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Beschreibung

Die Erfindung betrifft ein Pechmaterial aus Kohleteerpech, ein Verfahren zu dessen Herstellung sowie
Verwendungen des Pechmaterials.

Kohleteerpech wird nach dem Stand der Technik Z. B. durch Destillation, L&sungsmittelbehandlung,
Luftverblasen oder Vernetzungsreaktionen zu einem Pechmaterial verarbeitet, dessen Erweichungspunkt
etwa 70 bis 150" C betrégt. Dieses Pechmaterial dient als Bindemittel fiir hochwertige Kohlenstoffartikel, z.
B. Elekiroden, Kohleblirsten und Zhnliches, sowie zur Erzeugung von hochfesten Formk&rpern, die durch -
thermische Weiterbehandlung des verkokten Materials zu Graphiten verarbeitbar sind. Nachteilig ist, daB die
aus dem bekannten Pechmaterial in einem ersten Schritt durch eine W&rmebehandlung hergestellten
Formkdrper eine relativ geringe Dichte aufweisen und durch mehrmaliges Imprégnieren und erneutes
Verkoken verdichtet werden miissen.

Der Erfindung liegt die Aufgabe zugrunde, ein Pechmaterial aus Kohleteerpech sowie ein Verfahren zur
Herstellung dieses Pechmaterials zu finden, aus dem hochwertige Kohlenstoffartikel ohne zusitzliche
Behandlungsschritte oder mit weniger Behandlungsschritten als nach dem Stand der Technik hergestelit
werden kdnnen und das dariiber hinaus auch als Imprégniermittel dienen kann und auBerdem ein
hochwertiges Bindemittel ist.

Diese Aufgabe wird durch ein Pechmaterial aus Kohleteerpech geldst, das folgende Parameter aufweist:

a) einen Gehalt an Mesophase = 2%,

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

¢) einen Gehalt an in Chinolin unldslichem 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%.

Aus der Druckschrift EP-A-0 084 237 ist ein Pechmaterial bekannt, das mit dem Pechmaterial gemaga
Ammeldung in drel Merkmalen Ubereinstimmt, ndmlich dem Gehalt an Mesophase (a), dem Gehalt an in
Chinolin uni@slichem Material (c) sowie hinsichtlich des Erzweichungspunktes (d), und zwar fiir den
Teilbereich bis 274° C aus dem anmeldungsgemiBen Bereich von 200 - 300° C. Die Merkmale b) (Gehalt
an in Toluol uniBslichem Material), e) (flichtige Bestandteile) sowie f) (Aschegehalt) sind unterschiedlich.

Wegen des Uberraschenderweise flir ein Kohleteerpech vergleichsweise hohen Erweichungspunktes,
der im Bereich von 200 bis 300" C (KS) liegt, ist das neue Material hervorragend verarbeitbar ohne dag die
Gefahr einer friihzeitigen Verkokung oder thermischen Zersetzung besteht.

Das neue Pechmaterial hat auBerdem Uberraschenderweise eine sehr hohe Koksausbeute von 80 bis >
90%, was flir Pechmaterial aus Kohleteerpech auferordentlich gut ist, denn es &8t sich daraus ein dichterer
Koks und bei einer Weiterbehandlung auch ein dichterer Graphit herstellen, mit weniger Verarbeitungsstufen
und kiirzeren Verweilzeiten.

Die Herstellung des neuen Pechmaterials erfolgt mit Hilfe nachfolgender Verfahrensstufen, wobei

A) als Ausgangsmaterial sin Kohleteerpech verwendet wird, das bis 10% Feststoffe, wie Asche,
Kohlepartikel, in Chinolin Unidsliches (prim3re a-Harze) enthdlt und einen Erweichungspunkt < 100° C
aufweist,

B) dem Ausgangsmaterial 1 bis 10% Filterhilfsmittel, wie Kieselgur, Aktivkohle, 0.3. zugesetzt wird,

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

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

Das neue Pechmaterial 148t sich Uiberraschenderweise aus {blichem Kohleteerpech mit einem Erwei-
chungspunkt unter 100° C herstellen, das 1 bis 10% Feststoffe enthalten kann, indem es zunidchst durch
Filtration in einem Kerzenfilter, ggf. unter Anwendung von Filterhilfsmitteln von diesen Feststoffen weitestge-
hend befreit wird, die aus Asche, Kohlepartikel und Bestandteilen bestehen k&nnen, die nicht chinolinldslich
sind (primdre o-Harze). Uberraschenderweise [48t sich das so vorgereinigte Pech in Diinnschichtverdamp-
fern unter Vakuum 10 mbar und im Temperaturbereich oberhalt 300° C stSrungsfrei zu dem neuen
Pechmaterial verarbeiten, das als Konzentrat anféllt.

Weiterhin (iberraschend haben auch die als Destillate abgetrennien Nebenprodukie hervorragende
Eigenschaften, die sie insbesondere zur Verwendung als Zumischkomponente fiir Teere, Peche und &le
geeignet machen.

Alternativ kann das Verfahrensmerkmal C) (Filterstufe) in der Weise abgewandelt werden, daB ein
Plattenfilter verwendst wird, dem eine Nachwaschstufe zugeordnet ist.

Eine weitere Abwandiung der Verfahrensstufe C) (Filterstufe) besteht darin, daB ein Trommeifilter mit
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trockenem Kuchenausirag verwendet wird.

Auch bei Anwendung der beiden vorgenannien alternativen Filterschritte werden ausreichend feststoft-
freie Filtrate erzielt, die sich zur Weiterverarbeitung in einem Diinnschichtverdampfer eignen.

Das neue Pechmaterial 138t sich vorteilhaft in der kohlenstoffverarbeitenden Industrie verwenden, weil
es sehr gut verarbeitbar ist.

Eine bevorzugte Verwendungsart ist die Herstellung von Pechkoks, wegen der liberraschenderweise
sehr hohen Koksausbeute von lber 90%

Eine weitere bevorzugte Verwendung ist die Herstellung von Kohlenstofformk&rpern. Diese Kohleform-
kdrper sind beispielsweise gut fir Elektroden, Kohleblirsten 0.4. geeignet. Graphitiert 148t sich das
wirmebehandelte Produkt auch vorzliglich als Reaktorgraphit anwenden.

Weiterhin 188t sich das neue Pechmaterial bevorzugt als Imprégniermitte! verwenden, weil es Uberra-
schenderweise eine iiberaus glinstige, dynamische Viskositdt in Abhéngigkeit von der Temperatur hat.
Beispielsweise kdnnen damit Kohieformk&rper, die aus herkdmmlichem Pechmaterial hergestelit worden
sind, durch wenige Imprégnierschritte in hochfeste Formkdrper tberfilhren.

SchlieBlich ist das neue Pechmaterial auch sehr gut als Bindemittel flr kohlenstoffhaltige Materialien
geeignet.

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

Der Steinkohlenrohteer bzw. das Steinkohlenrohpech wird, ggf. unter Zumischung eines Filterhilfsmit-
tels, einer HeifBfilterstufe 1 aufgegeben, die aus sinem Kerzenfilter mit trockenem Filterkuchenaustrag oder
aus einem Plattenfilter mit Nachwascheinrichtung bestehen kann. Die Filtertemperatur betrdgt je nach
Einsatzprodukt etwa 90 bis zu 350" C. Das filtrierte Produkt wird einem Vorratsbehilter 2 zugefihrt, aus
dem es Uber eine Speisepumpe 3 in einen Dunnschichiverdampfungsapparat 5 eingebracht wird, dessen
Rotor mit einer Antriebseinheit 4 verbunden ist. liber den Rotor wird das Produkt gleichm&gig auf der
inneren Apparatewand verteilt, 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 gelangen auf den Boden des Dinnschichtver-
dampfungsapparates 5 und werden von dort mit einer Destillataustragspumpe 7 abgezogen und einem
Destillatvorlagebehiiter 9 aufgegeben. Die Betriebstemperaturen im Verdampfungsapparat liegen oberhalb
300° C und der Betriebsdruck ist kieiner oder gleich 10 mbar. Der nicht verdampfte Produktanteil
(Konzentrat) gelangt in den Einzugsbereich der Konzentrataustragspumpe 8, wird aus dem Verdampfungs-
apparat 5 herausgefiihrt und in einem Konzentratvoriagebehélter 10 gesammelt. Das Vakuum im Behélter
wird Uber ein Vakuumsystem 11 erzeugt.

Das Konzenitrat kann beispielsweise als Rohmaterial zur Herstellung von hochwertigem Pechkoks und
-graphit, als GieBereipech, als Imprignierpech flir Pechkokse, als Bindemittel fiir KohlenstofformkSrper oder
als Tontaubenpech verwendst werden.

Das erzeugte Destillat, das sich in Ublicher Weise noch fraktionieren 148, eignet sich beispielsweise flr
folgende Anwendungsfille:

Beimischkomponente flir Teere, insbesondere fiir feststoffhaltige Teere;
Beimischkomponente fir Peche (Fluxmittel);
Beimischkomponente flr Sle.

Nachstehend sind drei Beispiele von Pechmaterialien aus kohlestdmmigen Pechen nach dem erfin-
dungsgemiBen Verfahren dargestellt, wobei jewsils ein kohlestimmiges Pech durch Filirieren von seinen
unlBslichen Bestandteilen befreit und anschliefend unter erhShter Temperatur und unter vermindertem
Druck destilliert wurde, um die Fraktionen mit niedrigem Erweichungspunkt zu entfernen und ein Konzen-
tratpech mit h&herem Erweichungspunkt zu erhalten. Als Ausgangspeche werden im allgemeinen Peche mit
einem Erweichungspunkt < 100" C (KS) verwendet, jedoch lassen sich grundsitzlich auch Peche mit
htherem Erweichungspunkt einsetzen, wobei dann jedoch die erzielbare Filterleistung abnimmt.

Beispiel 1

Ein Steinkohlenteerpech mit einem Erweichungspunkt von 89° C und einem Gehalt an chinolinunl8sli-
chen Bestandteilen von 6,9 % wurde auf 240° C erhitzt und in einem Kerzenfilter bei einem stetig
steigenden Differenzdruck von 1 - 5 bar filtriert. Zur Erhdhung der Filirationsleistung kann ggf. ein
Filterhilfsmittel auf Basis Kieselgur, Celite oder Kohlenstoff von etwa 1 - 4 % zugegeben werden. Nach der
Filtration waren praktisch alle chinolinuniGslichen Bestandteile bis unter die Nachweisgrenze entfernt. Das
Material konnte ohne weitere Vorbehandlung direkt einem Diinnschichtverdampfer zugeflhrt werden.
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Das filtrierte Ausgangs-Weichpechmaterial, welches sinen Erweichungspunkt von 69° C aufwies, wurde
einer einstufigen, kontinuierlichen W&rmebehandlung bei einer Temperatur von 328" C und einem Be-
trisbsdruck von 1 mbar unterworfen, wobei in dem Verdampfungsapparat das Pech mittels mechanisch
bewegter Wischerbldtter verteilt und dessen Flisfrichtung bestimmt wurde. Dabei erfolgte eine mechani-
sche Selbstreinigung. Das Betriebsvakuum wurde mittels Vakuumapparate erzeugt, bevorzugt eignen sich
mehrstufige Systeme.

Die mittlere Verweilzeit des Pechmaterials im Verdampfungsapparat betrug unter 1 min. Die abdestillier-
ten Fraktionen wurden Uber einen im Verdampfer befindlichen Kondensator abgeschieden und von dort
abgefihrt.

Der spezifische Durchsatz des Verdampfungsapparates 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. s
Die weiteren stoffspezifischen Eigenschaften des Konzentrates mit 209° C Erweichungspunkt waren
folgende:

- Verkokungsrickstand (Alcan): 81,5 %

- sekunddrunlésliche Bestandteile: 0,14 %

- B-Harze: 58 %
- chinolinunldésliche Bestandteile: 0,78 %

~ Dynamische Viskositdt in Abhdngigkeit von der Temperatur

gem&B Kurve A in Fig. 2

- Fllchtige Bestandteile 18,5 X%
= Asche 0,05 %
Beispiel 2

Das Ausgangspechmaterial und der Versuchsaufbau waren die gieichen wie in Beispiel 1, jedoch wurde
die Temperatur der Warmebehandlung auf 361 ° C erhoht.

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

Die weiteren stoffspezifischen Eigenschaften waren folgende:

= Verkokungsrickstand (Alcan): 86,2 %
- sekundidrunldésliche Bestandteile 0,9 %
= f3-Harze: 69 %
- chinolinunldsliche Bestandteile: 1,55 %

- Dynamische Viskositadt in Abhdngigkeit von der Temperatur
gemdfl Kurve B in Fig. 2 '

- Flichtige Bestandteile 13,8 %

= Asche 0,06 %

",
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Beispiel 3

Das Ausgangspechmaterial und der Versuchsaufbau waren wiederum die gleichen wie im Beispiel 1,
jedoch wurde die Temperatur nunmehr auf 395° C erhdht.

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:

- Verkokungsrickstand (Alcan) 90,8 X%
- sekunddrunlbsliche Bestandteile: 1,01 %
- B=Harze: 75 %
- chinolinunldéstiche Bestandteile: 1,95 %

- Dynamische Viskositdt in Abh3ngigkeit von der Temperatur

~gem&B Kurve € in Fig. 2

-~ Fllichtige Bestandteile 9,2 %
- Asche 0,06 %
Anspriiche

1. Pechmaterial aus Kohleteerpech, gekennzeichnet durch die folgenden Parameter:
a) einen Gehalt an Mesophase 2 %,
b) einen Gehalt an in Toluol uni@slichem Material (8-Harze) von 58 bis 75 %,
¢) einen Gehalt an in Chinolin unl@slichem Material 2 %,
d) einen Erweichungspunkt im Bereich von 200 bis 300" C, gemessen nach Krimer-Sarnow (KS)
e) einen Gehalt an fliichtigen Bestandteilen 20 % und
f) einen Aschegehalt 0,06 %.

2. Verfahren zur Herstellung eines Pechmaterials gem&B Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet , daf
A) als Ausgangsmaterial ein Kohleteerpech verwendet wird, das bis 10 % Feststoffe, wie Asche,
Kohlepartikel, in Chinolin Unisliches (primére -Harze) enthdlt und einen Erweichungspunkt 100° C
aufweist,

" B) dem Ausgangsmaterial 1 bis 10 % Filterhilfsmittel, wie Kieselgur, Aktivkohle, zugesetzt wird,

C) das Gemisch in einem Kerzenfilter mit trockenem Kuchenaustrag und Filterdffnungen im Bersich
von 50 bis 150 um heiB filtriert wird und
D) das Filtrat in einem Dunnschichtverdampfer im Temperaturbereich oberhalb 300° C bis etwa
425° C und unter einem Druck 10 mbar aufkonzentriert wird.

3. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet , daB in der Filterstufe (C) ein Plattenfilter
verwendet wird, dem eine Nachwaschstufe zugeordnet ist.

4. Verfahren nach Anspruch 2, dadurch gekennzeichnet , daB in der Filterstufe (C) ein Trommelfilter mit
trockenem Kuchenaustrag verwendet wird.

5. Verwendung des Pechmaterials nach Anspruch 1 in der kohlenstoffverarbeitenden Industrie.
6. Verwendung des Pechmaterials nach Anspruch 1 zur Herstellung von Pechkoks,
7. Verwendung des Pechmaterials nach Anspruch 1 zur Hersteliung von Kohlenstofformkdrpern.

8. Verwendung des Pechmaterials nach Anspruch 1 als Impréagniermittel.
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9. Verwendung des Pechmaterials nach Anspruch 1 als Bindemittel.

Claims

1. Pitch material from coal tar pitch, characterized by the following parameters:
a) a meso phase content of £ 20 %,
b) a content of material insoluble in toluene (S-~resins) of 58 to 75%,
¢) a content of material insoluble in quinoline of £ 2 %,
d) a softéning point in the range from 200 to 300° C, measured by the Kraemer-Sarnow test (KS)
e) a content of volatile constituents of £ 20 %, and
f) an ash content of £ 0.06 %.

2. Process for preparing a pitch material according to Claim 1, characterized in that
A) there is used as the starting material a coal tar pitch which contains up to 10 % of solid materials
such as ash, coal particles, material insoluble in quinoline (primary a-resing) and which has a
softening point £ 100° C,
B) there is added to the starting material 1 to 10 % of filter aids, such as kieselguhr, activated
carbon,
C) the mixture is hot filtered in a candle filter having dry cake discharge and filter openings in the
range from 50 to 150 um and
D) the filtrate is concentrated in a thin-film evaporator in the temperature range between above
300° C and approximately 425° C and at a pressure < 10 mbar.

3. Process according to Claim 2, characterized in that there is used in the filter stage (C) a plate filter with
which there is associated an after-wash stage.

4. Process according to Claim 2, characterized in that a drum filter having dry cake discharge is used in
the filter stage (C).

5. Use of the pitch material according to Claim 1 in the carbon-processing industry.
6. Use of the pitch material according to Claim 1 for manufacturing pitch coke.

7. Use of the pitch material according to Claim 1 for manufacturing carbon mouldings.
8. Use of the pitch material according to Claim 1 as an impregnating agent.

9. Use-of the pitch material according to Claim 1 as a binder.

Revendications

1. Brai de goudron de houille, qui se caractérise par les paramétres suivants :
a) une teneur en mésophase égale ou inférieure a 2%,
b) une teneur en matiére insoluble dans le toluéne (8-résines) de 58 2 75%,
¢) une teneur en matiére insoluble dans la quinoléine égale ou inférieure 2 2%,
d) un point de ramollissement qui se situe dans la plage de 200 & 300° G, mesuré selon le procédé
de Krdmer-Sarnow (KS)
e) une teneur en constituants volatils égale ou inférieure 2 20% et
f) une teneur en cendres égale ou inférieure & 0,06%.

2. Procédé de fabrication d'un brai selon la revendication 1, caractérisé en ce que
A) & fitre de matiére ou matériau de départ, on utilise un goudron de houille qui contient jusqu'a
10% de corps ou substances solides, comme des cendres, des particules de charbon, de la matiére
ou substance insoluble dans la quinoléine (a-résines primaires) et posséde un point de ramollisse-
ment inférieur & 100° C, '
B) on ajoute de 1 & 10% d'adjuvants de filtration, comme de Kieselgur, du charbon actif, & la

)
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matiére de départ,

C) on filtre & chaud le mélange dans un filtre & bougie laissant sortir un géteau de filtration sec et
possédant des ouvertures de filtration qui varient dans la plage de 50 a 150 gm et

D) on concentre le filirat dans un évaporateur & couche mince, dans une plage de températures
supérieure 2 300° C et s'étendant jusqu'a environ 425° G et sous une pression égale ou inférieure &
10 mbars.

Procédé suivant la revendication 2, caractérisé en ce qu'au cours de I'étape de filtration (C), on utilise
un filtre & plateaux auquel est affecté un étage de post-lavage.

Procédé suivant la revendication 2, caractérisé en ce qu'au cours de I'étape de filtration (C) on utilise
un filtre & tambour laissant sortir un gateau de filtration sec.

Utilisation dﬁ brai suivant la revendication 1 dans !'industrie de traitement du carbone.

Utilisation du brai suivant la revendication 1 en vue de la fabrication d'un coke de brai.

Utilisation du brai suivant la revendication 1 en vue de la fabrication de corps moulés en carbone.
Utilisation du brai suivant la revendication 1 & titre d'agent d'imprégnation.

Utilisation du brai suivant la revendication 1 & titre de liant.
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