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©  Verfahren  zur  Entmetaliisierung  von  Schwerölen,  schweren  Erdölfraktionen  und/oder  Rückständen  der  Erdöldestillation. 
(57)  Bei  diesem  Verfahren  wird  das  Einsatzprodukt  über 
Leitung  (5)  einer  Extraktion  in  Extraktionskolonne  (1)  unter 
Verwendung  von  C3-  bis  C7-Paraffinen  sowie  deren  Gemis- 
chen  als  Lösungsmittel  unterworfen,  wobei  die  Extraktion 
unter  überkritischem  Druck  und  überkritischer  Temperatur  • 
des  verwendeten  Lösungsmittels  durchgeführt  wird.  Aus  der 
dabei  anfallenden  beladenen  Lösungsmittelphase  in  Leitung 
(11)  werden  die  extrahierten  und  von  den  Verunreinigungen 
befreiten. 
Kohlenwasserstoffe  durch  Druch  -  und/oder  Partialdrucker- 
niedrigung  und/oder  Temperaturänderung  in  einer  oder 

r"  mehrern  Stufen  14,  15,  16  abgetrennt. 
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Bei  diesem  Verfahren  wird  das  Einsatzprodukt  über 
Leitung  (5)  einer  Extraktion  in  Extraktionskolonne  (1)  unter 
Verwendung  von  C3-  bis  C7-Paraffinen  sowie  deren  Gemis- 
chen  als  Lösungsmittel  unterworfen,  wobei  die  Extraktion 
unter  überkritischem  Druck  und  überkritischer  Temperatur 
des  verwendeten  Lösungsmittels  durchgeführt  wird.  Aus  der 
dabei  anfallenden  beladenen  Lösungsmittelphase  in  Leitung 
(11)  werden  die  extrahierten  und  von  den  Verunreinigungen 
befreiten. 
Kohlenwasserstoffe  durch  Druch -  und/oder  Partialdrucker- 
niedrigung  und/oder  Temperaturänderung  in  einer  oder 
mehrern  Stufen  14,  15,  16  abgetrennt. 





Verfahren   zur  E n t m e t a l l i s i e r u n g   und  E n t a s p h a l t i e r u n g   von  Schwer-  

ölen,   schweren  E r d ö l f r a k t i o n e n   und/oder   Rückständen  der  E r d ö l -  

d e s t i l l a t i o n .  

Die  Er f indung  b e t r i f f t   ein  Verfahren  zur  E n t m e t a l l i s i e r u n g   und 

E n t a s p h a l t i e r u n g   von  Schwerölen,   schweren  E r d ö l f r a k t i o n e n   und /  

oder  Rückständen  der  E r d ö l d e s t i l l a t i o n   durch  E x t r a k t i o n   u n t e r  

Verwendung  von  p a r a f f i n i s c h e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f e n   a ls   L ö s u n g s m i t -  

t e l .  

In  den  l e t z t e n   Jahren  hat  die  Umwandlung  von  schweren  E i n s a t z p r o -  

dukten,   wie  Schweröl,   schwere  E r d ö l f r a k t i o n e n   und/oder   R ü c k s t ä n d e  

der  E r d ö l d e s t i l l a t i o n ,   in  marktgängige   Produkte ,   wie  Benzin  o d e r  

M i t t e l d e s t i l l a t e ,   wegen  der  s t a rk   g e s t i e g e n e n   R o h ö l p r e i s e   sowie  

des  s t e t i g   s t e i g e n d e n   F ö r d e r a n t e i l s   an  schwerem  Rohöl  für  die  Be- 

t r e i b e r   der  E r d ö l r a f f i n e r i e n   eine  immer  größere   ökonomische  Be-  

deutung  gewonnen.  Zur  Zeit   hängt  deshalb   die  W i r t s c h a f t l i c h k e i t  

der  modernen  R a f f i n e r i e n   s t a r k   davon  ab,  in  welchem  Umfang  d i e  

we i t e r   oben  genannten  schweren  E i n s a t z p r o d u k t e   in  m a r k t g ä n g i g e  

Produkte   umgewandelt  werden  können.  

Die  heute  in  der  R a f f i n e r i e t e c h n i k   angewandten  K o n v e r s i o n s p r o -  

zesse   zur  Umwandlung  schwerer  Produkte  in  l e i c h t e   Produkte  l a s -  

sen  sich  in  dre i   H a u p t k a t e g o r i e n   e i n t e i l e n ,   nämlich  t h e r m i s c h e s  

Cracken,  k a t a l y t i s c h e s   Cracken  und  k a t a l y t i s c h e s   Hydroc racken ,  

zu  dem  auch  die  h y d r i e r e n d e   k a t a l y t i s c h e   En t schwefe lung   zu  r e c h -  

nen  i s t .   Dabei  sind  im  a l lgemeinen   die  k a t a l y t i s c h e n   V e r f a h r e n  

den  the rmischen   übe r l egen ,   weil  sie  die  besonders   e r w ü n s c h t e n  

Produkte   Benzin  und  D i e s e l k r a f t s t o f f   in  höheren  Ausbeuten  l i e -  

f e r n .  



Bei  der  V e r a r b e i t u n g   d e r a r t i g e r   schwerer   E i n s a t z p r o d u k t e   t r i t t  

j edoch   das  Problem  der  K a t a l y s a t o r d e s a k t i v i e r u n g   auf  Grund  d e r  

in  ihnen  e n t h a l t e n e n   Meta l l e   und  Aspha l t e   auf.   Trotz  der  p o s i t i -  

ven  Entwicklung   in  den  vergangenen  Jahren   auf  dem  K a t a l y s a t o r e n -  

s e k t o r   bzw.  der  Anwendung  m o d i f i z i e r t e r   K o n v e r s i o n s v e r f a h r e n  

b l e i b t   das  Problem  der  Meta l l e   und  Aspha l te   in  d iesen   E i n s a t z -  

p roduk ten   a l s   n e g a t i v e r   Faktor   bei  deren  w i r t s c h a f t l i c h e r   Kon- 

v e r t i e r u n g   b e s t e h e n .  

Die  Verwendung  von  gas förmigen   K o h l e n w a s s e r s t o f f e n   im  ü b e r k r i t i -  

schen  Bere ich   zum  Zwecke  der  E n t a s p h a l t i e r u n g   von  E r d ö l r o h s t o f f e n  

i s t   zwar  b e r e i t s   aus  e ine r   Reihe  von  L i t e r a t u r s t e l l e n   b e k a n n t ,  

wie  z.B.  UdSSR-Urheberschein   Nr.  113  325  oder  Z e i t s c h r i f t   " P e t r o -  

leum",  August  196o,  Se i t e   298 -   3oo.  Eine  g l e i c h z e i t i g e   Entme-  

t a l l i s i e r u n g   der  E i n s a t z p r o d u k t e   wird  in  d iesen   V e r ö f f e n t l i c h u n -  

gen  jedoch  n i ch t   v o r b e s c h r i e b e n .   In  der  Z e i t s c h r i f t   " H y d r o c a r -  

bon  P r o c e s s i n g " ,   Mai  1976,  Se i t e   125 -   128,  wird  f e r n e r   ein  i n s -  

besondere   mit  f l ü s s i g e m   Pentan  a r b e i t e n d e s   E x t r a k t i o n s v e r f a h r e n  

b e s c h r i e b e n ,   bei  dem  zum  Zwecke  der  E n e r g i e e i n s p a r u n g   die  Auf -  

a r b e i t u n g   der  be ladenen   L ö s u n g s m i t t e l p h a s e   t e i l w e i s e   unter   ü b e r -  

k r i t i s c h e n   Bedingungen  e r f o l g t .   H i e rbe i   s o l l   neben  e iner   E n t -  

a s p h a l t i e r u n g   auch  e ine  gewisse  E n t m e t a l l i s i e r u n g   der  E i n s a t z -  

p roduk te   e r r e i c h t   werden,  so  daß  eine  k a t a l y t i s c h e   W e i t e r v e r a r -  

b e i t u n g   der  e n t s p r e c h e n d   b e h a n d e l t e n   E i n s a t z p r o d u k t e   möglich  s e i n  

s o l l ,   ohne  daß  die  w e i t e r   oben  g e s c h i l d e r t e n   S c h w i e r i g k e i t e n  

a u f t r e t e n .  

Der  Er f indung   l i e g t   nun  die  Aufgabe  zu  Grunde,  ein  v e r b e s s e r t e s  

Ve r f ah ren   zur  g l e i c h z e i t i g e n   E n t m e t a l l i s i e r u n g   und  E n t a s p h a l t i e -  

rung  d e r a r t i g e r   schwerer   E i n s a t z p r o d u k t e   zu  s c h a f f e n ,   das  s i c h  

gegenüber   den  bekannten   Ver fahren   durch  eine  höhere  Ausbeute  s o -  

wie  eine  b e s s e r e   P r o d u k t q u a l i t ä t   a u s z e i c h n e t .  



Das  der  Lösung  d i e s e r   Aufgabe  dienende  Verfahren  der  e ingangs   g e -  
nannten  Art  i s t   e r f indungsgemäß  dadurch  g e k e n n z e i c h n e t ,   daß  d i e  

E x t r a k t i o n   un te r   Verwendung  von  C3-  bis  C 7 - P a r a f f i n e n   sowie  d e r e n  

Gemischen  als   L ö s u n g s m i t t e l   unter   ü b e r k r i t i s c h e m   Druck  und  ü b e r -  

k r i t i s c h e r   Temperatur   des  verwendeten  L ö s u n g s m i t t e l s   d u r c h g e f ü h r t  

wird,  wobei  der  E x t r a k t i o n s d r u c k   4oo  bar  und  die  E x t r a k t i o n s t e m -  

p e r a t u r   350°C  n ich t   ü b e r s t e i g t   und  ansch l i eßend   aus  der  aus  d e r  

E x t r a k t i o n s s t u f e   abgezogenen  beladenen  L ö s u n g s m i t t e l p h a s e   die  e x -  

t r a h i e r t e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f e   durch  Druck-  oder  P a r t i a l d r u c k e r n i e -  

drigung  und/oder   Tempera turänderung   in  e iner   oder  mehreren  S t u f e n  

a b g e t r e n n t   werden,   worauf  das  von  den  K o h l e n w a s s e r s t o f f e n   b e f r e i t e  

L ö s u n g s m i t t e l   nach  e n t s p r e c h e n d e r   Wiede rve rd i ch tung   und  W i e d e r e i n -  

s t e l l u n g   der  E x t r a k t i o n s t e m p e r a t u r   in  die  E x t r a k t i o n s s t u f e   z u r ü c k -  

ge führ t   w i r d .  

Bei  Anwendung  des  e r f indungsgemäßen   Verfahrens   können  dabei  bei  e i -  

ner  p r a k t i s c h   v o l l s t ä n d i g e n   E n t a s p h a l t i e r u n g   E x t r a k t a u s b e u t e n   b i s  

zu  9o  %  sowie  E n t m e t a l l i s i e r u n g s g r a d e   bis  zu  93 %  e r z i e l t   werden.  Im 

Gegensatz   zu  den  b i she r   üb l i chen   L ö s u n g s m i t t e l e x t r a k t i o n e n   wurde 

bei  Anwendung  des  e r f indungsgemäßen   Verfahrens   im  ü b e r k r i t i s c h e n   Tem- 

p e r a t u r b e r e i c h e i n e   A u s b e u t e s t e i g e r u n g   mit  a b f a l l e n d e r   E x t r a k t i o n s -  

t empera tu r   b e o b a c h t e t .  

Welcher  E x t r a k t i o n s d r u c k   und  welche  E x t r a k t i o n s t e m p e r a t u r   i n n e r h a l b  

des  we i t e r   oben  genannten  Bere iches   beim  e r f indungsgemäßen  V e r f a h r e n  

zur  Anwendung  ge l ang t ,   r i c h t e t   s ich  nach  dem  j e w e i l s   verwendeten  Lö- 

s u n g s m i t t e l ,   wobei  der  E x t r a k t i o n s d r u c k   und  die  E x t r a k t i o n s t e m p e r a -  

tur  s e l b s t v e r s t ä n d l i c h   n ich t   unter   dem  k r i t i s c h e n   Druck  pK  und  d e r  

k r i t i s c h e n   Temperatur  TK  des  verwendeten  L ö s u n g s m i t t e l s   l i egen   d ü r -  

fen.  Dagegen  können  d iese   Werte  ohne  w e i t e r e s   ü b e r s c h r i t t e n   werden .  

Die  nachfo lgende   Tabe l l e   g ib t   eine  Übe r s i ch t   über  die  TK-  und  pK- 
Werte  für  v e r s c h i e d e n e   unter   das  e r f indungsgemäße  Verfahren  f a l l e n -  

de  Normal-  und  I s o - P a r a f f i n e .  



Weitere   E i n z e l h e i t e n   des  e r f indungsgemäßen   Ver fah rens   ergeben  s i c h  

aus  den  v o r l i e g e n d e n   U n t e r a n s p r ü c h e n   sowie  aus  der  nachfo lgenden   E r -  

l ä u t e r u n g   des  in  der  Abbildung  d a r g e s t e l l t e n   F l i e ß s c h e m a s .  



Bei  der  im  F l ießschema  d a r g e s t e l l t e n   Anlage  b e s t e h t   die  E x t r a k t i -  

onskolonne  1  aus  einem  A b t r i e b s t e i l   2  und  einem  V e r s t ä r k e r t e i l   3,  

die  beide  mit  Einbauten  versehen  sein  können,  wie  sie  in  der  Ex-  

t r a k t i o n s t e c h n i k   üb l i ch   sind.   S e l b s t v e r s t ä n d l i c h   muß  die  E x t r a k -  

t i o n s k o l o n n e   1  k o n s t r u k t i v   so  a u s g e f ü h r t   werden,  daß  sie  ein  A r -  

be i t en   im  ü b e r k r i t i s c h e n   Bereich  e r m ö g l i c h t .   Das  a u f z u a r b e i t e n d e  

schwere  E i n s a t z p r o d u k t   wird  aus  dem  Behä l t e r   4  über  die  Lei tung  5 

in  den  m i t t l e r e n   Teil   der  E x t r a k t i o n s k o l o n n e   1  e i n g e l e i t e t .   Die  

e r f o r d e r l i c h e   D r u c k e i n s t e l l u n g   wird  dabei  über  den  Kompressor  6 

und  die  T e m p e r a t u r e i n s t e l l u n g   über  den  Wärmeaustauscher   7  v o r g e -  

nommen.  Das  Vent i l   lo  d ien t   der  Regelung  der  E i n s a t z p r o d u k t m e n g e .  

Im  Sumpf  der  E x t r a k t i o n s k o l o n n e   1  i s t   der  Wärmeaustauscher   8  und 

am  Kopf  der  Wärmeaustauscher   9  i n s t a l l i e r t .   Die  be ladene  L ö s u n g s -  

m i t t e l p h a s e   wird  über  die  Lei tung  11  und  der  E x t r a k t i o n s r ü c k s t a n d  

über  die  Lei tung  12  aus  der  E x t r a k t i o n s k o l o n n e   1  abgezogen.   Der 

Wärmeaustauscher   8  d ien t   dabei  der  Aus t re ibung   des  im  E x t r a k t i o n s -  

rücks tand   g e l ö s t e n   R e s t l ö s u n g s m i t t e l s ,   während  der  Wärmeaus tau-  

scher  9  der  E i n s t e l l u n g   des  Rücklaufes   d i en t ,   durch  den  die  in  d e r  

E x t r a k t i o n s k o l o n n e   1  a u f s t e i g e n d e   beladene  L ö s u n g s m i t t e l p h a s e   von 

Ve run re in igungen   b e f r e i t   wird.  Durch  das  Vent i l   13  kann  der  Abzug 

des  E x t r a k t i o n s r ü c k s t a n d e s   über  die  Lei tung  12  g e r e g e l t   werden .  

Aus  der  über  die  Lei tung  11  abgezogenen  beladenen  L ö s u n g s m i t t e l -  

phase  können  je  nach  E i n s a t z p r o d u k t z u u s a m m e n s e t z u n g   b e l i e b i g e   F r a k -  

t ionen  abgesch ieden   werden.  Im  Fa l l e   der  im  Fl ießschema  d a r g e s t e l l -  

ten  Anlage  i s t   die  Abscheidung  von  dre i   F r a k t i o n e n   v o r g e s e h e n .  

Diesem  Zwecke  dienen  die  dre i   h i n t e r e i n a n d e r   angeordne ten   A b s c h e i -  

derkolonnen   14,  15  und  16,  die  nache inander   von  der  L ö s u n g s m i t t e l -  

phase  d u r c h f l o s s e n   werden.  Die  Wärmeaustauscher   17,  18  und  19  d i e -  

nen  dabei  der  für  die  Abscheidung  der  j e w e i l i g e n   F r a k t i o n   e r f o r -  

d e r l i c h e n   T e m p e r a t u r e i n s t e l l u n g ,   wobei  der  Abzug  der  e i n z e l n e n  

F r a k t i o n e n ,   die  j e w e i l s   best immte  e n t m e t a l l i s i e r t e   und  e n t a s p h a l -  

t i e r t e   Re inprodukte   e n t h a l t e n ,   über  die  Le i tungen  20,  21  und  22 



e r f o l g t ,   die  den  A b s c h e i d e r k o l o n n e n   14,  15  und  16  zugeordne t   s i n d .  

Die  V e n t i l e   23,  24  und  25  r ege ln   die  Druck reduz i e rung   bei  der  Zu-  

fuhr   zu  den  e i n z e l n e n   A b s c h e i d e r k o l o n n e n   14,  15  und  16,  während 

der  Abzug  aus  d iesen   Kolonnen  über  die  V e n t i l e   26,  27  und  28  g e -  
s t e u e r t   wird.   Die  Abscheidung  der  e i n z e l n e n   F r a k t i o n e n   in  d i e s e n  

Kolonnen  b a s i e r t - a u f   dem  P r i n z i p   der  D i c h t e ä n d e r u n g .   Die  Lei tung  29 

v e r b i n d e t   die  Absche ide rko lonne   14  mit  der  Absche ide rko lonne   15 

und  die  Le i tung   3o  die  A b s c h e i d e r k o l o n n e   15  mit  der  A b s c h e i d e r k o -  

lonne  16.  

Das  von  den  e x t r a h i e r t e n   K o h l e n w a s s e r s t o f f e n   b e f r e i t e   L ö s u n g s m i t t e l  

wird  über  die  Lei tung  31  zur  E x t r a k t i o n s k o l o n n e   1  z u r ü c k g e f ü h r t   und 

über  den  V e r t e i l e r   32  von  unten  in  d iese   Kolonne  wieder  e i n g e l e i t e t .  

Die  e r f o r d e r l i c h e   W i e d e r v e r d i c h t u n g   e r f o l g t   h i e r b e i   über  den  Kom- 

p r e s s o r   33,  während  die  Wärmeaus tauscher   34  und  35  der  W i e d e r e i n -  

s t e l l u n g   der  E x t r a k t i o n s t e m p e r a t u r   d ienen .   Etwaige  L ö s u n g s m i t t e l -  

v e r l u s t e   können  durch  die  Zufuhr  von  f r i s chem  L ö s u n g s m i t t e l   über  =  w =  

die  Le i tung   36  a u s g e g l i c h e n   werden,  wobei  der  Kompressor  37  für  e i -  

ne  e n t s p r e c h e n d e   V o r v e r d i c h t u n g   des  f r i s c h e n   L ö s u n g s m i t t e l s   i n  

der  Le i tung   36  so rg t .   Die  V e n t i l e   38  und  39  dienen  der  R e g u l i e -  

rung  der  L ö s u n g s m i t t e l s t r ö m e   in  den  dazugehör igen   L e i t u n g e n .  

Der  über  die  Lei tung  12  abgezogene  E x t r a k t i o n s r ü c k s t a n d   e n t h ä l t   d i e  

A s p h a l t e n e ,   in  denen  die  M e t a l l b e s t a n d t e i l e   des  E i n s a t z p r o d u k t e s   a n -  

g e r e i c h e r t   s ind .   Dieser   E x t r a k t i o n s r ü c k s t a n d   kann  als   f e s t e r   o d e r  

f l ü s s i g e r   B r e n n s t o f f   v e r w e r t e t   werden.  Er  kann  aber  auch  durch  P a r -  

t i a l o x i d a t i o n   in  ein  w a s s e r s t o f f r e i c h e s   Gas  umgewandelt  werden ,  

das  sowohl  für  H y d r i e r -   und  C r a c k i n g - P r o z e s s e   a ls   auch  für  S y n t h e -  

sezwecke  e i n g e s e t z t   werden  kann.  Eine  w e i t e r e   V e r w e r t u n g s m ö g l i c h -  

k e i t   für  den  E x t r a k t i o n s r ü c k s t a n d   b e s t e h t   da r in ,   d iesen   a ls   E r s a t z  

für  die  sogen.  P e t r o l k o h l e   in  der  M e t a l l -   und  Z e m e n t i n d u s t r i e   e i n -  

z u s e t z e n .   Bei  Vermischung  mit  Schweröl  kann  d i e s e r   Rückstand  g e g e -  
b e n e n f a l l s   auch  als   a s p h a l t a r t i g e s   M a t e r i a l   im  St raßenbau  und  f ü r  

I s o l i e r z w e c k e   genutz t   we rden .  



S e l b s t v e r s t ä n d l i c h   kann  das  e r f indungsgemäße   Verfahren  auch  in  d e r  

Weise  v a r i i e r t   werden,  daß  a n s t e l l e   der  im  Fl ießschema  v o r g e s e h e n e n  

drei   Absche ide rko lonnen   14  bis  16  für  die  Aufa rbe i tung   des  E x t r a k t e s  

mehr  oder  weniger  a ls   dre i   Absche ide rko lonnen   e i n g e s e t z t   werden .  

Das  F l ießschema  ze ig t   nur  die  für  die  V e r f a h r e n s e r l ä u t e r u n g   u n b e -  

d ingt   notwendigen  A n l a g e t e i l e ,   während  a l l e   e r f o r d e r l i c h e n   Meß- 

und  R e g e l e i n r i c h t u n g e n   sowie  s o n s t i g e   H i l f s a g g r e g a t e   n ich t   d a r g e -  

s t e l l t   s i n d .  

Die  Wirksamkei t   des  e r f indungsgemäßen   Ver fahrens   wird  durch  d i e  

nach fo lgenden   A u s f ü h r u n g s b e i s p i e l e   b e l e g t .  

B e i s p i e l   1:  

Mit  i so -Bu tan   als   L ö s u n g s m i t t e l   wurden  1  kg/h  Vakuumrückstand  e i n e r  

E r d ö l d e s t i l l a t i o n   k o n t i n u i e r l i c h   durch  G e g e n s t r o m e x t r a k t i o n   bei  e i -  

nem  Druck  von  8o  bar  und  e ine r   Temperatur  von  140°C  e x t r a h i e r t ,   wo- 

bei  das  L ö s u n g s m i t t e l v e r h ä l t n i s   L  =  6  be t rug .   Zur  Erhöhung  des  E n t -  

m e t a l l i s i e r u n g s g r a d e s   wurde  in  der  E x t r a k t i o n s k o l o n n e   ein  R ü c k l a u f  

durch  Erhöhung  der  Kopf tempera tu r   auf  150°C  e r zeug t ,   der  e i n e n  

S t r i p p e f f e k t   auf  die  en tgegens t römende   beladene  Gasphase  a u s ü b t .  

Der  e i n g e s e t z t e   Vakuumrückstand  e n t h i e l t   M e t a l l g e h a l t e   von  25  ppm  Fe,  

77  ppm  Ni,  182  ppm  V  und  13  %  Konradson-Koks.   Durch  die  e x t r a k t i v e  

Behandlung  konnten  aus  dem  E insa t z   58 %  Ausbeute  mit  1,1  ppm  Fe,  

5,5  ppm  Ni,  8,2  ppm  V  und  4,9  %  Konradson-Koks  gewonnen  werden .  

Der  E n t m e t a l l i s i e r u n g s g r a d   b e t r ä g t   damit  96  %. 



B e i s p i e l   2 

Mit  i s o - B u t a n   a ls   L ö s u n g s m i t t e l   wurden  1  kg/h  Vakuumrücks tand  

e i n e r   E r d ö l d e s t i l l a t i o n   k o n t i n u i e r l i c h   durch  G e g e n s t r o m e x t r a k t i o n  

bei  einem  Druck  von  loo  bar  und  e i n e r   Temperatur   von 150°C  e x t r a -  

h i e r t ,   wobei  das  L ö s u n g s m i t t e l v e r h ä l t n i s   L  =  6  be t rug .   Zur  E r h ö -  

hung  des  E n t m e t a l l i s i e r u n g s g r a d e s   wurde  in  der  E x t r a k t i o n s k o l o n n e  

ein  Rücklauf   durch  Erhöhung  der  Kopf t empera tu r   auf  163°C  e r z e u g t ,  
der  e inen  S t r i p p e f f e k t   auf  die  e n t g e g e n s t r ö m e n d e   be ladene   Gas -  

phase  ausüb t .   Der  e i n g e s e t z t e   Vakuumrückstand  e n t h i e l t   M e t a l l g e -  

h a l t e   von  25  ppm  Fe,  77  ppm  Ni,  182  ppm  V  und  13  %  Konradson-Koks .  

Durch  die  e x t r a k t i v e   Behandlung  konnten  aus  dem  E i n s a t z   65  %  Aus -  

beu te   mit  1,8  ppm  Fe,  8,6  ppm  Ni,  12,1  ppm  V  und  5,9  %  K o n r a d s o n -  

Koks  gewonnen  w e r d e n .  D e r  E n t m e t a l l i s i e r u n g s g r a d   b e t r ä g t   damit  93  %. 

B e i s p i e l   3 

Mit  n-Heptan  a ls   L ö s u n g s m i t t e l   wurden  1  kg/h  Vakuumrücks tand  

e i n e r   E r d ö l d e s t i l l a t i o n   k o n t i n u i e r l i c h   durch  G e g e n s t r o m e x t r a k t i o n  

bei  einem  Druck  von  4o  bar  und  e i n e r   Temperatur   von  280°C  e x t r a -  

h i e r t ,   wobei  das  L ö s u n g s m i t t e l v e r h ä l t n i s   L  =  4,1  be t rug .   Zur  E r h ö -  

hung  des  E n t m e t a l l i s i e r u n g s g r a d e s   wurde  in  der  E x t r a k t i o n s k o l o n n e  

ein  Rück lauf   durch  Erhöhung  der  K o p f t e m p e r a t u r   auf  295°C  e r z e u g t ,  

der  e inen   S t r i p p e f f e k t   auf  die  e n t g e g e n s t r ö m e n d e   be ladene   G a s -  

phase  au süb t .   Der  e i n g e s e t z t e   Vakuumrückstand  e n t h i e l t   M e t a l l g e -  

h a l t e   von  25  ppm  Fe,  77  ppm  Ni,  182  ppm  V  und  13  %  Konradson-Koks .  

Durch  die  e x t r a k t i v e   Behandlung  konnten  aus  dem  E i n s a t z   89 %  Aus-  

beute   mit  1,5  ppm  Fe,  27,8  ppm  Ni,  69  ppm  V  und  lo ,2   %  K o n r a d s o n -  

Koks  gewonnen  werden.  Der  E n t m e t a l l i s i e r u n g s g r a d   b e t r ä g t   damit  51  %. 



1.  Verfahren   zur  E n t m e t a l l i s i e r u n g   und  E n t a s p h a l t i e r u n g   von 

Schwerölen,   schweren  E r d ö l f r a k t i o n e n   und/oder   Rückständen  d e r  

E r d ö l d e s t i l l a t i o n   durch  E x t r a k t i o n   unter   Verwendung  von  p a r a f f i -  
n i schen   Koh lenwasse s to f f en   als   L ö s u n g s m i t t e l ,   dadurch  gekenn-  

z e i c h n e t ,   daß  die  E x t r a k t i o n   unter   Verwendung  von  C3-  bis  C7- 
P a r a f f i n e n   sowie  deren  Gemischen  als  Lösungsmi t t e l   unter   ü b e r -  

k r i t i s c h e m   Druck  und  ü b e r k r i t i s c h e r   Temperatur  des  ve rwende-  

ten  L ö s u n g s m i t t e l s   d u r c h g e f ü h r t   wird,  wobei  der  E x t r a k t i o n s -  

druck  4oo  bar  und  die  E x t r a k t i o n s t e m p e r a t u r   3500C  n ich t   ü b e r -  

s t e i g t   u n d - a n s c h l i e ß e n d   aus  der  aus  der  E x t r a k t i o n s s t u f e   a b -  

gezogenen  beladenen  L ö s u n g s m i t t e l p h a s e   die  e x t r a h i e r t e n   Koh- 

l e n w a s s e r s t o f f e   durch  Druck-  oder  P a r t i a l d r u c k e r n i e d r i g u n g  
und/oder   Tempera turänderung  in  e iner   oder  mehreren  S t u f e n  

a b g e t r e n n t   werden,  worauf  das  von  den  K o h l e n w a s s e r s t o f f e n   b e -  

f r e i t e   Lösungsmi t t e l   nach  e n t s p r e c h e n d e r   W i e d e r v e r d i c h t u n g  
und  W i e d e r e i n s t e l l u n g   der  E x t r a k t i o n s t e m p e r a t u r   in  die  Ex-  

t r a k t i o n s s t u f e   z u r ü c k g e f ü h r t   w i r d .  

2.  Verfahren  nach  Anspruch  1,  dadurch  gekennze i chne t ,   daß  i n  

der  E x t r a k t i o n s s t u f e   mit  e ine r   oder  mehreren  Kolonnen  g e a r -  
b e i t e t   w i r d  

3.  Verfahren  nach  den  Ansprüch  1  und  2,  dadurch  g e k e n n z e i c h n e t ,  
daß  b e i ' e i n e r   meh r s tu f i gen   Aufa rbe i tung   der  beladenen  Lösungs -  

m i t t e l p h a s e   je  nach  E insa t zp roduk tzusammense t zung   b e l i e b i g e  

F rak t i onen   abgesch ieden   werden .  

4.  Verfahren   nach  den  Ansprüchen  1  bis  3,  dadurch  g e k e n n z e i c h n e t ,  

daß  die  E x t r a k t i o n   unter   Verwendung  von  i so -Butan   o d e r  

n-Heptan  sowie  deren  Gemischen  als   L ö s u n g s m i t t e l   d u r c h g e f ü h r t  

w i r d .  
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