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"Verfahren zur Kohlehydrierung mit
integrierter Raffinationsstufe"

Die Erfindung betrifft die Erzeugung von fliissigen Kohlenwas-
serstoffen aus der Kohlehydrierung, wobei in einem Arbeits-
gang veredelte Produkte mit vergleichsweise niedfggerer Sie-
délage entstehen.

Die iiber die Sumpfhasehydrierung von Kohle oder schwersieden-
den kohlest@mmigen Produkten (Teere, Peche usw.) erzeugten
rohen Kohleole bediirfen weiterer Aufbereitungsschritte, um

zu veredelten, lagerbestdndigen fliissigen Kohlenwasserstof-
fen zu gelangen. 2Zur Erhdhung des thermischen Wirkungsgra-
des und der Wirtschaftlichkeit des Gesamtprozesses ist die
direkte Hintereinanderschaltung von Sumpfphasehydrierung

und Raffinationsstufe sinnvoil; denn die filir die Raffina~
tionsstufe erforderlichen Prozefparzmeter (Druck, Temperatur)

fallen nach der Sumpfphasehydrierung automatisch an.

Da bei der Raffination von rohen Kohletlen aus der Sumpf-
phasehydrierung gleichzeitig auch eine Umwandlung zu leich-
teren Siedeschnitten.hin erfolgt, 13ft sich der Gesamtpro-
zéﬁ im Hinblick auf gewilinschte Produktqualitdten optimieren.
Fir eine wirtschaftliche Prozefifithrung mit hoher Verfiigbar-
keit der Gesamtanlage spielen die Standzeit sowie die opti-
malen Reaktionsbedingungén des Festbettkatalysators in der
Raffinationsstufe eine entscheidende Rolle. Weiterhin ist
die Qualitdt des fiir die Kohleanmaischung benétigten Losungs-
mittels von Bedeutung.
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Zur Erzeugung von veredelten fliissigen Kohlenwasserstoffen
aus Kohle, kohlestammigén Produkten (Peche, Teere usw.)

und erdsdlstdmmigen Schwerdlen sind mehrere Verfahren zur
‘direkten Hintereinanderschaltung von Sumpfphasehydrierung

und Gasphasehydrierung (Festbettkatalysator) bekannt. Bei

der "Kombi-Hydrierkammer" nach W. Urban (Zeitschrift:

ERDOL UND KOHLE", 8. Jahrgang; Nov. 1955, Nr. 11 Seiten
780-782) werden die in den Sumpfphase-Reaktoren erzeug-

ten Kohlenwasserstoffe, welche leichte, mittlereAﬁnd schwe-
re Siedelagen enthalten, bei ca. 430 ©C und ca. 300 bar

iber Gasphasereaktoren mit Festbettkatalysatorfiillung ge-
fiihrt. Dieses heute unter dem Namen "VEBA-COMBI-CRACKING"
bekannte Verfahren wurde auch auf die Kohlehydrierung iiber-
tragen (Zeitschrift: "ENERGIE", Jahrgang 34, Nr. 6, Juni 82,
Seiten 172-173). Bei dem Kombiverfahren nach L. Raichle und
W. Kronig (Offenlegungsschrift Nr. 2654635) werden die in

der sSumpfphasehydrierung erzeugten Kohledlddmpfe in zwei
Teile aufgeteilt: Hierbei wird ein Teil iiber die Gasphase-
reaktoren mit stiickigem Katalysator gefiihrt, wobei nach an-
schliefender Fliissiggastrennung und Destillation die leich-
teren Siedelagen als Produkte abgefiihrt werden und die schwe-
ren Siedelagen (aufhydriertes Mittel- und Leicht&l) einen Teil
des Lodsungsmittels filir die Kohleanmaischung bilden. Der an-
dere Teil wird nach Verlassen der Sumpfphasehydrierung
(Heipabscheider) direkt auskondensiert und liefert die er-
forderlichen restlichen Mitteldl- und Schwerdlmengen fiir
die Anmaischung der Kohle. Auf diese Weise entsteht ein Lo-
sungsmittel, welches sich aus einem Gemisch aus aufhydrier-
ten (im Gasphasereaktor) und nicht aufhydrierten Mittel-

und Schwerdlen zusammensetzt. In dieser Hinsicht unterschei-
det sich dieses Verfahren von anderen Hydrierverfahren

(z.B. EXXON-Verfahren), bei welchen das gesamte LBsungs-
mittel aufhydriert wird. Nachteilig ist jedoch bei dem Ver-
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fahren von Raichle und Krénig, daf die direkt auskondensier-
ten Kohlebdlddmpfe auch einen betrdchtlichen Teil des erzeug-

ten Leichtdls enthalten, welches als Endprodukt unveredelt
anfallt.

13

Alle o.g. Verfahren haben den Nachteil, daf die iiber den Gas—
phasereaktor mit Festbettkatalysator gefiihrten rohen Kohlenwasser-
stoffdémpfe einen grofien Anteil an schwersiedenden Olen
enthalten, welche zur erhcdhten Koksbildung fiithren und dadurch

die ‘Standzeit des stiickigen Katalysators reduziereﬁ.

Der Erfindung liegt die Aufgsbe zugrunde, den Anteil an
schwersiedenden Olen in den rohen Kohlenwasserstoffdimpfen

zu reduzieren.

Dabei geht die Erfindung von dem Gedarken aus, einen Zwischen-
abscheider zu verwenden. Solche Zwischenabscheider sind an
sich bei der reinen Sumpfphasehydrierung (ohne nachgeschaltete
Gasphasehydrierung) bekannt. Dort ist der Zwischenabscheider
hinter dem Heifabscheidér angeordnet.

Hierbei wird letzterer hinsichtlich Temperatur und Druck so
gefahren, daB im Zwischenabscheidersumpf diejenige LOsungs--
mittelmenge, bestehend aus Mittel- und Schwerdl, anfdllt,

die notwendig ist, um als Teilstrom zu einem aus einer Va-
kuumkolonne stammenden anderen Teilstrom zugemischt die LO-
sungsmittelautarkie der Sumpfphasehydrierung sicherzustellen.
(U. Bonisch, B. Strobel: Offenlegungsschrift Nr. DE 30 22 158
A 1). Da die Kopfprodukte des Zwischenabscheiders nur Pro-
duktole, bestehend aus Leicht- und Mitteldlen (ggf. geringe
Schwerdlmenge) enthalten, entfdllt die sonst ibliche Destilla-
tionsstufe zur Trennung von Produkt- und‘Lasungsmittelalen.

Nachteilig ist jedoch, daB im Zwischenabscheidersumpf auch
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eine - wenn auch gefinge - Leichtdlmenge abgezogen wird,
welche im L8sungsmittel wieder der Sumpfphasehydrierung
zugefiihrt wird.

Nach der Erflndung wird das dadurch vermieden, dag die
rohen Kohleble aus der Sumpfphasehydrierung nach Verlas-
sen des HeiBabscheiderkopfes durch teilweise Kondensation
in dem Zwischenabscheider in einen schwersiedenden fliissi-
gen Anteil und einen leichtersiedenden Ddmpfe-Anteil auf-
geteilt werden. Die leichtersiedenden Kohledldampfe,

welche iiber den Gasphasereaktor gefahren werden, bestehen
aus Leicht-, Mitteldl und ggf. aus einer vergleichsweise
geringen Menge an leichtem Schwer6l. Diese Aufteilung

188t sich durch Verdndern der Zwischenabscheidertemperatur
variieren. Hierdurch wird erreicht, daB die Sumpfphase-
hydrierung in einem Arbeitsprozef mit der Gasphasehydrie-
rung verbunden, so daf nur die tendentiell leichtersieden-
den rohen Kohledle (mit nur etwas Schwerdl-Anteil) iiber

die Gasphase-Reaktoren gefahren werden. Die tendentiell
schwersiedenden rohen Kohledle werden weitgehend vor dem
Gasphase-Reaktor abgezogen und dienen als Teil des Lﬁsﬁngs-
mittels fiir die Kohleanmaischung. Das hat zur Folge, dag
der Gasphase-~Reaktor einerseits eine bessere Standzeit so-
wie optimale Reaktionsbedingungen zur Erzeugung (teil-)
raffinierter und leichtersiedender Produkte erhdlt und
andererseits von dem Kohledlanteil (speziell Schwerdl),
welcher als Losungsmittel fiir die Kohleanmaischung bendtigt
wird, entlastet wird. Dariiberhinaus lassen sich die Reak-
tionsbedingungen fiir einen Katalysator bei nicht zu breiter
Siedelage der Einsatzprodukte optimaler einstellen. Der Ein-
satz fiir den Gasphasereaktor f#llt in der gewlinschten Sie-
delage an. Eine Optimierung des Cesamtprozesses erfolgt

in der Weise, das einerseits eine optimale Raffination

und Konversation von rohen KohleSlen (Leicht-, Mitteldsl

und ctwas Schwerdl) zu veredclten Kohlenwasserstoffen
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mit leichterer Sieéelage erfolgt und andererseits die
Standzeit sowie die Reaktionsbedingungen fur den Kata-
lysator im Gasphasereaktor optimiert werden. Weiterhin
wird fiir den Fall, daf mengenmdfig mehr Kohledle iiber

den Gasphasereaktér gefahren werden als es der Produkt-
menge entspricht, nur Leicht- und Mitteldle sowie die
leichteren Siedeschnitte des Schwer&ls im Gasphasereaktor
aufhydriert. Hierdurch wird einerseits der Katalysator
schonend beansprucht und andererseits wird ein aufhydrier-
ter Losungsmittelteil, bestehend aus Mittelsl und leichten
SchwerSlschnitten, erzeugt. Dabei zeigt sich, daf die fiir
den Hydrierprozef ausschlaggebende LOsungsmittelqualitdt
wesentlich durch Art und Menge des Mitteldls und ggf. des
leichten Schwerdls (z.B. Donatorwirkung der relativ leicht
aufhydrierbaren Mitteldle und leichten Schwer&lfraktionen)
bestimmt wird. . '

Der so erzeugte und in die Kohlearmaischung riickgefiihrte
Teil des L65ungsmitte1§ besteht dann einerseits aus dem
aufhydrierten LSsungsmittel®dl (frei von Schwer$l) mit hohe-
rer Siedelage) und andererseits aus dem schwerersiedenden
Zwischenabscheidersumpfprodukt, welches nicht aufhydriert
ist. Hierdurch ergibt sich eine fiir den Hydrierprozef ver-
besserte LOsungsmittelqualitét.

Da der Flﬁssiganteii im Zwischenabscheider noch geringe
Mengen an Leichtdl enthdlt, kann ggf. durch Strippen mit
wasserstoffhaltigen Gasen und teilweise Verdampfung des
Fliissiganteils und/oder durch Entspannungsverdampfung der
o.g. LeichtSlanteile weitgehend abgetrennt und dem nlnsatz

‘flir die Gasphasehydrierung zugeschlagen werden.

Nachfolgend sind verschiedene Beispiele der erfindungsge-

mifen Hydrierung dargestellt.
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Es zeigen die Fig. 1 bis b Fliefschema verschiedener
erfindungsgemdfier Fahrweisen. Nach Figur 1 werden die
Produkte aus der Sumpfphasehydrierung 1 im Heipabscheider 2
bei ca. 450 ©oC in eine Fliissig-/Feststoff-Phase (Sumpf) und
eine Gas-/Ddmpfe-Phase (Kopf) getrennt. Diese Géé—/D&mpfe—
Phase, welche die eigentlichen Kohledle enthdlt, wird in
VWdrmetauschern 3 teilweise abgekiihlt, wodurch die tenden-
tiell schwereren Siedeschnitte der KohleGle gréftenteils
auskondensieren. Die Trennung von Fliissigphase einerseits
und Gas-/Ddmpfe-Phase andererseits erfolgt im Zwischenab-
scheider 4 bei 320 bis 42C ©c.

Die Temperatur des Zwischenabscheiders 4, welche das thermo-
dynamische Gleichgewicht und somit die Auftrennung des Koh-
ledls in eine leichtersiedende Dampfphase und eine schwerer-
siedende Fliissigphase bestimmt, 1l8ft sich durch alternative
Verschaltung der Einsatz-Produkt~Wirmeaustauscher 3, welche
einen grofen Teil der Abwdrme der Produkte zuriickgewinnen,

variieren.

Es sind sechs Verfahrensvarianten vorgesehen, um in Abh3ngig-
keit von den Produktmengen und -siedelagen des Kohledls aus
der Sumpfphasehydrierung die optimalen Reaktionsbedingungen

fiir die Gasphasehydrierung einzustellen:

Fah;weise a:

Die Heifabscheider-Kopfprodukte werden im Wirmetauscher 3
auf Reaktionstemperatur des Gasphasereaktors 6 abgekiihlt.
Hierbei f&11lt noch ein betrdchtlicher Teil des Schwerdls
(z.B. 70 %) sus dem HeiBabscheider-Kopfprodukt dampfftrmig
an. Nahezu das gesamte Leichtdl und der iiberwiegende Teil.

des Mittelols fallen ebenfalls damplfbrimig an.

Bei dieser Fahrweise werden mengenmﬁﬁig mehr Produkte iber

die Gasphascreaktoren 6 gefahren, als den Endprodukten cent-
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spricht; d.h. ein Teil der raffinierten Produkte (Mittel- und
Schwerd ' * werden als aufhydrierter Losungsmittelanteil ver-
wendet. oo

Bezogen'auf 100 kg Kohle !{...f) in die Sumpfphasereaktoren 1
(480°C, 300 bar) und einer Losungsmittelmenge 150 kg (50% Mit-
teldl, 50 % Schwertl) ergibt sich im Zwischenabscheider 4 bei
einer Temperatur von 390°C - 400°C folgende Produktauftrennung:
Die Sumpfphase des Zwischenabscheiders enthdlt 15,8 kg Ule

(1,5 % Leichtol, 24 % Mittelol, 74,5 % Schwersl), welche als
Ldsungsmittelanteil rezirkuliert werden. Die Kopfphase des Zwi-
schenabscheiders 4 (Einsatz fiir den Gasphasereaktor 6) besteht
aus dem Hydriergas der Sumpfphase:Hydrierung und 126 kg Uldﬁmp-‘
fen (14,5 % Leichtol, 55,5 % Mittel61, 30 ¥ Schwerdl). Im Gas-
phasereaktor 6 werden bei 390°C und 280 bar die rohen Kohledle
mittels Raffination an einem Festbettkatalysator vorraffiniert
und teilweise zu leichteren Siedelagen konvertiert. Bei einer
spezifischen Katalysatorbelastung von 1 kg U1/1 kg Katalysator

* h ergibt sich eine Produktverteilung von ca. 30 % Leichtol,
43,5 % Mittelol und 26,5 % Schwerol. Die Kohletle aus dem Gas-
phasereaktor 6 werden durch Abkﬁhlung 7 auskondensiert und im
Abscheider 8 von den Restgasen getrennt. In einer anschlieBenden
Destillation werden die vorraffinierten Kohletle aufgeteilt in
Benzin, Mittel61l und Schwerdl. Als Produkt werden das gesamte
Benzin und 22 % des Mitteldls abgegevern. Das gesamte Schwerdl und
das restliche Mittelsl (78 %) werden als Losungsmittelanteil,
welcher aufhydriert ist, zur Anmaischung der Kohle rezirkuliert.
Bezogen auf das gesamte Losungsmittel betrdgt das aufhydrierte
Losungsmittel 50 %.

Die HéiBabscheider-Kopfprodukte werden im Wirmeaustauscher 3 auf
eine Zwischenabscheidertemperatur abgekiih1t, welche unterhalb der

L e s ST~ 7
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Reaktionstemperatur des Gasphasereaktors 6 liegt. Hierdurch

~ wird erreicht, daB ein groBer Teil des Schwerdls auskonden-
siert. Die Gas-/Démpfe-Phase enthdlt vergleichsweise wenig
Schwertl und ermdglicht somit optimale Reaktionsbedingungen

fur den stlickigen Katalysator im Gasphasereaktor 6. Vor Ein-
tritt in den Gasphasereaktor wird die Gas-/Ddmpfephase auf Re-
aktionsféﬁperatur des Gasphasereaktors_jéduréh Aufheizung § -
hitzt. Nach Verlassen des Gasphasereaktors 6 werden die Pro-
dukte und Gase iiber einen Kilhler 7 einem Abscheider 8 zugefiihrt.

- o S o e w2

Bei gleichen Einsatzbedingungen wie Beispiel 1 ergibt sich im
Zwischenabscheider 4 bei einer Temperatur von 330°C - 340°C fol-
gende Produktauftrennung: Die Sumpfphase des Zwischenabscheiders
enthdlt 70,5 kg Ule (2,5 Z Leichtol, 40,5 % Mittel6l, 57 % Schwer-
61), welche als Losungsmittelanteil rezirkuliert werden. Die Kopf-
phase des Zwischenabscheiders 4 (Einsatz fiir den Gasphasereaktor 6)
hésteht aus dem Hydriergas der Sumpfphasehydrierung und 71 kg
Uld@mpfen (23 % Leichtol, 63,5 % Mittelsl, 13,5 % Schwerol), wel-
che in der Aufheizung 5 auf die Reaktionstemperatur 390°C des
Gasphasereaktors 6 aufgeheizt werden. Im Gasphasereaktor werden
bei 390°C und 280 bar die rohen Kohledle mittels Raffination an
einem Festbettkatalysator vorraffiniert und teilweise zu leich-
teren Siedelagen konvertiert. Bei einer spezifischen Katalysator-
belastung von 1 kg U1/1 kg Katalysator - h ergibt sich eine Pro-
duktverteilung von ca. 34 % Leichtdl, 53,5 % Mittel6l und 12,5 I
Schwerdl. Die Kohledle aus dem Gasphase-Reaktor 6 werden durch
Abkiihlung 7 auskondensiert und im Abscheider 8 von den Restgasen
getrennt, In einer anschlieBenden Destiilation werden die vor-
raffinierten Kohledle aufgeteilt in Benzin, Mitteld1 und Schwer-
01. Als Produkt werden das ‘gesamte Benzin und 6335?% des ¥ittel-
01s abgegeben. Das gesamte Schwerdl und das restliche Mitteldl
(36,5 %) werden als Losungsmittelanteil, welcher aufhydriert ist,
zur Anmaischung der Kohle rezirkuliert. Bezogen auf das gesamte
Losungsmittel betrégt das aufhydrierte Lésungsmittel 15 %.
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Die weiteren Fahrweisen (c-f) stellen Modifikationen der Fahr-
weise b) dar., Im Zwischenabscheidersumpf fd11t auch eine ge-
ringevMenge-ah;Leichtﬁl an. Um zu verhindern, daB dieser - wenn
auch geringe - Leichtol-Anteil als Losungsmittel in die Sumpf-
phasehydrierung zuriickgefiihrt wird, wird dieses Leichtsl griB-
tenteils vom Zwischenabscheidersumpfprodukt gegfghgtvund dem

Einsatz fiir die Gasphasehydrierung ‘zugeschlagen.

Die Abtrennung des Leichtdls vom Zwischenabscheidersumpfpro-
dukt erfolgt nach Figur 2 durch teilweise Verdampfung und/oder
Strippen mit Hydriergas, Kreislaufgas oder Frischwasserstoff
(ca. 97%H,). Die Verdampfungstemperatur, welche zwischen Zwi-
schenabscheider- und Gasphasereaktortemperatur liegt, sowie
Menge und Qualitdt des Strippgases (z.B. Hydrier-Kreislaufgas,
Frischwasserstoff, ca. 97 % H,. bestimmen die Menge der zu ver-
dampfenden leichtersiedenden Fraktionen. Die Aufheizung des
Zwischenabscheidersumpfproduktes kann beispielsweise mittels
Wermeaustauscher 5 (z.B. Wdrmeriickgewinnung der Abwidrme des
HeiBabscheiderkopfproduktes) oder in einem Aufheizofen (z.B.
parallel zu der Aufheizung der Zwischenabscheider-Kopfprodukte)
erfolgen. Die Gas-/Ulddmpfe werden in einem weiteren Abscheider
9 vom Sumpfprodukt getrennt und dem Feed fiir die Gasphasehydrie-
rung zugefiihrt. |

In Anlehnung an die Zahlenwerte des Beispiels 2 besteht das
Sumpfprodukt des Zwischenabscheiders 4 bei 330° - 340° C aus
70,5 kg Ulen, welche noch ca. 1,7 kg Leichtdél enthalten. Mit-
tels Strippen mit 20 mﬁ Frischwasserstoff (97 % H,) uqd.Erwﬁr—
mung im Aufheizofen 5 auf ca. 390°C ergibt sich im Abscheider 9
eine Ulddmpfemenge von ca. 18 kg (1,3 kg Leicht®1), welche dem
Einsatz im Gasphasereaktor 6 zugeschlagen werden.

ey i
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Die Trennung des, Leichtdls vom Sumpfprodukt des Zwischenabschei-
ders 4 erfolgt nach»Figar 3 durch Entspannen des Sumpfproduktes
mit anschlieBender destillativer Abtrennung der leichtersieden-
den Fraktionen. In der Destillierkolonne 10 kénnen entweder nur
Leichtdl oder ein Gemisch aus Leichtt]l und Mitteldl abgezogen
werden, welches mittels einer Hochdruckpumpe 11 wieder auf Pro-
zeBdruck komprimiert, erhitzt und dem Einsatz fiir die Gasphase-
hydrierung zugegeben wird. Die verfahrenstechnische Begriindung
flir diese Fahrweise liegt darin, daB eine vollstdndige Abtren-
nung des Leichttols vom Sumpfprodukt des Zwischenabscheiders er-
folgt; auch kann in Abhdngigkeit von der Temperatur des Zwischen-
abscheiders 4 durch Zugabe von Leichttl und Mitteldl im Gasphase-
reaktor 6 eine Zweiphasenstromung erzeugt .werden, falls op—;
timale Reaktionsbedingungen im Gasphasereaktor dieses erfordern.
SchlieBlich kann der Siedeschnitt in der Destillation 10 so ein-
gestellt werden, daB iiber den Gasphasereaktor nicht nur die Pro-
duktmenge, sondern auch ein Losungsmittelanteil (Mittel6l und
ggf. Schwertl mit niedriger Siedelage) gefahren wird, um eine ge-
wiinschte Losungsmittelqualitdt (erhohter aufhydrierter Anteil)
zu erzielen.

In Anlehnung an die Zahlenwerte des Beispiels 2 besteht das Sumpf-
produkt des Zwischenabscheiders 4 bei 330 - 340°C aus 70,5 kg
Ulen, welche noch ca. 1,7 kg Leichtol enthalten. Durch Entspan-
nung der Ule auf Atmosphdrendruck verdampft ein Teil der Ule,
welche jedoch durch Kondensation wieder in die fliissige Phase
tiberfiihrt werden. Die bei der Entspannung der Ule freigesetzten
Gase werden abgefiihrt. In der Destillierkolonne 10 wird das Leicht-
61 (1,7 kg) vollstidndig vom Restdl (Losungsmittelanteil 68,8 kg)
getrennt und iiber die Pumpe 11 und die Aufheizvorricﬁtung 5 dem
Einsatz der Gasphasehydrierung zugefiihrt. Auf diese Weise ent-
steht ein Losungsmittel, welches praktisch. frei von Leichtdl ist.
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Diese Verfahrensvariante nach Figur 4 lehnt sich an die Fanrweise
d an. Durch die Entspannungsverdampfung 12 werdeh die leichteren
F1 aktionen vom Sumpf getrennt. Nach Kondensation dieser leichte-
ren Fraktionen und Abtrennung der Gase werden sie in fllissiger Pha-
se auf Hochdruck verdichtet, erhitzt und dem Einsatz des Gasphase-
reaktors zugeschlagen. Die Abtrennung der leichteren Fraktionen in
der Entspannungsverdampfung. 12 kann ggf. durch Strippen verstarkt
werden.

In Anlehnung an die Zahlenwerte des Beispiels 2 besteht das Sumpf-
produkt des Zwischenabscheidefs 4 bei 330 - 340°C aus 70,5 kg Ulen,
welche noch ca. 1,7 kg Leichtdl enthalten. Durch Entspannung die-
ser Ule auf ca. Atmosphdrendruck im Entspannungsverdampfer 12 er-
folgt eine Aufteilung in 15,5 kg Uldimpfe (1,5 kg Leichtdl) und

55 kg Ule (0,2 kg Leichtdl). Die 15,5 kg Uldampfe mit 1,5 kg Leicht-
01 werden auskondensiert, von den Entspannungs- und Strippgasen
getrennt und iliber eine Hochdruckpumpe 11 und Aufheizvorrichtung 5
dem Einsatz in die Gasphasehydrierung zugefiihrt.

Diese Verfahrensvariante nach Figur 5 stellt eine Erweiterung der
Fahrweise e) dar. Durch die Entspannungsverdampfung 12 werden -
ggf. durch Unterstiitzung von Strippgas - die leichteren Fraktio-
nen vom Sumpf getrennt. Nach Kondensation dieser leichteren Frak-
tionen und Abtrennung der Gase werden sie in einer anschliefenden
Destillation 13 aufgeteilt in eine leichtersiedende Fraktion, wel-
che praktisch das gesamte Leichtol enthdlt, und in eine schwerer-
siedende Fraktion (Lﬁsungsmitte]antei]); Die leichtersiedende Frak-
tion wird mittels Verdichtung 11 auf Hochdruck verdichtet, erhitzt
und dem Einsatz des Gasphasereaktors zugegeben.
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In Anlehnung an Zahlenwerte des Beispiels § bestehen die 15,5 kg
Uldémpfe aus dem Entspannungsverdampfer 12 aus 1,5 kg Leichtdl
und 14 kg Mittel-/Schwertl. In der anschlieBenden Destillation
13 werden die 1,5 kg Leichtdl abgetrennt, verdichtet, erhitzt
und dem Einsatz der Gasphasehydrierung zugegeben. Die verbleiben-
den 14 kg Mittel-/Schwertl werden dem Losungsmittel zugefiihrt.
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Patentanspriiche

1.) Verfahren zur Kohlehydrierung mit Sumpfphasehydrierung
und nachgeschalteter Gasphasehydrierung dadurch
gekennzeichnet, daf die Kohledle aus der
Sumpfphasehydrierung durch teilweise Kondensation in
einem Zwischenabscheider (4) unter Prozefdruck in einen
schwerersiedenden fliissigen Anteil und einen leichtersie-
denden dampfformigen Anteil aufgeteilt werden, der dampf-
formige Anteil {iiber Gasphasereaktoren gefahren und zu
(teil)raffinierten Produkten mit niedrigerer Siedelage
konvertiert, der fliissige Anteil, welcher den groften
Teil der schwersiedenden Fraktionen enthdlt, vor dem Gas-
phasereaktor abgezogen und als Teil des LOsungsmittels der
Kohleanmaischung zugefiihrt wird. '

2.) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich-
net, daB ein aufhydrierter Losungsmittelanteil erzeugt
wird, welcher entweder nur aus Mitte161 oder aus einem Ge-
misch aus Mitteldl und Schwerdl mit niedriger Siedelage
besteht und liber den Gasphasereaktor mengenméfig mehr
Kohleble gefahren werden als es den Produktmengen ent-

spricht.

3.) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeich-
net, GaB die 2Zwischenabscheidertemperatur in etwa der
Reaktionstemperatur der Gasphasereaktoren (6) von 350 -

420 ©C entspricht. |

-2 -
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4.) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet ,b daB die Zwischenabscheidetemperatur
unter der Reaktionstemperatur der Gasphasereaktoren
liegt und Zwischenabscheiderkopfprodukt dampfférmig
gemeinsam mit den Gasen auf Reaktionstemperatur der
Gasphasereaktoren erwdrmt und dem Gasphasereaktor

zugefiihrt wird.

5.) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn -
zeichnet, daR die 2wischenabscheidertempera-
tur unter der Reaktionstemperatur der Gasphasereak-
toren liegt, das im Zwischenabscheidersumpfprodukt
anfallende Leicﬁtb‘l unter ProzefRdruck durch teilweise
Verdampfung und/oder Strippen (mit Hydrier-Kreislauf-
gas oder Frischwasserstoff) grdB8tenteils von der fliissigen
Phase getrennt una dem Zinsatz fiir die Gasphasehydrierung
zugeschlagen und vor Eintritt in die Gasphasereaktoren

auf Reaktionstemperatur erwdrmt wird.

6.) Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekenn-
zeichnet, daBR die Zwischenabscheidertemperatur
unter der Reaktionstemperatur der Gasphasenreaktoren
liegt, die fliissige Phase entspannt und in einer
destillativen Fraktionierkolonne oder einfachen Top-
kolonne von den Leichtsiedern getrennt wird, die
Leichtsieder (Kondensat) auf Prozepdruck komprimiert,
auf Reaktionstemperatur erhitzt und dem Einsatz fiir aie

Gasphasereaktoren zugegeben wird.



7.)

8.)
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Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB die
Zwischenabscheidertemperaturen unter der Reaktionstemperatur
der Gasphasereaktoren liegen die fllissige Phase - ggf. unter
Strippen - in der Entspannungsverdampfung in eine leichter-
siedende Dampfphase und eine schwersiedende Sumpfphase (Lb-
sungsmittel) getrennt wird, die leichtersiedende Dampfphase
auskondensiert wird, in einer anschlieﬁénden Destillation in
eine leichtsiedende Fraktion (weiterer Losungsmittelanteil)
aufgetrennt wird und die leichtsiedende Fraktion verdichtet,
erhitzt und den Gasphasereaktoren zugefiihrt wird.

Verfahren nach Anspruch 6 und 7, dadurch gekennzeichnet, daB
zur Erzeugung einer Zweiphasenstromung in der Fraktionier-
kolonne bzw. Topkolonne auBer dem Leichtdl noch mittelsiedende
Fraktionen abgezogen und dem Einsatz fiir die Gasphasereaktoren
zugeschlagen werden.

- 4 -




{

0132526

4 %, 1
350-420°C
150-250bar

S
/
{
" “ L \
cal80°C
150- 300bar
2
Maische u. Entsponnung
Hydriergos
Z. Vakuum-
Destiliation

lee——Quenchgas

P 2
g

Gase zur Wgsche

Lésungs-
mitiel !

: . Raffinierte
Produkte zur
Atm_ Destillation



0132526

Z. Vakuum-
Destillotion/Flaosh

S
VA
[
[
w\ :w. Quenchgas —o-
Strippgas . Losungs-
{150-320bar] mitte!

Fig. 2

4

350-42C°C
(150-230bar )

Ratfinierte
Produkte
und Gase



0132526 .

3(s

Destilliation

S <
L /
\ 7
. &
€0.450°C pl Verdichtung 350-420°C
. 150- 290 bor
<& Quenchgas
2
Entsponnung/Abscheider
Rogffi~, bt
Produk's
10 ure Ggne
z.Vakuum-«
Fig. 3 Lsungsmittel



0132526

\N
S——
¥

#3509 pun

#yxNpoIg
e DK‘J

409 062 - 051
9,027-0S€E

o n o
-sbunsg”

!

sofddilg

R o 2

NN

sobysuang
Bunjyaipiap

VETRY-TITIE £ 1]
= WNNXQDAZ

A

02,0879 |

’\_’




0132526

/s

19)jwsbunsgy 19 wsbunsg X1 oI} 111}390
' =WNAXDA ‘2

so0bddians

3309 pun by
xnpoyy
R0y

uojioiiisaQ
Japayosqybunuuodsiua

sobysvany
409 062 -0S1

0,027-0S¢€ 9,057°'09

Bunjyoipasp

4

9




	Bibliographie
	Beschreibung
	Ansprüche
	Zeichnungen

