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Verfahren zur Erhdhung der Filt;ationsgescbwindigkeit
eines fliussigen Kohleschlammes

Anwendungsgebiet der Erfindung

Dio Erfindung bezieht sich auf.ein Verfahren zur Filtration
eines fliissigen Kohleschlammes,

Charakteristik der bekannten technischen Losungen

Es wurden verschiedens Solvatationsverfahren zur Herstellung
von sowohl fliissigen als auch festen, entmineralisierten,
kohlenstoffhaltigen Brennstoffen aus Kohle entwickelt. Eines
dieser Verfahren ist als das losungsmiftelraffinierie Kohle-
verfahren (SRC) bekannt, Das SRC~Verfahren ist ein Solvata-
tionsverfahren zur Herstellung aufgeloster, flissiger und
fester kohlenstoffhaltiger Brennstoffe aus Kohle. In diesem
Verfahren wird zerkleinerte Rohkohle mit einem LOsungsmittel
aufgeschlénmt, das eine Kreislauffliissigkeitsfraktion ent-
h&lt, die hydroaromatische Verbindungen enthélt, und wird
zusammen mit Wasserstoff bei erhdhter Temperatur und erhoh-
tem Druck durch eine Vorwirmzone geleitet, um kohlenstoff-
haltigen Brennstoff von den Kohlenmineralen zu losen und um
die Rickpolymerisation von geldsten Kohlenstoffen durch
Wasserstoffiibertragung von hydroaromatischen Losungsverbin-
dungen zum gelosten, kohlenstoffhaltigen Material zu ver-
hindern, Der sich daraus ergebende Schlamm wird dann duxrch
eine zweite, exothermische Aufldsungszone geleitet, in der
Hydrierungs— und Hydrokrackreaktionen stattfinden. Hydro-
aromatische Verbindungen werden in der Auflésungszone gebil-
det, und eine Fraktion, die diese Verbindungen enthilt,

‘wird aus dem AbfluBschlamm der Aufldsungszone fiir den Kreis-
lauf wiedergewonnen. Der Rickstand des AufldsungsabfluB-
schlammes enthdlt Kohlemineralteilchen und ungeldste Kohle,
die in normalerweise flissiger und normalerweise fester,
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geldater Kohle schweben, d., h. geldste Kohle, dis bel Zim=-
mertemperatur fest ist, Die schwebenden Teilchen sind sehr
klein, einige haben SubmicrongrdSe, wobei viele oder fast
alle oinen Durchmesser haben, der kleiner als 10 oder 20
Mikron ist. Auf Grund ihrer geringen GroBe ist es sehr
schwer, diese Teilchen zu.filtern oder anders von der ge-
16sten Kohle zu entfernen.

Es wurde in den USA-Patenten 4 102 774 und 4 124 485 die
Ahufbereitung des AbfluBschlammes aus einem Kohleverflissi-
gungsverfahren, wie z. B. das SRC~Verfahren, mit einen
Alkohol offenbart, um die schwebenden oder verfteilten Fest-
kSrper, die Minerale enthalten, zu agglomerieren oder
anders zu beeinflussen, damit die Filtrationsgeschwindigkeiﬁ
des Schlammes erhoht wird.

Ziel der Erfindung

' Ziel der Erfindung ist es, die Filtrationsgeschwindigkeit
beim Filtriercn von fliissigem Kohleschlamm zu erhdhen.

Darlegung des Wesens der Erfindung

s wudde festgestellt, daB bestimmte Polymere, einschlieB-
lich Alkylmethakrylat oder Polyalkylmethakrylatkopolymers,
wie 2. B, Kthylen—Propylenmethak:ylafkopolymer, Athylen~
vinylazetatkopolymer und Polyisobutylen, in der Lags sind,
die Filtrationsgeschwindigkeit von fliissigen Kohleschlémmen
zu erhdhen, Athylenvinylazetatkopolymer ist kennzeichnend
fir die vorliegende. Anmeldung, wihrend Isobutylen bzw,
Alkylmethakrylatkopolymer kennzeichnend fiir die gleichzeifig
eingareichten Anmeldungen ist. Diese polymersn Stoffe bewlr-



220939 -?3%\- 57 238 18

ken die Erhohung der Filtrationsgeschwindigkeit, wenn sie
direkt zum fliussigen Kohleschlamm hinzugegeben werden und
darin gleichmdfig in einer Konzentration verteilt werden,
die die folgende Filtrationsgeschwindigkeit erhoht. Es ist
vorteilhaft, das Polymer zuerst in einem leichten 01 zu
losen, um seine Viskositdli zu verringern, Des weitersn
wurde iiberraschenderweise festgestellt, daB diese Polymere
genauso wirksam oder sogar noch wirksamer sind, wenn sie
in einem Kohle- oder Petroleumdl verteilt oder gelost
werden, in dem sie 1loslich sind, um ihre Viskosifiat zu
verringern, und sie werden vor der Filtration eines
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flissigen Kohleschlammes durch eine Anschwemmfilterkuchen-
hilfe geleitet. Das Erreichen einer Verbesserung in der
| Filtrationsgeschwindigkeit mittels Anschwemmbehandlung
ist besonders bemerkenswert, weil wir festgestellt haben,
daB das Polymer nicht irreversibel auf der Filterhilfe
als ein Ergebnis der Vorbehandlung adsorbiert wird. Der
Vorteil der Erfindung kann mit einer im wesentlichen voll-
standigen ‘Riickgewinnung des Polymers oder einer Rickge-
winnung des groBten Teils oder mindestens 70, 80 oder
90 Gew.-% erzielt werden., Der &onomische Vorteil des
Polymers iiberwiegt nur im Fall der Anschwenmbehandlungsart
dieser Erfindung, weil die Zugabe des Polymers in den
Kohleschlamm selbst zu einem Verlust des Polymers im fliissi-
gen Kohlefiltrat fuhrt. Das wird jedoch sogar dem Verlust
des Polymers durch Adh#@sion vorgezogen, wo es nicht einmal
einen Beitrag zum Verbrennungswérmewert des Kohlefilters
leisten koénnte.
Die Tatsache, daB diese Polymere eine wesentliche Ver-
besserung der Filtrationsgeschwindigkeit nur durch ihren
Einsatz bewirken, um einen Filteranschwemmkuchen zu waschen,
ohne daB eine betrichtliche Polymermenge auf dem Filter-
kuchen bleibt, zeigt an, daB diese Polymere die Oberfléache
der Teilchen des Anschwemmaterials mehr physikalisch als
chemisch beeinflussen. Obwohl das Polymer selbst relativ
viskos ist, wird es in einem leichten Ul geldst, damit eine
gieBbare Ldsung bereitgestellt wird, die in der Lage ist,
Gber die festen Teilchen der Filterhilfe zu flieRen. Das
Ul, das in der Filterhilfe bleibt, 1dst sich dann wahrend
der Filtration in der Kohleflﬁssigkeit. Zwischen der Polymer-
wasche und der Filtrationsstufe ist keine Abbindzeit er-
forderlich, es ist aber nicht nachteilig, wenn Zeit da-
zwischen vergeht., Die Polymerwdsche hat keine'sichtbare
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Wirkung auf den Anschwemmkuchen und beeinfluBt wahrschein=-
lich wahrend der nachfolgenden Filtration die Grenzfliche
zwischen den abgelagerten Kohlefestkodrpern und den Feil-
chen der Filterhilfe., Es kann vorkommen, dab die Polymer-
vorbehandlung die Adhdsion zwischen den Kohlefestkdrpern
und den Anschwemmfestkdrpern verhindert oder reduziert.
Solch eine Wirkung unterscheidet sich sehr von der offen-
sichtlichen Agglomerationsfunktion der Schwebefestkdrper
der in den obengenannten Patenten verwendeten Alkohole,
Weil die Wirkung offensichtlich mehr physikalischer als
chemischer Natur ist, kann jeder feste, handelsiibliche
Filterhilfsstoff bei der Anwendung dieser Erfindung ver-

" wendet werden. Beispiele fir typische Filterhilfsmaterialien
schlieBen Diatomeenerde, Zellulose, Asbest und Schlacken-
wolle ein. Wir haben des weiteren festgestellt, daB eine
synergistische V/irkung auf die'Filtrationsgeschwindigkeit
erreicht wird, indem mit dem Polymer dieser Erfindung ein
Alkohol der obengenannten USA-Patente 4,102,774 und
4,124,485 verwendet wird, die hierin durch Bezugnahme ein-
geschlossen sind. Damit die synergistische Wirkung erzielt
wird, kann das Polymer zusammen mit dem Alkohol oder einem
Polymer direkt in den flissigen Kohleschlamm gegeben werden,
oder es kann ein Polymer in Ullésung verwendet werden, um
den Anschwemmkuchen zu waschen, so daB nur der Alkohol
direkt zum flissigen Kohleschlamm hinzugegebeh wird, Die
Entdeckung der synergistischen Wirkung weist sehr darauf
hin, daB das Polymer und der Alkohol ungleiche Fuhktionen_
-im Filtrationssystem haben.

Das Polymer dieser Erfindung kann zum fliissigen Kohle-
schlanm in jeder beliebigen lenge gegeben werden, voraus-
gesetzt, sie bewirkt eine Verbesserung der Filtrationsge-
schwindigkeit des Schlammes, Im allgemeinen liegt die
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wirksame Polymermenge im flissigen Kohleschlamm zwischen
0,01 oder 2 Gew.-%. Genauer gesagt, betrdgt die Menge
zwischen 0,1 oder 0,25 und 1 oder 1,5 Gew.=%.

-Das Polymer dieser Erfindung oder eine Ull6sung desselben
kann zu einem flissigen Kohleschlamm hinzugegeben werden,
selbst wenn eine Ullésung des Polymers ebenso zum Vaschen
eines Anschwemmkuchens der Filterhilfe verwendet wird,

Das Polymer kann direkt zum flissigen Kohleschlamm hinzu-
gegeben werden oder als eine Losung in Kohle, die im wesent-
lichen keine Festkérper hat, oder in Petroleumdl gegeben
werden, Wenn das Polymer verwendet wird, um den Filterkuchen
vorzubehandeln, muR seine Viskosit&t verringert werden und
wird deshalb in Losung mit einem Kohlenwasserstoffél durch
den Anschwemmkuchen geleitet., Polymerldésungen in einem
Kohle- oder Petroleumkohlenwasserstoffél enthalten im all=-
gemeinen etwa 0,1 und 7 Gew.~% des Polymers und spezieller
zwischen etwa 0,5 und 2,5 Gew.,=% des Polymers.

Primarer, sekunddrer oder terti&rer aliphatischer Alkohol,
der 2 bis 10 Kohlenstoffatome hat, kann verwendet werden,

" damit die obenerwéhnte synergistische. Wirkung erzielt wird,
Obwohl léngere aliphatische Ketten wirksam sein konnen, |
sind sie teuerer und erhéhen unndtigerweise die Betriebs-
kosten., Zu den besonders wirksamen Alkoholen gehéren Iso-
propyl und normales, sekundéres und tertidres Butanol. Es.
kénnen ein oder mehrere Alkohole verwendet werden., Der
Alkohol kann in der Kohlefliissigkeit in einer Menge zwischen
0,05 und 15 Gew.-% vorhanden secin, Die Alkoholkonzentration
liegt zwischen 0,1 und 15 Gew.-{j, oder es sind zwischen

0,5 oder 1,0 und 6 Gew.-3% wirksam, Der verwendete Alkohol
erfillt keine signifikante Wasserstoffdonor- oder Kohle-
solvatationsfunktion, Vighrend zum Beispiel Butanol fur
Filtrationszwecke bevorzugt als Alkohol eingesetzt wird, ist
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es kein wirksamer Alkohol fiir Kohlesolvatationszwecke, Im
vbrliegenden Verfahren wird der Alkohol nach Beendigung

der Kohleldsungsstufe, d. h., nachdem mindestens etwa 85
oder 90 Gew,-}; der Kohle geldst wurdem, zum Kohlever-
flissigungsverfahren hinzugegeben, Die Zugabe von Alkohol
zum Vertfahren ist vor AbschluB der Kohleldsungs- und
Hydrierungsstufe nicht erforderlich, Des weiteren bewirkt
der Alkohol in diesem Verfahren keine signifikante Er-
héhung im Wasserstoff-Kohlenstoffverh&ltnis der Kohlefllissig-
keit. Im vorliegenden Verfahren wird dadurch weder der |
grotte Teil des Alkohols verbraucht noch kommt es zu einer
signifikanten Unwandlung in ein anderes Material, wie zum
Beispiel ein Keton durch Vasserstoffiibertragung,., Damit ver=
hindert wird, daB der Alkohol als ein Wasserstoffdonor
wirkt, enthalt die flissige Kohle, zu der der Alkohol hin-
zugegeben wird, eine signifikante Menge der vorher hinzu=
gegebenen verschiedenen tlasserstoffdonorstoffe, wie zum
Beispiel mindestens 2, 3 oder 5 Gew.-% der hydroaromati-
schen Stoffe, wie Tetralin und homologe Verbindungen davon.,
Der hydroaromatische Stoff konserviert den Alkohol, so daB
der gréBte Teil davon ohne Hydrobehandlung in den Kreis-
lauf zurickgefihrt werden kann. Da der Alkohol speziell den
Zweck hat, die Festkdérper zu entfernen, ist es nicht er-
forderlich, vorher die Festkérper aus der Kohle zu ent-
fernen, und der Alkohol kann zu einem flissigen Kohle-
schlamm hinzugegeben werden, der im allgemeinen wenigstens
3 oder 4 Gew.-% der Minerale enth&dlt, Der Alkohol erfordert
“keine Base zur Erflillung seiner Funktion, die seine i/irkung
- bei der Erfillung einer Vlasserstoffdonorfunktion erhéhen
wirde., Der Alkohol wirkt in der vorliegenden Erfindung
auch in der Flussigkeitsphase und kann deshalb auch fur

die Trennung von Festkdrpern und Flissigkeiten bei einer
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Temperatur verwendet werden, die unter seiner kritischen
Temperatur liegt.

Die Temperatur der Kohleflussigkeit sollte vor der Alkohol-
zugabe erhoht sein, sie sollte im allgemeinen zwischen etwa
100 und 700 °F (38 und 371 °C) liegen, vorzugsweise zwischen
etwa 150 und 600 O (66 und 316 0C) und im giinstigsten Fall
zwischen etwa 400 und 500 °F (204 und 288 oC). Nach dem Zu-
satz des Alkohols und vor der Entfernung der Festkérper

kann die Kohleldsung bei der Mischungstemperatur im allge-
neinen 30 Sekunden bis 3 Stunden, vorzugsweise 1 Minute

bis 1 Stunde oder 2 bzw, 5 Minuten bis 30 Minuten stehen
gelassen werden., Ein zus&tzlicher nltzlicher Effekt kann
erzielt werden, wenn der Alkohol mit einem leichten Ul ge-
mischt zugegeben wird, Das leichte Ul kann eine leichte,
flissige Kohlefraktion sein, die im wesentlichen keine
Festkorper enthalt, von der die Festkorper durch Filtrieren
oder andere Moglichkeiten entfernt wurden, wie zum Beispiel
eine Verarbeitungsleicht6lfraktion, deren Siedebereich die
Siedetemperatur des Alkohols einschlieBt. Die Mischung kann
als eine Einzelfraktion aus dem Verfahren wiedergewonnen
werden, oder das leichte Ul und der Alkohol kdénnen ge}rennt
aus dem Verfahren entfernt werden und dann in jedem beliebi-
gen Verhaltnis gemischt werden. Eine Alkohol-Ul-Mischung
wirkt nGtzlicher auf die Filtration von Festkdrpern aus

- einer Kohlefliissigkeit als ein Alkohol selbst, Wahrend sich
der mit dem Zusatz des Alkohols verbundene Nutzen mit dem
Ansteigen der zugegebenen Alkoholmenge i(ber einen kritischen
Wert verringert, konnen groBere Alkoholmengen niitzlich ein-
gesetzt werden, indem eine Mischung aus Alkohol und leichtem
01 verwendet wird, Da der Alkohol dem Kreislauf wieder zu-
‘gesetzt wird, ergeben sich sehr niedrige, zusétzliche mit

dem Einsatz einer groBeren Alkoholmenge verbundene Betriebs-
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kosten. Das in Kohlefliissigkeiten vorkommende Phenol hat
eine nachteilige Vlirkung auf die Trennung der Festkérper,
die offensichtlich als ein Dispersionsmedium wirkt, Die
Leichtélfraktion sollte unter dem Siedepunkt von Phenol,
der 358 °F (181 OC) betragt, liegen, damit der Phenolkreis-
lauf verhindert wird., Es kann zum Beispiel eine Kohle-
flussigkeitsfraktion verwendet werden, deren Siedepunkt
nicht héher als etwa 355 °F (169 OC) liegt. Der Siedebe-
reich der Kohleflissigkeitsfraktion braucht sich nicht mit
dem Siedebereich des Kreislaufverfahrenldsungsmittels zu
Gberschneiden., Diese obere Temperaturbegrenzung gilt nicht,
wenn das leichte Ul keine Kohleflissigkeit ist und deshalb
keine Phenole enthalt. Wenn zgm Beispiel das leichte Ul
eine Erdélfraktion ist, kann ein leichtes, mittleres oder
schweres Naphtha eingesetzt werden, dessen Siedepunkt nicht
héher als 500 °F (2860 OC) liegt. Die in der leichten Ul-
fraktion vorkommende Alkoholmenge kann im allgemeinen
zwischen 1 und 75 Gew.=-% oder vorzugsweise zwischen etwa

10 und 25 Gew.-{; liegen. Die Mischung aus Leichtdl und
Alkohol, die keine Festkdrper enth&lt und die zu der Kohle~
flissigkeit mit Festkdrpern gegeben wurde, kann im allge-
meinen zwischen 1 und etwa 50 Gew,-% liegen, vorzugsweise zwi-
schen etwa 1 und 15 Gew,.-{ und im giinstigsten Fall zwischen
etwa 2 und 5 Gew,.,~53. In einem Verfahren kann Alkohol zu
einem heiBfen, ungefilterten, geldsten Kohleschlamm gegeben
werden, die Mischung wird gerthrt und kann ablagern. Sie
wird dann durch einen Filter geleitet, der eine Diatomeen-
-erdanschwemmschicht hat, die vorher mit einer Polymerlésuhg
in leichtem Ol gewaschen wurde., Das Filtrat, das Alkohol
enthélt und im wesentlichen kein Polymer besitzt, wird dann
fraktioniert, um eine niedrigsiedende Fraktion zu gewinnen,
die mindestens einen Alkoholante#l besitzt, Diese Fraktion
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wird dann in den Kreislauf zurtckgefihrt und mit Filter=-
aufgabegut zusammen mit jedem Zusatzalkohol, der erforder=
lich sein kann, vermischt., Diese Arbeitsweise bewirkt die
synergistische Wifkung des Polymers und Alkohols auf die
Filtrationsgeschwindigkeit, wobei ein maximal Okonomischer
Polymer~ und Alkoholverbrauchvermﬁglicht wird,

Bei der Durchfihrung der Filtrationstests zur Veranschau-
lichung der vorliegenden Erfindung wurden die erhaltenen
Daten nach dem folgenden bekannten mathematischen Filtra-
tionsmodell interpretiert:

(T/W) = kW + C,

wobei gilt:
T = Filtrationszeit, [Minuten
W = Gewicht des in der Zeit T angesammelten
Filtrats, Gramm
k = Filterkuchenwiderstandsparameter, Minuten/
Gramm2
C = Anschwemmwiderstandsparaneter, Minuten/
Gramm ]
und (T/W) = (Geschwindigkeit) .

In den unten dargestellten Filtrationstests wird die ge-
wonnene Filtratmenge VW automatisch als eine Funktion der
Zeit T registriert., W und T stellen die grundlegenden
KenngréRen dar, die in den Tests erhalten wurden, Die fol-
genden Variablen wurden auf gewiinschten Miveaus, wo es er-
forderlich ist, Vergleichsmessungen zu erhalten, konstant
gehalten: Temperatur, Druckabfall durch den Filter hindurch,
Anschwemmart und Anwendungsverfahren, Anschwemmdicke und
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der Querschnitt des Filters, Die erhaltenen KenngréRen W
als Funktion von T wurden nach dem oben gezeigten mathe-
matischen Modell - wie in den Abbildungen 1 und 2 gezeigt
wird - beeinfluBt. Abbildung 1 und Abbildung 2 bestehen
jeweils aus vier Kurven, wobei jede Kurve eine getrennte
Reihe von Filtrationsversuchen darstellt. Die senkrechte
Achse jeder Abbildung zeigt den Wert fur T/W, der der Kehr-
wert der Filtrationsgeschwindigkeit ist, k ist der Anstieg
jeder Kurve und C der Abschnitt jeder Kurve mit der verti=-
kalen Achse.

Bei der Analyse jeder Kurve ist der Parameter C in erster
Linie eine KenngroRe der Anschwemmschicht, weil sie der
reziproke Wert der Filtergeschwindigkeit zu Beginn des
Versuches ist, bevor irgendeine signifikante Filterkuchen-
menge auf der oberen Schicht der Anschwemmung abgelagert
wird, Andererseits ist der Anstieg k ein Parameter des
Filterkuchens, der wédhrend der Filtration auf der An-
schwenmschicht abgelagert wurde und ist deshalb kennzeich-
nend fir die Filtration selbst ohne die Anschwemmung. Ein
relativ geringer Anstieg (niedriger k-llert) stellt einen
ginstigen, geringen Kuchenwiderstand zur Filtration dar.
Anders ausgedriickt, stellt jede k-Verhingerung eine Er=-
héhung der vorherrschenden Filtrationsgeschwindigkeit dar,
Die Abbildungen 1 und 2 zeigen, daB die Linien, die den
Basentest und den Versuch veranschaulichen, in dem nur

mit Anschwemmbehandlung gearbeitet wird, den gréBten An-
stieg (grolter k-Vlert) haben, wdhrend die Linien, die
Versuche veranschaulichen, in denen ein Alkoholzusatz ver-
wendet wird, den kleinsten Anstieg (niedrigster k-\ert)
haben. Anders betrachtet, zeigt ein geringer Kurvenanstieg,
daB sich die Filtergeschwindigkeit wahrend des Versuches
nicht wesentlich verringert hat, obwohl jede Kurve am Ende
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des Versuches eine niedrigere Filtrationsgeschwindigkeit
(d. h. hohere (Geschwindigkeit)-l) anzeigt als am Beginn
des Versuches, Abbildungen 1 und 2 zeigen, daB der ver-
ringerte Anschwemmwiderstandsparameter C bei den Versuchen,
wo nur mit Polymerbehandlung gearbeitet wurde, eine gréBere
‘Filtratmenge nach einer Minute im Vergleich zum ent-
sprechenden Basenversuch zur Folge hatte, obwohl die Linien,
die die Versuche veranschaulichen, die nur mit der An- '
schwemmbehandlung arbeiten, etwa den gleichen Anstieg haben
wie die Linien, die den entsprechenden Basenversuch veran-
schaulicht., Es ist deshalb augenscheinlich, daB der durch
die Anschwemmbehandlung und ebenso durch den Alkoholzusatz
~ausgeldste synergistische Effekt auf die differenzierten,
verbundenen Wirkungen der Verringerung des Filterkuchen=-
widerstandsparameters k und ebenso des Anschwemmwider-
standsparameters C zuriickzufithren ist.

Es ist bemerkenswert, daR jeder Filterversuch ohne LOsungs-
mittelwédsche des Filterkuchens durchgefihrt wurde, Da eine
Loésungsmittelwésche den Zweck verfolgt, die Art des Filter=-
kuchens zu &ndern, wiirde sie auch den k-VWert verandern.
Viele Industriefilter sind kontinuierliche Drehfilter, in
denen sich Filtrationszyklen, die nicht lénger als eine
Minute dauern, fortlaufend mit Vaschzyklen abwechseln, in
denen ein VaschlOsungsmittel durch den Filterkuchen gespriht
wird, um die absorbierte Kohlefliissigkeit abzdspﬂlen.
Folglich stellen alle tabellarisierten Filtergeschwindig-
keiten der Versuche, die in den folgenden Beispielen dar-
gestellt werden, den Filtervorgang wdhrend der ersten Mi-
nute der Filtration dar, wenn es nicht anders angegeben
wird, _

Bei der Durchfihrung der Filtrationsversuche der folgenden
Beispiele wurde ein im Filterelement angebrachter 90-~laschen-
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filter bis zu einer Tiefe von 1,27 cm (0,5 inch) mit
Diatomeenerde angeschwemmt, Das Filterdement hatte eine
GréRe von 1,9 cm Innendurchmesser mal 3,5 cm HGhe und eine
Oberfléache von 2,84 cm2. Der Filter wurde mit einem stabilen
Gitter gestiitzt, um Verformung zu verhindern. Es wurde an=-
geschwemmt, indem eine 5 Gew.~}~Aufschwammung des An-
schwemmaterials in leichtem Weichmacherdl auf den Filter
gepreBt wurde, wobei ein Stickstoffdruck von 40 psi

(2,8 kg/cmz) zur Anwendung kam. Der Anschwemmvorgang lief
bei einer Temperatur ab, die der des folgenden Filtervor=
ganges glich. Die sich ergebende pordse Anschwemmaterial=-
schicht hatte ein Gewicht von etwa 1,2 Gramm, Nachdem sich
das Anschwemmaterial abgelagert hatte, wurde Stickstoff

bei einem Druck von etwa 5 psi (0,35 kg/cmz) etwa 1 bis 2
Sekunden durch den Filter geblasen, um Leichtélspuren zu
entfernen, Das Leichtdl floB zu einem auf einer automati=-
schen Vlaage angebrachten Beh&lter., Das Leichtd6l wurde ge=-
wogen, um die Ablagerung der erforderlichen Menge von An-
schwemmaterial zu gewshrleisten. Nach diesem Arbeitsgang.
wurde das Leichtdl entfernt. Die Yaage wurde mit einem

~ Aufzeichnungsgerdt verbunden, das spéter verwendet wi}d,

um eine ununterbrochene (in 5-Sekundenabsténden) gedfuckte
Aufzeidhnung des angesammelten Filtrats als eine Funktion
der Zeit =zur Verfiligung zu stellen.

Eine 750~-g~Probe ungefiltertes Ul (UFO) ohne irgendeinen
Zusatz wurde dann einem separ,ten AutoklavgefaB zugefiihrt,
~das die Funktion eines Vorratsbehdlters hat. Das Ul UFO
wurde bei einer Temperatur von 100 bis 130 °F (38 bis 54 OC)
aufbewahrt und fortlaufend gerihrt, Das Rihren erfolgte unter
Verwendung von zwei 5-cm~Turbinen. Die Wellendrehzahl betrug
2 000 U/min., Durch das Anwenden eines ausgewdhlten Stick-
stoffdrucks von 40 bis 80 psi (2,8 bis 5,5 kg/cmz) auf den
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Autoklaven setzte die Filtration ein., Das vom Autoklaven
flieBende UFO gelangte durch eine Vorwérmspule, deren
Verweilzeit durch die Bedienung von Ventilen gesteuert

wurde und die mit Eingangs=- und Ausgangsthermoelementen
versehen war, so dak® das den Filter erreichende UFO~Cl

bei einer gleichbleibenden Temperatur gehalten wurde, Das
den Vorwdrmer verlassende UFO wurde dem Filter zugefilhrt,
wo ein fester Kuchen gebildet und ein Filtrat erhalten wurde,
Das Filterelement und der Filtererhitzer waren ebenfalls
‘mit Thermoelementen versehen. Wie oben angegeben wurde,
wurde das Filtrat auf einer Waage wiedergewonnen, und sein
Gewicht wurde automatisch alle 5 Sekunden aufgezeichnet.,
'Das Filtrat wurde in einem sauberen Beh&lter angesammelt,
Vergleichsversuche zur Bestimmung der Wirkung von Zusitzen
wurden durchgefihrt, wobei die gleiche UFO~Zufuhrserie ver=-
wendet wurde, fUr die Filtrationsdaten gesammelt wurden.
Zuerst wurden die Systemrohrleitung und der Filter mit Stick-
stoff bei einem Druck von etwa 100 psi (7 kg/cmz) vom UFO
geséubert., Die additive Substanz wurde in den Autoklavbe-
hédlter, der UFO enth&lt, gepumpt. Ein separates Filter=-
element wurde angebracht und genauso angeschwemmt, wie oben
beschrieben wurde, die Versuche mit einem Zusatz im UFO
wurden genauso durchgefiihrt wie die UFO-Versuche ohne Zusatz.
Nach jeder Filtration wurde der Ruckstand auf dem Anschwemm=-
material in dem Filter mit Stickstoff gereinigt und mit
einer geeignetén Fliissigkeit gewaschen, um das UFO und die
additive Zusammensetzung zu eliminieren. Es folgt eine
Analyse eines fypischen ungefilterten, flissigen SRC-Kohle=-
schlammes, der in den Versuchen verwendet wurde.

Obwohl das Ledichtdl im Verfahren mit stufenweiser Druckab-
‘senkung vom flussigen Kohleschlamm getrennt wurde und fiir
die Herstellung von Polymer- und Alkoholmischungen, wenn
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erforderlich, verflgbar wére, kgm es beim zugefihrten
Filterdl nicht zur Beseitigung von irgendeinem seiner
Festkdrperinhalte vor der Filtration.

Dichte bei 60 °F (15,6 °C); 1,15

Kinematische Viskosit&t bei 210 °F (98,9 °C); 24,1

, ' Zentistokes

Dichte bei 60 °F (15,6 °C); 1,092

Asche, 4,49 Gew.~% “

Unlésliches Pyridin, 6,34 Gew.-%

Destillation, ASTM D1160

% Temp. °F (°C) bei 1 Atn.
5 518 (270)
10 545 (285)
20 | 566 (297)
30 602 (317)
40 645 (341)
50 . 695 (368)
60 o ‘ 768 (409)
70 | 909 (487)

71 Alle destillierbaren
Stoffe werden bei 925 °F (4¢86 oC) aufbereitet.

Fir die im foigenden dargestellten Versuche, bei denen ein
Leicht6l zur Herstellung einer Mischung aus einem Alkohol
oder Polymer verwendet wird, gelten die folgenden typischen
Spezifikationeh/

Dichte bei 60.°F (15,6 °C); 0,830

Dichte bei 60 °F (15,6 °C); 0,829

Kinematische Viskositat bei 100 °F (37,8 °C);

' ) 0,861
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Zentistokes
Destillation, ASTM D=-86 bei 763 mm Hg

% Temperatur OF (OC)
5 , 162 (72)
85 T 442 (228)
EP ' 492 (256)
BEISPIEL 1

Die Versuche wurden zur Veranschaulichung der Wirkung auf
die Filtrationsgeschwindigkeit durchgefiihrt, die erzielt
wurde, indem bestimmte Polymere zu einem fliissigen Kohle-
schlamm gegeben wurden und dann der Schlamm bei einer
Temperatur von 127 °C mit einem Druckabfall von 5,6 kg/cm2
in einem Filter gefiltert wurde; der Filter besitzt einen
Anschwemmkuchen von der Diatomeenerdefilterhilfe, &hnlich
dem Filter im obenbeschriebenen Versuchssystem. Zu den

- untersuchten Polymeren gehérten Athylen-propylenmethakrylat-

kopolymer, Athylenvinylazetatkopolymer und ein Polyiso-
butylen mit niedriger Viskosit&t und ein Polyisobutylen
mit hoher Viskositdt. Jedes untersuchte Polymer wurde in
einem Leicht6l geldst, um eine Leicht&llosung herzustellen,
die mit dem flissigen Kohleschlamm mischbar war und im.
flissigen Kohleschlamm gleichm&Big verteilt wurde. Die Er-
gebnisse dieser Versuche werden in Tabelle 1_dargestellt;
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Jeder der in den Versuchen der Tabelle 1 veranschaulichte
Polymerzusatz bewirkte eine Verbesserung in der Filtrations~
geschwindigkeit der Kohleflissigkeit verglichen mit dem
.Ausgangsversuch, Bei dem Athylenpropylenmethakrylatkopolymer,
dem Athylenvinylazetatkopolymer und Polyisobutylen mit einer
Viskositat von 680 Zentistokes bei 100 °C verbesserte sich
~die Filtrationsgeschwindigkeit durch eine Erhdéhung der vor-
handenen Polymermenge. Bei Isobutylen mit einer Viskositéat
‘von 2474 Zentistokes bei 100 °C verursachte jedoch die ge-
ringere Polymermenge die groBere Verbesserung der Filtra=
tionsgeschwindigkeit, Auf der Grundlage dieser Angében hat
ein bevorzugtes Isobutylenpolymer eine relative Molekiil-
“masse, so daR das Polymer bei 210 O (99 oC) eine Viskositét
zwischen etwa 604 und 690 Zentistokes aufweist,

BEISPIEL 2

Die Versuche wurden durchgefihrt, um zu bestimmen, ob die
Polymere, die die Filtrationsgeschwindigkeit verbesserten,
entweder durch den w&hrend der Filtration eines polymer=
freien, flissigen Kohleschlammes abgelagerten Filterkuchen
zurlickgehalten wurde oder durch einen Anschwemmkuchen von
handelsiiblichen Diatomeenerdeanschwemmaterial, wenn mit
festkdrperfreier Polymerleichtdlldsung aufgeschwammt wird,
bevor es zu irgendeiner Berihrung eines flissigen Kohle-
schlammes damit kommt. In diesen Versuchen wurde eine
Einzelprobe, die ein in einem Leichtdl geldstes Polymer
enth&lt, durch einen polymerfreien Kohlemineralienkuchen
und auch durch einen polymerfréien Diatomeenerdekuchen ge-
leitet, Die Ergebnisse dieser Versuche werden in Tabelle 2
gezeigt: ' '
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TABELLE 2

.

Polymerkonzentration im lLeichtd6l, Gew.=%

Beginn  Nach Berihrung Nach Beriithrung
mit Kuchen aus mit Anschwenm-
Kohlemineralien kuchen

Polyisobutylen

im Leichtol 0,70 0,70 0,64
Athylenpropylen- )
methakrylatkopo-

lymer im Leichtd6l 0,70 0,68 0,70

Tabelle 2 zeigt, dad innerhalb erwarteter Versuchsfehler-

grenzen keine signifikante Menge Polyisobutylen oder Athylen=-

propylenmethakrylatkopolymer durch einen polymerfreien
Kohlemineralienfilterkuchen oder einen polymerfreien
Diatomeenerdeanschwemmkuchen zuriickgehalten wurde; wenn sie
mit einer Ulldésung des Polymers angeschwemmt werden. Deshalb
wird der in Beispiel 3, unten, gezeigte Vorteil erreicht,
indem ein Diatomeenerdefilteranschwemmkuchen mit einer
Polymerldsung gewaschen wird, indem der Kuchen mit Polymer
angefeuchtet wird, ohne daB ein signifikanter Polymerrick-~
stand auf dem Kuchen bleibt. Solches Anfeuchten erzeugt
offensichtlich eine Viirkung auf die Grenzfléche zwischen
den Anschwemnfestkdrpern und den Kohlefestkérpern, wenn
diese beiden Stoffe wahrend der folgenden Filtrationsstufe
miteinander in Berlhrung geraten. Eine Theorie besteht
darin, daB die Polymervorbehandlung der Anschwemmung ver-
hindert, daB die Kohlefestkdrper an den Anschwemmkorpern
haften, Solch eine Wirkung steht deutlich im Widerspruch
zur Teilchenagglomeration, die der wahrscheinliche Mechanis-
mus ist, wenn ein Zusatz - wie zum Beispiel Alkohol -~ die
Filtrationsgeschwindigkeit verbessert.
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Die Versuche der Tabelle 2 zeigen, daB der Vorteil der Er-
findung durch eine im wesentlichen vollsténdige Polymerauf-
bereitung erzielt werden kann, Dieser Vorteil (berwiegt

nur im Fall der Anschwemmethode dieser Erfindung, weil der
Zusatz von Polymer zum Kohleschlamm einen Polymerverlust

in dem fliissigen Kohlefiltrat zur Folge hat.

BEISPIEL 3

Die Versuche wurden durchgefiihrt, um die viirkung auf die
Filtrationsgeschwindigkeit zu veranschaulichen, die durch
das Waschén eines Diatomeenerdefilterhilfsanschwemmkuchens
mit einer Leichtdlldsung aus Athylenvinylazetat oder einer
Leicht8lldsung aus Polyisobutylen erzielt wurde. Die Visko=-
sitdt des verwendeten Polyisobutylens lag niedriger als

die des Polyisobutylens, das in den Versuchen der Tabelle 1
eingesetzt wurde. Die Filtrationsversuche, bei denen eine
Leichtdllosung aus Athylenvinylazetatkopolymer verwendet
wurde, wurden bei einer Temperatur von 232 °C mit einen
Filterdruckabfall von 5,6 kg/cm2 durchgefiuhrt, Die Filtra-
tionsversuche, bei denen eine Leicht0ll6sung aus Polyiso-
butylen mit niedriger Viskositdt eingesetzt wurde, wurden
bei einer Temperatur von 188 °C mit einem Druckabfall von
5,6 kg/bm2 durchgefihrt. Das Anschwemmaterial in dem Grund-
versuch oder nach dem Anschwemmen mit 25 g der angegebenen
Polymerleicht6llésung wurden dann flr die Filtration eines
‘fiUssigen Kohleschlammes verwendet. In einigen Versuchen
enthielt der fliissige Kohleschlamm keinen Zusatz, und in
.anderen Versuchen enthielt er einen Zusatz mit einer Mischung
aus Isopropanol in Leichtdl in der angegebenen Menge auf der
Basis von fliissigem Kohleschlamm, Das bei der Herstellung
‘der Isopropanolmischung verwendete Leicht8l war ein Petrole-
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unleicht6l. Das bei der Herstellung der PolymerlGsungen
eingesetzte Leichtdl war entweder ein Petroleumleichtél
oder eine leichte Kohleflissigkeitsfraktion, Die Ergebnisse
dieser Versuche werden in Tabelle 3 gezeigt:
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Ein Vergleich der Angaben aus Tabelle 3 mit den Angaben
aus Tabelle 1 zeigt, daB die durch das Polymeranschwemm-
waschverfahren erzielte Verbesserung in der Filtrationsge-
schwindigkeit sogar noch groéfer ist als die durch den
Polymerzusatz zum Kohleschlamm erzielte Verbesserung in
der Filtrationsgeschwindigkeit. ' '

Das ist besonders bemerkenswert, weil das Anschwemmver-
fahren, das oben erldutert wurde, die Rickgewinnung des
gesamteh oder im wesentlichen ganzen Polymers, das fiir die
Vorbehandlung verwendet wurde, ermdglichte, wdhrend das
dem Kohleschlamm zugesetzte Polymer nicht zurickgewinnbar
ist, aber schlieBlich als Brennstoff zusammen mit der
Kohleflissigkeit verbraucht wird, .

Die Angaben der Tabelle 3 zeigen, daB die Anschwemmvor-
wasche mit einer LeichtSlpolyisobutylenlésung die Filtra-
tionsgeschwindigkeit um 95 % erhdhte. Die Angaben der
Tabelle 3 zeigen auRerdem, daB ohne die Anschwemmvorwésche
mit einem Polymer oder ohne Zusatz von Polymer zum fliissi-
gen Kohleschlamm der Zusatz der Isopropanolldsung zur
Kohleflissigkeit einen 36%jigen Anstieg in der Filtrations-
geschwindigkeit bewirkte, wobei eine Probe der gleichen
Kohlefliissigkeit verwendet wurde, die im Polyisobutylen-
versuch eingesetzt wurde. Eine Addition der 95{igen Ge-
schwindigkeitsverbesserung auf Grund der Polyisobutylen-
anschwemmwésche und der 36{jigen Geschwindigkeitsverhesserung
auf Grund der unabh&ngigen Zugabe der Isopropanollosung
zum flissigen Kohleschlamm wirde eine kombinierte l/irkung
~anzeigen, die ein 131{jiges Ansteigen der Geschwindigkeit
darstellt. Wurde jedoch der Zusatz der Isopropanollésung
zum flussigen Kohleschlamm mit der Vorwdsche der Anschwemnung
.mit dem Polyisobutylenpolymer verbunden, wurde ein
186%iger Anstieg in der Filtrationsgeschwindigkeit erzielt,
was eine betréchtliche synergistische Wirkung anzeigt.
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Die Angaben der Tabelle 3 zeigen, daB das Vorwaschen des
Diatomeenerdeanschwemmkuchens mit einer Leichtdllosung aus
‘Athylenvinylazetatkopolymer ohne direkten Zusatz von
Kopolymer zur KohlefllUssigkeit die Filtratibnsgeschwindig-
keit im Vergleich zum Ausgangsversuch um 119 { erhOhte.
Dieser Anstieg ist genauso groB wie der des gleichartigen
Versuches, bei dem Polyisobutylen eingesetzt wurde. ienn
jedoch der Zusatz der Isopropanolldsung zur Kohlefliissigkeit
mit der Anschwemmwdsche, bei der eine Athylenvinylazetat=-
kopolymerdllésung verwendet wird, verbunden wird, war ein
257%iger Anstieg auf Grund der kombinierten Wirkungen zu
beobachten, deren Anwachsen sogar noch bedeutender ist als
der Anstieg in dem gleichartigen Versuch, in dem Polyiso-
butylen verwendet wurde., Aus diesem Grund wird eine be-
trachtliche synergistische Wirkung ebenfalls erzielt, wenn
eine Athylenvinylazetatkopolymerleicht&llbsung fur die An-
schwemmwasche verwendet wird, wenn die Anschwemmwésche mit
dem Einsatz eines Isopropanolzusatzes im Kohleschlamm ver-
bunden wird. |

BEISPIEL 4

*

Die Versuche wurden zur Bestimmung der VWirkung der Konzen=
tration in dem Polymerdl durchgefihrt, das zur Vorreinigung
des Anschwemmaterials eingesetzt wurde. In diesen Versuchen
wurden verschiedene unterschiedliche Polyisobutylenkon~
zentrationen in Leichtdl zur Wasche eines Diatomeenerde=-
anschwemmkuchens vor der Filtration eines flissigen Kohle-
schlammes untersucht, die bei einer Temperatur von 204 °c
und einem Druckabfall von 6,3 kg/cm2 durchgefiihrt wurde.

In Tabelle 4 werden die Filterkuchenwiderstandsparameter
und die Filtrationsgeschwindigkeit fur die erste Filtra-
tionsnminute dargestellt:
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In den Versuchen wurde die angegebens Polyisobutylenkon=-

zentrationslésung zur Anfeuchtung des Anschwemmaterials

vor der Filtration eines Kohleschlammes, der selbst keine
Filtrationsverbesserungszusidtze enthdlt, verwendet.

TABELLE 4

*

Wirkung der llaschanschwemmung mit Polyisobutylenleicht6l-

losungen
Polyisobutylenkonzentration C Filtrationsgeschwin=
in Leichto6l, Gew.-% (min/g) digkeit (g/min)

0] 33 2,5

2 014 ’ 4'4

3,5 .10 5,0

7 .07 : 5,4

Tabelle 4 zeigt, daB progressive Eﬁhéhungen der Polymer-
konzentration in Leichtdl zu progressiven Erhohungen in

der Filtrationsgeschwindigkeit fihrten., Es kommt jedoch zu
einem starken Abfall in der Wirkung der Polymerkonzentra-
tionserhdhungen iber etwa 2 oder 3 Gew,~73. Tabelle 4 zeigt,
daf’ die Filtrationsgeschwindigkeit verdoppelt wird, wenn
die for die Anschwemmwische verwendete Polymerkonzentration
3,5 % betragt, aber die Verdoppelung dieser Polymerkon-
zentration auf 7 7) bewirkte nur eine relativ geringe zu-
sétzliche Verbesserung in der Filtrationsgeschwindigkeit.

BEISPIEL 5

Abbildung 1 veranschaulicht graphisch die Wirkung des An-
schwemmanfeuchtens mit einer Leicht6lldsung von einenm
Athylenpropylenmethakrylatkopolymer auf die Filtrationsge=
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schwindigkeit, wéhrend Abbildung 2 graphisch die Wirkung

des Anschwemmanfeuchtens mit einer Polyisobutylenleicht{l-
ldésung auf die Filtrationsgeschwindigkeit veranschaulicht,
In jeder Abbildung wird die Wirkung auf die folgende
Kohlefliussigkeitsfiltrationsgeschwindigkeit suwohl mit

einem als auch ohne einen Zusatz zu flissigem Kohleschlamm
gezeigt, der 2 Gew.~% Isopropanol und 5 Gew.-% Leicht6l
auf der Basis von fliussigem Kohleschlamm enthdlt. Abbildung
1 und Abbildung 2 zeigen jeweils einen Ausgangsversuch ohne
Zusatz in der Konhleflissigkeit und ohne Anschwemmvorbehand-
lung. Abbildung 2 zeigt, daB die sepafaten Anschwenmvor=-
behandlungsversuche mit dem Methakrylatkopolymer durchge-
fihrt wurden, dabei wurde bei einem Versuch das Kopolynmer

in einem Petroleumleichtdl geldst, das zwischen 162 und

340 °¢c siedete, und beim anderen Versuch wurde das Kopolymer
in einem Kohleleichtdl geldst, das zwischen 361 und 463 °c
siedete, Die Abbildungen 1 und 2 zeigen die Filtrationsge-
schwindigkeiten, die nach 0,5; 1,2; 3 und 4 Minuten vor=
herrschen. Die Versuche der Abbildung 1 wurden bei einer
Temperatur von 230 °C mit einem Druckabfall von 5,6 kg/cm2
durchgefihrt. Die Versuche der Abbildung 2 wurden bei einer
Tenperatur von 188 °C mit einem Druckabfall von 6,3 kg/cm2
durchgefiihrt,

Die erste Filtrationsminute hat eine besondere Bedeutung in
den Trommeldrehfiltrationssystemen, gekennzeichnet dadurch,
dal eine &ubBere Schicht des Filterkuchens bei jeder Trommel-
drehung mittels einer Fesserkante abgekratzt wurde, im
allgemeinen rotiert der Filter weniger als eine iiinute, bevor
neu abgelagerter Filterkuchen die lMesserkante erreicht. Auf
-diese Art und Veise wird die langzeitige Rickstandsanhdufung
auf dem Filter verhindert, und es kommt nicht zur Entwicklung

f
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eines stationdren oder statischen Filtrationssystems, Durch
das Abkratzen der Oberfldche eines Drehfilters mit einer
Messerkante im Abstand von weniger als 1, 2 oder 3 Minuten
wird ein relativ frisches Filtrationssystem ununterbrochen
aufrechterhalten., Ein 0,0024-cm=Schnitt (0,001 inch) pro
Umdrehung ist im allgemeinen angemessen. Die Abbildung 2
veranschadlicht graphisch die Angaben der Tabelle 3, die
angibt, daR in einer iminlitigen Filtration die Wirkung des
Zusatzes der Isopropanolleichtdllésung zur Kohleflissigkeit
eine 36Jige Erhohung der Filtrationsgeschwindigkeit zur
Folge hatte, wdhrend die \iirkung der Polymeranschwemmung
eine 95} ige Erhdhung der Filtrationsgeschwindigkeit bewirkte.
Widhrend die arithmetische Summe dieser einzelnen Wirkungen
131 % ist, betrégt die in Tabelle 3 gezeigte, empirisch
zusammengefaBte Virkung 186 {5, was eine synergistische
Wirkung auf die Begleitkenndafen dieser zwei Filtrations-
merkmale anzeigt. Diese Angaben kennzeichnen deutlich, daB
jede dieser VWirkungen in funktioneller Hinsicht unter=-
schiedlich ist, die VWirkung des Alkohols bestand wahrschein-
lich in der Agglomeration von Kohlemineralienteilchen im’
Kohleschlamm, wdhrend das Polymer wahrscheinlich eine Grenz-
fléchenwirkung zwischen den abgelagerten Kohlefestkérpern.
und den Teilchen der Filterhilfe auslibte.

Abbildung 1 zeigt, dad nach einer iminitigen Filtration die
Anschwemnwésche mit einer Athylenpropylenmethakrylatkopoly-
merleichtdllésung eine 90%ige oder 119%ige Verbesserung in
der Filtrationsgeschwindigkeit bewirkte, die davon abhéngig
“war, welches Leicht6llésungsmittel fir das Polymer ver-
wendet wurde. Die kombinierte Wirkung der Anschwemmvorwésche
und des Zusatzes eines Isopropancls zum fliissigen Kohle-
.schlamm betrug bemerkenswerte 257 ¢, was wiederum die
synergistische l/irkung anzeigt und den deutlichen Beweis
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liefert, daB unterschiedliche Funktionen durch das Iso-
propanol in dem fliissigen Kohleschlamm und die Polymeran-
schwemmanfeuchtungsstufe ausgelibt werden. . "

BEISPIEL 6

Es wurden Siebversuche durchgefihrt, bei denen andere
handelsibliche Polymere = verglichen mit denen, die in den
vorangegangenen Beispielen verwendet wurden - zu den flﬁssi-:
gen Kohleschlémmen zur Bestimmung ihrer Wirkung auf die
Filtrationsgeschwindigkeit gegeben wurden. Diese Filtrations=
siebversuche wurden bei einer Temperatur von 250 °C mit

einem Filterdruckabfall von 15 psi€(1,05 kg/cmz) in einenm
Filtrationssystem durchgefihrt, bei dem mit Diatomeenerde
angeschwemmt wurde; das System gleicht dem in den vorange-
gangenen Beispielen verwendeten System. In Tabelle 5 wird ‘
die Filtrationsgeschwindigkeit nach einer 12miniitigen Ver-
suchszeit fir jeden dieser Zusdtze dargestellt., Es wurde

mit sehr langem Filtrationsabstand gearbeitet, weil es sich
bei diesen Versuchen um Siebversuche zum Entfernen von
offensichtlich unwirksamen Zusdtzen handelte.

TABELLE 5
Zusatz: : Konzentration FluBgeschwin-
' im flussigen digkeit
Kohleschlamm ‘g/min
Gew,~%
ohne ’ 0 0,88
Akrylatkopolymer : 2 ' 0,71
" handelsiibliches, in anionischem
Wasser lésliches Polymer 2 0,88
Chlorpolyithylen mit niedrigenm
molekularem Gewicht 1 0,85
Polyvinylazetatkopolymer 1 0,47

handelsiibliches, in kationischenm
Wasser lOsliches Polymer 2 0,72
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Die Angaben der Tabelle 5 zeigen, daR bestimmte Polymere
nicht in der Lage sind, die Fiftrationsgeschwindigkeit zu
erhéhen, selbstvwenn sie von Monomeren abgeleitet ugrden,
die sich nur wenig von den Monomeren unterscheiden, die
zur Herstellung eines Polymers, das die Filtrationsge-
schwindigkeit erhéht, verwendet wurden, U&hrend Methakrylat-
kopolymer beispielsweise oben aufgefihrt wurde, um die
Erhbhung der Filtrationsgeschwindigkeit von Kohleflissig-
keiten zu zeigen, wurde beim Akrylatkopolymer keine Ver=-
besserung deutlich. Wihrend Athylenvinylazetatkopolymer
ebenfalls oben gezeigt wurde, um die Filtrationsgeschwindig=~
keit. der Kohleflissigkeiten zu verbessern, waren weder das
Polyvinglazetatkopolymer, das aus einem von Athylen ver-
 schiedenen Monomer abgeleitet wurde, noch das Chlorpoly=-
athylen mit niedrigem Molekulargewicht in der Lage, die
Filtrationsgeschwindigkeiten der Kohleflissigkeiten zu ver-
bessern., SchlieBRlich waren weder das handelsibliche, in
anionischem Wasser lésliche Polymer noch das handelsiibliche,
in kationischen Wasser ldsliche Polymer fahig, die Filtra-
tionsgeschwindigkeit der Kohlefliissigkeit zu verbessern;

die Kohlefliissigkeit ist ein im wesentlichen wasserfreier
Schlamm, Diese wasserlGslichen Polymere stehen im Gegensatz
zu den oben untersuchten im Viasser unlGslichen Polymeren,

zu denen Polyisobutylen, ﬂthylenpropylenmethakrylatkoﬁolymer
und Athylenvinylazetatkopolymer zéhlen, die sich in einer
kohlenwassérstoffhaltigen KohlefllUssigkeit homogen verteilen
kénnen: das geschieht entweder nur‘in der Fliissigkeit oder
in Ldésung mit einenm lésungsvefmittelnden LOsungsOl, wie zum
Beispiel ein aus der Kohlefliissigkeit hergeleitetes UL.
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BEISPIEL 7

Es wurden weitere Siebversuche durchgefiihrt, bei denen
handelsiibliche Polymere zusétzlich in die fliUssigen Kohle-
schlémnme gegeben wurden, um ihre \Virkung auf die Filtra-
tionsgeschwindigkeit zu bestimmen. Diese Filtrationsver-
suche wurden bei einer Temperatur von 550 QC mit einem
Filterdruckabfall von 22 psi (1,54 kg/cmz) in einem Fil-
trationssysten durchgefiuhrt, das mit einer Diatomeenerd-
anschwemnung arbeitet und dem Versuchssystem der vorange=
gangenen Beispiele gleicht. Die Filtergeschwindigkeit wurde
- nach einer 12minlitigen Versuchsperiode gemessen, da diese
Versuche Siebversuche waren., Die gleiche Versuchsperiode
galt fur zwei Polymerzusétze -~ Polyisobutylen und Athylen-
- vinylazetatkopolymer - die die Filtrationsgeschwindigkeit
erhohten, damit eine Vergleichsmdglichkeit gegeben war,
Die Ergebnisse dieser Versuche werden in Tabelle 6 darge-
stellt: '

TABELLE 6
Zusatz ‘ Konzentration im FluBgeschﬁin-
' flissigen Kohle- digkeit
schlanm, Gew.=% g/min.
chne , 0 '1,88
handelsiibliches, im kationi- '
schen liasser 1&6sliches Polymer 1 ' 1,11

- Harz, zusammengesetzt aus Zyklo=~
und Alkylsé@ttigungen 2 - 1,90

handelsiibliche, im kationischen
‘Wasser losliche Polymermischung,
einschlieBlich Polyamidharze 1 1,39

Polyisobutylen 1 Ny 2,90
Athylenvinylazetatkopolymer 2 3,64
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Die Angaben aus Tabelle 6 zeigen, daB weder die handels-
iblichen, wasserléslichen Polymere noch das aus Zyklo=- und
Alkylséttigungen zusammengesetzte Harz eine signifikante
Verbesserung der Filtergeschwindigkeit in dem im wesent~-
lichen wasserfreien, fliussigen Kohleschlamm, der gefiltert
wird, bewirkten. Im Gegensatz dazu bewirkten die im iasser
unldslichen Polymere Polyisobutylen und Athylenvinylazetat-
kopolymer jeweils eine wesentliche Verbesserung in diesen
12minGtigen Zusatzsiebversuchen,
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Erfindungsanspruch

1,

Verfahren zur ErhShung der Filtrétionsgeschwindigkeit eines

- fliissigen Kohleschlamms, der in einem Verfahren zur Ldsung

kohlenwasserstoffhaltiger Brennstoffe aus Kohle mit einem
Lssungsmittel hergestellt wird und eine kohlenwasserstoff—
haltige Flﬁésigkeit und aufgeschwemmte Mineralkohle enthélt,'
gekennzeichnet dadurch, daf dem fliissigen Kohleschlamm ein

~ Kthylenvinylazetatkopolymer und ein Alkohol mit 2 bis 10

2.

3.

4.

5e

Kohlenstoffatomen zugegeben werden, wodurch eine homogene
Zusammensetzung im Kohleschlamm gebildet und danach der
Schlamm filtriert wird. ‘

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB der
Alkohol Isopropanol oder normales, sekundires oder ter-

%izsres Butanol enthilt.

Verfghren nach Punkt‘1, gekennzeichnet dadurch, dafl der
Alkohol dem Schlamm zugegeben wird, wenn dieser eine Tem~
peratur zwischen ca. 38° und 371° C besitzt. '

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB das
Athylenvinylazetatkopolymer gemischt mit einem kohlenwasser-
stoffhaltigen 01 dem fliissigen Kohleschlamm zugesetzt wird.

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB eine
Lgsung, die zwischen ca, 0.1 und 7 Gew.-% Athylenvinyl-
azetatkopolymer in einem kohlenwasserstoffhaltigen 01 ent-
h#lt, dem Schlamm zugesetzt wird.

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB zwischen
ca, 0,01 und 2 Gew.-% Kopolymer dem Schlamm zugegeben werden,

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB zwischen
ca.0,05 und 1.6 Gew.-% Kopolymer dem Schlamm zugegeben

PEYNFRRS e
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10.
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13.

14.
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Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadurch, daB der
Alkohol gemischt mit einem Leichtdl, dessen Siedepunkt
bei hochstens 260° C liegt, dem Schlamm zugegeben wird.

Verfahren nach Punkt 8, gekennzeichnet dadurch, daB das
Leicht6l eine im wesentlichen festkSrperfreie Kohlenwasser—
stofffraktion ist, deren Siedepunkt nicht hSher als ca.
180° C liegt.

Verfahren nach Punkt 8, gekennzeichnet dadurch, daB das
Leicht8l ein Petrolnaphtha enthilt.

Verfahren nach Punkt 8, gekennzeichnet dadurch, dafB die
Menge des Gemisches ca. 1 bis 50 Gew.-% fliissigen Kohle-
schlamm enthilt. ‘

Verfahren nach Punkt 8, gekennzeichnet dadurch, daB das
Gemisch ca. 1 bis 75 Gew.,-% Alkohol enthilt.

Verfahren nach Punkt 8, gekennzeichnet dadurch, da8 das
Gemisch ca. 10 bis 25 Gew.-% Alkohol enthslt. ’

Verfahren zur Erhdhung der Filtrationsgesdhwindigkeit eines
flussigen Kohleschlammes, der in einem Verfahren zur Lisung
kohlenwasserstoffhaltiger Brennstoffe aus Kohle mit einem
Losungsmittel hergestellt wird und eine kohlenwasserstoff-
haltige Fliissigkeit und aufgeschwemmte Mineralkohle ent-*
h&lt, gekennzeichnet dadurch, daB ein Anschwemmkuchen der

- Filterhilfe auf einem Filterelement abgelagert wird, eine

Athylenv1nylazetatkopolymerldsung in kohlenwasserstoff-
haltigem 01 durch diesen Anschwemmkuchen geleitet wird,
dem fliissigen Kohleschlamm ein Alkchol mit 2 bis 10

Kohlenstoffatomen zugefiigt wird, wodurch in dem fliissigen

Eohleschlamm eine homogene Zusammensetzung gebildet
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und dafl der Schlamm duréh den Anschwemmkuchen filtriert
Wird. )

Verfahren nach Punkt 14, gekennzeichnet dadurch, daf -
der Alkohol Isopropanol, normales, sekundires oder ter-
tidres Butanol enthilt.

Verfahren nach Punkt 14, gekennzeidhnet dadurch, daB der
Alkohol dem Schlamm zugesetzt wird, wihrend die Tempe-

ratur des Schlammes zwischen ca. 38° C und 371° &
liegt.,

Verfahren nach Punkt 14, gekennzeichnet dadufch, da eine
Ethylenvinylazetatkopolymerldsung in kohlenwasserstoff-
haltigem 01 dem Schlamm zugegeben wird.

Verfahren nach Punkt 14, gekennzeichnet dadurch, daf eine
Lssung, die zwischen ca. 0,1 und 7 Gew.-% Athylenvinyl-
azetatkopolymer in kohlenwasserstoffhaltigem 01 enthsdlt,

"dem Schlamm zugegeben wird.

Verfahren nach Punkt 14, gekennzeichnet dadurch, daB die
Filterhilfe Diatomeenerde ist.

Verfahren nach Punlkt 14, gekennzeichnet dadurch, dafBl die
Kthylenvinylazetatkopolymerldsung, zwischen ca. 0.5 und
2,5 Gew.~% Kopolymer enthilt.

Verfahren nach Punkt 14, gekennzeichnet dadurch, daB der
Alkohol gemischt mit einer Leichttlfraktion, deren Siede-
punkt nicht heher als ca. 180° C liegt, dem fliissigen
Kohleschlamm zugefithrt wird,
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- 22, Verfahren nach Punkt 21, gekennzeichnet dadurch, daB die
Leichtdlfraktion eine im wesentlichen festkbrperfreie
Kohlenwasserstofffraktion ist, deren Sledepunkt nicht
hoher als bel ca. 180° C liegt.

23, Verfahren nach Punkt 21, gekennzeichnet dadurch, daB die
Leichttlfraktion ein Petrolnaphtha enthilt.

24, Verfahren nach Punkt 21, gekennzeichnet dadurch, daB die
‘Menge des Gemisches zwischen 1 und 50 Gew.-% des fliissigen
Kohleschlamms enthilt. '

25, Verfahren nach Punkt 21, gekennzeichnet dadurch, daf das
Gemisch zwischen ca. 1 und 75 Gew.-% Alkohol enthilt.

'26. Verfahren nach Punkt 21, gekennzeichnet dadurch, daf das
Gemisch zwischen ca. 10 und 25, Gew.—% Alkohol enthslt.

27. Verfahren nach Punkt 1 und 14; gekennzeichnet dadurch,
daB das Kopolymer nicht wasserldslich ist. >

28, Verfahren nach Punkt 14, gekennzeichnet dadurch, dal
mindestens 70 % des Kopolymers durch den Anschwemmkuchen
geleitet werden.

29. Verfahren nach Punkt 14, gekennzeichnet dadurch, daB
im wesentlichen das gesamte Kopolymer durch den Anr
schwemmkuchen geleitet w1rd.
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