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@ Pechmaterial aus Kohleteerpech, Verfahren zu dessen Herstellung sowie Verwendung des

Pechmaterials.

@ Die Erfindung betrifft ein neues Pechmaterial aus
Kohleteerpech, ein Verfahren zu dessen Herstellung
sowie Verwendungen des Pechmaterials. Es weist
folgende Parameter auf:

a) einen Gehalt an Mesophase s 2 %,
- b) einen Gehalt an in Toluol unldslichem Ma-
<terial (8-Harze) von 58 bis 75 %,
¢) einen Gehalt an in Chinolin uni&slichem
= Material $ 2 %,
d) einen Erweichungspunkt im Bereich von
200 bis 300° C, gemessen nach Krdmer-Sarnow
O ks
e) einen Gehait an fliichtigen Bestandteilen s
20 % und
f) einen Aschegehalt £ 0,06 %. Das Pechma-
Q. terial mit einer hohen Koksausbeute von 80 bis Uber
W90, 156t sich in der Kohlenstoff verarbeitenden In-
dustrie zur Herstellung von hochwertigen Kohlen-
stoffformkdrpern sowie von Peckkoks einsetzen.

Weiterhin kann es als Imprigniermittel oder Binde-
mittel verwendet werden.
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Pechmaterial aus Kohleteerpech, Verfahren zu dessen Herstellung sowie Verwendung des Pechmate-

Die Erfindung betrifit ein Pechmaterial aus
Kohleteerpech, ein Verfahren zu dessen Herstel-
lung sowie Verwendungen des Pechmaterials.

Kohleteerpech wird nach dem Stand der Tech-
nik 2. B. durch Destillation,
Lésungsmittelbehandiung, Luftverblasen oder Ver-
netzungsreaktionen zu einem Pechmaterial verar-
beitet, dessen Erweichungspunkt etwa 70 bis 150°
C betrigt. Dieses Pechmaterial dient als Bindemit-
tel flr hochwertige Kohlenstoffartikel, z. B. Elekiro-
den, Kohleblirsten und dhnliches, sowie zur Erzeu-
gung von hochfesten Formkdrpern, die durch
thermische Weiterbehandlung des verkokten Mate-
rials zu Graphiten verarbeitbar sind. Nachteilig ist,
daB die aus dem bekannten Pechmaterial in sinem
ersten Schritt durch eine Warmebehandlung herge-
stellten Formkd&rper eine relativ geringe Dichte auf-
weisen und durch mehrmaliges Imprdgnieren und
erneutes Verkoken verdichiet werden missen.

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein
Pechmaterial aus Kohleteerpech sowie ein Verfah-
ren zur Hersteliung dieses Pechmaterials zu finden,
aus dem hochwertige Kohlenstoffartikel ohne
zusdtzliche Behandlungsschritte oder mit weniger
Behandlungsschritten als nach dem Stand der
Technik hergestelit werden kdnnen und das
darliber hinaus auch als Imprigniermittel dienen
kann und aufierdem ein hochwertiges Bindemiitel
ist.

Diese Aufgabe wird durch ein Pechmaterial aus
Kohleteerpech geldst, das folgende Parameter auf-
weist:

a) einen Gehalt an Mesophase < 2%,

b) einen Gehalt an in Toluol unidslichem
Material (8-Harze) von 58 bis 75%,

c) einen Gehalt an in Chinolin uni&slichem
Material < 2%,

d) einen Erweichungspunkt im Bereich von
200 bis 300° C, gemessen nach Krdmer-Sarnow
(KS),

) einen Gehalt an fllichtigen Bestandteilen <
20% und

f) einen Aschegehalt < 0,06%.

Wegen des Uberraschenderweise fiir ein Koh-
leteerpech vergleichsweise hohen Erweichung-
spunktes, der im Bereich von 200 bis 300° C (KS)
liegt, ist das Material hervorragend verarbeitbar,
ohne daf die Gefahr einer friihzeitigen Verkokung
oder thermischen Zersetzung besteht.

Das neue Pechmaterial hat auBerdem {iberra-
schenderweise eine sehr hohe Koksausbeute von
80 bis > 90%, was flr Pechmaterial aus Kohleteer-
pech auBerordentlich gut ist, denn es 4Bt sich
daraus ein dichterer Koks und bei einer Weiterbe-
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handlung auch ein dichterer Graphit herstellen, mit
weniger Verarbeitungsstufen und kilrzeren Verweil-
zeiten.

Die Herstellung des neuen Pechmaterials er-
folgt mit Hilfe nachfolgender Verfahrensstufen,
wobei

A) als Ausgangsmaterial ein Kohleteerpech
verwendet wird, das bis 10% Feststoffe, wie Asche,
Kohlepartikel, in Chinofin Unl8sliches (primédre a-
Harze) enthilt und einen Erweichungspunkt < 100°
C aufweist,

B) dem Ausgangsmaterial 1 bis 10% Filter-
hilfsmittel, wie Kieselgur, Aktivkohle, 0.4. zugesetzt
wird,

C) das Gemisch in einem Kerzenfilter mit
trockenem Kuchenaustrag und Filter&ffnungen im
Bereich von 50 bis 150 um heiB filtriert wird und

D) das Filtrat in  einem Dinn-
schichtverdampfer im Temperaturbereich oberhalb
300° C bis etwa 425° C und unter einem Druck £
10 mbar aufkonzentriert wird.

Das neue Pechmaterial 138t sich Uberra-
schenderweise aus {iblichem Kohleteerpech mit
sinem Erweichungspunkt unter 100° C herstellen,
das 1 bis 10% Feststoffe enthalten kann, indem es
zundchst durch Filtration in einem Kerzenfiiter, ggf.
unter Anwendung von Filterhilfsmittein von diesen
Feststoffen weitestgehend befreit wird, die aus A-
sche, Kohlepartikel und Bestandteilen bestehen
kénnen, die nicht chinolinidslich sind (primidre a-
Harze). Uberraschenderweise 148t sich das so vor-
gereinigte Pech in Diinnschichtverdampfern unter
Vakuum £ 10 mbar und im Temperaturbereich ob-
erhalt 300° C stérungsirei zu dem neuen Pechma-
terial verarbeiten, das als Konzentrat anféilt.

Weiterhin {iberraschend haben auch die als
Destillate abgetrennten Nebenprodukte hervorra-
gende Eigenschaften, die sie insbesondere zur
Verwendung als Zumischkomponente flr Teere,
Peche und 6le geeignet machen.

Alternativ kann das Verfahrensmerkmal C)
(Filterstufe) in der Weise abgewandelt werden, daB
ein Plattenfilter verwendet wird, dem eine Nachwa-
schstufe zugeordnet ist.

Eine weitere Abwandlung der Verfahrensstufe
C) (Filterstufe) besteht darin, daB ein Trommelfilter
mit trockenem Kuchenaustrag verwendet wird.

Auch bei Anwendung der beiden vorgenannten
alternativen Filterschritte werden ausreichend fest-
stofffreie Fillrate erzielt, die sich zur Weiterverar-
beitung in einem Diinnschichtverdampfer eignen.

Das neue Pechmaterial 148t sich vorteilhaft in
der kohlenstoffverarbeitenden Industrie verwenden,
weil es sehr gut verarbeitbar ist.

%)
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Eine bevorzugte Verwendungsart ist die Her-
stellung von Pechkoks, wegen der (Uberra-
schenderweise sehr hohen Koksausbeute von Uber
90%

Eine weitere bevorzugte Verwendung ist die
Herstellung von Kohlenstofformké&rpern. Diese Koh-
leformk&rper sind beispielsweise gut flr Elektro-
den, Kohlebiirsten 0.4. geseignet. Graphitiert 144t
sich das wérmebehandelte Produkt auch vorziiglich
als Reaktorgraphit anwenden.

Woeiterhin 134t sich das neue Pechmaterial be-
vorzugt als Imprégniermittel verwenden, weil es
Uberraschenderweise eine {Uberaus glnstige,
dynamische Viskositdt in Abhéngigkeit von der
Temperatur hat. Beispielsweise kdnnen damit Koh-
leformk&rper, die aus herk8mmlichem Pechmate-
rial  hergestellt worden sind, durch wenige
Imprégnierschritte  in  hochfeste  Formk&rper
Uberflihren.

Schiieflich ist das neue Pechmaterial auch
sehr gut als Bindemitte! fiir kohlenstoffhaltige Mate-
rialien geeignet.

Die Erfindung wird nachfolgend in einer
Verfahrensbeschreibung ndher erldutert, und zwar
anhand eines Verfahrensfliebildes, das Fig. 1
zeigt.

Der Steinkohlenrohteer bzw. das Steinkohlen-
rohpech wird, ggf. unter Zumischung eines Filier-
hilfsmittels, einer Heiffilterstufe 1 aufgegeben, die
aus sinem Kerzenfilter mit trockenem Filterkuche-
naustrag oder aus einem Plattenfilter mit Nachwa-
scheinrichtung bestehen kann. Die Filtertemperatur
betrdgt je nach Einsatzprodukt etwa 90 bis zu 350°
C. Das filtrierte Produkt wird einem Vorratsbehaiter
2 zugefihrt, aus dem es Uber eine Speisepumpe 3
in einen Dlnnschichtverdampfungsapparat 5 einge-
bracht wird, dessen Rotor mit giner Antriebseinheit
4 verbunden ist. Uber den Rotor wird das Produkt
gleichmagig auf der inneren Apparatewand vertsilt,
so daB die leichter fllichtigen Komponenten sehr -
schnell verdampfen. In dem Verdampfungsapparat
5 ist weiterhin ein Kondensator 6 untergebracht, an
dem sich diese leichter fllichtigen Komponenten
des filtrierten Materials niederschlagen. Sie gelan-
gen auf den Boden des Dinn-
schichtverdampfungsapparates 5 und werden von
dort mit einer Destillataustragspumpe 7 abgezogen
und einem Destillatvorlagebehditer 9 aufgegeben.
Die Betriebstemperaturen im Verdampfungsapparat
liegen cberhalb 300° C und der Betriebsdruck ist
kleiner oder gleich 10 mbar. Der nicht verdampfte
Produktanteil (Konzentrat) gelangt in den Einzugs-
bereich der Konzentrataustragspumpe 8, wird aus
dem Verdampfungsapparat 5 herausgefiihrt und in
einem Konzentratvorlagebehilter 10 gesammeli.
Das Vakuum im Behdlter wird Uber sin Vakuumsy-
stem 11 erzeugt.

Das Konzentrat kann beispielsweise als Roh-
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material zur Herstellung von hochwertigem Pech-
koks und -graphit, als GieBereipech, als
Imprégnierpech flir Pechkokse, als Bindemittel fiir
Kohlenstofformk&rper oder als Tontaubenpech ver-
wendet werden.

Das erzeugte Destillat, das sich in Ublicher
Weise noch fraktionieren 134t, eignet sich beispiels-
weise fiir folgende Anwendungsfilie:

Beimischkomponente flir Teere, insbesondere flir
foststoffhaltige Teere;

Beimischkomponente flir Peche (Fluxmittel);
Beimischkomponente flr Sle.

Nachstehend sind drei Beispiele von Pechma-
terialien aus kohlestdmmigen Pechen nach dem
erfindungsgeméBen Verfahren dargestellt, wobei
jewsils ein kohlestdmmiges Pech durch Filtrieren
von seinen unl8slichen Bestandteilen befreit und
anschliefiend unter erhdhter Temperatur und unter
vermindertem Druck destilliert wurde, um die Frak-
tionen mit niedrigem Erweichungspunkt zu entfer-
nen und ein Konzentratpech mit hdherem Erwei-
chungspunkt zu erhaiten. Als Ausgangspeche wer-
den im allgemeinen Peche mit einem Erweichung-
spunkt < 100° C (KS) verwendet, jedoch lassen
sich grundsétzlich auch Peche mit h8herem Erwei-
chungspunkt einsetzen, wobei dann jedoch die er-
zielbare Filterleistung abnimmt.

Beispiel 1

Ein Steinkohlenteerpech mit einem Erwei-
chungspunkt von 69° C und einem Gehalt an chi-
nolinunislichen Bestandteilen von 6,9 %. wurde
auf 240° C erhitzt und in einem Kerzenfilter bei
einem stetig steigenden Differenzdruck von 1 - 5
bar filtriert. Zur Erh8hung der Filtrationsleistung
kann ggf. ein Filterhilfsmittel auf Basis Kieselgur,
Celite oder Kohlenstoff von etwa 1 - 4 % zugege-
ben werden. Nach der Filiration waren praktisch
alle chinolinunl8slichen Bestandteile bis unter die
Nachweisgrenze entfernt. Das Material konnte ohne
weitere  Vorbehandlung direkt einem Dinn-
schichiverdampfer zugeflihrt werden.

Das filtrierte  Ausgangs-Weichpechmaterial,
welches einen Erweichungspunkt von 69° C auf-
wies, wurde einer einstufigen, kontinuierlichen
Wirmebehandlung bei einer Temperatur von 328°
C und einem Betriebsdruck von 1 mbar unterwor-
fen, wobei in dem Verdampfungsapparat das Pech
mittels mechanisch bewegter Wischerbiitter verteilt
und dessen Fliefirichtung bestimmt wurde. Dabei
erfolgte eine mechanische Selbstreinigung. Das
Betriebsvakuum wurde mittels Vakuumapparate er-
zeugt, bevorzugt signen sich mehrstufige Systeme.

Die mittlere Verwsilzeit des Pechmaterials im
Verdampfungsapparat betrug unter 1 min. Die ab-
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destillierten Fraktionen wurden iber einen im Ver-
dampfer befindlichen Kondensator abgeschieden
und von dort abgefihrt.

Der spezifische Durchsatz des Verdampfun-
gsapparates erreichte 80,0 kg/(m2.h). Die Ausbeute
an Konzentrat betrug 49,6 Gew.-%. Das anfallende
Konzentrat wies einen Erweichungspunkt (KS) von
209° C auf.

Die weiteren stoffspezifischen Eigenschaften
des Konzentrates mit 209° C Erweichungspunkt
waren folgende:

- Verkokungsriickstand (Alcan): 815 %

- sekundérunidsliche Bestandteile: 0,14 %
- B-Harze: 58 %

- chinolinuni@sliche Bestandteile: 0,78 %

- Dynamische Viskositdt in AbhZngigkeit von der
Temperatur gema8 Kurve A in Fig. 2

- Flichtige Bestandteile 18,5 %

- Asche 0.05 %

Beispiel 2

Das Ausgangspechmaterial und der Versuch-
saufbau waren die gleichen wie in Beispiel 1, je-
doch wurde die Temperatur der Warmebehandlung
auf 361° C erhdht.

Der spezifische Durchsatz erreichte 74,3
kg/(m2.n). Die Ausbeute betrug 33,7 Gew.-% und
das Konzentrat wies einen Erweichungspunkt von
253° C auf.

Die weiteren stoffspezifischen Eigenschaften
waren folgende:

- Verkokungsriickstand (Alcan): 86,2 %

- sekunddrunidsliche Bestandteile 0.9 %
-B-Harze: 69%

- chinolinunidsliche Bestandieile: 1,55 %

- Dynamische Viskositdt in Abhngigkeit von der
Temperatur gemiB Kurve B in Fig. 2

- Fliichtige Bestandteile 13.8 %

- Asche 0,06 %

Beispiel 3

Das Ausgangspechmaterial und der Versuch-
saufbau waren wiederum die gleichen wie im Bei-
spiel 1, jedoch wurde die Temperatur nunmehr auf
395° C erhéht.

Der spezifische Durchsatz erreichte 70.8
kg/(m2.h). Die Ausbeute betrug 27,6 Gew.-% und
das Konzentrat wies einen Erweichungspunkt von
292° C auf.

Die weiteren stoffspezifischen Eigenschaften
waren folgende:
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- Verkokungsriickstand (Alcan) 90,8 %

- sekunddruniSsliche Bestandteile: 1,01 %
- BiHarze: 75%
- chinolinuni@sliche Bestandteile: 1,95 %

- Dynamische Viskositédt in Abhéngigkeit von der
Temperatur gemdB Kurve C in Fig. 2

- Fliichtige Bestandteile 9,2 %

- Asche 0,06 %

Anspriiche

1. Pechmaterial aus Kohleteerpech, gekenn-
zeichnet durch die folgenden Parameter:
a) einen Gehalt an Mesophase £ 2 %,
b) einen Gehalt an in Toluol unidslichem
Material (8-Harze) von 58 bis 75 %,
¢) einen Gehalt an in Chinolin uni8siichem
Material £ 2 %,
d) einen Erweichungspunkt im Bereich von
200 bis 300° C, gemessen nach Krdmer-Sarnow
(KS)
e) einen Gehalt an fllichtigen Bestandteilen <
20 % und
f) einen Aschegehalt £ 0,06 %.
2. Verfahren zur Herstellung eines Pechmate-
rials gem&A Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet,
dafB

A) als Ausgangsmaterial ein Kohleteerpech
verwendet wird, das bis 10 % Fesistoffe, wie A-
sche, Kohlepartikel, in Chinolin Unl&sliches
(primdre -Harze) enthdlt und einen Erweichung-
spunkt £ 100° C aufweist,

B) dem Ausgangsmaterial 1 bis 10 % Filter-
hilfsmittel, wie Kieselgur, Aktivkohle, o. . zugesetzt
wird,

C) das Gemisch in einem Kerzenfilter mit
trockenem Kuchenaustrag und Filter8ffnungen im

‘Bereich von 50 bis 150 um heiB filtriert wird und

D) das Filtrat  in einem Dinn-
schichtverdampfer im Temperaturbereich oberhalb
300° C bis etwa 425° C und unter einem Druck £
10 mbar aufkonzentriert wird.

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch ge-
kennzeichnet, daB in der Filterstufe (C) ein Platten-
filter verwendet wird, dem eine Nachwaschstufe
zugeordnet ist.

4. Verfahrer nach Anspruch 2, dadurch ge-
kennzeichnet, daf in der Filterstufe (C) ein Trom-
melfilter mit frockenem Kuchenaustrag verwendet
wird.

5. Verwendung des Pechmaterials nach Ans-
pruch 1 in der kohlenstoffverarbeitenden Industrie.

6. Verwendung des Pechmaterials nach Ans-
pruch 1 zur Herstellung von Pechkoks.

7. Verwendung des Pechmaterials nach Ans-
pruch 1 zur Herstellung von Kohlenstof-
formkd&rpern.
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8. Verwendung des Pechmaterials nach Ans-
pruch 1 als Imprégniermittel.

9. Verwendung des Pechmaterials nach Ans-
pruch 1 als Bindemittel.
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F|g 7 VISKOSITAT VON HARTPECH- PROBEN
IN ABHANGIGKEIT VON DER TEMPERATUR

VISKOSITAT GEMESSEN MIT SCHERGEFALLE 5/SEC
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