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(54) VERFAHREN ZUR UMWANDLUNG VON KOHLE UND/ODER HO.CHS|EDENDEM ERDOEL- ODER
TEERRUECKSTAENDEN DURCH SPALTENDE DRUCKHYDRIERUNG

{57)Bei der spaltenden Druckhydrierung wird ein Gemisch aus gemahlener Kohle in einem asphaltarmen Oel und/oder
hochsiedenden Erdoel- und oder Teerrueckstaenden sowie einem hydrieraktiven Katalysator in das obere Ende eines
Reaktionsgefaesses eingefuehrt. In einer oberen Waermetauschzone stroemt dem Gemisch wasserstoffhaltiges, auf
Reaktionstemperatur befindliches Gas in einer solchen Menge entgegen, dafd das Gemisch entsprechend aufgeheizt bzw.

das Gas abgekuehlt wird. Das am unteren Ende des Reaktionsgefaesses eingefuehrte wasserstoffhaltige Gas wird in

direktem Waermeaustausch mit dem auf Reaktionstemperatur befindlichen, aus der Hydrierzone kommenden, feststoffhaltigen
Gemisch auf die Reaktionstemperatur aufgeheizt, wobei dieses Gemisch, in dem sich die Hauptmenge der
Hydrierungsprodukte befinden, am unteren Ende des Reaktionsgefaesses abgezogen wird. in der oberen und in der

unteren Zone des direkien Waermeaustausches sind Boeden fuer den Gegenstrom von Gas und Fluessigkeit in einer

solchen Menge angebracht, dass ein ausreichendes Inberuehrungsbringen des wasserstoﬁhalngen Gases mit dem fluessigen

Gemisch gewaehrleistet ist. -Figur-
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Verfahren zur Umwaﬁdﬁng-von Kohle und/oder hochsiedenden
Erdél- oder Teerlickstdnden durch spaltende Druckhydrie-
rung. ‘

Anwendung. der  Erfindung:

Die Erfin&ung betrifft ein Verfahren zur Umwandlung von
Kohle und/oder hochsiedenden Erddl- oder Teerriickstidnden
durch spaltende Druckhydrierung in einem bevorzugt senk-
recht angeordneten, mit Zwischenbdden versehenen Reaktions-
raum unter Gegenstromfihrung des kohlenstoffhaltigen Ma-

terials und des wasserstoffhaltigen Gases.

Charakteristik der bekanhten technischen Loésungen:

Die spalﬁende’DruCkhydrierung von z. B. Stein- oder Braun-
kohlen ist seit langer Zéit'bekannt. Man behandelt im all-
" gemeinen gegebenenfalls getrocknete und feingemahlene Koh~-
-1e, mit einem schweren 01 zu einem Brei angerieben, zu-
ndchst in der sogenannten Sumpfphése bei hohen Driicken,
_bis zu etwa 700 bar, und hohen Temperaturen, z. B. 400~
500° C, mit Wasserstoff. Das erhaltene Produkt wird z. B.
zundchst in einem auf etwas unterhalb-der Reaktionstempera-
tur gehaltenen HeiBabscheider gefliihrt, aus dem man ein
Sumpfprodukt (Abschlamm) sowie heisse Gase und kohlenwas-
- serstoffhaltige Démpfe abzieht, die in gewilinschter Weise,

z. B. destillativ, aufgearbeitet werden.

Man arbeitet bei der Druckhydrierung in Gegenwart von
Katalysatoren, die man im allgemeinen in feiner Form, z.B.
aufgeschldmmt in dem Kohlebrei, in den Reaktionsraum ein—
_ fihrt und mit dem Abschlamm-aug dem Prozess entfernt. Man
hat bereits in frither Zeit vorgeschlagen, bei der Druck-
hydrierung von Kohle auch in Gegenwart von fest angeordne-
ten Katalysatoren zu arbeiten (PRP 720824), wobei man den

Wasserstoff im Gleich- oder Gegenstrom zu der Kohle fiihr-

t+e
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Eine solche Hydrierung mit Festbett—Katalysatorén konnte
sich jedoch nicht durchsetzep,_dg.die Katalysatoren zu
schnell ihre Aktivitdt verloren; In der Technik hat man
daher nur mit im Kohlebrei suspendierten feinverteil-

ten Katalygatbren, z. B. Eﬂsenverbindungen, gearbeitet.
Dabei stellte es sich heraus, dass nur leere Reaktoren,
insbesondere solche ohne Quereinbauten, zufriedenstel-
lend arbeiteten, da andernfalls sehf schnell Ablagerungen
an den Einbauten auftraten, die zum Abstellen der Anlage
zwingen konéten (Krdnig, "Die katalytische Druckhydrie-
rung von:Kohlen, Teeren und Mineraldlen", Springer Verlag
1950, S. .26). Ferner erwies sich eine Gleichstromflhrung
von Kohlébrei und Wasseistoff am vorteilhaftesten, da

die Einwirkung von Wasserstoff auf den frischen Brei be-
sonders intensiv ist und somit infolge der positiven War-
meténung‘dér Reaktioh die Eintrittstemperatur des Reak-
tors verhdltnismdssig hiedrig gehalten werden konnte (1.
c., 8 31). Ausserdem war gefunden worden, dass bei der
Vorerhitzung des Kohlebreis zweckmdssig Wasserstoff zu-
gegen sein soll/ damit dié<Bildunq von Polymeren bei der
notwendigen Vorheizertemperatur, bis zu etwa 400° C,
vermieden (1. c;,S.28)‘und eine efstenydrierung der
Kohle erreicht wird; die in erheblichem Umfang bereits

im Vorheizer verlduft (1; c., S. 39). Man hat daher bis

in neuester Zeit dié Kohlehydrierung -in der Sumpfphase
nur in der oben beschriebenen Art durchgefiihrt, auch bei
neuen Versuchen mit Festbettkatalysatoren (DT-0S 2 224 364,
DT-0S 2 715-625,4DT—AS~2'654 635), obschon diese Verfah-
rensweise erhebliche Nachteile hat. Neben dem hohen appa-
rativen Aufwand sind besoﬁders stdrend der Umstand, dass
infolge des Kohlebrei—Wasserstoff—Gleichstroms mﬁt fallen-
dem Wasserstoffpartikaldruck dieser nicht den Forderungen
entspricht, wie sie angésichts des von Reaktor zu Reaktor
schwieriger werdenden Kohleabpaus an sich zu stellen sind,
so dass es zu'einer'unbefriedigenden Ausnutzung des Reak-
tionsraums kommt. Ferner ist der'Wérmeaustausch zwischen
gen mit niedriger Temperatur eingefilhrten und mit hoher
Temperatur aus dem Reaktonsraum austretenden Produkten nicht

Antimal. z1mal die Wirme dea Abhachlamms nicht genutzt wird.
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Hinzu kommt, dass die R6hrenbiindel der iiblichen Regenerato-
ren schnell vefschmutzen, wodurch die Warmedurchgangswerte
stark absinken. Aus dieseanrﬁnden wird zur Erreichung der
flir das Ingangkommen der Hydrierreaktionen erfordeflichen
Temperatur der Betrieb eines Vorheizers notwendig, der

einen hohen Energieverbrauch aufweist.

Ziel der Erfindung:

Der Erfindung liegﬁ unter anderem die Aufgabe zugrunde,
die Durchflihrung der sogehannten Sumpfphasenhydrierung
‘mit Hilfe eines Verfahrens zur Umwandlung von Kohle und/
oder hochsiedenden Erddl- oder Teerriickstidnden durch spal-
" tende Druckhydrierung bei Temperaturen von 400-500° C

" und unter Driicken von 80-700 bar, wobei man ein Gemisch
aus in Kohlenwasserstoff8le eingebrachter gemahlener
Kohle oder hochsiedenden Erddél- oder Teeriickstdnden und
einem Katalysator in Gegenwart von wasserstoffhaltigem

Gas durch eine Hydrierione leitet, zu verbessern, und zwar.
sowohl hinsichtlich des apparativen Aufwandes als auch des

Energiebedarfes.

Darleqgung des Wesens der Erfindunéz

Zur Losung dieser Auféabe schldgt die Erfindung vor, dass
man ein kohlenstoffhaltiges Gemisch aus feingemahlener,
ggf. getrockneter Kohle in einem asphaltarmen Ol und/oder
hochsiedenden Erddl- und/oder Teerrlickstdnden sowie einem
in feinverteiler Form.vorliegenden hydrieraktiven Kétaly—
sator mit einer_Témperatuf von 80 - 350° C am oberen Ende

eines Reaktionsgefédsses zufﬁhrt,

das wasserstoffhaltige’Gas teilweise mit einer Temperatur
von 20-250° C am unteren Ende des Reaktionsgefdsses und
teilweise als kaltes Gas in die auf eine Reaktionstempe-
ratur  von 400-500° C gehaltene in dem‘Reaktionsgeféss be-
findliche Hydrierzone zuftihrt und im Gegenstrom zu dem
~kohlenstoffhaltigen Gemisch leitet, ‘

das kohlenstofﬁhaltibg’Gemisch nach seinem Eintritt in das

Reaktionaacfias im Airekten Wirmeanatraitacrh mi+ Aem anf Re-
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aktionstemperatur befindlichen, aus der‘Hydrierzone auf-.
wirts strdmenden wasserstoffhaltigen Gas auf die Reak-
tionstemperatur aufheizt und anschliessend das so ge-

kithlte Cas am oberen Ende des Reaktioﬂsgefésses abzieht,

das am unteren Ende des Reaktionsgefdsses eingefilihrte
wassérstoffhaltige’Gas in direktem Wdrmeaustausch mit
dem auf Reaktionstemperatur befindlichen, aus der Hy-
drierzone kommenden feststoffhaltigen Gemisch auf die
Reaktionstemperatur aufheizt und dieses Gemisch, in dem
sich neben den Feststoffen dié Hauptmenge der Hydrie-
rungsprodukte befindet; am unteren Ende des Reaktions-
' gefdsses abzieht,

wobei man in der oberen und der unteren Zone des direk-
ten Warmeaustausches Boden filir den Gegenstrom von Gas
und Fliissigkeit in einer solchen Zahl anbringt, dass
ein ausreichendes Inberilhrungbringen des wasserstoff-
haltigen Gases mit dem fllissigen Gemisch gewdhrleistet
ist.

Als Ausgangsstoffe kéﬂnen alle Kohlearten, mit beson-
derem Vorteil Braunkdhlen;-gewahlt werden. Die Kohlen
werden im allgemeineh auf eine Korhgr8sse von unter etwa
5 mm gemahlen und, falls erforderlich, auf einen Wasser-
gehalt von gtwa 0,1 -12% getrocknet. Als Anreibdl zur
Herstellung des Kohlenstoff und Katalysator enthalten-
den Cemischs benutzt man vorteilhaft ein aus dem Verfah-
ren stammendes Ol, z. B. ein Vakuumdestillat aus dem
Sumpfprodukt eines hinter dem Hydrierreaktor angeordne-
ten Abscheiders oder Mittel- und Schwertldestillate. Man
kann selbstverstindlich auch Fremddle einsetzen. Der
Asphaltgehalt des Anreibdls seoll unter etwa 5 % liegen.
Man wihlt im allgemeinen im Gemisch ein Verhdltnis von
Kohle zu Anreibdl von etwd 1:3 bis 1:0,8,‘insbeéondere

.1:1;5 bis l:1. Das Anreiben kann in bekannter Weise er-
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folgen. Bei Wahl der Anreibkomponenten ist darauf zu achten,
dasé das Gemisch bei den Einfilhrungstemperaturen in den Re-
aktor, die bei etwa 80-350° C, insbesondere 80-120° C, lie-
gen sollen, noch ausreichend fliessfdhig ist. Weitere Aus-

gangsstoffe sind hochsiedende Erd6l- und/oder Teerriickstin-

de, in die ebenfalls Katalysator eingebracht wurde.

Der Katalysator kann an beliebiger Stelle der Einsatzstoff-
Zubereitung zugegeben'werden, z. B. in Form einer L&sung.

Als Katalysatdr kénnen alle liblichen hydrier- bzw. spaltak-
tiven Verbindungen gewihlt werden, wie sie z. B. aus dem Ver-
- fahren der Kohle- oder Olhydrierung bekannt sind. Da im all-
gemeinen von. einer Wiederverwendung des Katalysators Abstand
genommen wird, wird man preiswerte Verbindungen einsetzen,

Zz. B. Eisensalze, und zwar z; B. in Mengen von etwa 0,5 -
10%, bezogen auf die eingesetzte Reinkohle.

Die Einsatzgemische werden in das Reaktionsgefiss in iib-
licher Weise am oberen Ende eingeflihrt und gelangen in elne

. obere Warmeaustauschzone Hier strOmt ihnen wasserstoffhal-
tiges, auf Reaktionstemperatur befindliches Gas in einer sol-
chen Menge entgegen, dass das Gemisch entsprechend aufge-
heizt bzw. das Gas-abgekiihlt wird. Die Reaktionstemperatur
liegt im allgemeinen béi'400—SOO° C, insbesondere 470-480° C.
Der Reaktionsraum wird auf einen Druck zwischen.etwa 80 -
700, insbesondere 100 - 300 bar gehaiten. Dabei wird der
Druck so gewdhlt, dass der Hauptteil der Hydrierungspro-
dukte in flissiger Form vorliegt und somit am unteren Ende
des Reaktlonsgefasses zusammen mit den Feststoffen abgezo-
gen werden kann. |

Das dem am def des Reaktionsgefdsses eintretenden kohlen-
' 'stoffhaltigen Gemisch entgéggngefﬁhrte Kreislaufgas ist
mit in der Hydrierzone erzeugten Kohlenwasserstoffen ge-
sdttigt. Deren Hauptmenge, z. B. 80-85 %, kondensiert in

dem relativ kalt entgegenstrémenden kohlenhaltigen Gemisch.
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Dabei wird das.Kreisiaufgas, zZ. B. auf.étwa die Gemischein-
trittstemperatur abgekiihlt und am oberen Ende des Reaktions-
gefidsses abgezogen. Es kann direkt wieder in dieses oder z.
B. tiber einen WérmeauStauSCher in einén Flissigproduktab~
scheider gefiihrt werden. In dem Wirmeaustauscher kann das
das Reaktionsgefdss verlassende Gas im indirekten Wirmeaus-
tausch z. B. mit aus dem Flissigproduktabscheider stammen-
den Kreislaufgas gekiihlt werden, aus dem zuvor die in ihm
befindlichen Kohlenwasserstoffe z. B. durch eine Olwésche

entfernt wurden.

Das mit den kdndensiertéh Kéhlenwasserstoffen beladene Ge-
" misch bewegt sich in dem Reaktionsgefdss in die Hydrier-

" zone abwirts. Hierbei erfolgt der Kohlenstoffabbau unter
.positiver Wérmeténung; wobei durch Zufillhrung von Kaltgas
die Reaktionstemperatuf auf die gewlinschte HGhe, z. B, 470 -
480° C, eingestellt wird:_Bei dem Durchgang durch die Hy-
drierzone wird der Kohlenstoff in dem Gemisch je nach Ein-
satzprodukt~bis zu 99 % abgebaut. Dies trifft insbesondere
auch z. B. bei Braunkohlen zu.Die Verweilzeit des kohlen-
stoffhaltigen Gemischs bzw. der fliissigen Hydrierprodukte
liegt bei etwa 15 - 120, vorzugsweise 30 - 60 Minuten.
Dabei ist es ein Vorteil des erfindungsgeméssen Verfahrens,
dass im Gegensatz zu der Arbeitsweise eines {iblichen Sumpf-
phasenreaktors, béi dem die neugebildeten Kohlenwasserstof-
fe dampffdrmig aus dem Verfahren abgeflihrt werden und sich
so weitergehender Eiﬁwirkung des nur im fllissigen Gemisch

- wirksamen Katalysators entziehen, der liberwiegende Teil

der Kohlenwasserstbffe flﬁssig bleibt, wodurch die Hydrie-

.xung verbessert wird.

Pas nicht filir die HydrierungAverbraUChte wasserstoffhaltige
Gas wird in einem Kreislaufgasstrom im-Gegenstrom zu dem
kohlenstoffhaltigen GemiSch‘am;unteren Ende oder seitlich
unter dem gewilinschten Reaktionsdruck in das Reaktionsgé-
.fdss gefilhrt. Sein Wasserstoffgehalt wird im allgemeinen
liber etwa 65'Vol.¥%, insbesondere liber etwa 75 Vol.-%,

liegen. Man kann den Kreislaufgasstrom vorwdrmen,z. B. im
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tionsraums abgefﬁhrtén Gasen.und Dampfen, z. B. auf Tempera-
turen big zu ca. 250° C, insbesondere bis zu ca. 100° C.

Die weitere Aufheizung des Kreislaufgasstromes aﬁf,die
Reaktionsﬁemperatur erfolgt dann in einer Wirmeaustausch-
zone im unteren Teil des Reaktionsgefisses, wobei die aus
der Hydrierzone kommenden, auf Reaktionstemperatur befind-
lichen Produkte ihre Wirme auf das Gas ibertragen. Die Menge
des Kreislaufgasstroms wird vorteilhaft so gross gewdhlt,
dass dieses in der unteren Warmeaustauschzone unter ent-

- sprechender Kithlung der Produkte auf die gewlinschte Reak-
'tionstemperatur, z. B. 470 - 480° C, aufgeheizt wird. Das

in die Hydrierzone eingefliihrte Kaltgas wird durch die Reak-

tionswdrme auf die Reaktionstemperatur gebracht.

Der Wasserstoff, der den bei der Hydrierung verbrauchten
sowie den mit den Produkten aus dem Reaktionsraum in ge=-
18ster Form entfernten Wasserstoff ersetzen soll, wird als
sogenanntes "Frischgas"} das'vorteilhaft einen Wasserstoff-
gehalt von z. B. lber 95 Vol.-% besitzt, dem Kreislaufgas
zugesetzt oder auch in Form von Kaltgas an einer oder mehre-
ren Stellen des ReaktbrS‘eingefﬁhrt. Die Menge des Kalt-
gases muss so gewdhlt werden, dass sie ausreicht; die bei
der chemischen Umsetzung freiwerdende Wirme zu entfernen,
soweit diese nicht mit den Produkten, die den Reaktionsraum
verlassen, oder durch Abstrahlung abgefiihrt wird. Die somit
zur beliebigen Verwendung verflighare Wdrme ist gr8sser als
bei der bisher iliblichen apparativen Anordnung einer Sﬁmpf—
phase, bei der die abgestrahlte und daher nicht nutzbare
Warmemenge wegen der grdsseren Anzahl der notwendigen Appa-
rate, z. B. Generatoren, Kllhler, heisser Leitungen, erheblich

grosser ist als bei dem erfindungsgemdssen Verfahren.

Die weitere Aufarbeitung der .Umsetzungsprodukte wie auch der
in ihnen enthaltenen Feststoffe erfolgt in bekannten und Ub-
lichen Arbeitsweisen. Auch bei der erfindungsgemésseﬂ Art
der Hydrierung kann es vorteilhaft sein, neben dem Teil des
Sumpfproduktes aus dem Abscheider oder auch bestlmmter 0l-

frakt}onen, die als Anreibdl Verwendung finden, weitere
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Mengen im Kreislauf in die Umsetzung zurickzufithren. Im '

allgemeinen ist dies aber nicht erforderlich.

Da auch eine Rlckflihrung eines Teils des feststoffhaltigen
Abschlamms, wie sie bei der iiblichen Arbeitsweise in einer
Sumpfphase vorgenommen wird; bei dem erfindungsgemdssen
Verfahren entfallen kann, und wegen der kurzen Verweil-
zeit der Feststoffe ist der Asphaltgehalt in dem abgefiihr-
ten Produkt sehr niedrig und die in ihm befindlichen Fest-
stoffe neigen nicht dazu, Verkrustungen oder unerwilinschte
kérnige Ausfdllungen, den sogenannten Kaviar, zu bilden,

- die sich sonst durch allm&hliches Zusetzen von Reaktor

. und Leitungen sehr stdrend bemerkbar machen. Dadurch

. ist auch ein geringerér Druckabfall gegeben als z. B.

bei der friiher liblichen Sumpfphasenhydrierung.

Die erfiﬁdungsgemésse Kombination von Warmeaustausch und
Hydrierung im Gegenstrom gestattet eine'besqnders gute
Ausnutzung des Reaktionsvolumens, d. h., héhere Durchsitze
an Kohlenstoff als biéher mdglich. Man kann zur Herstellung
des kohlenstoffhaltigén Gemisches neben den genannten Olen
auch noch Anteile von niedriger siedenden Kohlenwasserstof-
fen, z. B. aus dem Beﬁziﬁbéréich, zusetzen. Dadurch kann
.die zugefiihrte Kohlenstoffménge erh&ht werdén, da diese
Kohlenwasserstoffe zumindest £eilweise aus dem Reaktor

mit dem Kreislaufg&sét:qm entfernt werden, so dass sie die

Reaktionszone nicht wesentlich belasten.

- Dexr fir das erfihdungsgemésse Verfahren benutzte Reaktor
soll zumindest in den oben und unten im Reaktionsgefdss
befindlichen Warmeaustauschzonen Vorrichtungen besitzen,

die eine gute Durchmischung der Reaktionsteilnehmer gewdhr-
leisten, aber auch dafiir sorgen, dass nach.der Durchmischung
eine mdglichst gute Trennung der fliissigen und gasfdrmigen
Produkte erfolgt; Filr diese Zwecke ist besonders der Ein-
bau von BSden in den Reaktionsraum geeignet, wdhrend der
‘von FUllkOrpern sich nicht so gut bewdhrt hat. -In einer be-
vorzugten Ausfﬁhrunqsféfm‘sollen die Bbden abwechselnd sich

gegenﬁbérliegende, an der Wandung des Reaktors befindliche
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Aussparungen besitzen und konnen éusatzlich noch in der
verschiedensten Weise gelocht sein. Sie werden entweder
waagerecht cder zur Aussparung hin schrig nach unten wei-
send angeordnet. In einer besonders vorteilhaften Aus-
fithrungsform erhalten sie an dehﬂAussparungen nach unten
gebogene Kanten, die zur Erhéhdng der Durchmisbhung durch-
brochen sein kénnen;'z;‘B; gezdhnt sind. Es muss eine
ausreichende Anzahl solqher BSden vorgesehen werden, ins-
besondere in den genahnten Reaktionsrdumen, in denen je-
weils der WarmeauStauSéh.zwiSChen ab- und zugeflihrten Pro-
dukten stattfindet. Mit'VQrteil kann man auch die B&den in
der Hydrierzone, ber diese verteilt oder in bestimmten

Abschnitten,. anbringen.

In den Aussparuﬁgen der Bbdden Werden Gas und Flilissigkeit
unter krédftiger Durchwirbelung gemischt und strdmen dann.
an'den’Bodenflééhen in z. B; horizontaler Gegenrichtung
aneinander vorbei, um sich danach wieder zu trennen. Durch
die nach unten gebogenen; gegebenenfalls durchbrochenen

~ Kanten an den AuSsparungéﬁ bilden sich unter den Bd&den
Gagrdume, die den beschfiébenen Vorgang beglinstigen. In
einer besondé;s vorteilhaften Ausfllhrungsform werden die
Bbden, insbesondere béi Reaktor-Durchmessern bis z. B.
1500 mm, in Gruppen; z;.B; jeweils vier Bdden oder mehr,
angeordnet. Auf diese}Weise wird bei guter Ausnutzung des
Reaktionsraums eiﬂe praktisch vollsténdige Trennung von
Gas und Flﬁssigkeit néch deren Durchmischung erreicht und
ein Zurﬁckstrémen der Flissigkeit vermieden. Bei grbsseren
Reaktor—Durchmesserh_genﬁgen gegebenenfalls weniger Bdden.
Es kann vorteilhaft sein, das oberéte Schikanenblech einer
jeden Gruppe in der Hydrierzone mit mehreren Perforationen
zu versehen,‘durch die das Gas austreten und zu der ndch-
sten Schikanenblechgruppe aufsteigen kann. Durch die Anord-
nung der deen in Gruppen wird der Reaktionsraum in Ab-
schnitte unterteilt, in-denen sich sprunghaft der Wasser-
stoffpartialdruck &dndert, wodurch die Umsetzungen vorteil-

haft beeinflusst werden.
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Die Reaktoren konnen im librigen die iiblichen Vorrichtungen,
z. B. zur Zu- und Abfllhrung der Produkte, zur Temperatur-
messung und -regelung, besitzen und auch aus den iiblichen
Werkstoffen gebaut sein. Wdhrend man sich beil def Durch-
flihrung der spaltenden Druckhydrierung nach den bekannten
Verfahren im allgemeinen auf innere Reaktordurchmesser bis
zu etwa 1500 mm beschridnken muss, da andernfalls die Durch-
mischung nicht ausreichend war, kdnnen bei dem erfindungs-
gemdssen Verfahren ‘Reaktoren mit inneren Durchmessern von
3000 mm und mehr zum Einsatz kommen, da die erfindungs-
gemdss anzubringenden Einrichtungen auch bei diesen Abmes-
sungen eine gute Durchmischung bewirken. Die Zufilhrung des
. Kreislaufgasstromes und der Kaltgase kann in bekannteL

. Weise erfolgen.

Selbstveréténdlich kann man die erfindungsgemdssen Gegen-
strom-Reaktoren mit den bekannten, lblichen Gleichstrom-
Reaktoren kombinieren oder auch mehrere Gegenstrom-Reak-
toren hintereinander schalten. Dann wird man den Gegenstrom
zwischen dem oberen Teil des ersten Reaktors und dem unteren
Teil des letzten Reaktors erzeugen. Dies dilirfte aber nur in
Ausnahmefdllen erforderlich werdeﬁ) da die erfindungsgenmdss
betriebenen Reaktoren‘wégen der MBglichkeit, sie mit grds-
serem Durchmesser zu'betfeiben als die bisher verwendeten
Reaktoren, wesentlich héhére Durchsétze zulassen, zumal der
Druckabfall in dem Reaktor gering ist.

Ein ganz wesentlicher-Vorteil des erfindungsgemdssen Ver-
. fahrens ist es,&dass der apparative Aufwand erheblich ge-
ringer ist als bei der in Ublicher Weise benutzten Sumpff
phaseapparatur; Diese umfasst getrennte Einrichtungen zum
Vorheizen der EinsatzétoffeL zuy Durchfilhrung der Hydrier-
reaktion und zum Kithlen dér erhaltenen Produkte. Dabei

ist z. B. der Vorheizer bésonders anfdllig gegen Verschmut-
zurigen, Korrosicn undﬂEroqion,fwie dies auch die zwischen
den Apparéturen befindlichen heissen Leitungen sind. Diese
"aufwendigen und stdranfdlligen Einrichtungen entfallen

bei dem erfindungsgeméésén Verfahren, da hier die Warme-

austauscher und die Hydrierzone in einem Apparat zusammen-
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gefasst sind. Dementsprechend ist z. B. der Aufwand fir Mon-

tage und Reparatur verringert.

Weitere Vorteile sind eine verbesserte Ausnutzung des
Reaktionsraums sowie erhebliche‘Einsparﬁngen an Energie beil
der Durchflhrung des erfindungsgeméésen Verfahrens, da die
sonst erforderliche aﬁfwendige;Vorheizung der Einsatzstoffe
entfdllt und auch die W&rme des Abschlamms, d. h. des am
unteren Ende des Reaktionsgefisses abgefiihrten Produktge-
misches,optimal genutzt wird. Hinzu kommt, dass wegen der
Mbglichkeit, gemdss der Erfindung den Hydrierreaktor sehr
gross bauen zu'kénnen,‘an die Zusammenfassung mehrerer Ub-
lichér'Sumpfphasekammern gedacht werden kann, wodurch erheb-

liche wirtschaftliche Vorteile erzielt werden.

Ausflihrungsbeispiels

In.der Fiqgur ist das erfindungsgemisse Verfahren beispieis-
weise im Prinzip dargestellt, wobei- der Einfachheit halber
auf die Darstellunq'der erforderlichen und iblichen Neben-
apparate, z. B. Pumpen, Kompressoren, Wdschen, verzichtet
wurde. Als Einsatzstoff wurde Kohle gewdhlt.

In den Reaktionsragm‘l;déi unter erhShtem Druck steht, wird
lber Leitung 5 feingemahlene, nur noch geringe Wasseran-
teile enthaltende Kohle, gzusammen mit feinverteiltem Kata-
lysator in einer Schwerdlfraktion gemischt, mit relativ

- niedriger Temperatur éingefﬁhrp; Der Reaktionsraum ist mit
‘Gruppen von Waagerecht angeordneten Bdden 2 ausgestattet, die
“abwechselnd an den sich gegenliberliegenden Wandungen Aus-
sparungen 3 besitzen; die mit nach unten gebogenen Kanten 4
mit sdgezahnartigen Aussparungen versehen sind. Dabei umfas-

sen die obere und untere Gruppe mehr Bdden als die im mitt-

. - leren Reaktionsraum. Nach Wirmeaustausch in der oberen Grup-

pe, bei dem das kohlehaltige Gemisch durch im Gegenstrom

geflihrtes heisses wasseﬁstoffhaltigés Gas auf die Reaktions-
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temperatur gebracht wird, strdémt das Gemisch nach unten
durch die der Durchmischung dienenden Bddengruppen, wobeil
die Hydrierung der Kohle stattfindet. Durch die Leitungen

9 wird kaltes, wasserstoffhaltiges Gas eingeflihrt, mit des-
sen Hilfe die Wirme, die bei der exothermen Hydrierreaktion
entsteht, soweit abgefiihrt wird/ dass die gewlnschte Reak-
tionstemperatur im mittleren Reaktionsraum eingehalten
wird. Die in diesen'eingefﬁhrtén wassérstoffhaltigen Gase,
d. h. die Kaltgase sowie das Uber Leitung 7 am unteren Teil
des Reaktionsraumes eingeleitete Kreislaufgas, verlassen
den Reaktionsraum {iber Leitung 8. Am Kopf des Reaktionsge-
. fdsses wird ein vonrflﬁssigén Prodﬁkten freier Raum 14 ein-
_gestellt. Aus der Hydrierzone tritt das den Hauptteil der
Hydrierprodukte enthaltende Gemisch in .die unterste Boden-—
gruppe, die ebenfalls als Wérmeausfauscher dient. Hier
wird die- Wérme des auf Reéktionstemperatur befindlichen Ge-
mischs auf das iiber Leitung 7 zugeflihrte wasserstoffhaltige
Kreislaufgas ﬁbertragen} das vorher im indirekten Wdrmeaus-
tausch in dem WérmeauStauséher 10 vorgewdrmt wurde. Nach
entsprechender Abkiihlung wird das Gemisch fiber Leitung 6
aus dem Reaktionsraum abgezdgén und einer (nicht gezeigten)
Aufarbeitung'zugefﬁhrt. Die liber Leitung 8 am oberen Ende
des Reaktionsraums abgezogenen Gase, die in der oberen Boden-
gruppe auf eine niedrige Temperatur gebracht wurden und Koh-
lenwasserstoffdimpfe mit sich fithren, ‘gelangen nach Durch-
laufen des Wirmeaustauschers 10, in dem sie ihre Wéarme in-
‘direkt auf das Kreislaufgas abgeben, in den Abscheider 11,
aus dem die kondensiértén Kbhlénwasserstoffe'ﬁber Leitung
12 abgezogen werden; tiber Leitungen 13 oder 13a kann dem
tiber Leitung 7 gefiihrten Kreislaufgas, gedebenenfalls nach
dessen (nicht gézeigter)Wésche, Frischwasserstoff zugesetzt

werden.



Erfindungsansprﬁch: . ’ .

1. Verfahren zur Umwandiung von Kohle und/oder hoch-
siedenden Erdéi~ oder Tee:rﬁcksténden durch spaltende Druck-
ydrierung bei Temperaturen von 400 - 500° C und unter Driik-
ken von 80 - 700 bar, wobei man ein Gemisch aus in kohlen—
wasserstoffdle eingebrachter gemahlener Kohle oder hochsie-
denden Erd®&l- oder Teerrlickstdnden und einem Katalysator'
in Gegenwart von wassefstoffhaltigém Gas durch eine Hydrier-.
zone leitet, dadurch gekénnzeichnet, dass man ein kohlen-
stoffhaltiges Gemisch aus feingemahlener, gegebenenfalls
getrockneter Kohle in einém_asphaltarmen 01 und/oder hoch-
-siedenden Erddl- und/oder Teerriickstdnden sowie einem in
feinverteilter Torm vorliegenden hydrieraktiven Katalysator
- wit ciner Temperatur von 80 - 350° C am oberen Ende eines

Reaktionsgefidsses zufihrt,

das wasserstoffhaltige Gaé teilweise mit einer Temperatur
von 20 = 250° C am unteren Ende des Reaktionsgefdsses und
teilweise als kaltes Gas in die auf eine Reaktionstem-
peratur von 400 - 500° C gehaltene in dem Reaktionsgeféss
befindliche Hydrierzone zufilhrt und im Gegenstrom zu dem
kolilenstoffhaltigen Gemisch leitet,

das kohlenstoffhaltige Gemisch nach seinem Eintritt in das
Reaktionsgefdss im direkten Wiarmeaustausch mit dem auf Re-
aktionstemperatur befindlichen, aus der Hydrierzone aufwérts
stromenden wasserstoffhaltigen Gas auf die Reaktionstempe-
ratur aufheizt und anschliessend das so gekiihlte Gas dm

oberen Ende des Reaktionsgefisses abzieht,

das am unteren Enée deé Reaktionsgefidsses eingefiihrte wasser-
stoffhaltige Gas in direktem Widrmeaustausch mit dem auf Re-
aktionstemperatur befindlichen, aus der Hydrierzone kommen-
den feststoffhaltigen Gemiéch_auf die Reaktionstemperatur
aufheizt und dieses Gemisch, in dem sich,neben den Feststof-
fen die Hauptmenge der Hydriefungsprodukte befindet, am un-

~ teren Ende des Reaktionsgefdsses abzieht,



- 2289.37 0

wobei man in der oberen und der unteren-Zone des direkten

' Wirmeaustausches Bdden: fiir den Gegenstrom von Gas und Fliis-
sigkeit in einer solchen Zahl anbringt, dass ein ausrei-
chendes Inberlihrungbringen des wasserstoffhaltigen Gases
nmit dem flissigen Gemisch gewdhrleistet ist.

2, Verfahren nach Punkt-l, dadurch gekennieichnet, dass man
die Verweilzeit des kohlenstoffhaltigen Gemisch in der Hy-
drierzone auf 15 bis 120, vorzugsweise 30 bis 60 Minuten
einstellt.

3. Verfahren nach Punkt 1 - 2, dadurch gekennzeichnet,
-dass man das das Reaktionsgefédss verlassende wasserstoff-
-haltige Gas im indirekten Warmeaustauséh zZur Aufheiiunq

des Kreislaufgases und/oder Frischwasserstoffes nutzt.

4, Verfahren nach Punkt 1 - 3, dadurch gekennzeichnet,
déss man Boden mit abwedhsélnd sich gegeniiberliegenden,
an der Wandung des Reaktionsgefédsses befindlichen Aus-
sparungen anbringt.

5. Verfahren nach Punkt 1 - 4, dadurch gekennzeichnet,
dass man an den AuSspaiungen der B&den nach unten gebogene

durchbrochene Kanten anbringt.

. 6. Verfahren nach Punkt 1 - 5, dadurch gekennzeichnet,
dass man durchlochte B&den anbringt. '

7. Verfahren nach Punkt 1 - 6, dadurch gekennzeichnet,

dass man auch in der Hyariérzone Boden anbringt.

8. Verfahren nach Punkt 1 - 7, dadurch gekennzeichnet,
dass man vier oder mehr Bdden in Gruppen zusammengefasst

anbringt.

Hierzu 1Seite Zelchnungen
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