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T h i s   i n v e n t i o n   r e l a t e s   t o   a  p r o c e s s   f o r  

c o n v e r t i n g   c o a l   o r   s i m i l a r   s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l s .  

More  p a r t i c u l a r l y ,   t h i s   i n v e n t i o n   r e l a t e s   to   an  i m p r o v e d  

p r o c e s s   f o r   l i q u e f y i n g   c o a l   and  s i m i l a r   s o l i d   c a r b o n a c e o u s  

m a t e r i a l s .  

As  i s   a l s o   w e l l   k n o w n ,   p r o v e n   p e t r o l e u m   and   g a s   r e -  

s e r v e s   a r e   s h r i n k i n g   t h r o u g h o u t   t h e   w o r l d   and  t h e   n e e d   f o r  

a l t e r n a t i v e  s o u r c e s   o f   e n e r g y   i s   b e c o m i n g   m o r e   and   m o r e   a p p a r -  

e n t .   One  s u c h   a l t e r n a t i v e   s o u r c e i s , o f   c o u r s e ,   c o a l   s i n c e  

c o a l   i s   an  a b u n d a n t   f o s s i l   f u e l   in   many  c o u n t r i e s   t h r o u g h o u t  

t h e   w o r l d .   B e f o r e   c o a l   w i l l   be  g e n e r a l l y   a c c e p t e d   by  t h e  

u l t i m a t e   c o n s u m e r ,   h o w e v e r ,   i t   w i l l   be  n e c e s s a r y   t o   c o n v e r t  

t h e   same  t o   a  f o r m   w h i c h   w i l l   p e r m i t   u s e   in   t h o s e   a r e a s  

w h e r e   l i q u i d   o r   g a s e o u s   f u e l s   a r e   n o r m a l l y   r e q u i r e d .  

To  t h i s   e n d ,   s e v e r a l   p r o c e s s e s   w h e r e i n   c o a l   i s   e i -  

t h e r   l i q u e f i e d   a n d / o r   g a s i f i e d   h a v e   b e e n   p r o p o s e d   h e r e t o -  

f o r e .   Of  t h e s e ,   t h e   p r o c e s s e s   w h e r e i n   c o a l   i s   l i q u e f i e d  

a p p e a r   t o   be  m o r e   d e s i r a b l e   s i n c e   a  b r o a d e r   r a n g e   of   p r o -  

d u c t s   i s   p r o d u c e d   and   t h e s e   p r o d u c t s   a r e   more   r e a d i l y   t r a n s -  

p o r t e d   and  s t o r e d .  

Of  t h e s e   s e v e r a l   l i q u e f a c t i o n   p r o c e s s e s   w h i c h   h a v e  

h e r e t o f o r e   b e e n   p r o p o s e d ,   t h o s e   p r o c e s s e s   w h e r e i n   c o a l   i s  

l i q u e f i e d   i n   t h e   p r e s e n c e   of   a  s o l v e n t   or   d i l u e n t ,   p a r t i c u -  

l a r l y   a  h y d r o g e n - d o n o r   s o l v e n t   o r   d i l u e n t ,   and  i n   t h e   p r e -  

s e n c e   of   a  h y d r o g e n - c o n t a i n i n g   g a s   a p p e a r   to   o f f e r   t h e  

g r e a t e r   a d v a n t a g e s .   In   t h e s e   p r o c e s s e s ,   l i q u e f a c t i o n   i s  

a c c o m p l i s h e d   a t   e l e v a t e d   t e m p e r a t u r e s   and   p r e s s u r e s   a n d  

h y d r o c a r b o n   g a s e s   a r e   i n v a r i a b l y   p r o d u c e d   as  b y - p r o d u c t s .  

For   t h e   m o s t   p a r t ,   h o w e v e r ,   t h e s e   and   o t h e r   l i q u e f a c t i o n  

p r o c e s s e s   y i e l d   a  n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t   c o n t a i n i n g  

r e l a t i v e l y   l a r g e   q u a n t i t i e s   o f   c a r b o n ,   w h i c h   b o t t o m   p r o d u c t  

c a n n o t   be  d i s c a r d e d   w i t h o u t   f u r t h e r   p r o c e s s i n g   when   an  e c o -  

n o m i c ,   w a s t e - f r e e   p r o c e s s   i s   s o u g h t .   H e r e t o f o r e ,   s e v e r a l  

m e t h o d s   h a v e   b e e n   p r o p o s e d   in   an  e f f o r t   to   a v o i d   t h i s   d e f i -  

c i e n c y .   Fo r   e x a m p l e ,   t h e   n o r m a l l y   s o l i d ,   b o t t o m s   p r o d u c t  

can  be  s u b j e c t e d   t o   f u r t h e r   l i q u e f a c t i o n   in  a  s e p a r a t e   s t a g e  



or   s t a g e s   u n t i l   s u c h   t i m e   as  t h e   c a r b o n   c o n t e n t   of   t h e  

n o r m a l l y   s o l i d ,   b o t t o m s   p r o d u c t   h a s   b e e n   r e d u c e d   to   a  

p o i n t   w h e r e   t h e   c a r b o n   c o n t e n t   t h e r e o f   i s   s u f f i c i e n t l y   l o w  

s u c h   t h a t   d i s c a r d i n g   t h e r e o f   d o e s   n o t   s i g n i f i c a n t l y   a n d  

a d v e r s e l y   a f f e c t   t h e   e c o n o m i c s   of   t h e   p r o c e s s .   S t a g e d  

l i q u e f a c t i o n ,   h o w e v e r ,   s i g n i f i c a n t l y   i n c r e a s e s   b o t h   i n v e s t -  

m e n t   and   o p e r a t i n g   c o s t s   as   a  r e s u l t   o f   t h e   a d d i t i o n a l  

e q u i p m e n t   r e q u i r e d   and   as   a  r e s u l t   of   t h e   e n e r g y   and  o t h e r  

u t i l i t i e s   r e q u i r e d   t o   e f f e c t   t h e   f u r t h e r   l i q u e f a c t i o n .   I t  

h a s   a l s o   b e e n   p r o p o s e d ,   h e r e t o f o r e ,   t o   r e c y c l e   a l l   o r   a  

p o r t i o n   o f   t h e   n o r m a l l y   s o l i d ,   b o t t o m s   p r o d u c t   to   a  s i n g l e  

o r   p l u r a l   l i q u e f a c t i o n   s t a g e .   When  t h i s   i s   d o n e ,   h o w e v e r ,  

a  l a r g e   p o r t i o n   o f   t h e   m a t e r i a l   r e c y c l e   i s   e i t h e r   u n r e a c -  

t i v e   ( a s h )   or   i t   i s   d i f f i c u l t   t o   c o n v e r t   ( f u s i n i t e ) .   T h e s e  

m a t e r i a l s   c a n   a m o u n t   t o   60%  of   t h e   r e c y c l e   m a t e r i a l   and   r e -  

c y c l e   o f   t h e s e   m a t e r i a l s   r a i s e s   c o s t s   and   l o w e r s   t h e r m a l  

e f f i c i e n c y .   I t   h a s   a l s o   b e e n   p r o p o s e d ,   h e r e t o f o r e ,   t o  

s i m p l y   b u r n   t h e   n o r m a l l y   s o l i d ,   b o t t o m s   p r o d u c t ,   d i r e c t l y ,  

o r   to   g a s i f y   t h e   n o r m a l l y   s o l i d ,   b o t t o m s   p r o d u c t   t o   p r o d u c e  

a  g a s e o u s   p r o d u c t   w h i c h   c a n   t h e n   be  b u r n e d   as  a  f u e l .  

O p e r a t i o n   in   t h i s   m a n n e r ,   h o w e v e r ,   r e d u c e s   t h e   y i e l d   o f  

n o r m a l l y   l i q u i d   p r o d u c t s ,   t h e r e b y   r e d u c i n g   t h e r m a l   e f f i -  

c i e n c y ,   and   i n c r e a s e s   b o t h   i n v e s t m e n t   and   o p e r a t i n g   c o s t s  

f o r   e s s e n t i a l l y   t h e   same  r e a s o n s   a l r e a d y   n o t e d   w i t h   r e s p e c t  

to   s t a g e d   or   f u r t h e r   l i q u e f a c t i o n .   F i n a l l y ,   i t   h a s   b e e n  

p r o p o s e d ,   h e r e t o f o r e ,   t o   s e p a r a t e   t h e   u n r e a c t i v e   and  f u s i -  

n i t e   p o r t i o n s   of   t h e   b o t t o m s   f r o m - t h e   r e a c t i v e   p o r t i o n  

t h e r e o f   by  e x t r a c t i o n .   G e n e r a l l y ,   h o w e v e r ,   t h e s e   o p e r a t i o n s  

d e p e n d   u p o n   t h e   u s e   of   a  r e l a t i v e l y   e x p e n s i v e   s o l v e n t   ( s u c h  

as  t o l u e n e )   w h i c h   m u s t   t h e n   be  s e p a r a t e d   f r o m   t h e   e x t r a c t ,  

g e n e r a l l y ,   by  v a p o r i z a t i o n .   T h i s   t y p e   o f   o p e r a t i o n   t o o   h a s  

p r o v e n   e x p e n s i v e   due   p r i m a r i l y   to   t h e   h i g h   e n e r g y   r e q u i r e -  

m e n t   f o r   s e p a r a t i o n   o f   t h e   s o l v e n t .  

In  l i g h t   o f   t h e   f o r e g o i n g ,   t h e   n e e d   f o r   a  l i q u e f a c -  

t i o n   p r o c e s s   w h i c h   can   be  o p e r a t e d   in   a  mode  r e q u i r i n g   f e w e r  

l i q u e f a c t i o n   s t a g e s   a t   an  i n c r e a s e d   t h e r m a l   e f f i c i e n c y   t o  

y i e l d   a  n o r m a l l y   s o l i d ,   b o t t o m s   p r o d u c t   r e l a t i v e l y   low  i n  



c a r b o n ,   w h i c h   p r o d u c t   may  be  d i s c a r d e d ,   i s   b e l i e v e d  

r e a d i l y   a p p a r e n t .   More  p a r t i c u l a r l y ,   t h e   n e e d   f o r   a  l i q u e -  
f a c t i o n   p r o c e s s   w h e r e i n   a  s i g n i f i c a n t   p o r t i o n   o f   t h e   c a r b o n  

c o n t a i n e d   i n   t h e   n o r m a l l y   s o l i d ,   b o t t o m s  p r o d u c t   c a n   b e  

e f f i c i e n t l y   r e c o v e r e d   v i a   e x t r a c t i o n   i s   b e l i e v e d   t o   b e  

r e a d i l y   a p p a r e n t .  

I t   h a s   now  b e e n   d i s c o v e r e d   t h a t   t h e   f o r e g o i n g   a n d  

o t h e r   d i s a d v a n t a g e s   o f   t h e   p r i o r   a r t   p r o c e s s e s   c a n   be  r e -  

d u c e d   w i t h   t h e   m e t h o d   o f   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   and   an  i m -  

p r o v e d   l i q u e f a c t i o n   p r o c e s s   p r o v i d e d   t h e r e b y .   I t   i s ,  

t h e r e f o r e ,   an  o b j e c t   o f   t h i s   i n v e n t i o n   t o   p r o v i d e   an  i m -  

p r o v e d   l i q u e f a c t i o n   p r o c e s s   w h e r e i n   t h e   y i e l d   o f   l i q u i d  

p r o d u c t   i s   i n c r e a s e d   w i t h o u t   f u r t h e r   l i q u e f a c t i o n   a t   e l e -  

v a t e d   t e m p e r a t u r e s   a n d   p r e s s u r e s   and   w i t h o u t   r e c y c l i n g   t h e  

i n a c t i v e   a n d   f u s i n i t e   p o r t i o n s   o f   t h e   n o r m a l l y   s o l i d ,   b o t -  

tom  p r o d u c t   w h i c h   p r e f e r a b l y   c a n   be  d i s c a r d e d , d i r e c t l y ,  

a f t e r   an  e x t r a c t i o n   o p e r a t i o n   w i t h   a  r e d u c e d   i m p a c t   on  p r o -  

c e s s   e c o n o m i c s   and   t h e r m a l   e f f i c i e n c y .   F u s i n i t e  i s   t h e  w o o d y  

m a t e r i a l   which  was  c h a r r e d   b e f o r e   be ing   i n c o r p o r a t e d   in  t he   p e a t   t h a t  

u l t i m a t e l y   formed  coa l .   The  f o r e g o i n g   and  o t h e r   o b j e c t s   and  a d v a n t a g e s  

w i l l   became  a p p a r e n t   f r a n   the  d e s c r i p t i o n   s e t   f o r t h   h e r e i n a f t e r   and  f r a n  

the   d rawings   appended  t h e r e t o .  

In   a c c o r d a n c e   w i t h   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,   t h e   f o r e -  

g o i n g   a n d   o t h e r   o b j e c t s   and   a d v a n t a g e s   a r e   a c c o m p l i s h e d   b y  

l i q u e f y i n g   a  c o a l   or   s i m i l a r   s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l   i n  

t h e   p r e s e n c e   of   a  h y d r o g e n   d o n o r   s o l v e n t   a t   e l e v a t e d   t e m -  

p e r a t u r e s   and   p r e s s u r e s   and   t h e r e a f t e r   e x t r a c t i n g   a t   l e a s t  

a  p o r t i o n   of   t h e   r e a c t i v e   b o t t o m s   f r o m   t h e   n o r m a l l y   s o l i d  

b o t t o m s   p r o d u c t .   The  e x t r a c t i o n   w i l l   be  a c c o m p l i s h e d   w i t h  

a  h y d r o g e n   d o n o r   s o l v e n t   d e r i v e d   f r o m   t h e   s o l i d   c a r b o n a c e o u s  

m a t e r i a l   s u b j e c t e d   t o   l i q u e f a c t i o n .   The  r a f f i n a t e   f r o m   t h e  

e x t r a c t i o n ,   w i t h o u t   s e p a r a t i o n   of   t h e   s o l v e n t ,   w i l l   be  r e -  

c y c l e d   t o   t h e   l i q u e f a c t i o n   s t a g e   t h e r e b y   i n c r e a s i n g   t h e  

o v e r a l l   l i q u i d   y i e l d   of   t h e   p r o c e s s .   The  n o r m a l l y   s o l i d  

b o t t o m s   p r o d u c t   r e m a i n i n g   a f t e r   e x t r a c t i o n   w i l l   c o n t a i n   l e s s  

c a r b o n   t h a n   t h e   f e e d   to   t h e   e x t r a c t i o n   s t e p   and   may  be  d i s -  

c a r d e d ,   d i r e c t l y ,   w i t h   l e s s   a d v e r s e   i m p a c t   on  e c o n o m i c s  



t h a n   w o u l d   be   t h e   c a s e   i f   t h e   o r i g i n a l ,   u n e x t r a c t e d   n o r -  

m a l l y   s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t   w e r e   d i s c a r d e d .   As  i n d i c a t e d  

more   f u l l y   h e r e i n a f t e r ,   h o w e v e r ,   max imum  c o n v e r s i o n   o f   t h e  

s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l   a n d   max imum  t h e r m a l   e f f i c i e n c y  

w i l l   be  r e a l i z e d   e i t h e r   by  b u r n i n g   t h e   r e m a i n i n g   n o r m a l l y  

s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t   o r   by  f u r t h e r   t r e a t i n g   t h e   s ame   t o  

p r o d u c e   a  u s e f u l   f u e l .  

As  i n d i c a t e d ,   s u p r a ,   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   r e l a t e s  

t o   an  i m p r o v e d   p r o c e s s   f o r   l i q u e f y i n g   c o a l   a n d   s i m i l a r   s o -  

l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l s   s u c h   as   t r a s h ,   c o k e   and   t h e   l i k e ,  

w h e r e i n   t h e   y i e l d   o f   l i q u i d   p r o d u c t s   i s   i n c r e a s e d   in   a  m o r e  

t h e r m a l l y   e f f i c i e n t   m a n n e r   and   a  n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s  

p r o d u c t   c o n t a i n i n g   l e s s   r e a c t i v e   c a r b o n   p r o d u c e d   t h e r e b y . .  

T h e  " l i q u e f a c t i o n   i s   a c c o m p l i s h e d   a t   an  e l e v a t e d   t e m p e r a t u r e  

and   p r e s s u r e   a n d   i n   t h e   p r e s e n c e   o f   a  h y d r o g e n   d o n o r   s o l -  

v e n t   w h i c h   i s   p r e p a r e d   f r o m   a  p o r t i o n   o f   t h e   l i q u e f a c t i o n  

l i q u i d   p r o d u c t .   At   l e a s t   a  p o r t i o n   o f   t h e   h y d r o g e n   d o n o r  

s o l v e n t   u s e d   d u r i n g   l i q u e f a c t i o n   w i l l   be  u s e d   t o   e x t r a c t  

t h e   n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t   o b t a i n e d   f r o m   t h e   l i q u e -  

f a c t i o n   and   a t   l e a s t   a  p o r t i o n   o f   t h e   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l s  

e x t r a c t e d   f r o m   t h e   n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t   w i l l   b e  

p r e s e n t   d u r i n g   l i q u e f a c t i o n .  

In   g e n e r a l ,   t h e   m e t h o d   o f   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   c a n  

be  u s e d   t o   l i q u e f y   any   s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l   w h i c h  

c a n ,   e f f e c t i v e l y ,   be  h y d r o g e n a t e d   a n d   l i q u e f i e d .   S u c h   s o l i d  

c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l s   i n c l u d e ,   b u t   a r e   n o t   n e c e s s a r i l y  

l i m i t e d   t o ,   c o a l ,   t r a s h ,   b i o m a s s ,   c o k e   a n d   t h e   l i k e .   T h e  

m e t h o d   o f   t h i s   i n v e n t i o n   i s   p a r t i c u l a r l y   u s e f u l   i n   t h e   l i -  

q u e f a c t i o n   o f   c o a l   and   may  be  u s e d   t o   l i q u e f y   any   of   t h e  

c o a l s   k n o w n   i n   t h e   p r i o r   a r t   i n c l u d i n g   a n t h r a c i t e ,   b i t u m i -  

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

and   t h e   l i k e .  



In  g e n e r a l ,   t h e   s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l   w i l l   b e  

g r o u n d   t o   a  f i n e l y   d i v i d e d   s t a t e .   The  p a r t i c u l a r   p a r t i c l e  

s i z e   o r   p a r t i c l e   s i z e   r a n g e ,   a c t u a l l y   e m p l o y e d ,   h o w e v e r ,   i s  

n o t   c r i t i c a l   t o   t h e   i n v e n t i o n   a n d ,   i n d e e d ,   e s s e n t i a l l y   a n y  

p a r t i c l e   s i z e   c a n   be  e m p l o y e d .   N o t w i t h s t a n d i n g   t h i s ,  

g e n e r a l l y ,   t h e   s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l   w h i c h   i s   l i q u e -  

f i e d   i n   a c c o r d a n c e   w i t h   t h i s   i n v e n t i o n ,   w i l l   be  g r o u n d   t o  

a  p a r t i c l e   s i z e   o f   l e s s   t h a n   1 /4   i n c h   and  p r e f e r a b l y   to   a  

p a r t i c l e   s i z e   of   l e s s   t h a n   a b o u t   8  mesh   ( M . B . S . S i e v e   s i z e ) .  

.  A f t e r   t h e   s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l   h a s   b e e n   s i z e d ,  

t h e   same   w i l l   be  s l u r r i e d   w i t h   a  h y d r o g e n   d o n o r   s o l v e n t .  

As  i n d i c a t e d   m o r e   f u l l y   h e r e i n a f t e r ,   a t   l e a s t   a  p o r t i o n   o f  

t h e   h y d r o g e n   d o n o r   s o l v e n t   u s e d   in  p r e p a r i n g   t h e   s l u r r y  w i l l  

h a v e   b e e n   u s e d   to   e x t r a c t   t h e   n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t  

f r o m   t h e   l i q u e f a c t i o n   s t e p .   In  g e n e r a l ,   t h e   s o l i d   c a r b o n a -  

c e o u s   m a t e r i a l   w i l l   be  s l u r r i e d   w i t h   s u f f i c i e n t   d o n o r   s o l -  

v e n t   t o   p r o d u c e   a  s l u r r y   c o n t a i n i n g   a  s o l v e n t :   s o l i d   c a r -  

b o n a c e o u s   m a t e r i a l   r a t i o   w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   0 . 8 : 1  

to   a b o u t   1 0 : 1   on  a  w e i g h t   b a s i s .   As  u s e d   h e r e i n   t h e   r e c i -  

t a t i o n   h y d r o g e n   d o n o r   s o l v e n t   s h a l l   mean   a  h y d r o g e n   d o n o r  

s o l v e n t   p r o d u c e d   f r o m   a  p o r t i o n   o f   t h e   l i q u e f a c t i o n   l i q u i d  

p r o d u c t   and   w i l l   i n c l u d e   a n y  n o n - d o n o r   s p e c i e s   t h a t   m i g h t  

be  c o n t a i n e d   t h e r e i n .  

The   h y d r o g e n   d o n o r   s o l v e n t   u s e d   in   t h e   p r o c e s s   o f  

t h i s   i n v e n t i o n   may  be  any  p o r t i o n   of  t h e   l i q u e f a c t i o n   p r o -  
d u c t   f r o m   l i q u e f a c t i o n   c o n t a i n i n g   a t   l e a s t   a b o u t   0 . 8   w e i g h t  

p e r c e n t   of   d o n a t a b l e   h y d r o g e n   b a s e d   on  t h e   w e i g h t   of   t o t a l  

s o l v e n t   o r   w h i c h   c an   be  t r e a t e d   to   c o n t a i n   a t   l e a s t   a b o u t  

0 .8   w e i g h t   p e r c e n t   of   d o n a t a b l e   h y d r o g e n   b a s e d   on  t h e   w e i g h t  

of   t o t a l   s o l v e n t .   P a r t i c u l a r l y   e f f e c t i v e   s o l v e n t s   a r e   d i s -  

t i l l a t e   f r a c t i o n s   c u t   f r o m   t h e   l i q u e f a c t i o n   p r o d u c t   a n d  

h a v i n g   an  i n i t i a l   b o i l i n g   p o i n t   w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t  

3 5 0 ° F   t o   a b o u t   4 2 5 ° F   and  a  f i n a l   b o i l i n g   p o i n t   w i t h i n   t h e  

r a n g e   f r o m   a b o u t   700°   to   a b o u t   9 0 0 ° F .   G e n e r a l l y ,   t h e s e  

f r a c t i o n s   w i l l   n o t   c o n t a i n   a t   l e a s t   a b o u t   0 . 8   w e i g h t   p e r c e n t  

of  d o n a t a b l e   h y d r o g e n   b a s e d   on  t h e   w e i g h t   o f   t o t a l   s o l v e n t  

b u t   do  c o n t a i n   s u f f i c i e n t   a r o m a t i c   c o n c e n t r a t i o n s   as  t o  



p e r m i t   t h e   p r o d u c t i o n   of   a  s u i t a b l e   h y d r o g e n   d o n o r   s o l v e n t  

by  h y d r o g e n a t i n g   a t   l e a s t   a  p o r t i o n   o f   t h e   a r o m a t i c s   t o   a  

c o r r e s p o n d i n g   h y d r o a r o m a t i c   c o m p o u n d .   In   t h i s   r e g a r d ,   i t  

s h o u l d   be  n o t e d   t h a t  c o m p o u n d s   c a p a b l e   of   d o n a t i n g   h y d r o -  

gen   d u r i n g   l i q u e f a c t i o n   a r e   w e l l - k n o w n   i n   t h e   p r i o r   a r t  

and  many   a r e   d e s c r i b e d   in   U . S .   P a t e n t   3 , 8 6 7 , 2 7 5 .   C o m p o u n d s  

c a p a b l e   o f   d o n a t i n g   h y d r o g e n   d u r i n g   l i q u e f a c t i o n   i n c l u d e  

t h e   i n d a n e s ,   t h e   d i h y d r o f l o u r i n e s ,   t h e   C 1 0 - C 1 2   t e t r a - h y d r o -  

n a p h a t h a l e n e s ,   t h e   h e x a h y d r o f l u o r e n e s ,   t h e   d e h y d r o - ,   t e t r a -  

h y d r o h e x a h y d r o - ,   and   o c t o h y d r o p h e n a n t h r e n e s ,   t h e   C 1 2 - C 1 3  
a c e n a p h t h e n e s ,   t h e   t e t r a h y d r o - ,   h e x a h y d r o - ,   and   d e c a h y d r o -  

p y r e n e s ,   t h e   d i - ,   t e t r a - ,   and  o c t a h y d r o a n t h r a c e n e s ,   a n d  

o t h e r   d e r i v a t i v e s   of   p a r t i a l l y   s a t u r a t e d   a r o m a t i c   c o m p o u n d s .  

As  i s   a l s o   w e l l - k n o w n   in   t h e   p r i o r   a r t ,   h y d r o g e n a t i o n   o f  

v a r i o u s   c o a l   l i q u e f a c t i o n   l i q u i d   p r o d u c t s   w i l l   p r o d u c e   o n e  

o r   m o r e   o f   t h e s e   known  h y d r o g e n   d o n o r   c o m p o u n d s .  

D u r i n g   s t a r t - u p   o f   t h e   p r o c e s s   o f   t h i s   i n v e n t i o n   a n d  

w h i l e   s o l v e n t   p r o d u c e d   f r o m   t h e   s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l s  

s u b j e c t e d   t o   l i q u e f a c t i o n   i s   n o t   a v a i l a b l e   t h e   p r o c e s s   m a y  
be   s t a r t e d - u p   or   o p e r a t e d   w i t h   any   o f   t h e   k n o w n   h y d r o g e n  

d o n o r   c o m p o u n d s   m e n t i o n e d   a b o v e .   E i t h e r   a s   a  p u r e   c o m p o u n d  

or  as   a  m i x t u r e   o f   s u c h   c o m p o u n d s   e i t h e r   a l o n e   o r   i n   c o m -  

b i n a t i o n   w i t h   c o m p o n e n t s   w h i c h   w i l l   n o t   d o n a t e   h y d r o g e n   a t  

l i q u e f a c t i o n   c o n d i t i o n s .   H y d r o g e n a t e d   c r e o s o t e   o i l   m a y  
a l s o   be  u s e d   d u r i n g   s t a r t - u p   or   a t   o t h e r   t i m e s   when   a  s o l -  

v e n t   d e r i v e d   f r o m   t h e   s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l   s u b j e c t  

t o   l i q u e f a c t i o n   i s   n o t   a v a i l a b l e . - - G e n e r a l l y ,   t h e   c r e o s o t e  

o i l   w i l l   be  h y d r o g e n a t e d   in   t h e   same  m a n n e r   as  i s   t h e   s o l -  

v e n t   d e r i v e d   f r o m   t h e   s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l s   s u b -  

j e c t e d   t o   l i q u e f a c t i o n ,   w h i c h   m e t h o d   i s   d e s c r i b e d   i n  f u r t h e r  

d e t a i l   h e r e i n a f t e r .   A f t e r   t h e   s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l  

h a s   b e e n   s l u r r i e d ,   t h e   s l u r r y   w i l l   t h e n   be  s u b j e c t e d   t o  

l i q u e f a c t i o n   a t   a  t e m p e r a t u r e   w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t  

700  t o   a b o u t   9 5 0 ° F   and   a t   a  p r e s s u r e   w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m  

a b o u t   800  to   a b o u t   3000  p s i g .   In  g e n e r a l ,   f r o m  a b o u t   20  t o  
a b o u t   100  w e i g h t   p e r c e n t   of   t h e   t o t a l   s o l v e n t   u s e d   i n  



p r e p a r i n g   t h e   s l u r r y   w i l l   h a v e   f i r s t   b e e n   u s e d   to   e x t r a c t  

r e a c t i v e   b o t t o m s   f r o m   t h e   n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t  

p r o d u c e d   d u r i n g   l i q u e f a c t i o n .   T h i s   s o l v e n t   w i l l   c o n t a i n  

f r o m   a b o u t   5  to   50  w e i g h t   p e r c e n t   r e a c t i v e   b o t t o m s .   T h e  

l i q u e f a c t i o n   w i l l ,   t h e r e f o r e ,   be  a c c o m p l i s h e d   i n   t h e  

p r e s e n c e   of  f r o m   a b o u t   0 . 0 5   t o   0 . 5   p a r t s   o f   r e a c t i v e   b o t -  

t o m s   p e r   p a r t   of   c o a l ,   b a s e d   on  w e i g h t .   D u r i n g   l i q u e f a c -  

t i o n ,   t h e   r e a c t i v e   b o t t o m s   w i l l   be  c o n v e r t e d   to   g a s e o u s  

and   l i q u i d   p r o d u c t s   t h e r e b y   i n c r e a s i n g   t h e   t o t a l   c o n v e r s i o n  

of   s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l   and  t h e   y i e l d   of   n o r m a l l y  

l i q u i d   p r o d u c t s .  

D u r i n g   l i q u e f a c t i o n ,   t h e   s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l  

w i l l   be  c o n v e r t e d   in   p a r t   to   a  n o r m a l l y   g a s e o u s   p r o d u c t ,  

and  p a r t   to   a  n o r m a l l y   l i q u i d   p r o d u c t ,   and   in   p a r t ,   to   a  

n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t .   In  g e n e r a l ,   t h e   n o r m a l l y  

s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t   w i l l   h a v e   an  i n i t i a l   b o i l i n g   p o i n t  

w i t h i n   t h e   r a n g e   of   a b o u t   9 0 0 ° F   t o   a b o u t   1 1 0 0 ° F   and  w i l l  

c o n t a i n   u n c o n v e r t e d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l ,   i n o r g a n i c   m a t e -  
r i a l   and   h i g h   b o i l i n g   b u t   c o n v e r t e d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l .  

G e n e r a l l y ,   t h e   h i g h   b o i l i n g ,   b u t   c o n v e r t e d   c a r b o n a c e o u s  

m a t e r i a l   c o u l d   be  f u r t h e r   r e d u c e d   i n   m o l e c u l a r   w e i g h t  
i f   t h e   b o t t o m s   w e r e   s u b j e c t e d   t o   f u r t h e r   l i q u e f a c t i o n   o r  
i f   t h e   e n t i r e   b o t t o m s   w e r e   r e c y c l e d .   S i m i l a r l y ,   a t   l e a s t  

a  p o r t i o n   of   t h e   u n c o n v e r t e d   m a t e r i a l   c o u l d   be  c o n v e r t e d   i f  
t h e   b o t t o m s   w e r e   s u b j e c t e d   to   f u r t h e r   l i q u e f a c t i o n   or  i f  
t h e   b o t t o m s   w e r e   r e c y c l e d   to   a  l i q u e f a c t i o n   s t a g e .   T h e  

m o r e   d i f f i c u l t   t o   c o n v e r t   p o r t i o n   o f   t h e   u n c o n v e r t e d   c a r -  
b o n a c e o u s   m a t e r i a l   ( f u s i n i t e )   w o u l d   n o t ,   n o r m a l l y ,   be  c o n -  
v e r t e d   t h r o u g h   f u r t h e r   l i q u e f a c t i o n   o r   r e c y c l e   of   t h e   b o t -  

t o m s .   S i m i l a r l y ,   t h e   i n o r g a n i c   m a t e r i a l   ( a s h )   w o u l d   n o t   b e  
c o n v e r t e d   t h r o u g h   f u r t h e r   l i q u e f a c t i o n   o f   t h e   b o t t o m s   o r  
v i a   r e c y c l e   t h e r e o f .  

I t   h a s   now  s u r p r i s i n g l y   b e e n   d i s c o v e r e d   t h a t   a  s u b -  

s t a n t i a l   p o r t i o n   of  t h e   r e a c t i v e   m a t e r i a l ;   i . e . ,   n o r m a l l y  
s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l   w h i c h   c o u l d   be  c o n v e r t e d   t o  
e i t h e r   a  g a s e o u s   or  l i q u i d   p r o d u c t   w h e n   s u b j e c t e d   to   f u r t h e r  
l i q u e f a c t i o n   or  r e c y c l e d   to   a  l i q u e f a c t i o n   s t a g e ,   can  b e  

s e p a r a t e d   f rom  t h e   n o h r e a c t i v e   p o r t i o n   of  t h e   n o r m a l l y  



s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t ;   v i z . ,   t h e   a s h   and  f u s i n i t e ,   b y  

e x t r a c t i o n   of   t h e   b o t t o m s   w i t h   a  d o n o r   s o l v e n t   and  p a r t i -  

c u l a r l y   a  d o n o r   s o l v e n t   d e r i v e d   f r o m   t h e   s o l i d   c a r b o n a -  

c e o u s   m a t e r i a l   b e i n g   s u b j e c t e d   t o   l i q u e f a c t i o n .   The  e x -  

t r a c t i o n   may  be  a c c o m p l i s h e d   a t   r e l a t i v e l y   m i l d   c o n d i t i o n s  

and   t h e   e x t r a c t e d   r e a c t i v e   p o r t i o n   o f   t h e   n o r m a l l y   s o l i d  

b o t t o m s   p r o d u c t   f u r t h e r   c o n v e r t e d   by  r e c y c l i n g   t h e   s a m e  

to   one   o r   m o r e   of   t h e   l i q u e f a c t i o n   s t a g e s .   The  f u r t h e r  

c o n v e r s i o n   o f   t h e   r e a c t i v e   p o r t i o n   o f   t h e   n o r m a l l y   s o l i d  

b o t t o m s   p r o d u c t   w i l l ,   t h e n ,   be  a c c o m p l i s h e d   w i t h   l e s s  

e n e r g y   t h a n   w o u l d   be  r e q u i r e d   t o   s u b j e c t   t h e   n o r m a l l y  

s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t   to   f u r t h e r   l i q u e f a c t i o n   in  a  s e p a -  

r a t e   s t a g e   and   w i t h   l e s s   e n e r g y   t h a n   w o u l d   be  r e q u i r e d   t o  

r e c y c l e   t h e   e n t i r e   n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t .   T h e  

p r o c e s s   o f   t h i s   i n v e n t i o n   i s ,   t h e r e f o r e ,   m o r e   e n e r g y   e f f i -  

c i e n t   t h a n   p r o c e s s e s  h e r e t o f o r e   p r o p o s e d   in   t h e   p r i o r   a r t .  

In  g e n e r a l ,   t h e   e x t r a c t i o n   w i l l   be   a c c o m p l i s h e d   a t  

a  t e m p e r a t u r e   w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   50  t o   a b o u t  

6 0 0 ° F   and   a t   a  p r e s s u r e   w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   0  t o  a -  

b o u t   750  p s i g .   The  e x t r a c t i o n   may  be   a c c o m p l i s h e d   w i t h  a n y  

s u i t a b l e   m e a n s   known  in   t h e   p r i o r   a r t   t o   be  e f f e c t i v e   f o r  

t h e   e x t r a c t i o n   o f   a  s o l u b l e   o r   e x t r a c t a b l e   p o r t i o n   of   a  

n o r m a l l y   s o l i d   m a t e r i a l   w i t h   a  l i q u i d .   In   g e n e r a l ,   t h e  

e x t r a c t i o n   w i l l   be  a c c o m p l i s h e d   i n   a  w e l l - m i x e d   v e s s e l   s o  

as   t o   e n s u r e   g o o d   c o n t a c t   b e t w e e n   t h e   n o r m a l l y   s o l i d   b o t -  

t o m s   p r o d u c t   and   t h e   s o l v e n t   u s e d   d u r i n g   e x t r a c t i o n .   T h e  

s o l v e n t   c o n t a i n i n g   t h e   e x t r a c t e d - p o r t i o n   o f   t h e   n o r m a l l y  

s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t   can   t h e n   be  s e p a r a t e d   f r o m   t h e   r e l a -  

t i v e l y   u n r e a c t i v e   p o r t i o n   of   t h e   n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s  

p r o d u c t   by  any   s u i t a b l e   m e a n s   s u c h   as  d e c a n t i n g ,   c e n t r i f u -  

g a t i o n ,   f i l t r a t i o n   or  t h e   l i k e .   Of  t h e s e ,   d e c a n t i n g   a f t e r  

a  g r a v i t a t i o n a l   s e p a r a t i o n   i s   m o s t   p r e f e r r e d   s i n c e   l e s s  

e n e r g y   i s   r e q u i r e d   f o r   t h i s   p a r t i c u l a r   mode  of   s e p a r a t i o n .  

F o l l o w i n g   t h e   s e p a r a t i o n ,   t h e   s o l v e n t   p o r t i o n   may  be  u s e d  

d i r e c t l y   i n   t h e   p r e p a r a t i o n   of   a  s l u r r y   o f   t h e   s o l i d   c a r -  
b o n a c e o u s   m a t e r i a l   to   be  s u b j e c t e d   t o   l i q u e f a c t i o n .  A n y  

s o l v e n t   t h a t   m i g h t   be  e n t r a i n e d   in   t h e   a s h   and   f u s i n i t e  



r i c h   r a f f i n a t e   s t r e a m   c o u l d   be  r e m o v e d   by  f l a s h   v a p o r i -  

z a t i o n   o r   by  d i s p l a c e m e n t   w i t h   w a t e r .   The  r e m a i n i n g   b o t -  

t o m s ,   e s p e c i a l l y   when  t h e   c a r b o n   c o n t e n t   t h e r e o f   i s   r e l a -  

t i v e l y   l o w ,   c o u l d   be  d i s c a r d e d .   F o r   maximum  e f f i c i e n c y ,  

h o w e v e r ,   i t   i s   b e l i e v e d   m o s t   e x p e d i e n t   to   e i t h e r   s u b j e c t  

t h e   a s h   and   f u s i n i t e   r i c h   r a f f i n a t e   t o   c o m b u s t i o n   so  as  t o  

r e c o v e r   t h e   f u e l   v a l u e   t h e r e o f   or   t o   s u b j e c t   t h e   same  t o  

g a s i f i c a t i o n   to   p r o d u c e   a  gas   c o n t a i n i n g   h y d r o g e n   w h i c h  

c o u l d   t h e n   be  u s e d   t o   e f f e c t   t h e   l i q u e f a c t i o n   and   h y d r o g e -  

n a t i o n   of   t h e   s o l v e n t   f r a c t i o n .   When  a  p a r t i a l   o x i d a t i o n  

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

of  e n t r a i n e d   s o l v e n t   w i t h   w a t e r   w o u l d   o f f e r   c e r t a i n   a d v a n -  

t a g e s .  

As  i n d i c a t e d   p r e v i o u s l y ,   t h e   l i q u e f a c t i o n   w i l l ,  

g e n e r a l l y   be  a c c o m p l i s h e d   a t   a  t e m p e r a t u r e   w i t h i n   t h e  

r a n g e   f r o m   a b o u t   700  to  a b o u t   9 0 0 ° F   and  a t   a  p r e s s u r e   w i t h -  

in   t h e   r a n g e   f rom  a b o u t   800  to   3000  p s i g .   Any  n u m b e r   o f  

l i q u e f a c t i o n   s t a g e s   or  z o n e s   may  be  u s e d   t o   e f f e c t   t h e  

l i q u e f a c t i o n   b u t   a  s i n g l e   s t a g e   i s   g e n e r a l l y   p r e f e r r e d  

s i n c e   t h i s   r e d u c e s   t h e   i n i t i a l   i n v e s t m e n t   c o s t   and   t h e  

e n e r g y   r e q u i r e m e n t   f o r   e f f e c t i n g   t h e   l i q u e f a c t i o n .   T h e  

t o t a l   n o m i n a l   h o l d i n g   t i m e   r e q u i r e d   i s   t h a t   s u f f i c i e n t   t o  

e f f e c t   a t   l e a s t   a  p a r t i a l   l i q u e f a c t i o n   o f   t h e   s o l i d   c a r b o n a -  

c e o u s   m a t e r i a l   and  w i l l ,   g e n e r a l l y ,   r a n g e   f r o m   a b o u t   10  t o  

a b o u t   200  m i n u t e s .  

As  a l s o   i n d i c a t e d   p r e v i o u s l y ,   t h e   l i q u e f a c t i o n   w i l l  

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

l i q u i d   p r o d u c t   and  a  n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t .   A f t e r  

l i q u e f a c t i o n ,   t h e s e   p r o d u c t s   may  be  s e p a r a t e d   i n t o  r e s p e c -  

t i v e   p h a s e s   u s i n g   c o n v e n t i o n a l   t e c h n i q u e s .   Fo r   e x a m p l e ,   t h e  

g a s e o u s   p r o d u c t s   may  be  f l a s h e d   o v e r h e a d   and   t h e   l i q u i d   a n d  

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

d i s t i l l a t i o n .   Of  t h e s e ,   d i s t i l l a t i o n   i s   p r e f e r r e d .  
A f t e r   s e p a r a t i o n ,   t h e   g a s e o u s   p r o d u c t   may  be  u p g r a d e d  

to   a  p i p e l i n e   gas   or  t h e   same  may  be  b u r n e d   t o   p r o v i d e   e n e r -  

gy  f o r   t h e   l i q u e f a c t i o n   p r o c e s s .   A l t e r n a t i v e l y ,   a l l   or  a  



p o r t i o n   o f   t h e   g a s e o u s   p r o d u c t   may  be  r e f o r m e d   t o   p r o v i d e  

h y d r o g e n   f o r   t h e   l i q u e f a c t i o n   p r o c e s s .  

The   l i q u i d   p r o d u c t   may  be   f r a c t i o n e d   i n t o   e s s e n -  

t i a l l y   any   d e s i r e d   p r o d u c t   d i s t r i b u t i o n   a n d / o r   a  p o r t i o n  

t h e r e o f   may  a l s o  b e   u s e d   d i r e c t l y   as  a  f u e l   o r   u p g r a d e d  

u s i n g   c o n v e n t i o n a l   t e c h n i q u e s .   In   a c c o r d a n c e   w i t h   t h e   p r e -  

s e n t   i n v e n t i o n ,   a  p o r t i o n   o f   t h e   l i q u i d   p r o d u c t   w i l l   b e  

s e p a r a t e d   and  u s e d   as  a  s o l v e n t   o r   d i l u e n t   i n   t h e   l i q u e f a c -  

t i o n   p r o c e s s   o f   t h i s   i n v e n t i o n .   T h i s   p o r t i o n   o f   t h e   l i q u i d  

p r o d u c t   w i l l   be  h y d r o g e n a t e d   t o   i n c r e a s e   t h e   a m o u n t   o f  

d o n a t a b l e   h y d r o g e n   t h e r e i n   p r i o r   t o   i t s   u s e   as   a  s o l v e n t   o r  

d i l u e n t .   G e n e r a l l y ,   a  n a p h t h a  f r a c t i o n   w i l l   b e  r e c o v e r e d  

and  t h e  n a p h t h a   f r a c t i o n   w i l l   be  f u r t h e r   p r o c e s s e d   t o   y i e l d  

a  h i g h   q u a l i t y   g a s o l i n e   o r   s i m i l a r   f u e l   b o i l i n g   i n   t h e   n a p -  
t h a   r a n g e .  

F i n a l l y ,   in   a c c o r d a n c e   w i t h   t h e   i m p r o v e m e n t   o f   t h i s  

i n v e n t i o n ,   a t   l e a s t   a  p o r t i o n   o f   t h e   n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s  

p r o d u c t   w i l l   be  w i t h d r a w n ,   e x t r a c t e d   by  c o n t a c t i n g   w i t h   a t  

l e a s t   a  p o r t i o n   of   t h e   s o l v e n t   s e p a r a t e d   f r o m   t h e   l i q u i d  

p r o d u c t   a n d   t h i s   s o l v e n t   c o n t a i n i n g   t h e   e x t r a c t e d   c o m p o n e n t s  

f r o m   t h e   n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t   w i l l   be  u s e d   i n   t h e  

p r e p a r a t i o n   of   a  s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l   s l u r r y   w h i c h  

i s ,   u l t i m a t e l y ,   s u b j e c t e d   t o   l i q u e f a c t i o n   i n   t h e   p r o c e s s  

of   t h i s   i n v e n t i o n .   In   g e n e r a l ,   f r o m   a b o u t   1  t o   a b o u t   6 

p a r t s   o f   s o l v e n t   o r   d i l u e n t   p e r   p a r t   o f   n o r m a l l y   s o l i d   b o t -  

t o m s   p r o d u c t ,   by  w e i g h t ,   w i l l   be  c o n t a c t e d   w i t h   t h e   b o t t o m s  

p r o d u c t   i n   t h e   e x t r a c t i o n   s t e p .   As  a  r e s u l t   of   t h i s   e x t r a c -  

t i o n ,   f r o m   a b o u t   20  t o   a b o u t   80  w e i g h t   p e r c e n t   o f   t h e   r e a c -  

t i v e   p o r t i o n   o f   t h e   b o t t o m s   w i l l   be  s e p a r a t e d   f r o m   t h e  

n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t   d u r i n g   e x t r a c t i o n .   S l u r r y  

p r e p a r a t i o n   w i l l   t h e n   be   c o n t r o l l e d   t o   p r o v i d e   f r o m   a b o u t  

0 . 0 5   t o   a b o u t   0 . 5   p a r t s   o f   " r e a c t i v e "   c o m p o n e n t s   p e r   p a r t  

of   s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l   f e d   t o   t h e   l i q u e f a c t i o n  

s t a g e   o r   z o n e .  

In   a  p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t   o f   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n ,  

a  c o a l   w i l l   be  l i q u e f i e d   in   a  s i n g l e   s t a g e   l i q u e f a c t i o n  



o p e r a t i o n   in  a  t e m p e r a t u r e   w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t  

80  t o   a b o u t   8 8 0 ° F ,   and   a t   a  p r e s s u r e   w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m  

a b o u t   1500  to   a b o u t   2000   p s i g .   In  t h e   p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t ,  

t h e   c o a l   w i l l   be  s l u r r i e d   w i t h   a  s o l v e n t   o r   d i l u e n t   c u t  

f r o m   t h e   c o a l   l i q u e f a c t i o n   l i q u i d   p r o d u c t   and  h y d r o g e n a t e d  

s u c h   t h a t   t h e   s o l v e n t   c o n t a i n s   a t   l e a s t   45  w e i g h t   p e r c e n t  

h y d r o g e n   d o n o r   s p e c i e s   and   c o n t a i n s   a t   l e a s t   1 . 2 5   w e i g h t  

p e r c e n t   d o n a t a b l e   h y d r o g e n .   A l l   of   t h e   s o l v e n t   u s e d   i n  

p r e p a r i n g   t h e   s l u r r y   w i l l   h a v e   b e e n   u s e d   to   e x t r a c t  r e a c t i v e  

m a t e r i a l   f r o m   t h e   n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t   p r o d u c e d  

d u r i n g   l i q u e f a c t i o n .   The  s l u r r y   a f t e r   p r e p a r a t i o n   w i l l  

c o n t a i n   f r o m   a b o u t   0 . 1   to   a b o u t   0 .3   p a r t s   o f   r e a c t i v e  

m a t e r i a l   f r o m   t h e   b o t t o m s   p e r   p a r t   of   c o a l   when  f e d   t o   t h e  

l i q u e f a c t i o n   s t a g e   o r   z o n e .   The  s o l v e n t   t o   c o a l   r a t i o   i n  

t h e   s l u r r y   w i l l - b e   w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   1 : 1   t o  

a b o u t   5 : 1 .   T h e - n o m i n a l   h o l d i n g   t i m e   d u r i n g   l i q u e f a c t i o n  

w i l l   be  w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   40  t o   a b o u t   140  m i n u t e s .  

In  a  p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t ,   t h e   e x t r a c t i o n   w i l l   be  a c c o m -  

p l i s h e d   a t   a  t e m p e r a t u r e   w i t h i n   t h e  r a n g e   f r o m   a b o u t   100  t o  

a b o u t   4 0 0 ° F   and   a t   a  p r e s s u r e   w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   0  t o  

a b o u t   500  p s i g .   The  c o n t a c t i n g   b e t w e e n   t h e   s o l v e n t   a n d  

t h e   n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t   w i l l   be  a c c o m p l i s h e d   i n  

a  c o u n t e r c u r r e n t   b a f f l e d   c o n t a c t i n g   v e s s e l   a t   a  s o l v e n t   t o  

n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t   r a t i o   w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m  

a b o u t   4 :1   t o   a b o u t   8 : 1   ( v / v ) .   In  t h e   p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t ,  

t h e   b a f f l e d   c o n t a c t i n g   v e s s e l   w i l l   be  d i s p o s e d   v e r t i c a l l y  

w i t h   t h e   s o l v e n t   f l o w i n g   u p w a r d l y - a n d   w i t h   t h e   n o r m a l l y  

s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t   s e t t l i n g   d o w n w a r d l y .   The  s o l v e n t   w i l l  

t h e n  b e   w i t h d r a w n   a t   or   n e a r   t h e   t o p   of   t h e   b a f f l e d   c o n -  

t a c t i n g   v e s s e l   and   t h e   n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t   f r e e  

of   e x t r a c t e d   r e a c t i v e   m a t e r i a l   w i l l   be  w i t h d r a w n   a t   or   n e a r  

t h e   b o t t o m .  

I t   i s   b e l i e v e d   t h a t   t h e   i n v e n t i o n   w i l l   be  b e t t e r  

u n d e r s t o o d   by  r e f e r e n c e   t o   t h e   a t t a c h e d   F i g u r e   1  w h i c h   i l -  

l u s t r a t e s   a  p a r t i c u l a r l y   p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t .   R e f e r r i n g  

t h e n   to   F i g u r e   1,  a  f i n e l y   d i v i d e d   c o a l   or  s i m i l a r   s o l i d  

c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l   i s   i n t r o d u c e d   i n t o   m i x i n g   v e s s e l   1 0  



t h r o u g h   l i n e   11  and  s l u r r i e d   w i t h   a  h y d r o g e n   d o n o r   s o l v e n t  

o r   d i l u e n t   i n t r o d u c e d   t h r o u g h   l i n e   12 .   In   a  p r e f e r r e d   e m -  

b o d i m e n t ,   t h e   s o l v e n t   w i l l   be  a l l   or  a  p o r t i o n   o f   a  d i s t i l -  

l a t e   f r a c t i o n   c u t   f r o m   t h e   l i q u e f a c t i o n   l i q u i d   p r o d u c t ,  

w h i c h   f r a c t i o n   w i l l   be   h y d r o g e n a t e d   t o   p r o d u c e   a  s o l v e n t  

c o n t a i n i n g   a t   l e a s t   45  w e i g h t   p e r c e n t   h y d r o g e n   d o n o r   s p e c i e s  

and   w h i c h   w i l l   be  u s e d   i n   t h e   e x t r a c t i o n   o f   r e a c t i v e   s o l i d  

c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l s   f r o m   t h e   n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s   p r o -  

d u c t .   When  a l l   of   t h e   s o l v e n t   i s   n o t   u s e d   i n   t h e   e x t r a c t i o n  

s t e p ,   any  a d d i t i o n a l   s o l v e n t   r e q u i r e d   to   e f f e c t   t h e   l i q u e -  

f a c t i o n   may  be  r e c y c l e d   t h r o u g h   l i n e   13.   D u r i n g   s t a r t - u p ,  

h o w e v e r ,   o r   when  a  r e c y c l e   s o l v e n t   i s   n o t   a v a i l a b l e ,   any   o f  

t h e   known   u s e f u l   h y d r o g e n   d o n o r   s o l v e n t s   o r   d i l u e n t s   may  b e  

i n t r o d u c e d  i n t o   l i n e   13  t h r o u g h   l i n e   1 4 .  

In  m i x i n g   v e s s e l   10  and  a f t e r   n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s  

p r o d u c t   i s   a v a i l a b l e ,   t h e   c o a l   or   s i m i l a r   s o l i d   c a r b o n a c e o u s  

m a t e r i a l   w i l l   a l s o   be  m i x e d   w i t h   r e a c t i v e   m a t e r i a l   e x t r a c t e d  

f r o m   s a i d   b o t t o m s .   In   t h e   e m b o d i m e n t   i l l u s t r a t e d ,   t h e   r e a c -  

t i v e   m a t e r i a l   w i l l   be   c o n t a i n e d   in   t h e   s o l v e n t   f e d   i n t o  

m i x i n g   v e s s e l   10  t h r o u g h   l i n e   12 .   In   t h e   p r e f e r r e d   e m b o d i -  

m e n t ,   t h e   r e a c t i v e   m a t e r i a l   and   s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l  

w i l l   be  c o m b i n e d   i n   a  r a t i o   w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t  

0 . 1 : 1   to   a b o u t   0 . 3 : 1   by  w e i g h t .   The  r e a c t i v e   m a t e r i a l   a n d  

s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l   w i l l   be  c o m b i n e d   w i t h   s u f f i c i e n t  

s o l v e n t   i n c l u d i n g   t h a t   u s e d   in   t h e   e x t r a c t i o n   s t e p   and   i n -  

t r o d u c e d   i n t o   m i x i n g   v e s s e l   10  t h r o u g h   l i n e   12  t o   p r o d u c e   a  

s l u r r y   w h e r e i n   t h e   s o l v e n t - t o - s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l  

r a t i o   i s   w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   4 :1   to   a b o u t   8 : 1 .  

In   t h e   e m b o d i m e n t   i l l u s t r a t e d ,   t h e   s l u r r y   i s   w i t h -  

d r a w n   f r o m   m i x i n g   v e s s e l   10  t h r o u g h   l i n e   16  and   p a s s e d  

t h r o u g h   p r e h e a t e r   17 .   In  t h e   p r e h e a t e r   17  t h e   s l u r r y   w i l l ,  

g e n e r a l l y ,   be  p r e h e a t e d   t o   t h e   d e s i r e d   t e m p e r a t u r e   and  g e n -  

e r a l l y   t o   a  t e m p e r a t u r e   o f   a b o u t   50  to   a b o u t   1 0 0 ° F   b e l o w   t h e  

t e m p e r a t u r e   a t   w h i c h   l i q u e f a c t i o n   i s   a c c o m p l i s h e d .   When  d e -  

s i r e d ,   and  p a r t i c u l a r l y   w h e n   t h e   s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l  

h a s   n o t   b e e n   p r e v i o u s l y   d r i e d ,   s t e a m   w i l l   be  f l a s h e d   o v e r -  

h e a d   t h r o u g h   l i n e   1 8 .  



In  g e n e r a l ,   t h e   s l u r r y   of   s o l i d   c a r b o n a c e o u s  

m a t e r i a l   w i l l   be  c o m b i n e d   w i t h   m o l e c u l a r   h y d r o g e n .   In  a  

p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t ,   t h e   m o l e c u l a r   h y d r o g e n   w i l l   be  a d d e d  

p r i o r   to   p r e h e a t i n g   t h r o u g h   l i n e   19 .   T h i s   i s   n o t ,   h o w e v e r ,  

c r i t i c a l ,   and   t h e   h y d r o g e n   c o u l d   be  a d d e d   d o w n s t r e a m   of  p r e -  

h e a t e r   17  o r   a d d e d   d i r e c t l y   i n t o   t h e   l i q u e f a c t i o n   v e s s e l .  

In   any  c a s e ,   t h e   h y d r o g e n   w i l l   be  i n t r o d u c e d   a f t e r   t h e  

s t e a m   i s   f l a s h e d   o v e r h e a d .   In  t h e   p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t ,   t h e  

h y d r o g e n   w i l l   be  p r o d u c e d   e i t h e r   by  t h e   s t e a m   r e f o r m i n g   o f  

p r o d u c t   gas   f r o m   t h e   l i q u e f a c t i o n ;   by  g a s i f i c a t i o n   of  t h e  

n o n r e a c t i v e   p o r t i o n   o f   t h e   s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t   or  by  g a s i -  

f i c a t i o n   of  s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l   in   a  s e p a r a t e   s t e p ,  

a l l   in   a c c o r d a n c e   w i t h   c o n v e n t i o n a l   t e c h n o l o g y .   In  g e n e r a l ,  

s u f f i c i e n t   h y d r o g e n   w i l l   be  i n t r o d u c e d   to   p r o v i d e   f r o m   a b o u t  

2  to   a b o u t   10  w e i g h t   p e r c e n t ,   p r e f e r a b l y   f r o m   a b o u t   3  t o  

a b o u t   8  w e i g h t   p e r c e n t ,   m o l e c u l a r   h y d r o g e n   b a s e d   on  d r y ,  

s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l .  

The  s l u r r y   i s   w i t h d r a w n   f r o m   t h e   p r e h e a t e r   t h r o u g h  

l i n e   20  and  p a s s e d   d i r e c t l y   to   l i q u e f a c t i o n   v e s s e l   21.   I n  

t h e   l i q u e f a c t i o n   v e s s e l   21 ,   t h e   s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l  

i s   a t   l e a s t   p a r t i a l l y   l i q u e f i e d   a n d ,   g e n e r a l l y ,   a t   l e a s t  

p a r t i a l l y   g a s i f i e d ,   g e n e r a l l y ,   in   t h e   a b s e n c e   of   any  a d d e d  

c a t a l y s t .   P r e f e r a b l y ,   t h e   l i q u e f a c t i o n   v e s s e l   w i l l   be  s i z e d  

so  as  t o   p r o v i d e   a  n o m i n a l   h o l d i n g   t i m e   w i t h i n   t h e   r a n g e  

f r o m   a b o u t   40  t o   a b o u t   140  m i n u t e s   and  in   a  p r e f e r r e d   e m b o -  

d i m e n t ,   a  s i n g l e   v e s s e l   w i l l   be  e m p l o y e d .   A l s o ,   t h e   t e m p e r -  

a t u r e   w i t h i n   t h e   l i q u e f a c t i o n   z o n e - 2 1   w i l l ,   p r e f e r a b l y ,   b e  

w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   800  to   a b o u t   8 8 0 ° F   and  t h e  

p r e s s u r e   w i l l   b e ,   p r e f e r a b l y ,   c o n t r o l l e d   w i t h i n   t h e   r a n g e  

f r o m   a b o u t   1500  to   a b o u   t  2000  p s i g .  

In  t h e   e m b o d i m e n t   i l l u s t r a t e d ,   t h e   c o m b i n e d   p r o d u c t  

f r o m   l i q u e f a c t i o n   v e s s e l   21  i s   w i t h d r a w n   t h r o u g h   l i n e   22  a n d  

p a s s e d   to   s e p a r a t i n g   m e a n s   23.   In  t h e   e m b o d i m e n t   i l l u s t r a t -  

ed ,   t h e   s e p a r a t i n g   m e a n s   may  be  a  c o m b i n e d   a t m o s p h e r i c   a n d  

v a c u u m   d i s t i l l a t i o n   c o l u m n   w h e r e i n   g a s e o u s   p r o d u c t s   and  p r o -  

d u c t s   b o i l i n g   b e l o w   t h e   n a p h t h a   b o i l i n g   r a n g e   a r e   w i t h d r a w n  

o v e r h e a d   t h r o u g h   l i n e   24  w h i l e   a  b o t t o m s   p r o d u c t   c o m p r i s i n g  



u n c o n v e r t e d   s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l ,   m i n e r a l   m a t t e r   a n d  

c o n v e r t e d   m a t e r i a l s   h a v i n g   an  i n i t i a l   b o i l i n g  p o i n t   w i t h i n  

t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   9 5 0 ° F   t o   a b o u t   1 0 5 0 ° F   i s   w i t h d r a w n  

t h r o u g h   l i n e   25 .   The   l i q u i d   p r o d u c t   i s   t h e n   f r a c t i o n a t e d  

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

n a p h t h a   p r o d u c t   h a v i n g   an  i n i t i a l   b o i l i n g   p o i n t   of   a b o u t  

1 5 0 ° F   and   a  f i n a l   b o i l i n g   p o i n t   w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t  

3 5 0 ° F   t o   a b o u t   4 2 5 ° F   i s   w i t h d r a w n   t h r o u g h   l i n e   26;   a  m i d d l e  

d i s t i l l a t e   f r a c t i o n   h a v i n g   an  i n i t i a l   b o i l i n g   p o i n t   w i t h i n  

t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   3 5 0 ° F   t o   a b o u t   4 2 5 ° F   and   a  f i n a l   b o i l i n g  

p o i n t   w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   6 5 0 ° F   t o   a b o u t   8 5 0 ° F   i s  

w i t h d r a w n   t h r o u g h   l i n e   27  a n d   a  v a c u u m   g a s - o i l   f r a c t i o n  

h a v i n g   an  i n i t i a l   b o i l i n g   p o i n t   w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t  

6 5 0 ° F   t o   a b o u t   8 5 0 ° F   a n d   a  f i n a l   b o i l i n g   p o i n t   w i t h i n   t h e  

r a n g e   f r o m   a b o u t   9 5 0 ° F   t o   a b o u t   1 0 5 0 ° F   i s   w i t h d r a w n   t h r o u g h  

l i n e   2 8 .  

In  g e n e r a l ,   t h e   o v e r h e a d ,   g a s e o u s   m a t e r i a l   w i l l   c o m -  

p r i s e   g a s e o u s   and   l o w e r   h y d r o c a r b o n s ,   s t e a m ,   c a r b o n   o x i d e s ,  

a c i d   g a s e s   s u c h   as   S02  and   R2S ,   any   a m m o n i a   w h i c h   may  h a v e  

b e e n   p r o d u c e d   d u r i n g   l i q u e f a c t i o n   and   any   h y d r o g e n   n o t   c o n -  

sumed   d u r i n g   l i q u e f a c t i o n .   T h i s   s t r e a m   may  be   s c r u b b e d   a n d  

f u r t h e r   d i v i d e d   t o   y i e l d   a  h i g h   B tu   g a s ,   l i g h t e r   h y d r o c a r b o n s  

and   h y d r o g e n .   G e n e r a l l y ,   a n y   h y d r o g e n   r e c o v e r e d   f r o m   t h i s  

s t r e a m   w i l l   be  r e u s e d   i n   e i t h e r   t h e   l i q u e f a c t i o n   o r   h y d r o g e n -  

a t i o n   s t e p .   The  n a p t h a   s t r e a m   may  be  s u b j e c t e d   t o   f u r t h e r  

u p g r a d i n g   t o   y i e l d   a  g o o d   q u a l i t y   g a s o l i n e   a n d   t h e   h e a v i e r  

s t r e a m / w i t h d r a w n   t h r o u g h   l i n e   28  may  be  u p g r a d e d   t o   p r o d u c e  

a  h e a v y   f u e l   o i l   o r   h y d r o c r a c k e d   a n d   r e f o r m e d   t o   y i e l d   a  

g a s o l i n e   b o i l i n g   f r a c t i o n .   G e n e r a l l y ,   t h e   s o l v e n t   b o i l i n g  

r a n g e   m a t e r i a l   o r   a t   l e a s t   a  p o r t i o n   t h e r e o f   w i l l   be  c a t a l y -  

t i c a l l y   h y d r o g e n a t e d   t o   i n c r e a s e   t h e   c o n c e n t r a t i o n   of  h y d r o -  

g e n  d o n o r   s p e c i e s   a n d   a t   l e a s t   a  p o r t i o n   o f   t h e   h y d r o g e n a t e d  

f r a c t i o n   w i l l   t h e n   be   u s e d   t o   e x t r a c t   r e a c t i v e   m a t e r i a l   f r o m  

a t   l e a s t   a  p o r t i o n   o f   t h e   n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t  

w i t h d r a w n   t h r o u g h   l i n e   2 5 .  

As  i n d i c a t e d   s u p r a ,   t h e   p a r t i c u l a r   s e p a r a t i o n   s c h e m e  

e m p l o y e d   i s   n o t   c r i t i c a l   t o   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n   a n d ,   i n d e e d ,  



any  of   t h e   s e p a r a t i o n   t e c h n i q u e s   known  in  t h e   p r i o r   a r t  

c o u l d   be  u s e d   t o   a f f e c t   a  s e p a r a t i o n   of   t h e   g a s e o u s ,   l i q u i d  
and  s o l i d   p r o d u c t s .   F o r   e x a m p l e ,   t h e   g a s e o u s   p r o d u c t   c o u l d  

be  f l a s h e d   d i r e c t l y   a f t e r   l i q u e f a c t i o n   and   t h e   l i q u i d - s o l i d  

m i x t u r e   t h e n   s u b j e c t e d   t o   s e p a r a t i o n   v i a   d i s t i l l a t i o n ,  

f i l t r a t i o n ,   e x t r a c t i o n ,   c e n t r i f u g a t i o n   or   t h e   l i k e .   In  a n y  

c a s e ,   h o w e v e r ,   a  b o t t o m s   p r o d u c t   c o n t a i n i n g   u n r e a c t e d   c o a l ,  
m i n e r a l   m a t t e r   and   h i g h   b o i l i n g   h y d r o c a r b o n s   w i l l   be  a v a i l a -  

b l e   f o r   e x t r a c t i o n   w i t h . a   s o l v e n t   s e p a r a t e d   f r o m   t h e   l i q u e -  

f a c t i o n   p r o d u c t .  

In   t h e   p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t ,   t h e   s o l v e n t   f r a c t i o n  

w i t h d r a w n   t h r o u g h   l i n e   27  w i l l   be  h y d r o g e n a t e d   b e f o r e   t h e  

same  i s   u s e d   e i t h e r   as  t h e   e x t r a c t i o n   s o l v e n t   o r   t h e   l i q u e -  
f a c t i o n   s o l v e n t   or   d i l u e n t .   P r e f e r a b l y ,   t h e   h y d r o g e n a t i o n  
W i l l   be  a c c o m p l i s h e d   c a t a l y t i c a l l y   a t   c o n d i t i o n s   known  t o  
be  e f f e c t i v e   f o r   t h i s   p u r p o s e   in   t h e   p r i o r   a r t .   In  t h e  

e m b o d i m e n t   i l l u s t r a t e d ,   h y d r o g e n a t i o n   i s   a c c o m p l i s h e d   i n  

h y d r o g e n a t i o n   v e s s e l   29  w i t h   m o l e c u l a r   h y d r o g e n   i n t r o d u c e d  

t h r o u g h   l i n e   30 .   The  h y d r o g e n   a c t u a l l y   u s e d   may  be  f r o m   a n y  

s o u r c e   b u t   i n   a  p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t   w i l l   be  p r o d u c e d   e i t h e r  

t h r o u g h   t h e   s t e a m   r e f o r m i n g   of   a t   l e a s t   a  p o r t i o n   of   t h e  

g a s e o u s   p r o d u c t   f r o m   l i q u e f a c t i o n ,   by  g a s i f i c a t i o n   of   a t  

l e a s t   a  p o r t i o n   of   t h e   n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t   or  b y  

t h e   g a s i f i c a t i o n   of   a  p o r t i o n   of   t h e   s o l i d   c a r b o n a c e o u s  

m a t e r i a l   b e i n g   s u b j e c t e d   t o   l i q u e f a c t i o n .   In  t h e   e m b o d i m e n t  

i l l u s t r a t e d ,   u n r e a c t e d   h y d r o g e n   and  t h e   g a s e o u s   p r o d u c t s   o f  

h y d r o g e n a t i o n   a r e   w i t h d r a w n   t h r o u g h   l i n e   3 1 .  W h e n   d e s i r e d ,  

t h i s   g a s e o u s   p r o d u c t   may  be  t r e a t e d   t o   r e c o v e r   r e c y c l e   h y -  

d r o g e n .   A l s o   in   t h e   e m b o d i m e n t   i l l u s t r a t e d ,   t h e   h y d r o g e n a -  

t i o n   p r o d u c t   i s   w i t h d r a w n   t h r o u g h   l i n e   32.   The  h y d r o g e n a -  

t i o n   p r o d u c t   i n c l u d e s   t h a t   p o r t i o n   of   t h e   s o l v e n t   to   b e  

u s e d   in   t h e   e x t r a c t i o n   s t e p ,   t h a t   p o r t i o n   of   t h e   s o l v e n t ,   i f  

a n y ,   t o   be  r e t u r n e d   d i r e c t l y   to   m i x i n g   v e s s e l   10  and   a n y  

e x c e s s   s o l v e n t   t h a t   may  h a v e   b e e n   p r o d u c e d .   T h a t   p o r t i o n   o f  

t h e   h y d r o g e n a t i o n   p r o d u c t   to   be  u s e d   as  a  s o l v e n t   d u r i n g   e x -  

t r a c t i o n   i s   w i t h d r a w n   t h r o u g h   l i n e   39  and  t h e   r e m a i n i n g   p o r -  
t i o n   of  t h e   h y d r o g e n a t i o n   p r o d u c t   is   w i t h d r a w n   t h r o u g h   l i n e  



3 2 1 .   Any  e x c e s s   s o l v e n t   may  be  w i t h d r a w n   t h r o u g h   l i n e   33  

as  p r o d u c t  o r   s t o r e d   f o r   f u t u r e   u s e   d u r i n g   l i q u e f a c t i o n .  

T h a t   p o r t i o n   o f   t h e   s o l v e n t ,   i f   a n y ,   f e d   d i r e c t l y   to   m i x i n g  

v e s s e l   10  i s   r e c y c l e d   t h r o u g h   l i n e   1 3 .  

N o r m a l l y ,   t h e   h y d r o g e n a t i o n   w i l l   be  a c c o m p l i s h e d   a t  

a  t e m p e r a t u r e   w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   6 0 0 ° F   t o   a b o u t  

9 5 0 ° F   a n d   a  p r e s s u r e   w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   650  t o  

a b o u t   2000   p s i g ,   p r e f e r a b l y   1000  t o   1500  p s i g .   The  h y d r o -  

gen   t r e a t   r a t e   d u r i n g   t h e   h y d r o g e n a t i o n   g e n e r a l l y   w i l l   b e  

w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   1000  t o   a b o u t   1 0 , 0 0 0   s c f / b b l .  

Any  of   t h e   known   h y d r o g e n a t i o n   c a t a l y s t s   may  be  e m p l o y e d   b u t  

a  n i c k e l   m o l y   c a t a l y s t   i s   m o s t   p r e f e r r e d .  

In   a c c o r d a n c e   w i t h   t h e   i m p r o v e d   m e t h o d   of   t h e   p r e -  

s e n t   i n v e n t i o n ,   t h e   b o t t o m s   p r o d u c t   w i t h d r a w n   t h r o u g h   l i n e  

25  may  be   d i v i d e d   and  a l l   or   a  p o r t i o n   t h e r e o f   s u b j e c t e d   t o  

e x t r a c t i o n .   The  p o r t i o n   to   be  s u b j e c t e d   to   e x t r a c t i o n   w i l l  

be  w i t h d r a w n   t h r o u g h   l i n e   34  and   f e d   to   c o n t a c t i n g   v e s s e l  

40 .   In  a  p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t ,   t h e   e n t i r e   n o r m a l l y   s o l i d  

b o t t o m s   p r o d u c t   w i l l   be  p a s s e d   t h r o u g h   c o n t a c t i n g   v e s s e l   4 0 .  

Any  p o r t i o n   o f   t h e   b o t t o m s   p r o d u c t   n o t   s u b j e c t e d   t o   e x t r a c -  

t i o n   may  be  w i t h d r a w n   t h r o u g h   l i n e   35  and   p r o c e s s e d   i n  

a c c o r d a n c e   w i t h   c o n v e n t i o n a l   t e c h n o l o g y .   I n  g e n e r a l ,   f r o m  

a b o u t   80  t o   a b o u t   100  w e i g h t   p e r c e n t   o f   t h e   b o t t o m s   p r o d u c t  

w i l l   be   s u b j e c t e d   to   e x t r a c t i o n .  

In   c o n t a c t i n g   v e s s e l   40  t h e   f r a c t i o n   o f   h y d r o g e n a t e d  

p r o d u c t   f r o m   h y d r o g e n a t i o n   v e s s e l   29  u s e d   as  t h e   e x t r a c t i o n  

s o l v e n t   i s   i n t r o d u c e d   a t   or   n e a r   t h e   b o t t o m   o f   c o n t a c t i n g  

v e s s e l   40  and   f l o w s   u p w a r d l y   t h r o u g h   t h e   c o n t a c t i n g   v e s s e l  

and  i s   w i t h d r a w n   a t   o r   n e a r   t h e   t o p   t h e r e o f   t h r o u g h   l i n e   4 1 .  

The  b o t t o m s   i n t r o d u c e d   t h r o u g h   l i n e   34  f l o w   g e n e r a l l y   d o w n -  

w a r d l y   and   a r e   w i t h d r a w n   f r o m   t h e   c o n t a c t i n g   v e s s e l   a t   o r  

n e a r   t h e   b o t t o m   t h e r e o f   t h r o u g h   l i n e   3 4 ' .   In   t h e   e m b o d i m e n t  

i l l u s t r a t e d ,   t h e   s o l v e n t   w i t h d r a w n   t h r o u g h   l i n e   41  c o n t a i n -  

i n g   t h e   e x t r a c t e d   r e a c t i v e   m a t e r i a l s   i s   t h e n   p a s s e d   t h r o u g h  

k n o c k - o u t   d r u m   42  t o   f a c i l i a t e   t h e   s e p a r a t i o n   of   any  u n r e -  

a c t i v e   m a t e r i a l s   c o n t a i n e d - t h e r e i n .   The  u n r e a c t i v e   m a t e r i a l s  

w i l l   be  s e p a r a t e d   f r o m   k n o c k - o u t   d r u m   42  t h r o u g h   l i n e   4 3 ' .  



The  u n r e a c t i v e   m a t e r i a l s   s e p a r a t e d   in   t h e   k n o c k - o u t   d r u m  

may  t h e n   be  c o m b i n e d   w i t h   u n r e a c t i v e   m a t e r i a l s   s e p a r a t e d  

f r o m   t h e   c o n t a c t i n g   v e s s e l   40  in   l i n e   43  and  i n t r o d u c e d   i n t o  

s e p a r a t o r  4 6 .   In  t h e   s e p a r a t o r ,   e n t r a i n e d   s o l v e n t   may  b e  

f l a s h e d   o v e r h e a d   and   t h e   r e m a i n i n g   p o r t i o n   o f   t h e   n o r m a l l y  

s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t   w i t h d r a w n   t h r o u g h   l i n e   48.   The  r e -  

c o v e r e d   s o l v e n t ,   t h o u g h ,   n o t   i l l u s t r a t e d ,   may  be  c o m b i n e d  

w i t h   s o l v e n t   w i t h d r a w n   f r o m   k n o c k - o u t   d rum  42  or  w i t h   s o l -  

v e n t   w i t h d r a w n   f r o m   h y d r o g e n a t i o n   v e s s e l   29  t h r o u g h   l i n e   3 2 .  

The  s o l v e n t ,   g e n e r a l l y   f r e e   of  u n r e a c t i v e   m a t e r i a l s ,   i s  

w i t h d r a w n   f r o m   k n o c k - o u t   d rum  42  t h r o u g h   l i n e   12  and  f e d   t o  

m i x i n g   v e s s e l   10 .   The  r e m a i n i n g   p o r t i o n   o f   t h e   n o r m a l l y  

s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t   w i t h d r a w n   t h r o u g h   l i n e   48  may  be  d i -  

r e c t l y   d i s c a r d e d   or   o t h e r w i s e   t r e a t e d   in   a c c o r d a n c e   w i t h  

c o n v e n t i o n a l   t e c h n o l o g y   to   r e c o v e r   t h e   e n e r g y   v a l u e   t h e r e o f .  

As  i n d i c a t e d ,   s u p r a ,   and  in   a  p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t ,  

t h e   e x t r a c t i o n   w i l l   be  a c c o m p l i s h e d   a t   a  t e m p e r a t u r e   w i t h i n  

t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   100  to   a b o u t   4 0 0 ° F   and   a t   a  p r e s s u r e  
w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   0  to   a b o u t   500  p s i g .   In  t h e  

e m b o d i m e n t   i l l u s t r a t e d ,   t h e   t r e a t   r a t e   in   c o n t a c t i n g   v e s s e l  

40  w i l l   be  w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   4  v / v / h o u r   to  8 

v / v / h o u r .   T h o u g h   n o t   i l l u s t r a t e d ,   c o n t a c t i n g   v e s s e l   40  

c o u l d   be  a  s t i r r e d   v e s s e l   and   t h e   e n t i r e   s o l v e n t / n o r m a l l y  

s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t   c o u l d   be  w i t h d r a w n   and   p a s s e d   to   a  

g r a v i t y   s e p a r a t o r .   The  m a j o r   p o r t i o n   of   t h e   s o l v e n t   c o u l d ,  
t h e n ,  b e   s e p a r a t e d   by  w i t h d r a w i n g   t h e   same  f r o m   t h e   d e c a n t i n g  
v e s s e l   a t   a  p o i n t   a b o v e   t h e   s o l i d   l e v e l .   S o l v e n t   e n t r a i n e d  

in  t h e   r e m a i n i n g   s o l i d s   p o r t i o n   c o u l d   t h e n   be  s e p a r a t e d   i n  

t h e   same  m a n n e r   as  i l l u s t r a t e d .   When  a  s t i r r e d   v e s s e l   i s  

e m p l o y e d ,   s p a c e   v e l o c i t y   i s   n o t   i m p o r t a n t   b u t   s u f f i c i e n t  

c o n t a c t i n g   t i m e   s h o u l d   be  a l l o w e d   to   e n s u r e   t h a t   f r o m   a b o u t  
20  to   a b o u t   80  w e i g h t   p e r c e n t   of   t h e   r e a c t i v e   m a t e r i a l   i s  

s e p a r a t e d   f r o m   t h e   n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t .   T h e  

r e a c t i v e   m a t e r i a l   t h u s   s e p a r a t e d   i s   r e c o v e r e d   w i t h   l e s s   e n e r -  

gy  t h a n   w o u l d   be  r e q u i r e d   w i t h   t h e   u s e   of   a  more   c o n v e n t i o n a l  

s o l v e n t   s u c h   as  t o l u e n e   or  t h e   l i k e   w h i c h   w o u l d ,   n o r m a l l y ,   b e  



s e p a r a t e d   and   r e u s e d   i n   t h e   e x t r a c t i o n   o p e r a t i o n   r a t h e r   t h a n  

as  a  s o l v e n t   in   t h e   l i q u e f a c t i o n   s t e p .  

H a v i n g   t h u s   b r o a d l y   d e s c r i b e d   t h e   p r e s e n t   i n v e n t i o n  

and  a  p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t   t h e r e o f ,   i t   i s   b e l i e v e d   t h a t   t h e  

same  w i l l   b e c o m e   m o r e   a p p a r e n t   by  r e f e r e n c e   t o   t h e  f o l l o w i n g  

e x a m p l e s .   I t   w i l l   be  a p p r e c i a t e d ,   h o w e v e r ,   t h a t   t h e   e x a m -  

p l e s   a r e   p r e s e n t e d   s o l e l y   f o r   p u r p o s e s   o f   i l l u s t r a t i o n   a n d  

s h o u l d   n o t   be  c o n s t r u e d   as  l i m i t i n g   t h e   i n v e n t i o n .  

EXAMPLE  1  

In   t h i s   e x a m p l e ,   a  r u n   was  c o m p l e t e d   in   a  100  p o u n d  

p e r   d a y   c o n t i n u o u s   u n i t   u s i n g   an  I l l i n o i s   s e a m   c o a l   ( I l l i -  

n o i s   N o .  6 )   as   t h e   s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l   and   a  h y d r o -  

g e n a t e d   r e c y c l e   l i q u i d   h a v i n g   an  i n i t i a l   b o i l i n g   p o i n t   o f  

a b o u t   4 0 0 ° F   and   a  f i n a l   b o i l i n g   p o i n t   o f   a b o u t   8 0 0 ° F   a n d  

c o n t a i n i n g   f r o m   a b o u t   40  to   a b o u t   45  w e i g h t   p e r c e n t   h y d r o -  

gen   d o n o r   s p e c i e s   was  u s e d   as  t h e   e x t r a c t i o n   s o l v e n t   a n d  

as  t h e   s o l v e n t   o r   d i l u e n t   f o r   l i q u e f a c t i o n .   The  u n i t   w a s  

o p e r a t e d   i n   a  mode   s i m i l a r   t o   t h a t   i l l u s t r a t e d   i n   F i g u r e   1 .  

A l l   of  t h e   s o l v e n t   w i t h d r a w n   f r o m   h y d r o g e n a t i o n   v e s s e l   29  

was  u s e d   t o   e x t r a c t   b o t t o m s   f r o m   t h e   s e p a r a t i o n   v e s s e l .   A s  

w i t h d r a w n ,   t h e   b o t t o m s   c o n t a i n   40  w e i g h t   p e r c e n t   of  t o l u e n e  

s o l u b l e   m a t e r i a l .   The  b o t t o m s   w e r e   e x t r a c t e d   w i t h   t h e   h y -  

d r o g e n   d o n o r   s o l v e n t   a t   3 0 0 ° F   and   0  p s i g   w i t h   a  n o m i n a l  

c o n t a c t i n g   t i m e   o f   5  m i n u t e s .   A f t e r   e x t r a c t i o n ,   t h e   r e -  

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

t a i n e d   10  w e i g h t   p e r c e n t   t o l u e n e   s o l u b l e   m a t e r i a l .   Use  o f  

t h e   s o l v e n t   i n t e n d e d   f o r   s l u r r y   p r e p a r a t i o n   t o   e x t r a c t   t h e  

b o t t o m s   t h e r e f o r e   r e s u l t e d   in   t h e   r e c o v e r y   o f   a b o u t   7 5  

w e i g h t   p e r c e n t   o f   t h e   r e a c t i v e   m a t e r i a l   f r o m   t h e   b o t t o m s  

and   t h e   g a s e o u s   and   l i q u i d   p r o d u c t   y i e l d s   w e r e   i n c r e a s e d  

a c c o r d i n g l y .  

E X A M P L E ' 2  

In  t h i s   e x a m p l e ,   a  r u n   was  c o m p l e t e d   in   a  100  p o u n d  

p e r   d a y   c o n t i n u o u s   u n i t   u s i n g   an  Wyodak   c o a l   as  t h e  s o l i d  

c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l   and   a  h y d r o g e n a t e d   r e c y c l e   l i q u i d  

h a v i n g   an  i n t i a l   b o i l i n g   p o i n t   of  a b o u t   4 0 0 ° F   and  a  f i n a l  

b a i l i n g   p o i n t   of  a b o u t   8 0 0 ° F   and  c o n t a i n i n g   f r o m   a b o u t   40  



t o   a b o u t   45  w e i g h t   p e r c e n t   h y d r o g e n   d o n o r   s p e c i e s   was  u s e d  

as  t h e   e x t r a c t i o n   s o l v e n t   and   as  t h e   s o l v e n t   o r   d i l u e n t   f o r  

l i q u e f a c t i o n .   The  u n i t   was  o p e r a t e d   i n   a  mode   s i m i l a r   t o  

t h a t   i l l u s t r a t e d   in   F i g u r e   1.  A l l   o f   t h e   s o l v e n t   w i t h d r a w n  

f r o m   h y d r o g e n a t i o n   v e s s e l   29  was  u s e d   t o   e x t r a c t   b o t t o m s  

f r o m   t h e   s e p a r a t i o n   v e s s e l .   As  w i t h d r a w n ,   t h e   b o t t o m s   c o n -  

t a i n   50  w e i g h t   p e r c e n t   of   t o l u e n e   s o l u b l e   m a t e r i a l .   T h e  

b o t t o m s   w e r e   e x t r a c t e d   w i t h   t h e   h y d r o g e n   d o n o r   s o l v e n t   a t  

3 0 0 ° F   and   0  p s i g   w i t h   a  n o m i n a l   c o n t a c t i n g   t i m e   o f   5  m i n u t e s .  

A f t e r   e x t r a c t i o n ,   t h e   r e m a i n i n g   p o r t i o n   o f   t h e   n o r m a l l y   s o -  

l i d   b o t t o m s   p r o d u c t   c o n t a i n e d   10  w e i g h t   p e r c e n t   t o l u e n e  

s o l u b l e   m a t e r i a l .   Use  of   t h e   s o l v e n t   i n t e n d e d   f o r   s l u r r y  

p r e p a r a t i o n   t o   e x t r a c t   t h e   b o t t o m s   t h e r e f o r e  r e s u l t e d   i n   t h e  

r e c o v e r y   o f   a b o u t   80  w e i g h t   p e r c e n t   o f   t h e   r e a c t i v e   m a t e r i a l  

f r o m   t h e   b o t t o m s   and   t h e   g a s e o u s   and   l i q u i d   p r o d u c t   y i e l d s  

w e r e   i n c r e a s e d   a c c o r d i n g l y .  

F rom  t h e   f o r e g o i n g   i t   w i l l   be  a p p a r e n t   t h a t   t h e   t o -  

t a l   c o n v e r s i o n   o f   t h e   c o a l   was  i n c r e a s e d   by  a b o u t   1 0 - 1 5  

w e i g h t   p e r c e n t   and   t h e   y i e l d   of   b o t h   g a s e o u s  a n d  l i q u i d   p r o -  

d u c t s   was   i n c r e a s e d .   T h i s   i n c r e a s e   w a s ,   e f f e c t i v e l y ,   a c c o m -  

p l i s h e d   w i t h   l e s s   e q u i p m e n t   and   l e s s   e n e r g y   t h a n   w o u l d   h a v e  

b e e n   r e q u i r e d   i f  a n   a d d i t i o n a l   l i q u e f a c t i o n   s t a g e   w e r e   e m -  

p l o y e d ,   i f   t h e   e n t i r e   b o t t o m s   w e r e   r e c y c l e d   o r   i f   a  s o l v e n t  

had   b e e n   u s e d   t o   e x t r a c t   t h e   b o t t o m s   w h i c h   w o u l d   t h e n   h a v e  

b e e n   s e p a r a t e d   v i a   d i s t i l l a t i o n .  



1.  A  p r o c e s s   f o r  l i q u e f y i n g   c o a l   or   a  

s i m i l a r   s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l   w h i c h   c o m p r i s e s  :  

(a)  f o r m i n g   a  s l u r r y   o f   a  c o a l   o r   s i m i l a r   s o l i d  

c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l   i n   a  h y d r o g e n   d o n o r   s o l v e n t ;  

b)  s u b j e c t i n g   t h e   s l u r r y   f r o m  s t e p   (a)  t o   an  e l e -  

v a t e d   t e m p e r a t u r e   and   p r e s s u r e   t o   c o n v e r t   t h e   c o a l   o r  

s i m i l a r   s o l i d   c a r b o n a c e o u s   m a t e r i a l   i n   p a r t   t o   a  n o r m a l l y  

g a s e o u s   p r o d u c t ,   i n   p a r t   t o   a  n o r m a l l y   l i q u i d   p r o d u c t   a n d  

in   p a r t   t o   a  n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t ;  

(c)  s e p a r a t i n g   t h e   n o r m a l l y   g a s e o u s   p r o d u c t ,   t h e  

n o r m a l l y   l i q u i d   p r o d u c t   a n d   t h e   n o r m a l l y   s o l i d   b o t t o m s  

p r o d u c t ' f r o m   s t e p   ( b ) ;  

(d)  e x t r a c t i n g   a t   l e a s t   a  p o r t i o n   o f   t h e   n o r m a l l y  

s o l i d   b o t t o m s   p r o d u c t   w i t h   a  d o n o r   s o l v e n t ;   a n d  

(e)  r e c y c l i n g   a t   l e a s t   a  p o r t i o n   o f   t h e   e x t r a c t  

p h a s e   f r o m   t h e   e x t r a c t i o n   i n   s t e p   (d)  t o   t h e   l i q u e f a c t i o n  

a c c o m p l i s h e d   in   s t e p   ( b ) .  

2.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   t o   c l a i m   1  -  - 
i n   w h i c h   t h e   d o n o r   s o l v e n t   i s   a  d i s t i l l a t e   f r a c t i o n  

s e p a r a t e d   f r o m   t h e   l i q u i d   p r o d u c t   o b t a i n e d   i n   s t e p   ( c ) .  

3.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   t o   c l a i m   2 

i n   w h i c h   a t   l e a s t   a  p o r t i o n   o f   t h e   d i s t i l l a t e   f r a c -  

t i o n   u s e d   as   a . d o n o r   s o l v e n t   i s   u s e d   t o   e x t r a c t   t h e   b o t t o m s  

p r o d u c t   i n   s t e p   ( d ) .  

4.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   t o   a n y  o n e   o f   c l a i m s   1  -   3 

i n   w h i c h   .  t h e   e x t r a c t   p h a s e   f r o m   t h e   e x -  

t r a c t i o n   o f   s t e p   (d)  i s   u s e d   a t   l e a s t   i n   p a r t   as   t h e   s o l v e n t  

u s e d   i n   p r e p a r i n g   t h e   s l u r r y   in   s t e p   ( a ) .  



5.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   t o   a n y  o n e   of   c l a i m s   1  -  

4  in   w h i c h   t h e   e x t r a c t i o n   o f   s t e p   (d)  i s   a c c o m p l i s h e d   a t   a  

t e m p e r a t u r e   w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   50  t o   a b o u t   6 0 0 ° F  

and  a t   a  p r e s s u r e   w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   0  t o   a b o u t  

750  p s i g .  

6.  A  p r o c e s s   a c c o r d i n g   t o   a n y  o n e   of  c l a i m s   1  -  

5  f u r t h e r   i n   w h i c h   t h e   r a t i o   of   s o l v e n t   t o   n o r m a l l y   s o l i d  

b o t t o m s   p r o d u c t   i s   w i t h i n   t h e   r a n g e   f r o m   a b o u t   4 : 1   t o  

a b o u t   8 :1   v / v .  

7.  A  l i q u i d   p r o d u c t   w h e n e v e r   p r o d u c e d   by  t h e  

p r o c e s s   of   a n y  o n e   of   c l a i m s   1  -   6 .  
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