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Patentanspriche:

1. Verfahren zur Herstellung von Paraffin-Losemittel-Suspensionen durch Kreiselkraftdiisen in
geschlossenen Rohren, dadurch gekennzeichnet, daf eine 5,5-Ma.-%0lhaltige Paraffinfraktion der
Siedelage 350 bis 430°C mit einem Erstarrungspunkt von 47,5°C verdiist wird.

2. Einrichtung zur Durchfiihrung des Verfahrens nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dal3 eine
Kreiselkraftdiise mit einem Offnungsdurchmesser von 2,5 mm eingesetzt wird und die
Lésungsmittelaufgabe seitlich und tangential in die Zone des Spriihkegels der Kreiselkraftdiise
erfolgt.

3. Einrichtungzur Durchfiihrung des Verfahrens nach Anspruch 1 und 2, dadurch gekennzeichnet, daf3
die Diise auf einen Disenstock befestigt ist und mehrere, vorzugsweise paarweise Diisenrohre
gleicher Dimension zu einer Disenrohrbatterie zusammengeschaltet werden.

Hierzu 1 Seite Zeichnungen

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft ein Verfahren und eine Einrichtung zur Herstellung von Paraffin-Losemittel-Suspensionen fiir bekannte
Maisch-Entblungsverfahren der Paraffinproduktion.

Charakteristik der bekannten technischen Lésungen

Die Ent6lung élhaltiger Paraffinmassen nach den bekannten Maisch-Entélungsverfahren, unter Verwendung selektiv wirkender
Losemittel, erfordert stets das Einbringen des Paraffinrohstoffes in feinverteilter Form in das Losemittel in der Art, daB sich mit
einem guten Entdlungseffekt hohe Durchsatzleistungen der nachgeschalteten Filterapparate bei geringem Energieeinsatz
realisieren lassen. Bekannte Einrichtungen wie in der DE-PS 934660 beschrieben, sind Verdlsungs-Tiirme, in denen der flissige,
dlhaltige Paraffinrohstoff durch Dusen o. a. Zerstdubereinrichtungen verspriiht und die Warme durch vorgekiihite Luft im
Gegenstrom abgefuhrt wird. Das zu Paraffinkligelchen erstarrte 6lhaltige Paraffin wird aus dem unteren, konischen Teil des
Turmes Ober Schleusen einem Maischgefaf3 mit Losemittel zugefihrt.

Das offene System des Verdlsungsturmes hat folgende Nachteile:

1. Hoher apparativer Aufwand und entsprechend hohe Instandhaltungskosten

2. Hohere Energiekosten fir den Kihlprozef3 im Turm beim Einsatz von Kaloriferen zur Abkihlung der Luft

3. Jahreszeitlich bedingte starke Abhangigkeit der Durchsatzleistung infolge unterschiedlicher AuBentemperaturen

4. Produktverluste durch Austragen von Feinkornanteilen mit der KGhiluft.

Nach DD-PS 23649 ist eine Einrichtung bekannt, nach der der Paraffinrohstoff in eéinem aus dem zum Anmaischen vorgesehenen
Losemittel gebildeten Sprihregen verdist wird. Hierflr ist jedoch ebenfalls ein hoher apparativer Aufwand erforderlich, um
mdglichen Brandgefahren, die beim Versprihen von Losemitteln unweigerlich entstehen, wirksam zu begegnen.

Weiterhin ist bekannt, daf3 zur Herstellung der Suspension der flissige Paraffinrohstoff in einen, mit einem Rihrwerk
ausgestatteten Rundbehalter, etwa 10cm unterhalb der Oberfliche in das gekiihite Ldsemittel, mit einer 4,0-mm-Duse verspriht
wird, wobei man eine Maische enthélt, in der das Paraffin von staubfeiner bis GrieskorngroRe enthaiten ist. Dieses breite
Kornverteilungsspektrum fahrt jedoch erfahrungsgeman nur zu einem geringen Entdlungseffekt, weil der hohe Grobkornanteil
in 6konomisch kurz zu haltenden Verarbeitungszeiten nur ungentigend entélt wird.

In einem weiteren bekannten Verfahren nach DEAS 1241023 wird eine Spriihkammer verwendet, in der das geschmolzene
Paraffin Gber eine Disengruppe in stromendes, vorgekihites Losemittel verdiist wird, wobei mit wahlweise eingesetzten,
unterschiedlichen Disengréf3en von 0,05 bis 0,18cm und Verdisungsdriicken von 0,07 bis 1,40 MPa eine Paraffinkérnung von 5
bis 100 um erreicht wird. Diese Paraffinteilchen agglomerisieren nach dem Erstarren zu filtrierbaren GréBen.

Von Entélungsverfahren wird gefordert, daf3 bei hoher Ausbeute eine zielgerichtete Entdlung stattfindet, also Produkte erzeugt
werden, deren Qualitat im Bereich engbegrenzter Werte liegt. Das wird durch die Wahl einer Anzahl von Entélungsparametern,
in erster Linie durch Losemittelzusammensetzung, Produkt-Ldsemittelverhaitnis und Entélungstemperatur bestimmt. Da diese
Hauptparameter der Entdlung festliegen, muf eine geeignete Verdlisungseinrichtung sofort eine Paraffinkérnung liefern, die
mit Sicherheit gut filtrierbar und gezielt entéibar ist.

Diesen Forderungen werden die genannten Verfahren nicht gerecht, da Kornagglomerisation fester Teilchen zu filtrierbaren
GréBen, insbesondere beim Einsatz einer breiten Rohstoffpalette fraglich sind und eine nachtragliche Korrektur der
Teilchenstruktur z. B. durch Anderung der Entdlungstemperatur nicht méglich ist.

Nachteilig wirkt sich weiterhin aus, daf3 sich durch die gruppenweise Anordnung der Disen in einer Sprithkammer deren
Sprihkegel tiberschneiden und dadurch z.T. eine unerwtinschte Zusammenlagerung der Rohstoffpartikel zu grof3eren Teilchen
erfolgt. Diese groBeren Kornagglomerisate iber 1 mm Durchmesser lassen sich bekanntlich nicht hinreichend entélen.
Nachteilig sind weiterhin die unterschiedlichen Strémungsgeschwindigkeiten auf Grund der Geometrie einer Sprihkammer, die
zur Sedimentation der spezifisch schwereren Feststoffteilchen fihren, so daB die Bildung von Ablagerungen in den rdumlichen
Zonen mit geringerer Stromungsgeschwindigkeit erfolgt. Eine technisch notwendige Reduzierung des Durchsatzes im
betrieblichen Fahrregime ist ebenso schwierig zu realisieren, da sich die Stromungsgeschwindigkeit in der Kammer weiter
verringert und damit die Sedimentation.noch verstarken wirde.
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Ziel der Erfindung

Esist Ziel der Erfindung ein Verfahren und eine Einrichtung zur Herstellung von Paraffin-Losemittel-Suspensionen zu finden, das
mit einem geringen apparativen Aufwand, geringeren Energie- und Instandhaltungskosten, kontinuierlich und ohne
Produktveriuste eine Paraffin-Losemittel-Suspension erzeugt, die in der GroRe der Paraffinteilchen in einem glnstigen
Kornspektrum liegt, das sowohl fiir die Entdlung als auch fiir die Filtrierbarkeit der Suspension optimal ist.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Verfahren und eine Einrichtung zur Herstellung von Paraffin-Lésemittel-
Suspensionen durch Kreiselkraftdiisen in geschlossenen Rohren zu entwickeln, das es auf eine einfache und direkte Weise
gestattet, die Suspension des Rohstoffes liber die geeignete Wahl der Verdlisungsparameter, vorzugsweise durch den Druck
und die Temperatur des Rohstoffes hinsichtlich der KorngréRe so zu gestalten, da dadurch die Entélung und Filtrierbarkeit
optimal gestaltet werden.

Erfindungsgemé&R wird die Aufgabe durch ein Verfahren und eine Einrichtung zur Herstellung von Paraffin-Lésemittel-
Suspensionen durch Kreiselkraftdiisen in geschlossenen Rohren geldst, bei dem eine 5,5 Ma.-%dlhaltige Paraffinfraktion der
Siedelage 350 bis 430°C mit einem Erstarrungspunkt von 47,5°C verdist wird.

Dazu wird eine Kreiselkraftdiise mit einem Offnungsdurchmesser von 2,56 mm eingesetzt und die Losungsmittelaufgabe seitlich
und tangential in die Zone des Spriihkegels der Kreiselkraftdise vorgenommen. Nach einem weiteren Merkmal der Erfindung ist
die Dise auf einen Diisenstock befestigt und mehrere, vorzugsweise paarweise Diisenrohre gleicher Dimension werden zu einer
Dusenrohrbatterie zusammengeschalten.

Der zu entdlende Paraffinrohstoff wird dabei bei einem Druck von 0,6 bis 0,8 MPa kegelférmig mit einem Winkel von 60° in das
tangential zugefiihrte und ringférmig kreisende Lésemittel eingespritzt. Das Losemittel besitzt eine Temperatur von —10°C und
wird exakt seitlich des Diisenrohres dem Bereich des Rohres zugefiihrt, in dem ohne Ldsemittelzugabe der Spriihstrahl der Diise
auf die Rohrinnenwand auftreffen wirde. Diese Anordnung gewahrleistet eine gezielte Zwangsbewegung des
Lésemitteistromes und verhindert eine Paraffinablagerung an der Rohrwandung.

‘Uberraschenderweise wurde gefunden, da3 bei Anwendung des erfindungsgemaRen Verfahrens und der Verdlisung des
Rohstoffes mit Kreiselkraftdisen, deren Offnungsdurchmesser mit 2,5 mm einen wesentlich groBeren Offnungsdurchmesser als
bisher eingesetzte Diisen aufweist, nicht wie vom Stand der Technik ausgehend erwartet werden konnte bis GrieskorngrofRe
starke Paraffinkligelchen entstehen, sondern ein Kornband im Bereich von 0,05 bis 0,5 mm grof3en Paraffinpartikeln. Eine durch
Paraffinpartikel in dieser GroRBe aufgebaute Suspension filtriert in technischen Einrichtungen, wie Vakuumdrehzellenfiltern mit
hohen Durchsatzen von 260 bis 3501/m? - h, obwohl die Suspension als fein bezeichnet werden muR.

Weiterhin zeigte es sich, da mit einer im rechten Winkel senkrecht zur Ausbreitung des Paraffinspriihkegels auf die priméar
entstehenden Paraffinpartikel vorgenommene Losemittelzugabe deren weitgehende Zerkleinerung, teilweise Auflésung und
starke Ent6lung bewirkt wird.

Eine nach dem erfindungsgemaéaBen Verfahren hergestellte Suspension eines Paraffinrohstoffes mit einem Erstarrungspunkt
von 47,5°C, einem Olgehalt von 5,5Ma.-% und einem Siedebereich von 350 bis 430°C und einem iblichen Lésemittelgemisch fiir
Entdlungsprozesse besitzt eine sehr gute Filtrierbarkeit und ermdglicht tiber eine ausreichende Ol-Paraffin-Trennung die
Herstellung eines im Olgehalt zwischen 0,3 und 1,0Ma.-% niedrigen Paraffins.

Die Verdlsungseinrichtung stellt ein geschlossenes System von 2 bis 10, vorzugsweise 4 bis 6 gleichdimensionierten
Verdlsungsrohren dar, wobei durch die Méglichkeit der separaten Zu- bzw. Abschaltung jedes der einzelnen Verdlisungsrohre
die Regelung der geforderten Durchsatzleistung der Entélungsanlage erreicht wird, ohne daf die optimalen Bedingungen, die
fir die Ausbildung einer gut entdlbaren Suspension erforderlich sind, verédndert werden.

Die Durchfiihrung des erfindungsgeméRen Verfahrens in einer einfachen Verdisungseinrichtung geschiossener Bauart
gewahrleistet den Einsatz im Offnungsdurchmesser auf 2,6 mm vergroBerter Kreiselkraftdiisen, das verlustiose Eintragen des
Rohstoffes in das Losemittel und die Erzeugung gleichmafig zusammengesetzter Suspension. Weiterhin werden fur die
Errichtung und das Betreiben des Verfahrens und Einrichtungen gegeniber bekannten technischen Lésungen geringere Kosten
fir den Aufbau und die Instandhaltung bendétigt. Durch die geschlossene Bauart werden wesentliche Vorteile fur die
brandschutztechnische Sicherheit erreicht.

Ausfiihrungsbeispiel

Sechs gleich dimensionierte und ausgeristete Verdusungsrohre (8) (Bild 1) werden paarweise mittels eines zweigliedrigen
Sammlers {4) in einer Diisenrohr-Batterie (Bild 2) zusammengeschaltet und kaskadenférmig mit dem MaischgefaB (5) einer
Entélungsaniage verbunden. Jedes der Verdlisungsrohre (8) ist mit einer separat zuschaltbaren, mantelbeheizbaren
Rohstoffleitung (1) und einer Losemittelleitung (11) ausgeristet. Die Rohstoffleitung (1) ist axial in das Verdilisungsrohr
eingebunden und tragt den Disenstock (6), ein Zwischenstlick zur Aufnahme der Kreiselkraftdlise mit gutem Warmeleitkontakt.
Die Diise besitzt einen Offnungsdurchmesser von 2,5 mm und erzeugt einen 60°-Hohlkegel (9) und ist an der Stirnseite des
Verdisungsrohres {7) so angebracht, daf} die Disenspitze mit der Stirnseite des Rohres abschliet und damit gewéhrleistet ist,
daB der Paraffinrohstoff in der Duse standig bleibt und dadurch gleichmaRig verspriiht wird. Fiir die Verdisungsrohrlange hat
sich bezliglich einer gleichmaRigen Vermischung der Suspension und eines hohen Entélungseffektes eine Baulange von
650mm eines Rohres der NW 125 bewiéhrt.

Durch die Rohstoffleitung (1) wird bei einer Temperatur von 62°C eine 6lhaltige Paraffinfraktion der Siedelage 350 bis 430°C mit
einem Erstarrungspunkt von 47,5°C und einem Olgehalt von 5,5 Ma.-% aufgegeben. Das auf —10°C vorgekiihite Losemittel, das
aus 52,7 Vol.-Teilen Toluen, 46 Vol.-Teilen Aceton und 1,3Vol.-Teilen Wasser besteht, wird (iber die tangential eingebundene
Lésemittelleitung (1) mit einer Stromungsgeschwindigkeit von 0,02m/s exakt in der Zone des Rohres zugefihrt, in der ohne
Lésungsmittelzugabe der Sprihstrahl der Dise auf die Rohrinnenwand auftrifft.
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Fur den sicheren Betriebsablauf sind weiterhin bei Bedarf zuschaltbare Dampfzufiihrungen (10) zur Reinigung der

Lésemittel- (11) bzw. Rohstoffleitung (1) und eine Inertgas-Atmungsleitung {12) auf dem MaischgefaR (5) sowie eine Lésemittel-
Spllieitung (13) erfordertich.

Die Dusen zur Zerstadubung der Paraffinfraktion werden mit einem Druck von 0,8 MPa betrieben, wodurch ein Durchsatz von
13001/h erreicht wird, wéhrend das seitlich und tangential zugefGhrte Losemittel in einer Menge in Héhe des dreifachen Wertes
des Rohstoffes zudosiert wird. Die aus der Apparatur in das MaischgefaR abflieBende Suspension besitzt eine Temperatur von
+15°C und wird nach einer Verweilzeit von etwa 30 Min. nach Durchlauf einer Maischmuhle (14) mittels Verdrangerpumpe (15)
Uber einen Kratzkihler zwecks weiterer Temperaturabsenkung auf +8°C dem Vakuumdrehzellenfiiter zugefihrt. Nach
Abtrennung des olreichen Filtrates und armen Filterkuchens in der Filterstufe erfolgt die Lésemittelabtrennung aus den beiden
Produkten in mehrstufigen Verdampferanlagen. Das |6semittelfreie, entdlte Paraffin wird mit einer Ausbeute von 85% gewonnen
und besitzt folgende Kennwerte:

Erstarrungspunkt =50°C
Olgehalt = 0,7%
n-Alkangehalt =98%

C-Verteilung der n-Alkane

o 0,1%
Cis 0,1%
Cie 0,5%
Cxo 2,5%
Ca 6,3%
Cxn 11,8%
Ca 12,8%
Cas 17,7%
Cas 12,2%
Css 13,0%
CZ7 7,9°/°
Cs 75%
Cro 3,4%
Cso 2,6%
Car 1,0%
Cs 0,5%
Ca 0,2%
Ca 0,1%

Das 16semittelfreie Filtratol weist einen Erstarrungspunkt von 30°C auf und wird als Heizélkomponente verwendet.
Das entdlte Paraffin wird mit gleichen Anteilen des Rohstoffes gemischt und besitzt mit nachfolgenden Kennwerten die
stofflichen Eigenschaften, die an ein gltegerechtes Oxidationsparaffin gestellt werden:

Erstarrungspunkt =49°C Extinktionskoeffizienten
Oigehait = 2,6% £300 = 0,040
Oxidations-Test =26,0 £325 = 0,020
(SZ70inh) Siedeanteile (%) = 0

(>300°C; 156 Torr)

Die Ausbeute des auf diesem Wege gewonnenen Oxidationsparaffins belauft sich auf 92,5%.
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