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PATENTSCHRIFT NR. 160848

STEINKOHLEN-BERGWRRK ,,RHEINPREUSSEN® (¥ HOMBER( (NIEDERRHEIN).
' Yerfahren zur Reinigung von Steinkohlenteersl,

Yag der Bekanntmachung fiber dis Erbeilagg des Patentes: 23, April 1842,
Privritiit der Anmeldang im Deutschen Reiche vom 24, September 1936 beanspruchl,
Pateniiort vom ¥1. September 1937 ab.

Nach den belannten Verfahren zur Reinigung von Steinkohlentcerdl uder Teersten ahnlichor
Zusammensetzung, wie z B. durch fraktionierie Destiflation oder durch Sachchandlung kémmen
Erzengnisse erhalten werden, die-fir die verschiedensten Zwecke brauchbar sivd. Jedoch reieht der
Reinheitserad der auf dicse Weise erhaltenen Teerdle ikt aus, mm sie ale Treibstofic, insbesondsra

5 fiir Dieselmaschinen nufzbar su machen. Steinkohlenteertle oder ihnliche Teersle so weitgehead za
reinigen, dal sie z, B, auch als Dieselkraftstotts zu verwenden gind, ist der Gegemstand der
Erfindang.

Ey iyt bervits bekamnt, Ols ans Urtceren dureh Trhitzen mit Sehwelclsinre von 78%, Monn-

hydrat auf 180° G soweit zu reinigen, daB die Ole als Losungsmittel oder mr Herstellung von Schimier-
10 mittaln verwandt werden kimnen. . '

Ehenso hiat man den Geruch von sehworen Teerdlen dadorch zn verbessera gesueht, dad man
Sie bei 80—80°C mit Sehwelelsinre (50—80% Monohydrat) belsndelte. Auch base- und phenck-
freies Steinkohlenurtoersl vom Sedepunks (100—200° ) hat man dureh Behaudlumg mit konzen-
trierler Behwetslsiura wnter Verdimmimg mit Parafiingl mnd ansehliebiender Destillation gereinipt.

"1b Zur Herstelluny von Schmiers] hat man ferner Erseugnisse der Druckhydrierung, insbesondere die
durch Hydrierung vor Kohle erhaltenen Stoffe durch Losung in organischen Mitteln wnd Behandlung
mit yerdinnten Mineralsiuren anfpearbeitet. _ .
Nach dicscr. — zum Teil auf andsre als Stainkohlenteertl snsammengeselzie Ole abgestelltan —
Verfahren kann zwar ein fir den joweiligen Zweck geniigender Heinheitgerad errefcht werden; jedoch
- 20 rcieht eine derartige Behandhmg fiir die Gewiinung von Diesclkrafistaffen nicht aus. Es bedurfte
eines bosonderen Reinigungsverfabrens, um ans den Teerdlen die wnerwiinschten Asphalt-, Harz- wnd
Pechantefle, insbesonders aber phenclische Stoffe zu emtfernen, da gerade phenolische Bestandteile
in Dieselloaftstoffen gu Hurz--und Kokshildungen Anlaf geben.
. Diese Nachtefle werden durch das den Gegenstand der Erfindung hildends Verfahren beseiligl.
2i Danach werden die aufznarbeitenden Steinkohlenteersle mit paraffinischen Kohlenwasserstoffgemischen
versetzt, deren Siedepumlt zwischen 180—850° C licgt und diese Mischung bei Zimmertemperatur
Tit verdinnter Shure kurze Zeit bis zur vollstandigen Durchmischung bchandelt.

B hut sich dabei gezeigt, dab die Verwendung verdinnter Sehwefclséinre von etwa 209, Gehalt

ant 1,80, beyomders sweckmiiBig ist. Ausnahmsweise kann die Sehwefelsitwe his wn 409, H,S0,
30 enthalten.

Nach Absitzenlassen oder Zentrilugieren entstehen drei Sehichten:

1. eina Miccheng von Teertl nnd paraffinischen Eohlenwassersboffgemischen,

2. Siure, ’ )

8, Sutzstoife,

35 die sieh in hekannter Weise leicht voneinunder tremmen lassen. .

Dag Gemissh 1. kann durch mehrmaliges Waschen vollends entstivert, petrocknet und gegebenen-
falls in:an sich bekannter Weise pebleicht worden, . ‘

. e hat sich als besonders vorteflhatt crwicsen, bef dor orfindungsgeméBen Herstellung von Dissel-
treibstotfen zur Vermischung mit Steinkohlenteerdlen solche Paraffinkohlenwasserstollgcmische der

40) Biedelage 180—350° C zu verwenden, wie sie bel der Benzinsynthese nach Fischer-Tropsch anfallen.
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Diese Koblenwasserstolfraktion, dis siek von Natnrprodukien gleicher Stedalage dweh ihre (im
auBlerordantiich geringen spezifischan Gewleht von 0,77 [15° Q] erkennbire) roin paraffinische Strulénr
unterseheidet, bistel sehon darch ihre hohe Ziindwilligheit wnd sawbers Verbrennung  erhehlichs
matorisehs Vorteile. Die Iir das Verfahren wesentlichen chemischen Vorstige bastehen hei Verwendung

5 dieses synthetischen Erseugnizses darin, dal das Teers? derart selektjy gelbst wird, daff seine ge-
winschten Bestandtefle in Lisang gehen md die wnerwimschten Bestandtoils durch die Einwirkung
der Sehwelelsiiure ausgesehieden werden.

Dié an sich bekannte Verwendung der Gemvische von Teerolen scheitarte bisher an dem ver-
baltnismaltig hehen Harz-, Pech- und Asphaltgehalt, so daB motorische Verwendung und Lagerhestiindis-

10 keit in Frage gestellt waren. :

Vor allem war der Gehali an Phennt oder phenolischen Olan die Ursache, daR sich im Ver-
hrenpungsraum des Dissehmotors Koks bildete oder durch Verharmung die Einspritzdiisen verstopft
wirden, Nach der erfindungsgemiBen Sawrebehandlumg gelingt os aber, diesa Phenole pder phenolischen
Ole groBtenteils zu beseitigen, so daB dicse Ubelstinde in der Hauptsache beseitigt sind.

5% Die nach dem Aufurbeitungsvorgang leicht abzntrenmenden Siiuren kdpnen wieder fir den
gleichen Zwecl gebraucht werden. Arbeitet man in mehveren Stufen, so fthrt man die bereits ge-
bravchte Siure der ersien Beinigmgsstufe T _

Da die Satzstoffc sich vinerseits von dem Teertllcohlenwasserstoffgemisch 1d  andersedts
von den Siaren gut’ abscheiden, sind sie einer Aufarbeitung leicht znganglieh. Diese Aufarbeitung kann

20 entwoder auf physiiralischam Wege, 2. B, durch Liogem, Exirahieren, Destilliersn, als auch ant chemi-
sehom Wege, z. B. durch Surehehandlung, Luugenbehandlung, Cracken usw. erfalgen.

Es hat sieh als besonders vorteflhaft crwiesen, an das vorstehend beschriehene Beinigungs-
verfuhren noeh efne an sich helmnnte Behandhmg mit Bleicherde anzuschlieBen, Der hiedurch erzielte
technische Fortsohritt besteht in der Eombination des Reinigungsverfahrans and der nsichfolgenden

26 Behandlung mit Bleicherde, da das nicht behandslte Gemisch von Teerdl mit Paraffinkohlenwasser-
gtoffen mit Bleicherde durchaus nicht iz dem Madie gereinigt Wwerden kann, als nach der erfindungs.
gemilien Refnigung; dieses hat wahrseheinlich seinen Grand darin, daB der weitans grofite Anteil an
Harz- und Asphatstoffen durch dis Saursbehandiung susgeschieden wird, so daf die Bleicherde wur
die leizter Hars- und Pechspuren zu entfarnen hat. Wird die Eleicherde dagegen wuf das nicht ge-

30 reinigie Olgemisch angewandt, so ist die Eleichung naturgemf§ viel weniger weitgeheud, da die Bleich-
erde wit eimer derartig groBen Menge von Harz- mnd Peobstoffen beladen wird, daf sie die letzten
Sparen hievon micht mehr zn adsorbieren vermug.

Gegentber der iiblichen Aufarbeitng von Teerslen mit konzentricrien Sknren werden bel demn
erfindungsgemifen Verfubren die verwendeten vordimmten Shuren obne wesentliche Verluste lefeht

35 wiedergewonnen und kinnen chne besanders Aufarbeitvng dem Verfahren wicder zugefithrt werden,
amch gind die Ratfinationsverlustc hei derartip milden Bedingnogen wesentlich geringer als bei Ver
wendung konzenirierter Siuten.

Zusammentaseend ergeben sich bet der Anwendung des crfindungsgemifien Verfabrogs Tulgende
Vortaile:

40 L geringer Verbrauch ap Siuren,

2. geringer Reinipungsverivst,

3, leichte Trennbarkeit der Destandieile,

4. Teiehte Abscheidung der unerwiinsehten Inhalistotfe, inshesondere Begeltiguny der phenalisohen

Bestandteile,

45 b, Wiederverwendung der Sgaren. .

Beispiel; o werden 35 ky eines Steinkohlenteertils mit einem Siedepunkt gwischen 180
bis 850° € mit 17 ky efnes in den gleichen Grenven siedenden paraftinischen Oles, wie ¢s z. B. bei dor
Benzingyathese nach Mischer und Tropsck gewnmmen wivd, mit einander gemiseht und dieses Gemisch,
ohne es zu ethitzen, mit etwa 35 1 efner 20%igen Schwetelsinre kurze Zeit geschiittelt.

80 Das Gemiseh trennt sich sofort in drei Bchichien; die ohere enthilt dos bedentend anfgehellte
Raflinat, die mitilere Sehiclt die schwaehgelb gefinbte Schwefolsture nnd dic wutere Schicht die aus-
geschiedenen dunllen Verunreinigungen,

Die drei Schiehien werden Foneinander getrennt, Mon erhilt dann 47 kg Rallmat wnd 5 &y are-
geschiedens Vernmreinjgingen, die wur Gewinming von Phenolen oder zor Verwendang als Heizil

50 anfgoarbeitet werden konmen. Die angewendeie Sinve wird zur Reinigimg weiterer Gemische ver-
wandt, Das Raftinat wird in der iiblichen Weise gewaschen; e3 kana gegebenenfally anch noch weiter
gereinigt werden, wobei eine Bohandiupg mit Bleicherde besonders vorteilhaft jst, -

Die Anwendany von Bleicherde auf das Gersisch vor der Einwitking von Sinre hat keinen
siehtharen Erfolg. Das Raffinat igt hicnach ohme weiteres als Dieselireibstof? au verwenden. Fine

60 Gegenitberstellung der chemischen und physikalischen Figensehafien des Gemisches vor nnd nach der
Anwendung des Verfalwens zeigs die erzielten Vorteile.

Chemisch-physikalische Daten von Teer§)-Parafiinkohlenwasserstotfgemisohen:




Vor der Behandhumg: Nach der Behandlumg:

Trichte bei 20° ...............L, 0-850 933
Vislromitat ................c0lll B3 E" 20°C 1-32 Ee, 20°C
Bpez, Parachor ................, 24-14 23-48

b Ausscheicung bei ............... —6* : -—38°
Hartasphaltgehalt ............... 0249, 0-0677,
Verkokuugsriselstand ............ 0-40Y%, 0-09Y,
Phenolgehalt ................... b6 Vol 12 Vol.%,

Bei der motorischen Verwendung des Raffinates wirken sich die in abigen Analysen belegten
10 Beinigungseffekte folgendermaBen eus: Die Herabsetzing der Dichte von 0050 auf 04933 md dic
damit verbandene Erniedripimg des Spes. Parachors, die durck Ausscheidmug der Verumzeinigungen
mit dem spez. Gewieht von iber 1+0 erreicht wirde, bedenlet fiir sinen Disseltreibstoff groficre Zind-
willigheit tnd bessere Verbrennungseigensehatten. Dic Erniedrigimg der Viskositat bedentot bessere
Versprithungsféhigkeit. Dic Verminderung des Hartasphaltes von 094 anf 0-068%, macht dieses Ge-
15 misch zor Verwendung als Treibil esst verwendungstahiz; die Gefahr der Koksbildung im Verbren-
mmgsraum ond der Dilgenverstopfung, sowie ein sonst unvermeidliches Festfressen der Kolben wird
durch dic erflindungsgemabie Behandlung beselidigt. Derselbe Vorteil driteict sich in der Herabseizung
des Verkokungsifiekstandes von 0-40 auf 002 aus. Ein ganz besonderer Varteil ist die erhebliche Ver-
minderung des Phenolgehaltes, da Phenole in Dieseltreibstoifen leicht zu Verharzungen wnd Diisen-
20 verstopiungen sovie zu Korrosionen und Xolhenfra$ fihren,

PATENT-ANSPRUCHE:

1. Verfahren sur Reinimung von Steinkollenteersl mit verdiinnten Séuren, z, B. Schwefelsfiure
waier Znsatz von Kohlenwasserstoffen der Paraffinreihe, daduxeh gekennzeichnet, dabl die Teersle
mit einem Gemiseh innerhalb von 180 bis 350° C siedender paraffinischer Kohlenwassarstotfe versetat
und dann bei gewdhnticher Temperatur mit der verdiinntén Saure, z. B. Schwefelsiure von 20%, H,80,-

25 Gehalt, behandalt werden. .

2. Verfahren nach Ansprnch 1, dadurch gekennzeichnet, dal die zur Aunsfiihrung des Verfahrens
erforderlichen Paruifinkohlenwasserstoffgemisehe aus Erzeugnissen der Benzinsynthese nach Fischer
und ‘Fropsch bestehen,

3. Verfahren nach den Ansprichen 1 und 2, dadurch gekennzeichnct, daB das abgetrennte

80 Teertl-Paratfinkohlenwasserstoffgemisch pach der tiblichen Waschung und darsuf Iolgender Troek-
nung gegehenenfalls noch in an sich bekannter 'Weise mit Bleicherde behandelt wird,

Staatsirodkerel Wian,



