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Sposób filtracji zawiesiny upłynnionego węgla

Przedmiotem wynalazku jest sposób filtracji za¬
wiesiny upłynnionego węgla.

W ostatnim czasie rozwija się szereg metod sol-
watacyjnych wytwarzania zarówno ciekłych, jak
i stałych odmineralizowanych paliw węglowodoro¬
wych z węgla kamiennego. Jedna z takich metod
znana jest pod nazwą metody rozpuszczalnikowej
rafinacji węgla (SRC). Metoda SRC jest solwa-
tacyjną metodą wytwarzania rozpuszczalnych, cie¬
kłych i stałych paliw węglowodorowych z węgla
kamiennego.

W metodzie tej pokruszony węgiel kamienny
dysperguje się w rozpuszczalniku stanowiącym
zawracaną ciekłą frakcję zawierającą związki hy-
droaromatyczne i przepuszcza się wraz z wodo¬
rem przez strefę podgrzewania w podwyższonej
temperaturze pod ciśnieniem w celu rozpuszcze¬
nia paliwa węglowodorowego z minerałów węglo¬
wych, zapobiegając wtórnej polimeryzacji rozpu¬
szczonych węglowodorów przez przeniesienie wo¬
doru od związków hydroaromatycznych z rozpusz¬
czalnika do rozpuszczonych materiałów węglowo¬
dorowych.

Uzyskaną zawiesinę przesyła się następnie do
drugiej egzotermicznej strefy rozpuszczania, w
której zachodzą reakcje uwodorniania i hydrokra-
kingu. W strefie rozpuszczania tworzą się związ¬
ki hydroaromatyczne. Frakcję zawierającą te zwią¬
zki wydziela się z odcieku ze strefy rozpuszczania
stanowiącego zawiesinę i zawraca się. Resztę za-
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waesdiny sitaraojwiącej odciek ze strefy rozpuszcza¬
nia tworzą cząstki minerałów z węgla i nierozpu-
szczonego węgla zawieszone w zwykłej cieczy i
zwykły stały rozpuszczalny węgiel, tzw. rozpusz-

5 czalny węgiel, który jest stały w temperaturze
pokojowej.

Zawieszone cząstki są bardzo małe, zwykle o
wielkości submikrometrowej i średnica większo¬
ści z nich lub prawie wszystkich jest mniejsza

io od 10—20 mikrometrów.
Ze względu na małą wielkość cząstki te jest bar¬
dzo trudno odsączyć lub usunąć w inny sposób
z rozpuszczonego węgla.

W opisach patentowych Stanów Zjednoczonych
15 AmeryM rur mr 4 102 774 i 4 124 485 ujaiwmdioiny jest

sposób obróbki alkoholem odciekowej zawiesiny z
procesu upłynniania węgla, takiego jak metoda
SRC, mający na celu skupienie zawieszonych lub
zdyspergowanych składników stałych zawierają-

ao cych minerały lub wpłynięcie na nie w inny spo¬
sób, aby zwiększyć szybkość filtracji zawiesiny.

Obecnie stwierdzono, że pewne polimery, obej¬
mujące kopolimery metakryianów alkilowych lufo
polimetakrylanów alkilowych, takie jak kopoli-

25 mer etylen-propylen-metakrylan oraz kopolimer
etylenu z octanem winylu i poliizobutylen, nadają
się do zwiększania szybkości filtracji ciekłych za¬
wiesin węgla.

Niniejsze zgłoszenie dotyczy stosowania poliizo-
30 butylenu, podczas gdy dokonane równocześnie
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zgłoszenia dotyczą kopolimeru metakrylanu alkilu
i kopolimeru etylenu z octanem winylu. Te sub¬
stancje polimeryczne skutecznie zwiększają szyb¬
kość filtracji, jeśli dodawane są bezpośrednio do
ciekłej zawiesiny węgla i zostaną równomiernie 5
w niej rozproszone w stężeniach, przy których
występuje następnie wzrost szybkości filtracji. Po¬
limer korzystnie najpierw rozpuszcza się w oleju
lekkim w celu zmniejszenia lepkości.

Nieoczekiwanie stwierdzono ponadto, że polime- io
ry te są równie, a nawet bardziej skuteczne, jeśli
zdysperguje się je liub rozpuści w oieiju węgŁo-
wjrni lub naftowym, w którym się rozpuszczają,
W ipSju^ żmnięTsźeiiia lepkości i przepuści się je
Ęjrzez wstępnie pokryty placek pomocniczego ma- 15
teriału filtracyjnego przed przesączeniem przezeń
zawiesiny węglowej.
Uzyskanie zwiększonej szybkości filtracji dzięki
wstępnej obróbce powlekającej jest szczególnie
godne uwagi, gdyż stwierdzono, że polimer nie 20
ulega w wyniku wstępnej obróbki nieodwracalnej
adsorpcji na pomocniczym materiale filtracyjnym.

Dzięki temu sposobem według wynalazku moż¬
na korzystnie odzyskać zasadniczo cały polimer
lub jego większość, albo też co najmniej 70, 80 25
lub 90°/o wagowych. Ekonomicznie korzystne zuży¬
cie polimeru następuje tylko w przypadku wa¬
riantu wynalazku ze wstępną obróbką powlekają¬
cą, gdyż w wyniku dodawania polimeru do samej
zawiesiny węgla traci się go wraz z ciekłym prze- 30
sączem węglowym.

Jednak nawet to jest korzystniejsze od strat po¬
limeru w wyniku adhezji do pomocniczego mate¬
riału filtracyjnego, gdyż wówczas nie przyczynia
się on nawet do zwiększenia wartości opałowej **
przesączu węglowego.

Fakt, że polimery te powodują znaczne zwię¬
kszenie szybkości filtracji przy prostym ich uży¬
ciu do płukania placka filtracyjnego z podkładu,
przy czym na placku tym nie pozostają znaczne
ich ilości, wskazuje, że polimery te oddziaływują
na powierzchnię cząstek wstępnie powleczonego
materiału raczej w sposób fizyczny niż chemicz¬
ny.

45
Jakkolwiek sam polimer jest względnie lepki,

po jego rozpuszczeniu w oleju lekkim uzyskuje
się lejący się roztwór zdolny do przepłynięcia
przez cząstki stałe pomocniczego materiału filtra¬
cyjnego. Jakakolwiek ilość oleju pozostająca na
pomocniczym materiale filtracyjnym rozpuszcza
się następnie w cieczy węglowej w czasie sącze¬
nia.

Przerwa w czasie przemywania roztworem poli¬
meru, a przed etapem filtracji, na ustalenie się 55
równowagi nie jest konieczna, ale z drugiej sitro-
ny odstęp czasu nie wywiera szkodliwego wpły¬
wu.

Pirzemywainie polimerem nie wywiera widoczne¬
go wpływu na placek podkładowy, a prawdopo- 60
dobnie oddziaływuje na powierzchnię między fa¬
zową pomiędzy osadzonymi cząstkami stałego
węgla i cząstkami pomocniczego materiału filtra¬
cyjnego w czasie następującego etapu filtracji. Być
może, że wstępna obróbka polimerem zapobiega 65
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lub osłabia przyczepność stałego węgla do placka
podkładowego.

Działanie takie znacznie różni się od działania
alkoholi stosowanych w wyżej wspomnianych zna¬
nych sposobach, polegającego na rzeczywistej aglo¬
meracji zawieszonych cząstek stałych. Ze względu
na raczej fizyczną niż chemiczną, rzeczywistą na¬
turę efektu, w sposobie według wynalazku można
stosować dowolne stałe pomocnicze materiały fil¬
tracyjne. Przykładowo wymienić można takie ty¬
powe materiały pomocnicze w filtracji, jak ziemia
okrzemkowa, celuloza, azbest i wełna żużlowa.

Stwierdzono ponadto, że synergistyczny wpływ na
szybkość filtracji osiąga się przy stosowaniu poli¬
meru według wynalazku i alkoholu według wy¬
żej wspomnianych opisów patentowych Stanów
Zjednoczonych Ameryki rar mr 4 102 774 i 4 124 485
włączonych do tekstu jako odnośniki. Aby uzy¬
skać efekt synergistyczny, można polimer dodać
bezpośrednio do ciekłej zawiesiny węgla wraz z
alkoholem, altbo też polimer w roztworze olejowym
można zastosować do przemycia placka podkła¬
dowego, tak że do ciekłej zawiesiny węgla doda¬
je się jedynie alkohol.

Odkrycie efektu synergistycznego wyraźnie wska¬
zuje, że polimer i alkohol spełniają niejednakowe
funkcje w układzie filtracyjnym.

Polimer stosowany w sposobie według wynalaz¬
ku można dodawać do ciekłej zawiesiny węgla w
dowolnej ilości, przy której uzyskuje się zwięk¬
szenie szybkości filtracji tej zawiesiny. Ogólnie
skuteczna ilość polimeru w ciekłej zawiesinie wę¬
gla będzie wynosić od 0,01 lub 0,05 do 2°/o wa¬
gowych. Bardziej szczegółowo ilość ta będzie wy¬
nosić od 0,1 lub od 0,25 do 1 lub 1,5% wagowego.
Polimer lub jego roztwór olejowy można doda¬
wać do ciekłej zawiesiny węgla nawet wówczas,
gdy olejowy roztwór polimeru stosuje się również
do przemywania placka podkładowego z pomocni¬
czego materiału filtracyjnego.

Polimer można dodawać do ciekłej zawiesiny \
węgla bezpośrednio lub w formie roztworu w ole¬
ju węglowym lub naftowym zasadniczo nie zawie¬
rającym węgla w postaci stałej. Jeśli polimer sto¬
suje się do wstępnej obróbki placka filtracyjnego,
jego lepkość trzeba obniżyć i dlatego przepuszcza
się go przez placek poóMałdoiwy w posttaci irozitwo-
ru w oleju węglowodorowym. Roztwory polimeru
w węglowodorowym oleju węglowym lub nafto¬
wym będą zazwyczaj 'zawierać od około 1,0—Wo
wagowych polimeru, a zwłaszcza od około 0,5—
—2,5!%> wagowych polimeru.

W celu uzyskania wspomnianego efektu syner¬
gistycznego stosować można pierwszo-, drugo- lub
trzeciorzędowe alkohole alifatyczne zawierające
2—10 atomów węgla. Jakkolwiek alkohole o dłuż¬
szym łańcuchu alifatycznym mogą być skuteczne,
jednak są droższe. Zastosowanie ich powoduje nie¬
potrzebny wzrost kosztów operacji.

Szczególnie skuteczne są takie alkohole, jak izo-
propanol lub normalny, drugorzędowy i trzeciorzę¬
dowy butanol. Stosować można jeden lub więcej
alkoholi. Ilość alkoholu w cieczy węglowej może
wynosić od 0,05—15*/o wagowych. Skuteczne stę-
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żenią alkoholu wynoszą 0,1—15% wagowych, al¬
bo od 0,5 lub 1,0 do 6% wagowych.

Stosowany alkohol nie spełnia roli znaczącego
donora wodoru lub środka solwatującego węgiel.
Tak np., choć butanol jest dla celów filtracji al- 5
koholem korzystnym, nie jest on skuteczny jako
środek solwatujący węgiel. \

W sposobie według wynalazku alkohol dodaje
się do procesu upłynniania węgla po zakończeniu
etapu rozpuszczania węgla, tzn. wówczas, gdy co 10
najmniej około 85 lub 90% wagowych węgla ule¬
gło rozpuszczeniu. Nie ma potrzeby dodawania al¬
koholu do procesu przed zakończeniem etapu roz¬
puszczania i uwodorniania. Ponadto alkohol w pro¬
cesie tym nie wpływa znacznie na zwiększenie sto- 15
suriku wodoru do węgla w cieczy węglowej. Dla¬
tego też większość alkoholu nie ulega zużyciu w
procesie. Nie zachodzi też znaczna przemiana al- v
koholu w inny materiał, taki jak keton, w wyni¬
ku przeniesienia wodoru. Ąby zapobiec działaniu 20
alkoholu jako donora wodoru, ciecz węglowa, do
której dodaje się alkohol, zawiera znaczną ilość
uprzednio dodanego innego materiału stanowią¬
cego donor, np. co najmniej 2, 3 lub 5% wago¬
wych materiałów hydroaromatycznych, takich jak 25
tetralina i jej homologi.

Materiał hydroaromatyczny chroni alkohol tak,
że większość jego można zawrócić bez konieczno¬
ści stosowania obróbki wodorem.

Ponieważ cel dodawania alkoholu ogranicza się 30
do usuwania części stałych, nie ma potrzeby wcze¬
śniejszego usuwania stałych składników węgla i
alkohol można dodawać do ciekłej zawiesiny wę¬
gla zawierającej zazwyczaj co najmniej 3 lub 4%
wagowe minerałów. 35

* Przy spełnieniu swojej roli alkohol nie wymaga
stosowania zasady, która mogłaby zwiększyć jego
działanie, gdyby spełniał on rolę donora wodoru.
Ponadto alkohol działa w sposobie według wyna¬
lazku w fazie ciekłej i z tego względu można go *°
stosować do oddzielania fazy stałej od ciekłej w
temperaturze niższej od jego temperatury kryty¬
cznej.

Przed dodaniem alkoholu temperatura cieczy
węglowej powinna być podwyższona i wynosi od 45
około 38—371°C, korzystnie od około 66—316°C,
a najkorzystniej od około 204—288°C. Po dodaniu
alkoholu mieszaninę węglową powinno się wy¬
mieszać w celu uzyskania jednorodnego składu
fazy ciekłej. Po dodaniu alkoholu, a przed eta- M
pem usuwania części stałych roztwór węgla moż¬
na odstawić w temperaturze mieszania na okres
czasu od 30 sekund do 3 godzin, a jeszcze korzy¬
stniej od 1 minuty do 1 godziny, lub od 2 lub
5 minut, do 30 minut. *

Dodatkowy korzystny efekt można uzyskać, je¬
śli dodatek alkoholowy stosuje się w mieszance z
olejem lekkim. Olejem lekkim może być zasadni¬
czo nie zawierająca części stałych lekka ciekła fra¬
kcja węglowa, z której części stałe usunięto przez ™
filtrację lub w inny sposób, np. frakcja lekkiego
oleju procesowego, którego zakres temperatur wrze¬
nia obejmuje temperaturę wrzenia alkoholu. Mie¬
szankę można odzyskiwać w procesie jako poje¬
dynczą frakcję, lub też olej lekki i alkohol moż- as

na wydzielać osobno i mieszać w dowolnym po¬
żądanym stosunku. Mieszanka alkohoiowo-olejo-
wa wywiera korzystniejszy wpływ na odsącza¬
nie części stałych od ciekłego węgla, niż sam
alkohol.

Jakkolwiek korzyści w wyniku dodawania alko¬
holu zmniejszają się w miarę, jak ilość dodanego
alkoholu przekracza wielkość krytyczną, z powo¬
dzeniem stosować można zwiększone ilości alko¬
holu, jeśli wprowaidzi się go w mieszaninie z ole¬
jem lekkim.

Ponieważ alkohol zawaraca slęf i&tnieje bardzo
małe prawdopodobieństwo wystąpienia dodatko¬
wych kosztów produkcyjnych w wyniku stosowa¬
nia zwiększonej jego ilości. Fenol obecny w cie¬
czach węglowych wywiera ujemny wpływ na od¬
dzielanie składników stałych, najwidoczniej dla¬
tego, że działa jako ośrodek dyspergujący. Aby
uniknąć zawracania fenolu, frakcja oleju lekkie¬
go powiimina mdeć ztakmes temperatur wtnzanća niższy

od temperatay wrzenia feinolliu> wynoszącej 181°C.
Można rap. stosować ciekłą fradocję węglową o tem¬
peraturze wrzenia nie wyższej od około 160°C.

Zakres temperatur wrzenia ciekłej frakcji wę¬
glowej nie musi pokrywać się z zakresem tempe¬
ratur wrzenia obiegowego rozpuszczalnika proce¬
sowego. Górna granica temperatury nie obowią¬
zuje, gdy olej lekki nie jest cieczą węglową i z
tego względu nie zawiera fenoli. Tak np., jeśli olej
lekki stanowi frakcję ropy naftowej, stosować
można lekką, średnią łub cienką naftę o tempera¬
turze wrzenia nie przewyższającej 260°C.

Ilość alkoholu w lekkiej frakcji olejowej może
wynosić ogólnie od około 1—75f/» wagowych, a ko¬
rzystnie od około 10—25% wagowych. Ilość mie¬
szanki oleju lekkiego nie zawierającego części sta¬
łych z alkoholem dodawanej do płynnego, węgla
zawierającego części stałe może najogólniej wyno¬
sić od około 1—50% wagowych, korzystnie od
około 1—15% wagowych, a najkorzystniej od oko¬
ło 2—5% wagowych.

Według jednego z rozwiązań alkohol można do¬
dać do gorącej nieprzesączonej zawiesiny rozpu¬
szczonego węgla, po czym mieszaninę miesza się
i pozastawia do dojinzewania. Następnie pinaepu-
szcza się ją przez filtr zawierający podłoże z zie¬
mi okrzemkowej, przemyte uprzednio roztworem
polimeru w oleju lekkim. Przesącz zawierający
alkohol, ale zasadniczo pozbawiony polimeru fra-
kcjonuje się następnie w celu wydzielenia nisko-
wrzącej frakcji zawierającej co najmniej część
alkoholu.

Frakcję tę zawraca się następnie i miesza z za¬
wiesiną podawaną na filtr, uzupełniając ją w razie
potrzeby alkoholem. Przy taktim sposobie prowa¬
dzenia procesu uzyskuje się synergistyczny efekt
działania polimeru i alkoholu jia szybkość filtracji,
przy równoczesnej maksymalnej oszczędności w
zużyciu polimeru i alkoholu.

Przy prowadzeniu prób filtracji ilustrujących
sposób według wynalazku uzyskane wyniki inter¬
pretowano w oparciu o następujący powszechnie
znany matematyczny model filtracji:

<T/W) = kW + C
gdzie:



T

T = czas filtracji w minutach >
W = ciężar przesączu zebranego w czasie T w

gramach
k = parametr oporności placka filtracyjnego

(minuty/g2)
C = parametr oporności podłoża (minuty/gram)

oraz (T/W) = (szybkość)-1
W próbach filtracji przedstawionych poniżej

ilość zebranego przesączu W rejestrowano auto¬
matycznie w funkcji czasu T. W i T stanowią pod¬
stawowe dane uzyskane w próbach.

W celu otrzymania porównywalnych wyników
następujące wielkości utrzymywano na ustalonym
pożądanym poziomie: temperatura, spadek ciśnie¬
nia na filtrze, rodzaj podłoża i sposób jego na¬
noszenia, gnubość podłoża oraz pole ptriziekroju po¬
przecznego filtru.

Uzyskane wielkości W w funkcja T poddano
obróbce zgodnie z powyższym modelem matema¬
tycznym, co przedstawiono na fig. 1 i 2.

Na każdej z fig. 1 i 2 znajdują się po cztery
krzywe, z których każda przedstawia oddzielną
serię prób filtracji. Na osi pionowej każdego z wy¬
kresów znajdują się wielkości T/W, stanowiące
odwrotność szybkości filtracji. Nachylenie każdej
krzywej równe jest k, a punkt przecięcia każdej
krzywej z osią pionową wyznacza parametr C.

Na figurze 1 i figurze 2 cyfry nad wykresami
oznaczają czas w minutach. Krzywe oznaczone na
fig. 1 i fig* 2 literami oznaczają odpowiednio: A
i E — filtracja ciekłej zawiesiny węgla bez obró¬
bki podkładu, B — filtracja ciekłej zawiesiny wę¬
gla przez podkład poddany obróbce kopolimerem
metakryianu w lekkim oleju naftowym, C — fil¬
tracja ciekłej zawiesiny węgla przez podkład pod¬
dany obróbce kopolimerem metakryianu w lekkim
oleju węglowym, D — filtracja ciekłej zawiesiny
węgla zawierającej dodatek oleju lekkiego i izo¬
propanolu przez podkład poddany obróbce kopoli¬
merem metakryianu, F — filtracja ciekłej zawie¬
siny węgla zawierającej dodatek oleju lekkiego i
izopropanolu, G — filtracja ciekłej zawiesiny wę¬
gla przez podkład poddany obróbce poliizobutyle¬
nem, H — filtracja ciekłej zawiesiny węgla z do¬
datkiem oleju lekkiego i izopropanolu przez pod¬
kład poddany obróbce poliizobutylenem.

Przy analizie krzywych parametr C w pierw¬
szym rzędzie charakteryzuje podłoże, gdyż oznacza
on odwrotność szybkości filtracji na początku pró¬
by, przed osadzeniem się na wierzchu podłoża ja¬
kiejkolwiek znaczącej ilości placka filtracyjnego.
Z drugiej strony nachylenie k stanowi parametr
charakteryzujący placek filtracyjny osadzający się
na podłożu w czasie filtracji, i z tego względu'
charakteryzuje samą filtrację, z wyłączeniem pod¬
łoża.

Względnie niewielkie nachylenie (niska wydaj¬
ność k) oznacza korzystnie niską oporność placka
przy filtracji. Mówiąc innymi słowy, jakiekolwiek
•obniżenie panaimeitinu k oznacza toonzyisitny wznost
szybkości filtracji.

Z figury 1 i 2 wynika, że krzywe przedsta¬
wiające ślepą próbę i próbę z zastosowaniem je¬
dynie obróbki podłoża mają największe nachyle¬
nie (najwyższe wielkości k), podczas gdy krzywe

901
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przedstawiające próby z zastosowaniem dodatku
alkoholowego madą najimniejsize nachylenie (/naj¬
niższe wielkości k).

Patrząc z innego punktu widzenia można stwier-
1 dzić, że jakkolwiek każda krzywa wskazuje, iż na

końcu próby szybkość filtracji jest mniejsza (tzn.
większa jest (szybkość-1), niż na począ/tku, to na¬
chylenie niższych krzywych wskazuje, że szybko¬
ści filtracji nie zmniejszają się tak bardzo w cza-

10 sie próby.
Z figury 1 i 2 wynika ponadto, że jakkolwiek

krzywe przedstawiające próby z zastosowaniem
jedynie obróbki podłoża mają w przybliżeniu ta¬
kie saimo nachylenie, jak odpowiednie ślepe pró-*

15 by, to jednak w wyniku obniżenia parametru C
oporności podłoża w przypadku prób z zastosowa¬
niem samej tylko obróbki polimerem uzyskuje się
większą ilość przesączu po jednej minucie w po¬
równaniu z odpowiednią ślepą próbą.

20 W związku z tym oczywiste jest, że efekt sy-
nergislyczny wywołany łącznym stosowaniem za¬
równo wstępnej obróbki podłoża, jak i dodawa¬
niem alkoholu, spowodowany jest połączonym dzia¬
łaniem różnych efektów, a mianowicie obniżenia

25 zarówno oporność placka filtracyjnego (parametr
k), jak i pairameitru oporności podłoża C.

Należy zauważyć, że każdą próbę filtracji pro¬
wadzono bez przemywania placka filtracyjnego
rozpuszczalnikiem.

30 Ponieważ uważa się, że przemywanie rozpusz¬
czalnikiem wpływa na charakter placka filtracyj¬
nego, powinno ono wpływać również na wielkość
k. W przemyśle bardzo rozpowszechnione są fil¬
try obrotowe o działaniu ciągłym, w których cy-

35 kle filtracji trwające nie dłużej, niż około 1 minu¬
ty, występują przemiennie z cyklami płukania, w
czasie których placek filtracyjny spryskuje się
rozpuszczalnikiem w celu wymycia zaabsorbowa¬
nego ciekłego węgla.

40 Dlatego też wszystkie zestawione szybkości w
próbach opisanych w poniższych przykładach do¬
tyczą operacji filtracji w czasie pierwszej minuty
procesu, o ile nie zaznaczono tego inaczej.

Przy prowadzeniu prób filtracji w poniższych
45 przykładach sito 90 imesh umieszczone wewnątrz

elementu filtracyjnego pokrywano na grubość
1,27 cm ziemią okrzemkową.

Wewnętrzna średnica elementu filtracyjnego wy¬
nosiła 1,9 cm, jego wysokość 3,5 cm, a pole po-

so wierzchni 2,84 cm2. Sito podtrzymywane było
przez wytrzymały ruszt zapobiegający jego od¬
kształceniom. Nanoszenie podłoża prowadzono prze¬
tłaczając 5Vo wagowo zawiesinę materiału podło¬
żowego w procesowym oleju lekkim przez sito

55 z zastosowaniem azotu pod ciśnieniem 2,74'102 kPa.
Operację nanoszenia podłoża prowadzono w tem¬

peraturze zbliżonej do temperatury następującej
potem operacji filtracji. Waga porowatego złoża
z materiału podłożowego wynosiła około 1,2 g.

w Po naniesieniu materiału podłożowego filtr prze¬
dmuchiwano przez około 1—2 sekundy azotem pod
ciśnieniem około 3,43*10 kPa w celu usunięcia
śladów oleju lekkiego. Olej lekki spływał do po¬
jemnika umieszczonego na wadze automatycznej.

55 Olej lekki ważono, aby zapewnić osadzenie się
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odpowiedniej ilości materiału podłożowego. Po tej
operacji olej wylewano. Wagę łączono z rejestra¬
torem, aby uzyskać ciągły (w odstępach czasu co
5 sekund) zapis ilości zebranego przesączu w fun¬
kcji czasu.

Następnie próbkę 750 g niesączonego oleju (UFO)
bez żadnych dodatków wprowadzano do zbiornika
ciśnieniowego służącego za zbiornik rezerwowy.
UFO utrzymywano w temperaturze 38—54°C i
mieszano w sposób ciągły, za pomocą dwóch 5 cm
turbinek. Wał obracał się z prędkością 2000 obro¬
tów/minutę. Filtrację rozpoczynano wprowadzając
do autoklawu azot pod ciśnieniem w zakresie
2,74—5,49-102 kPa. UFO wypływający z autoklawu
przechodził przez spiralę podgrzewającą, w której
czas jego przebywania był regulowany przez ma¬
nipulowanie zaworami.

Na wlocie i wylocie spirali znajdowały się ter-
mopary, tak że UFO dopływający do filtru utrzy¬
mywany był w stałej temperaturze. UFO opusz¬
czający podgrzewacz przepływał do filtru, na któ¬
rym tworzył się stały placek i uzyskiwano prze¬
sącz.

Element filtracyjny i podgrzewacz filtru były
również wyposażone w termopary. Jak to zazna¬
czono powyżej, przesącz zbierano na wadze i ilość
jego rejestrowano automatycznie co 5 sekund.
Przesącz zbierano w czystym pojemniku.

Próby porównawcze w celu oznaczenia wpły¬
wu dodatków prowadzono z tą samą partią UFO,
dla której zebrano dane filtracyjne. Najpierw
układ rur i filtr przedmuchiwano azotem pod ci¬
śnieniem około 6,86 «102 kPa w celu usunięcia UFO.
Do autoklawu zawierającego UFO pompowano do¬
dawaną substancję. Następnie mootowiano nowy
element filtracyjny i pokrywano go podłożem
w sposób analogiczny do opisanego powyżej, po
czym prowadzono próby z zastosowaniem dodat¬
ku do UFO w ten sam sposób, w jaki wykonywa¬
no próby bez dodatku. Po każdej filtracji pozo¬
stałość na materiale podłożowym na filtrze prze¬
dmuchiwano azotem i przemywano odpowiednim
rozpuszczalnikiem w celu pozbycia się mieszaaki
UFO i dodatku.

Analiza typowej ciekłej zawiesiny węgla z
procesu SRC jest następująca. Jakkolwiek olej
lekki odpędzono z ciekłej zawiesimy węgla w pro¬
cesie stopniowego obniżania ciśnienia i można go
używać do wytwarzania mieszanek z polimerem
i alkoholem, w razie potrzeby, jednak z oleju
wprowadzanego na filtr nie próbowano usuwać
żadnych części stałych przed filtracją.

Ciężar właściwy w temperaturze 15,6°C—1,15
Lepkość klnemafcyiczna w teimperaturze 98,9°C—

—21,4 cSt
Gęstość w temperaturze 15,6°C—1,092
Popiół 4,49% wagowych
Części nierozpuszczalne w pirydynie 6,34% wa¬

gowych
Destylacja według morimy ASTM D1160.
W próbach opisanych poniżej stosowano do

wytwarzania mieszanek z alkoholem lub polime¬
rem olej lekki o następujących typowych właści¬
wościach:

Ciężar właściwy w temperaturze 15,6° 0,830

10

15

25

30

35

40

45

50

55

Procent

5 /
10

20

30
40

50

60

70

Temperatura (°C)
pod ciśnieniem

0,98-102 kPa

270

285

297 .
317

341

368

409

487

Całość składników ulegających destylacji,
stanowiącą 71% odzyskano w temperaturze
496°C.

Gęstość w temperaturze 15,6°C—0,829
Lepkość kinematyczna w temperaturze 37,8°C—

—0.861 cSt

Destylacja według normy ASTM D-86 pod ciś¬
nieniem 1,02 '102 kPa.

Procent

5
95

punkt końcowy

Temperatura °C

72

228

256 |

65

Przykład I. Przeprowadzono próby w celu
wykazania wpływu dodatku pewnych polimerów
do ciekłej zawiesiny węgla na szybkość filtracji.
Filtrację zawiesiny prowadzono w temperaturze
127°C przy spadku ciśnienia 5,49 -102 kPa przez
filtr zawierający placek podkładowy z pomocni¬
czego materiału filtracyjnego, który stanowiła zie¬
mia okrzemkowa, zbliżony do filtru stosowanego
w układzie prób opisanych powyżej.

£ibaidiamo oastępujące polimery: toopolli/mer ety-
len-propylen-metakrylan, kopolimer etylen-octan
winylu oraz poliizobutylen o małej i dużej lepko¬
ści. Każdy polimer rozpuszczono w oleju lekkim
uzyskując roztwór mieszający się z ciekłą zawie¬
siną węgla i zdolny do wytworzenia jednorodnej
dyspersji. Wyniki tych prób przedstawiono w ta¬
blicy 1.

Każdy z dodatków polimerycznych stosowanych
w próbach przedstawionych w tablicy 1 powoduje
zwiększenie szybkości filtracji ciekłego węgla w
porównaniu ze ślepą próbą.

W przypadku kopolimeru etylen-propylen-me-
takrylan, kopolimeru etylen-octan winylu oraz po¬
liizobutylenu o lepkości 680 cSt w temperaturze
100°C szybkość filtracji zwiększa się ze wzrostem
ilości polimeru. Natomiast w przypadku poliizo¬
butylenu o lepkości 2474 cSt w temperaturze 100°C
przy najmniejszej ilości polimeru uzyskuje się
znaczniejsze zwiększenie szybkości filtracji.

Na podstawie tych danych stwierdzono, że ko¬
rzystny polimer poliizobutylenowy posiada taki
ciężar cząsteczkowy, że jego lepkość w tempera¬
turze 99°C wynosi od około 604—690 cSt.
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Tablica 1
Wpływ dodatków polimerycznych na filtrację

zawiesiny węgla

Dodatek

do zawie¬
siny i jego
stężenie*

| Ślepa paró-
ba (bez
polimeru)
Kopolimer
etylen-
-propylen-
-metakry-
lan
Kopolimer
etylen-
-ptopjien-
-metakry-
lan
Kopolimer
etylen-

r -octan
winylu
Kopolimer
etylen-

- -octan

' winylu
Poliizobu¬
tylen *
Poliizobu¬
tylen*
Poliizobu¬

tylen*
■Poliizobu¬
tylen*

ppm

0

2400

10000

2500

10000

2500

10000 '

2500

10000 |

k

(ihinut/
J/g2)

0,0271

0,0232

0,0139

0,0220

|
0,0142

0,0155

0,0172

0,0203

0,0181

C

(minut/
/g)

0,23

0,16

0,08

0,10

0,13

0,12

0,23

0,26

0,12 |

Szyb- i
kość1

(gfrni-
nutę)

3,2

3,8

6,2

4'8
■

5,0

5,8

3,8

3,1

5,4 1
1 W pierwszej mdmiuictie Mtoacjd
2 SiLepą próbę wykonano z zastosowaniem dektej

zawiesimy węgla zawierającej 5>°/o olejiu lekkiego.
Każdy polimer dodawano jako roztwór w takiej
samej ilości olejiu lekkiego.

8 Lepkość w ton^atujrae 100°C 2474 cSt
4 Lepkość w itemperaitoirze 100°C 680 cSt.

i

Przykład II. Przeprowadzono próby w celu
sprawdzenia, czy polimery zwiększające szybkośćN
filtracji zatrzymywane są przez placek filtracyj¬
ny osadzany w czasie filtracji ciekłej zawiesiny
węgla nie zawierającej polimeru lub przez placek
podłożowy z handlowego materiału podłożowego
z ziemi okrzemkowej, przy przemywaniu roztwo¬
rem polimeru w oleju lekkim nie zawierającym
składników stałych, przed zetknięciem z ciekłą za¬
wiesiną węgla.

W próbach tych poszczególne próbki zawierają¬
ce polimer rozpuszczony w oleju lekkim przepu¬
szczano przez placek minerałów węglowych nie
zawierający polimeru oraz pflacek z ziemi okrzem¬
kowej również nie zawierający polimeru. Wyniki
tych prób przedstawiono w tablicy 2.

Z tablicy 2 wynika, że w granicach spodziewa¬
nego błędu doświadczalnego nie stwierdzono za¬
trzymywania znacznych ilości zarówno kopolime-

901
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Tablica 2

Poiiizobu-
etyien
w olejni
lekkim

| Kopolimer
I etylen-

■-propyien-
-metakry-
lan w oie-

1 ju lekkim

Stężenie polimeru w oleju lekkim
(Vo wagowe)

Wyjściowe

0,70

0,70

Po zetknię¬
ciu z plac¬
kiem z mi¬

nerałów
węglowych

0,70

0,68

Po zetknię¬
ciu z plac¬
kiem pod¬

łoża

0,64

0,70 |
ru etylen-propylen-metakryian, jak i poliizobuty¬
lenu ani przez placek filtracyjny z. minerałów

25 węglowych nie zawierający polimeru, ani przez
placek podłożowy z ziemi okrzemkowej nie za¬
wierający polimeru, przy przemywaniu ich roz¬
tworem polimeru w oleju.

Z tego względu zwiększenie szybkości filtracji
30 zademonstrowane w przykładzie III, przy prze¬

mywaniu placka z podłoża filtracyjnego z • ziemi
okrzemkowej olejowym roztworem polimeru, osią¬
ga się przez zwilżenie placka polimerem, przy
czym placek ten nie zatrzymuje żadnych znacz¬

ąc nych ilości polimeru.
Przemywanie takie powoduje prawdopodobnie

wystąpienie efektu na granicy faz między stałym
podłożem i stałym węglem, gdy materiały te
stykają się ze sobą w czasie następującego etapu

40 filtracji.
Istnieje teoria, że wstępna obróbka podłoża po¬

limerem zapobiega przyklejaniu się cząstek stałe¬
go węgla do stałego podłoża. Efekt ten jest sprze¬
czny z aglomeracją cząstek, zgodną z prawdopo-

45 dobnym mechanizmem w przypadku, gdy takie'
dodatki, jak alkohol zwiększają szybkość filtracji.

Próby przedstawione w tablicy 2 wskazują, że
korzyści z zastosowania sposobu według wynalaz¬
ku można uzyskać przy zasadniczo całkowitym

50 odzyskaniu polimeru. Korzyść tę uzyskuje się je¬
dynie w przypadku, gdy przemywa się podłoże,
gdyż przy dodawaniu polimeru do zawiesiny wę¬
gla zostaje on stracony w ciekłym przesączu wę¬
glowym.

55 Przykład III. Przeprowadzono próby w celu
wykazania wpływu przemywania placka podłożo¬
wego z ziemi okrzemkowej jako pomocniczego
materiału filtracyjnego roztworem kopolimeru ety-
len-octan winylu lub poliizobutylenem w oleju

oo lekkim. Stosowany poliizobutylen miał lepkość
mniejszą od niższej lepkości poliizobutylenu sto¬
sowanego w próbach wykonanych w przykładzie
I, tablica 1.

Próby filtracji z zastosowaniem roztworu kopo-
•5 limeru etyien-octan winylu w oleju lekkim pro-
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wadzono w temperaturze 232°C przy spadku ciś¬
nienia na filtrze 5,49'102 kPa. Próby filtracji z za¬
stosowaniem roztworu poliizobutylenu o małej lep¬
kości w oleju lekkim prowadzono w temperatu¬
rze 188°C przy spadku ciśnienia 5,49 '102 kPa. Ma¬
teriał podłożowy w ślepej próbie lub po przemy¬
ciu roztworem wymienionego polimeru w oleju
lekkim wziętym w ilości 25 g stosowano następ¬
nie do sączenia ciekłej zawiesiny węgla.

W pewnych próbach ciekła zawiesina węgla nie
zawierała dodatków, w innych stosowano zawiesi¬
nę zawierającą jako dodatek mieszaninę izopropa-
nolu i oleju lekkiego w podanej ilości w stosunku
do ciekłej zawiesiny węgla. Olejem lekkim stoso¬
wanym do wytwarzania mieszanki z izopropamo-
lem był lekki olej naftowy. Olejem lekkim sto¬
sowanym do wytwarzania roztworów polimeru był
lekki olej naftowy lub olej stanowiący lekką cie¬
kłą frakcją węglową. Wyniki tych prób przedsta¬
wiono w tablicy 3.

Porównując dane z tablic 1 i 3 można stwier¬
dzić, że wzrost szybkości filtracji uzyskiwany
przez przemywanie podłoża polimerem jest nawet
większy, niż przy dodawaniu go do zawiesiny wę¬
gla.

Jest to szczególnie cenne dlatego; gdyż jak
stwierdzono metoda z przemywaniem podłoża
umożliwia odzyskanie całego lub praktycznie ca¬
łego polimeru stosowanego do obróbki wstępnej,
podczas gdy polimer dodany do zawiesiny węgla

nie może być odzyskany, lecz zostaje w końcu zu¬
żyty jako paliwo wraz z cieczą węglową.

Z danych w tablicy 3 wynika, że wstępne prze-.
mywanie podłoża roztworem poliizobutylenu w ole¬
ju lekkim powoduje wzrost szybkości filtracji o
95%. Z danych w tablicy 3 wynika ponadto, że w
przypadku, gdy nie przemywa się wstępnie podło¬
ża polimerem, ani nie dodaje się polimeru do cie¬
kłej zawiesiny węgla, dodatek roztworu izopropa-
nolu do cieczy węglowej powoduje wzrost szybko¬
ści filtracji o 36%, przy zastosowaniu próbki tej
samej cieczy węglowej, którą stosowano w próbie
z poliizobutylenem.

Dodając wzrost szybkości o 95% spowodowany
przemywaniem podłoża rjoMizobuftyleinem 1 wzrost
o 36% spowodowany niezależnym dodaniem roz¬
tworu izopropanolu do ciekłej zawiesiny węgla,
powinno się uzyskać łączny wzrost szybkości o
131%.

Jeśli jednak dodanie roztworu izopropanolu do

ciekłej zawiesiny wę^a połączy się ze wstęjpnym
przemywaniem podłoża polimerem izobutylenu,
osiągnie się wzrost szybkości" filtracji o 186%, co
wskazuje na występowanie znacznego efektu sy-
nergistycznego.

Z danych w tablicy 3 wynika, że wstępne prze¬
mywanie placka podłożowego z ziemi okrzemkowej
roztworem kopolimeru etylen-octan winylu w ole¬
ju lekkim, bez dodawania kopolimeru bezpośre¬
dnio, do cieczy węglowej powoduje wzrost szyfo-
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Tablica 3
Wpływ obróbki podkładu polimerem na szybkość filtracji

Ciekłą zawiesina
węgla i dodatek
(jeśli występuje)

Sama ciekła zawiesina

węgla
Sama ciekła zawiesina
węgla

Ciekła zawiesina węgla
zawierająca 5% oleju
lekkiego i 2% izopro¬
panolu
Sama ciekła zawiesina

węgla
Sama ciekła zawiesina
węgla

Ciekła zawiesina węgla
zawierająca 5% oleju
lekkiego i 2% izopropa¬
nolu

Ciekła zawiesina węgla
zawierająca 5% oleju
lekkiego i 2% izopropa¬
nolu

Przemywanie wstępne
podkładu

*

nie przemywany
2% kopolimeru etylen-
-octan winylu w lekkim
oleju węglowym
2% kopolimeru etylen-
-octan winylu w lekkim
oleju węglowym

nie przemywany
7% niskocząsteczkowego
poliizobutylenu w oleju
lekkim

nie przemywany
7% nieskoćząsteczkowe-
go poliizobutylenu w
oleju lekkim

k
(minut/g2)

0,0247
0,0293

0,0162

,

0,0558
0,0438

0,0359

0,0252

C
(minut/g)

0,42
0,08

0,05

0,30
0,05

0,23

0,05

Szybkość
filtracji po
pierwszej
mdrnicie

(g/minutę)

2,1
4,6

7,5

2,2
4,3

+

3,0

6,3

Poprawa
w stosunku
do ślepej

próby
fi*

—

119

257

1 —

95

36

186
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kości filtracji o 119% w stosunku do ślepej pró¬
by. Rząd wielkości tego wzrostu jest zbliżony do
wzrostu uzyskanego w analogicznej próbie z za¬
stosowaniem poliizobutylenu.

Jeśli jednak połączy się dodawanie izopropanolu
w postaci roztworu do cieczy węglowej z przemy¬
waniem podłoża roztworem kopolimeru etylen-
-octan winylu w oleju, uzyska się w wyniku łącz¬
nego działania wzrost o 257%, a więc znacznie

f większy, niż w analogicznej próbie z zastosowa¬
niem poliizobutylenu.

Tak więc, efekt synergistyczny uzyskuje się rów¬
nież wówczas, gdy stosuje się do przemywania po¬
dłoża roztwór kopolimeru eityLen-ocitain wdmydu w
oleju lekkim, jeśli przemywanie podłoża połączy
się z zastosowaniem dodatku izopropanolu do za¬
wiesiny węgla.

Przykład IV. Przeprowadzono próby w celu
zbadania wpływu stężenia polimeru w oleju lek¬
kim stosowanego do wstępnego przemywania ma¬
teriału podłożowego. W próbach tych szereg roz¬
tworów poliizobutylenu w oleju lekkim o różnych
stężeniach zastosowano do przemywania placka z
podłoża z ziemi okrzemkowej, przed operacją fil¬
tracji ciekłej zawiesiny węgla, prowadzoną w

„ temperaturze 204°C przy spadku ciśnienia 6,18 *102
kPa. Parametry oporności placka filtracyjnego
i szybkości filtracji dla pierwszej minuty operacji
zamieszczono w tablicy 4.

W próbach tych roztwór poliizobutylenu o po¬
danym stężeniu stosowano do zwilżenia materiału
podłożowego przed filtracją zawiesiny węgla nie
zawierającej żadnych dodatków ułatwiających fil¬
trację.

Tablica 4
Wpływ przemywania podłoża roztworem

poliizobutylenu w oleju lekkim

Stężenie poliizobutylenu
w oleju lekkim,

% wagowe

1 0
2
3,5
7

C
(minuty/g)

0,33
0,14
0,10
0,07

Szybkość
filtracji.

(g/minutę)

2,5
4,4
5,0
5,4

Z danych w tablicy 4 wynika, że stopniowe
zwiększanie stężenia polimeru w oleju lekkim po¬
woduje stopniowy wzrost szybkości filtracji. Jed¬
nak powyżej stężeń polimeru 2 lub 3% wagowe
następuje znaczne osłabienie tego efektu. Z da¬
nych w tablicy 4 wynika, że przy zastosowaniu do
przemywania podłoża 3,5% roztworu polimeru
szybkość filtracji wzrasta dwukrotnie, natomiast
podwojenie tego stężenia do 7% powoduje jedy¬
nie względnie niewielki dodatkowy wzrost szyb¬
kości filtracji.

Przykład V. Na rysunku fig. 1 przedstawia
graficznie wpływ wstępnego zwilżania podłoża
roztworem kopolimeru etylen-propyien-metakrylan
w oleju lekkim na szybkość filtracji, fig. 2 przed¬
stawia graficznie wpływ wstępnego zwilżania po-
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dłoża roztworem poliizobutylenu w oleju lekkim
na szybkość filtracji.

Na każdej z figury 1 i figury 2 przedstawiono
również wpływ dodatku 2% wagowych izopropa¬
nolu i 5% wagowych oleju lekkiego, w stosunku
do ciekłej zawiesiny węgla, na szybkość prowadzo¬
nej następnie filtracji cieczy węglowej, a także
ślepe próby bez dodatków wprowadzanych do cie¬
czy węglowej i wstępnej obróbki podłoża.

Na figurze 1 przedstawiono wyniki odrębnych
prób wstępnej obróbki podłoża z zastosowaniem
kopolimeru metakrylanu, przy czym jedną próbę
przeprowadzono z zastosowaniem roztworu kopoli¬
meru w lekkim oleju naftowym o zakresie tempe¬
ratur wrzenia 162—340°C, a drugą z zastosowaniem
roztworu kopolimeru w lekkim oleju węglowym
0 zakresie temperatur wrzenia 361—463°C. Na fig.
1 i fig. 2 zaznaczono szybkości filtracji po okre¬
sie 0,5, 1, 2, 3 i 4 minut. Próby przedstawione na
fig. 1 prowadzono w temperaturze 230°C przy
spadku ciśnienia 5,49 -102 kPa, natomiast próby
przedstawione na fig. 2 prowadzono w temperatu¬
rze 188°C przy spadku ciśnienia 6,18 -102 kPa.

Pierwsza minuta filtracji ma szczególne znacze¬
nie w przypadku bębnowych filtTÓw rotacyjnych,
w których zewnętrzną warstwę placka filtracyj¬
nego zdrapuje się przy każdym obrocie bębna za
pomocą ostrza nożowego, po czym filtr obraca się
zazwyczaj krócej, niż przez jedną minutę, zanim
nowo osadzony placek filtracyjny osiągnie ostrze
nożowe.

W ten sposób zapobiega się nagromadzaniu po¬
zostałości na filtrze i nie następuje ustalony lub
statyczny stan filtracji. Przez zdrapywanie powie¬
rzchni filtru obrotowego za pomocą ostrza nożo¬
wego w okresach czasu mniejszych, niż 1, 2 lub
3 minuty, w sposób ciągły utrzymuje się względnie
świeży układ filtrujący. Zazwyczaj przy jednym
obrocie ścina się warstwę o grubości 0,0024 cm.
Na fig. 3 pnzedsitaiwiono graficznie dane z ta¬
blicy 3.

Wynika z nich, że w pierwszej minucie filtracji
dodatek jedynie izopropanoilu w roztworze w oleju
lekkim do cieczy węglowej daje wzrost szybkości
filtracji o 36%, podczas gdy przy samym podłożu
z polimerem uzyskuje się wzrost szybkości filtra¬
cji o 95%. Chociaż suma arytmetyczna tych indy¬
widualnych efektów wynosi 131%, z doświadczenia
wynika, że łączny efekt podany w tablicy 3 wy¬
nosi 186%, co wskazuje na występowanie efektu
synergistycznego przy łącznym zastosowaniu oby¬
dwu modyfikacji filtracji.

Dane te wyraźnie wskazują, że mechanizm każ¬
dego z tych efektów jest zasadniczo inny, przy
czym działanie alkoholu polega prawdopodobnie
na aglomeracji cząstek minerałów węglowych w
zawiesinie węgla, podczas gdy polimer wpływa
prawdopodobnie na zjawiska na granicy faz mię¬
dzy osadzającym się stałym węglem i cząstkami

* dodatku ułatwiającego filtrację.
Z figury 1 wynika, że przemywanie podłoża po

okresie 1 minuty filtracji za pomocą roztworu ko¬
polimeru etylen-propyien-metakrylan w oleju lek¬
kim powoduje wzrost szybkości filtracji o 90 lub

55 119%, w zależności od tego, jaki olej lekki stosuje
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się jako rozpuszczalnik polimeru. Łączny jednak
efekt wstępnego przemywania podłoża i wprowa¬
dzania izopropanolu jako dodatku do ciekłej za¬
wiesiny węgła jest znaczny, gdyż powoduje wzrost
szybkości o 257%, co również wskazuje na wystę¬
powanie synergizmu i potwierdza, że izopropanol
dodawany do ciekłej zawiesiny węgla spełnia inną
rolę, niż polimer zwilżający podłoże.

Przykład VI. Przeprowadzono próby porów¬
nawcze, w których do ciekłych zawiesin węgla
dodawano polimery inne, niż badane w poprzed¬
nich przykładach, w celu sprawdzenia wpływu
tych produktów handlowych, na szybkość filtracji.
Takie porównawcze próby prowadzono w tempera¬
turze 250°C przy spadku ciśnienia na filtrze 1,02*
•102 kPa w układzie filtracyjnym z zastosowaniem
podłoża z ziemi okrzemkowej, zbliżonym do ukła¬
du stosowanego w próbach opisanych w poprzed¬
nich przykładach.

Szybkość filtracji dla każdego z tych dodatków
po 12 minutowej próbie przedstawiono w tablicy
5. Zastosowano dłuższy czas filtracji, ponieważ były
to próby porównawcze wykonywane w celu wy-

. eliminowania rzeczywiście nieskutecznych dodat¬
ków.

Tabl

Dodatek

•

Bez dodatku

Kopolimer akryidnowy
Handlowy anionowy
polimer rozpuszczalny
w wodzie

Chlorowany polietylen
o niskim ciężarze
cząsteczkowym
Kopolimer polioctanu
winylu
Handlowy kationowy
polimer rozpuszczalny
w wodzie

ica 5

Stężenie
w ciekłej
zawiesinie

węgla,
% wagowe

0

2

2

1

1

2

Szybkość
wypływu
g/minutę

0,88
0,71

0.88

0,85

0,47

0,72 i

Dane w tablicy 5 wskazują, że pewne polimery
nie są zdolne do zwiększania szybkości filtracji,
nawet jeśli stanowią pochodne monomerów nie¬
znacznie jedynie różniących się od monomerów
stosowanych do wytwarzania polimerów zwięk¬
szających szybkość filtracji. Tak np., podczas gdy
kopolimer metakrylanu zwiększa, jak to wyfkaza-
no wyżej, szybkość filtracji cieczy węglowych, to
kopolimer akrylanowy nie zwiększa jej.

Podobnie, mimo iż kopolimer etylen-octan wi¬
nylu zwiększa, jak to stwierdzono wyżej, szybkość
filtracji cieczy węglowych, okazało się, że ani ko¬
polimer octanu winylu stanowiący pochodną innego
monomeru, niż etylen, ani chlorowany polietylen
o niskim ciężarze cząsteczkowym, nie są zdolne do
zwiększania szybkości tej filtracji.
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Okazało się ponadto t że ani handlowy anionowy
polimer wodorozpuszćzalny, ani handlowy polimer
kationowy wodorozpuszćzalny, nie są zdolne do
zwiększania szybkości filtracji cieczy węglowych,
które stanowią zawiesiny zasadniczo nie zawiera¬
jące wody. Takim wodorozpuszczalnym polimerom
można przeciwstawić nierozpuszczalne w wodzie
polimery badane wyżej, do których należy poliizo¬
butylen, kopolimer etylen-propylen-metakrylan
oraz kopolimer etylen-octan winylu, z których każ¬
dy zdolny jest do wytworzenia jednorodnej dyspe¬
rsji w węglowodorowej cieczy węglowej albo sam,
albo w roztworze w oleju rozpuszczającym, takim
jak olej pochodzący z cieczy węglowej.

Przykład VII. Przeprowadzono dodatkowe
próby porównawcze, w których do ciekłych za¬
wiesin węglowych dodawano inne polimeory han¬
dlowe, w celu sprawdzenia ich wpływu na szyb¬
kość filtracji. Próby te prowadzono w tempera¬
turze 550°G przy spadku ciśnienia na filtrze 1,51*
•102 kPa, w układzie filtracyjnym z zastosowaniem
podłoża z ziemi okrzemkowej, sposobem podobnym
do opisanego w poprzednich przykładach.

Ponieważ były to próby porównawcze, szybkość
filtracji mierzono po 12 minutach próby.' Dla celów
porównawczych w analogicznych warunkach zba¬
dano dwa polimery stanowiące dodatki zwiększa¬
jące szybkość filtracji, poliizobutylen i kopolimer
etylen-octan winylu. Wyniki tych prób przedsta¬
wiono w tablicy 6.

Tabl

Dodatek

Bez dodatku

Handlowy kationowy
polimer rozpuszczalny
w wodzie

Żywica z nasyconych
związków pierścienio¬
wych i alkilowych
Handlowa mieszanina

kationowych polimerów
rozpuszczalnych w
wodzie zawierająca
żywice poliamidowe
Poliizobutylen
Kopolimer etylen-octan
winylu

ica 6

Stężenie
w ciekłej
zawiesinie

węgla,
P/o wagowe

<*
<

1

2

1
1

2

Szybkość
wypływu.
g/minutę

1,88

1,11

1,90

1,39
2,90

3,64 1

65

Z danych zamieszczonych w tablicy 6 wynika,
że ani handlowe polimery rozpuszczalne w wodzie,
ani żywica z nasyconych związków pierścienio¬
wych i alkilowych, nie wywiera znacznego wpły¬
wu na zwiększenie szybkości filtracji ciekłej za¬
wiesiny węgla zasadniczo nie zawierającej wody.

W przeciwieństwie do nich każdy z polimerów
nierozpuszczalnych w wodzie, zarówno poliizobuty¬
len, jak i kopolimer etylen-octan winylu, wywiera
znaczny wpływ na zwiększenie szybkości filtracji
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w tych dwunastominutowych próbach porównaw¬
czych, w których prowadzono selekcję dodatków.

Zastrzeżenia patentowe 5

1. Sposób filtracji zawiesiny upłynnionego węgla
tworzącej się w procesie wytwarzania paliw wę¬
glowodorowych z węgla metodą wymywania roz¬
puszczalnikami i zawierającej ciecz węglowodoro- 10
wą z zawieszonymi w niej cząstkami minerałów
węglowych, znamienny tym, że do zawiesiny upłyn¬
nionego węgla dodaje się poliizobutylen i alkohol
zawierający w cząsteczce 2—10 atomów węgla,
tworzące z tą zawiesiną węgla jednorodną kompo- 15
zycję, po czym filtruje się zawiesinę.

2. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
jako alkohol stosuje się izopropanol lub normalny,
drugorzędowy alibo trzeciorzędowy butanol.

3. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że 20
alkohol dodaje się do zawiesiny wówczas, gdy jej
temperatura wynosi 38—371°C.

4. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, ze
do zawiesiny upłynnionego węgla dodaje się polii¬
zobutylen w mieszaninie z olejem węglowodoro- 25
wym.

5. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
do zawiesiny dodaje się roztwór zawierający 0,1—
—7% wagowych poliizobutylenu w oleju węglowo¬
dorowym. 30

6. Sposób według zastrz. 1, znamieny tym, że
stosuje się poliizobutylen o lepkości od około 604—
—690 cSt w temperaturze 100°C.

7. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
do zawiesiny dodaje się 0,01—2% wagowych po- 35
liizobutylenu.

8. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
do zawiesiny dodaje się 0,05^1,5% wagowych po¬
liizobutylenu.

9. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że *o
alkohol dddaje się do ciekłej zawiesiny węgla w
mieszance z olejem lekkim o temperaturze wrzenia
nie wyższej niż 288°C.

10. Sposób według zastrz. 9, znamienny tym, że
jako olej lekki stosuje się ciekłą frakcję węglową, *5
zasadniczo nie zawierającą części, stałych, o tempe¬
raturze wrzenia nie wyższej od około 169°C.

11. Sposób według zastrz. 9, znamienny tym, że
jako olej lekki stosuje się ciężką benzynę.

12. Sposób według zastrz. 9, znamienny tym, że so
alkohol dodaje się do mieszanki zawierającej 1—
—50% wagowych ciekłej zawiesiny węgla.

13. Sposób według zastrz. 9, znamienny tym, że
stosuje się mieszankę zawierającą 1—75% wago¬
wych alkoholu. 55

14. Sposób według zastrz. 9. znamieny tym, że
stosuje się mieszankę zawierającą 10—25% wago¬
wych alkoholu.

15. Sposób filtracji zawiesiny upłynnionego wę¬
gla tworzącej się w procesie wytwarzania paliw 60
węglowodorowych z węgla metodą wymywania
rozpuszczalnikami i zawierającej ciecz węglowodo¬
rową z zawieszonymi w niej cząstkami minerałów
węglowych, znamienny tym, że na elemencie filtra- *

cyjnym osadza się placek podkładowy z pomocni¬
czego materiału filtracyjnego, przepuszcza się przez
ten placek podkładowy roztwór poliizobutylenu w
oleju węglowodorowym, dodaje się do zawiesiny
upłynnionego węgla alkohol zawierający w czą¬
steczce 2—10 atomów węgla, tworzący jednorodną
kompozycję z ciekłą zawiesiną węgla i filtruje się
tę zawiesinę przez otrzymany placek filtracyjny.

16. Sposób według zastrz. 15, znamienny tym, że
jako alkohol stosuje się izopropanol albo normalny
propanol, drugorzędowy albo trzeciorzędowy buta¬
nol.

17. Sposób według zastrz. 15, znamienny tym, że
alkohol dodaje się do zawiesiny wówczas, gdy jej
temperatura wynosi 38—371°C.

18. Sposób według zastrz. 15, znamienny tym, że
do zawiesiny dodaje się również roztwór poliizobu¬
tylenu w oleju węglowodorowym.

19. Sposób według zastrz. 15, znamienny tym, że
do zawiesiny dodaje się roztwór zawierający 0,1—
—8% wagowych poliizobutylenu w oleju węglo¬
wodorowym.

20. Sposób według zastrz. 15, znamienny tym, że
stosuje się poliizobutylen o lepkości 604—690 cSt
w temperaturze 100°C.

21. Sposób według zastrz. 15, znamienny tym,
że jako.pomocniczy materiał filtracyjny stosuje się
ziemię okrzemkową.
^ 22. Sposób według zastrz. 15, znamienny tym, że
stosuje się roztwór poliizobutylenu zawierający
0,5—2,5% wagowych poliizobutylenu.

23. Sposób według zastrz. 15, znamienny tym, że
alkohol dodaje się do zawiesiny upłynnionego wę¬
gla w mieszance z frakcją oleju lekkiego o tempe¬
raturze wrzenia nie wyższej od około 288°C.

24. Sposób według zastrz. 23, znamienny tym, że
jako frakcję oleju lekkiego stosuje się ciekłą frak¬
cję węglową zasadniczo nie zawierającą części sta¬
łych, o temperaturze wrzenia nie wyższej od około
169°C.

25. Sposób według zastrz. 23, znamienny tym, że
jako frakcję oleju lekkiego -stosuje się ciężką ben¬
zynę.

26. Sposób według zastrz. 23, znamienny tym, że
alkohol dodaje się do mieszanki zawierającej 1—
—50% wagowych ciekłej zawiesiny węgla.

27. Sposób według zastrz. 23, znamienny tym, że
stosuje się mieszankę zawierającą 1—75% wago¬
wych alkoholu.

28. Sposób według zastrz. 23, znamienny tym,
że stosuje się mieszankę zawierającą 10—25% wa¬
gowych alkoholu.
. 29. Sposób według zastrz. 1, znamienny tym, że
stosuje się poliizobutylen nierozpuszczalny w wo¬
dzie.

30. Sposób według zastrz. 15, znamienny tym, że
stosuje się poliizobutylen nierozpuszczalny w wo¬
dzie.

31. Sposób według zastrz. 15, znamienny tym, że
co najmniej 70% stosowanego poliizobutylenu prze¬
puszcza się przez placek podkładowy.

32. Sposób według zastrz. 15, znamienny tym, że
zasadniczo cały stosowany poliizobutylen przepu¬
szcza się przez placek podkładowy.
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