r///P:;oédé de fabrication d'un combustible pour moteur & combusti
pour motenr Diesel

\___integrn&:rgtamment

REPOBLIQUE FRANGAISE.

MINISTERE DU COMMERCE ET DE L'INDUSTRIE.

—_—

DIRECTION DE LA PROPRIETE INDUSTRIELLE,

DU W S

BREVET D’INVENTION.

Gr. 14, — Gl 4.

N° 819.659

e

J—

MAL Friedrich UHDE et Theoder Wilhelm PFIRRMANN résidant en Allemagne.

=T

10

Demandé le. 23 mars 1837, &4 16" B5™, & Paris.
Déliveé le 12 juillet 1937, — Publié le 28 octobre 1957,
{Demande de brevet déposée en Allemagne Ie 20 mai 19 86, — Déclaration dee déposanis.)

L tenenr en hydrogine des huiles brutes

ou huiles combustible gui sont obtenues par

digtillation de pétroles. ou par hydrogéna-
tion de lignite ou d'huile de schiste, eic., ne
doit pas, conformément anx normes netnel-
les, &tre sensiblement infériewre a 12 .
Des hniles essentiellement pauvres en hy-
drogéne ielles que celles obienues par Iu
eolséfaciion ou la earbonisation de la houille
on du lignite, ne conviemnent pas telles
qu'elles & Palimenfutivn de moteurs Diesel.
On a réussi, il est vrai, & adapter i peu
préa de telles huiles, panvres en hydzogéne,

- % Valimentation du moteur Diesel, Grice
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i Putilisution de fortes compressions et de
mpdifications importantes de comstruetion
dans la culasse ef 1a chambre de compres-
sion, on peut, par exemple, uiiliser telle
qwelle de Phuile de goudron dams le motenr
Diiegel ; toutefois, vet emploi d'huile de gou-
dven néeessite, au démarrage et pour la
marche & vide, Putilisation d’une huile In-
flammable particulidre. -

On connait déja des procédds pour la fa-
brication Sconomigue dhuiles pauvves en
hydrogine demt les points d'ébullition ecor-
respondent 3 seux des hmiles pouy moteur
Diesel; on peut, par exemple, obtenlr des

hydrocarbures synthétiques lquides par hy-
drogénation des variétés les plus diverses de
charbon i Vaide de eontaeis appropriés pour
un, dosuge convensble de Phydrogéne, hydvo-
earhures dontla teneur en hydropéne, est bien
plus busse gue la norme préeitée de 12 %.
De telles huiles, pauvres en hydrogéne, pou-
veut, par exemple, &re obiennes par une
bydrogénation poussée de bilume primaire
par des contacts ayant une setion de con-
densation. Ces hydrocarbures synthétiques
liguides ont une teueur cn hydrogéne eom-
prise entre § et 0 %. De telles hulles, pan-
vres en hydrogine, sonf évidemment d'un
evitt pensiblement moins &evé que les huiles
riclies en hydrogine obtenues par synthdse.
On réalise par conséguent un progres tech-
nique appréciable si Ton arrive § briller
tolles quielles, duns le molenr Diesel, des
huiles panvres en hydrogéne chiennes d’une
manidre peu coliteuse i partir de charbons.
On 2 constaté qme les propriétés dinflam-
mabilité ded huiles hydrogénées, pauvres en
hydrogéne, sont médiacres, ce qui fait que
ees huiles hydrogénées, panvres cn hydro-
gine, ne s'allament ielles gu'elles, dans le
moteny Diesel, q'd des fempéraiures de
contbustion #lavées. Pour Ie démarrage et la
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marche & vide, il faut par eonséquent wiili-

ser avee de tels moteurs des agents auxi-

liaires éirangers pour maintenir le moteur
en. marche. Un $el procéds n’est pas A en-
visager d’'une manidre prafiqme pour une
copstruction généraiisée,

La présente invention a ponr objet ¥amé-
liovation de Vinflammabilité d’huniles pau-
vres en hydrogdne pour Valimengation de
motenss Diesel, huiles qui sont gbtenucs par
Phydrogénstion de 1a houille, du lignite,
ete. On pent, pax excmple, obtenir de telles
liniles, soit par une hydrogénation compld-
te, en une phase, du charbon, hydrogéna-
tion poussée jusqu'awx builes pauvres en
hydrogdne, soit par un procédé en deux
phases, auquel eas, on obtient, dans 1a pre-
midve phase, solf un extraif de chavhon,
goif vn bitnme primaire, ces corps Etant
transformés, an eours d'une denxi®me pha-
se, en huiles panvres en hydrogéne.

Sous Veéxpression « bitume primaire », on
entend désigner nn produit &’hydrogénstion
analogre zu bitwme, pratiquement exempi
de eendre, fusible et soluble dens des aro-
mates ou des naphténes, produit obtenu par
ie traitcment du charbon aves une guantitd
insuffisante d'hydrogine, sous pression, &
des templratures voisines de 400° G (380
i 420°) et en présence des solvants spéei-

. fiéy ci-dessns.
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Sous Vexpression « exirait de charbon »,
on entend désigner un produit &’exlraction
ahtenu b partir de eharben bitumines=x an
moyen d'un selvant ef sans action do by
drogéne.

On = constatd que les propriétés d*inflam-
mabilité des huiles hydrogéndes, panvres
en hydrogina, peuvent 8ire considérable-
ment améliorfes par une addition d’hniles
riches” en hydrogéne, On constute que les
hniles punvres en hydrogine se mélangent
avee les huiles riches en hydrogbne, et ceci
la plupart du tomps sans apparition de
phénomeénes de précipitation. On constate

en outre que les quantitéy d'builes addition-

nellos doivent &ire maintenues welativement
petites, ce qai fait que I’éeomomia Téalinde,
lors de la fabrieaticn d’mne huile bien in-
flammable par mélange de quantités impor-
tantez d’huiles pen cofiteuses ef pauvres en
hydrogéne avec de petites quanidtés d’hui-

— 2

les riches en hydrogdme, est trés sensible
epn, comparaison de ce qui a lien avee d'au-
tres procédés emiformément auxquels on ob- 5b
tient des huiles mormales riches en hydro-
géns et convenant pour les mofeurs Diesel,
par une hydrogénution directe de charbons,
© Les types d’huiles riches en hydrogéne
envisagés eonformément & la présenic in- bo
venticn sonf, par exemple, des huiles ob-
temues pax hydrogénation de charhong ef
des huiles obtenues par synihése A partir
d'oxyde de carbome et &'hydrogens, par
exemple conformément an proeéds connu de 65
Figeher-Tropseh, On a fait des essuis avec
une huile infermédiaive pauvre en hydro-
gine et obtenue par hydrogénation de char
bons, huile dunt Ia tenenr en hydrogéne était
de 8,6 %. A ucite hnile intermédiaive gqui 70
présentait de médiceres propridiés d’inflam.
wabdité, on a ajouté des guantités crvois-
sanfes @huile infermédiaive obtenue d'apréds
le procédé Fischer. Ceite huile d’addition
avait une tenenr cn hydrogine de 14 %. 76
Une addition de 15 A& 20 % d’'hoile infer-
médiaire Fischer & Phuile hydrozénde, pau-

" yre en hydrogine, 8taif suffisante pour -ue

T'on obtienne, dans nn moienr 3 chamive de
précombustion et fowrmant & grande vitesss, 8o
na fonctionnement convenalle dans toutes
les eonditions de condmiic pouvant se pré-
senter. Une quantité de 30 & 40 % d’huile
intermédiaire Fischer &tait néeessaire pour
répondre convenablement & foutes les condi-
tiong d¢ conduite avee un motenr & injee-
tion. et tournant & vitesse &evée, Les mé-
mes epsais ont Bt effecinés avee le disiil-
lat, pauvre en bydrogine, d’huile hydro-
génée ayart une teneur de 8,8 % en hylvo-
gene avec une addition d'woe hoile juber-
médiaize ricke en paraffine obfenue per
hydrogénation ponssée de la fraction 300-
880° dme hnile hydrogénde, pauvre en hy-
drogdne, Ces essaix avee addition d’une hui- ¢5
1o intermédinire, 1iche en hydrogne, ont
égaloment montrd qus las propriétés d'in-
flammahilitd des huiles’ pamvres em hydro-
sEna peuvent 8tre considérablement amélio-
réeg par des additions relativement pefites
d’hmiles riches en hydrogéne.

Lorsque I"on wveut meifre en cuvie le
procédd avee mne addition d’huiles rishes.
en poaraffme obtenues par Uhydrogénation
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des charhons, il faut détermduner dans cha-
que cas despiee quelles sont les fractions
de Thnile hydrogénéo qui se laissent le plus
facilement transformer en huile riche en
hydrogime, On choisit avantageusement des
fractiong qui peuvent sencichir en hydro-
atne avee une pefite formation de gmaz ct
Jessonoe, Ce cholx des fraetions doit &ire
Aéterminég dans chaque cos d'espdee et dé-
pend eszentiellement de la matidre premié-
e, Pest-i-dire dn charbon & hydrogéner.
T.e choix d’huile additicnnée et des quan-
titée Phuile addisionuclle riche en hydro-
gne doit également towjonrs &tre adapté
gux motems approprids. (Pest ainsi, par
exemple. que par des additions variables
Ihindle intermédinire de Fischer aux lmiles
Tvdrogéndes, pauvres en hyvdrogine, on pent
obtenir différents tvpes de eombmetible pour
motenrs Diesel domt les gualitds dhuile
Diesel penvent aller de celles mBcessaires
sux motens Diesel d'appareils de naviga-
tiom aérienme fusqd celles néeessaires pour
le motenr Dicsel normal des véhicules.

Tians tous les oas, 1l est nécessaire. lors '

de Paddition Ahuiles riches em hydrogéne,
de muintenir mnssi faible que possible Ia
fraction @hmiles riches cn hydrogdne. qui
est de grande valeur ci eofitense.

Tue entre possibilité pour la diminution
du cofit de e mélange eombustible est don-
néa par le mélange Iui-mdme dexirait de
charbon on de bitume primaire. Au lien
dn hittme. on peut fmalement mélanger deg
fractions & point Pébullition Gevé oblennues
A partir de bitume primaire 0% d’extrait de

_ chavhon, ou des fractions i paint Fébdli-
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45

Han glevé cbtennes A partly dhmile hvdre-
ofnée. De tello fractions 3 point d’éhnili-
tion &levé sont avantagensement obtenues
par distillation dans e vide, Te mélange des
produits précités. par exemnple des extraits
de charhon, dn bitume primaire. des Teae-
tions B point débullition Hevé dbuiles hv
drngénées, n’sboutit pas A nne Aiminntion
du ot du combustihte motenr par une
« exiension » ordinaire: on a au enntraire
eonstaté ane 1a dissolution on le mélange
Jes extraits solides des hitnmes eof des hmi.
log hvdrooénées 3 mnint d'ébuilition éevé
amaliore Jes neopvidtés Pinflammahilité des
huiles hydrogénées, panvres en hydrogéne.

[819.659]

Ces corps & point d'épullition Elevé présen-
tent, malgré leur teneur relativement assez
faible en hvdrogine, de trés houmes qualitée
Pinflammmabilitd, TTne simple ntilisation de
telles fractions 3 point d’¢hullition Eevé on
de bitnme aboutira, en raison de lenr visco-
gité, & o &chee. En combinaison toutefois
avee les hmiles intermédiaires, pauvees en
hydrogéne, et obtennes par hydrogénation,
il constitnent wn moven exncllent pour
muintenir faible la fraction C’huiles inter-
médinires, Tichey en hydrogéne gqui sunt de
grande valewr ct de cofit élové,

Tes corps susvisés tels que Vevtrait de
charbon, le bitume primaires, ete, sont
en généra] insolubles dans les hutles riches
en hydrogduc et & base de paraffine. 8i. par
conséquent, on dissont les extraits précités
on les bitmmes, ete.. dung les huiles hydro-
géndes, pauvres en hvdrogine, e si Pon ¥
ajmte ensuite des huiles intermédisires
hase de paraffine, il sc produit des floenda-
tions que Yon peut toutefois diminer de
nouveru aprés le mdélange par unc’ centri-
fugation ou par un filirage. On peut égale-
ment rendre parfailement stable Ta sohution
ohtente de facon quaprés wn emmagasinage
prolongé et eontact avee Tair et 2 Ia suite
de variations de températnra. il ne se pro-
duise paus de préeipitation. ni de Hoculation.
Dans ee but, on qjouts wne amantité ne
pen plus importante dlnile infermédiaive
riche en hvdrogine. A base de paraffine ef
avant une action de précipitation: i en ré-
gulte Ia précivitation dnne quantité wr pen
pins grande de bitmme gne dans le mhlange
normal. Le chauffage de Ja solntion pro-
vaque 1a réunion du hitume précinitd qui
peut facilement fire Gliminé par ecentri-
fagation ou par filtrage. Lexcés de Ta frac-
tion ajoutée A’hmile riche en hvdrontnue peut
Je morwenn Stve &iming par Aistiation ot
Pon obticnt, per ce moven v mélange nox-
mal @huile miermédiaire,- pauvre en hy-
drogdne, et de hitume, mélange qni a ia le-
nenr normale désirée en hmile intermédiai-
1o riche en hpdrogime, qui est stable anx
températures hasses et qui ne donne pag lien
i des préeipitations.
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Hremple. — On mélange, tout en chanf.

fant, avee 25 pariies de bilame une hmile
hrdrogénfe avent une teneur en hrdregine
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de §,5 9% et obtenue par hydrogénation
punssée de bitume primaive, huile dont
40 % bout i 300° ei dont 85 % bout jus-
qu'a 880°. On ajouie & 100 partics de Ia
solution chaufide 25 parties dune huile
intermélialve riche cn hydrogéue et dont le
point d’ébullition est compris enize 200 ot
300°. L'huile intermédiaire riche en hydro-

gine peut Gire obtenue soit par hydrogéna-

tion déeomposante de matérianx digtillahles
sontenant’ dn’ chavhon, soit par synthase &
partir d'nxyde de carbone et d'hydrogéne.

- Apris la mélange, 11 se précipite 8 % d'une

substance usphaltigue edllante que Ton &li-
mine par cenirifngation et gui pent étre
ajoutée lars de Thydrogénation” du bitume
primaire. La solution restanic cst disiillée

- Jusqwa 2320°, gréec & ghol on réeupire
" 12 % de P'hnile riche en hydrogine djoutée.
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Cette fraction éliminée riche en hydras
wéne est towjours réutiliséel La solution re-
froidia est relativemeni fluide, ne présente
pas de s&parations lors de vaviations de
température b présente tme houne inftam-
mahiliig dans le moteur Diesel.

Au lien de Taddition préeitée de 25 %
sde bitume primaire, on peut également uti-
liser unc partie correspondante dume frac-
fion de bitume primeive bonilladt jmsgu'a
400°, fraction ayani && obierine par dis-
tiflation dang le vide. Cette fraction qui
hout mi-dessous de 400°, est dissonte dans
Thnile panvre en hydrogéne et e améliore
son inflatnmahilits, en qui fail que la partie
d’huile additionpelle riche "en - hvd‘me:ﬁne
peut &ive abalssfe eutre 8 ot 127 %.

Les produitz obtenus conformément dan
rrocédé susvisé ont 1o méme valeur, en ce
gui eoncerne leur inflammabilité, que les
Imiles Diesel normales, Torsgue I'on von-

1ait ohtenir par hedrogénation compléte de

charbunr une hnile Diesel aussi inflamma-
ble, on e pouvalt pas empécher yme forma-
tion importunte d'essence et ‘de zaz hedro-
génts, riches en hydrogene, par snife de 1a
ﬁxation néecgsairement plus Bevés de The-
drogéne. (Uest pour cette raison que lors
e telle hydrogéuation poussée du char-
bon pour le transformer ¢y hinfic Diesel. 1a
eonsommafion totale en hydrogine &appro-
the beauconp de Ia eonsommation qui o lem
lors de Phydrogénation compldte de charhem

— ko

pour le fransformer en essence. Pour cette
raison. il est non semlemment plus avanta-
genx, mais également beaucoup plis sim-
ple. de ne pousser Thydrogénstion de mauté-
viapx distillublez contenant dn charbon gue
Jusqu’dl Pobtention d'une haile Intermédiai-
te pauvre en hydregine et d'wméliorer les
propriéiés dinflammabilité par wwe addi-
Hen d'hmiles intcrmédiaives, riches en hy-
drogéne. Losque Pon désire obtenir ’hui-
le additionrelle désivée par Phydrogénation
SOTS pressmn on peut avant'!geusement
cholsiv eelles” des Fractions gui se laigsemt
considérablement hydrogéner de 1o manidre
la Phh simple et avee me formaiion faible
dessenee et de gaz '

iksumE

Lo présente invention a pour objel un
proeédd pour la fabricaiion de vombusti
ble pour ‘moteurs Diesel. co procddé pré-
sentant les caractédistiques suivantes pri-
ses’ isol€ment om en combinaison:

1 On fabrique par hydrngénation de ma-
térianz distillables” conténani du chavhon,
par exemple .de Iz houille, du’lignite. des
extraits de charbun, dd litume. primaire,
ete.. des huiles “pawvres - -en hydrogéne aox-
quelles on ajonte deés’ hmlcs riches ex hy-
dmesene,

2* T'huile additioonelle riche éen hydre-
gine esl obfemic par synthese i partir
d'oxyde de carbone et d'hydroggne; -

5° L'huile additionrielle riche 'en Kvdre-
géne cst fabriquée par hydrogépation do
lirnille, de lignite, d'exfraits de charbon on
de hitums primaire;

4 On ajoute i Thuvile panvre en hydre-
géne, avanl oun apres zon mélange avee de

Thuile riche en hydvogdue, des hydrocarbu-

res 4 point d’éhullition éevé. obtenus par
distilation dextraits de ehathon et de bi-
tume primaire;

5° Op ajoute & huile panvee en livdvo-
efne avani on aprés son mélange avee Lhul-
le riche en hyidrogine, 'des hydrombures
bitumineux solided iéls que des ewiraits de
charbon et des bitumes primaires obtenus A
pactir de charbon;

4° On' ajoute Phuile fiche en hydrogéne
et bowillang faeilement dans une propostion
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_ supérienre 4 cefle gni est nécessaive, et Your | des corps préeités de poids moléculaire &e-
réeuptre de nonveau l'exeds prévité de ceite l vé, grice & quoi le mélange se trouve sta-
huile riche en hydrogéne aprds géparation  bilisé.
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