a0

’Verfahr

ad

DEUTSCHES REICH

AUSGEGEBEN AM

28, JANUAR 1943

REICHSPATENTAMT

PATENTSCHRIFT

M 750853

KLASSE 12r GRUPPE 104
St 57008 [Vdfrar

Dr. Herbert Kélbel in Moers

.

®

ist als Erfinder gepannt worden.

___ StemkohlenBergwerk Rheinpreussen” i Homberg, Niederrhein

en zur Reinigung von Gemischen ans TeerSlen und aliphatischen Kohlenwasserstoffslen

e

Patentiert im Deutschen Reich vom 14 Januar 1038 an

Pateriertsilung helcanntgemackl am 24 Dezembar 1942

GiemiP § 2 Abe. 2 der Verordnung vom 28, April iug® ist die Erklirung sheegeben worden,
dah sich der Schutz anf das Land Cisterreich erstrecken soll

Die vorliegends - Erfindung bezweckt diie
Herstellung von Dieselkraftsteffen aus Ge-
inischen von Teerdlen, besonders Steinkohlen-
teerdl, mit Kohlenwasecrsioffen der Paralfin-
reihe und betrifft-ein Verfabren zur Redoi-
gung dieser Gunische.

Ts ist an sich belannt, schwer zindcnde
"Peeriile durch Znsatz von zindwilligezen, vor-
wicgend aliphatischen Gasdlen fiir den Ver-
bravch in Dicselmotoren nuizbar i machen.
Diese nichiratfinierten Mischungen scheiden
jedoch in Lurzer Zeit asphaltartige Stoffe
aus, die &ne motorische Vexwendung und
eine Lagerung unmdglich machen. Es ist
bereits cin Verfahrven bekaont, nach welchem
solche Asphaltstoifc durch lngeres Erhitzen

wnter Ritckud aus Teerdl-Gastl-Mischungen |

ausgeschieden werden. Die Wirkung dieser
Wiarmebchendhmgr soll dadurch erhdht wer-
don, daf die Erbitzung des Olgemisches in
Gegenwart von Spalt- oder Hydrienmgslk=ata-

=

! iysa,t(mm ader im Beisein von Salzen des Alu-

miniums oder Magueshuns vorgenommen
wird, Weiterhin soll die Erhitzmg des 0l-
gemisches mter Druck von Vorteil sein.

Die nach dem angefithrten Verfahren her-
gestallten Dieselkraftstoffe genfigen. jedoch

! nicht den Anspriichen, die an Dieselal fir

schoedl laufende, empfindliche Motoren ge-
stellt werden miissen, inshesondere hesitzen
derartige Dieselkraftstoffmischingen eine zu
hohc Verkokungsneigung, die zu Diisenver-
stopfungen und zura Verkleben von Kolbeun-
ringen filbrt. '

Die Erfindung vermeidet diese Nachteile
und creielt einen einwandfrefen Diesellraft-
stoff durch Reipigung von Gemischen aus
Teerdlen und vorwiegend aliphatischen Koh-
lenwasscrstoffolen der Siedelage 180 Dis
360%, indem die Gemische mit gasférmigem.
Schweieldioxyd bei gewshnlichem Druck be-

_handelt und von den hierbei ausgeschiedenen
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Stoffen abgetrennt werden. Durch disse Be-
handhung werden der grofiee Teil der phenoli-

. echen Auteila sowie Asphalistoffe, Pechk und
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Tiarze ausgeschicden und abgetrennt. - Die
Anwendung von Wirme ist hierhei nicht un-
bedingt crfordertich. Das Schwefeldioxydgas
wird zur Raffination weiterer Gemische wieder
vorwandt. Das so gereinigte Olgemisch kmuw
suf die ubliche Weise durch Waschen mit
Wasser oder Lauge, gegebcnenfalis auch mit
Bleicherde, weiter behandelt werdsn. Man
evhilt so einen lellen, lagerbestindigen
Dieselkealtstolt, der frei ist ven Asphalien,
Harzen wnd phenolischen Olen wnd der nar
cine geringe Verkolungsneigtng vedgf. Es
45t ein wesenthches Merkmal des Verfahrens
der Erfindong, dal das zur Raffination ver-
wendete Schwefeldioxyd chemisch picht mit
dem Olgemisch reaglert, so dalh anf.diese
Weise nur ein ganz geringer Verlust an Raf-
finationsmitieln eintritt. Mon kann - so mit
geringen Mengen an Raffinatioosmitteln grofie
Mengen dieser Olgemische, z. B. durch Um-
pumpon des Gases, reiniger.. Beziiglich der
Wirkuagswelse wird angepomnen, daB die
Paraffinkohlenwasserstolfe  die als Diesel-
kraftstoff erwinschten Besiandteile des Tewer-
bles — als cine Art selektives Lésungsmits
tel — in Lésung haltew, wihrend die uncr-
winschten Inhalisstaffe unter det Einwirkung
von Schwefcldioxyd als unldslich ausgeschie-
den werden.

Nach eimem welteren Erfindungsmerkmal
ist es fiir dic Ausfihrung des Verfahrens von
grofem Voriedl, bei der Kohlenoxydhydric-
rung entstehende Paraffinkohlenwasserstoff-
sle der Siedelage 1% md 360° zu verwenden.
Dicse Kohlenwasserstoffle  zeichnen sich
durch jhren hohen Wasserstoffgchalt hzw.
durch ihre geringe Dichie aus md iihertreffcn
in diesen Eigenschaflen jedes natiirliche Erddl
der gleichen Siedegrenzen. Auf Grund des

hohen Wassersioffgehalles  besitzen ‘diese
Fohlenwasserstoffdle fir die uperwiimschion

Tnhaltsstoffe des TeerSles mur ein sehr ge-
ringes Losungsvermdgen, so dafly die Aus-
scheidung dieser Stoffe minels Schwetel-
dioxyds besonders leicht und schnell vor sich
gehi. Anferdem bletet die in Frage stehende
KohlenwasserstoffSlfraktion des Benzinsyn-
theserohproduktes bekamnslich  ganz erheb-
liche motorische Vorziige, die sich in Test-
loser Verbrennung tnd hoher Zitndwilligleit
auswivken.

We ist zwar bekannt, zwecks Herstellung
von Dieselslen Teerfle mil Kohlenwasser-
stofidlen der Kohlenoxydhpdrierung zu ver-
mischen. Ganz abgesehen davon, dafi der-
artige Mischungen infolge von Ausacheidun-
gen und Thisenverstopfung pralisch zinzlich
wnhranehbar sind, hezdeht sich die Erfudung

©oicht aul die Zumnischung dicser Kohlen-

wasscrsioffsle an sich, sondern aut ihre Tre-
sondere Wirkung als selektives Losungsmittcl
im Verein mit dem Schwefcldioxyd. Dicsgs
selelerive Losungsvermagen ist begriindet in
dem eigenartigen Aufbau  dieser Kohlen-
wasserstofiole, deren Wivkung auf Teerdle im
Verein mit gasformigem Schwefeldioxyd nichr
belkannt war und {iberraschend isi.

s sind zahlreiche Verfahren bekannt, nach
denen Mineraldte und Teergle mit Hiissigem
Schweteldioxyd unter Druck behandelt wer-
den. DBei diesen Verfahren handeit es sich
jedoch nm Extraktionsn in der Flilssigphase.
Dremgegeniiber unterscheidet sich die Arbeiis-
weise der FErfindung gromdsitzlich nach

7weck und Austilhrung, Weiter ist hekannt,

Gle, dic durch spuliende Hydrierung vou
Kollen, Teeren und Minerallen erhalten wer-
den, mit saurcn Gasen mu behandeln. am diese
von festeu Teflchen zu befrefen. These Ar-
beitsweise ist jedoch ausdriickiich anf dic
Entfernung fester Teilchen beschrinkt, Das
Verfahren mach der Erfindung bezweckt je-
doch die Reinigung von Teerdl-Paraffinkoh-

Jenwasserstaff-Gemischen, die frel von festen

Bestandteilen sind; es wird daher von dem
ciwdbnten ‘hekannten Verfahren nicht be-
rithst, zumal die erwihnte Wirkung des et
findungsgemifen Verfahrens nicht zun er-
wartcn war. Man hat auch versucht, Mineral-
Ble, wis Detroleum wid ParalfinSle, mit gas-
iormizem Schwefeldioxyd 2u reinigen. jedach
sicht Gemische vou Teerdien it Paraffin-
Lullenwasserstoffen, die duich die oben ge-
schilderten,  Laslichizeitsverhiiltnisse sich in
befug auf die Ansscheidung vol Asphali-,
fiarz. wnd Pechstoffen ginzlich anders ver-
hulten. Das gcht daraus hervor, dall sich
dnreh getrennte Behandlung von Teerdl einer-
seits und Paraffinkohlenwasserstoffen anderey-
ceits mit Schwefeldioxydgasen keine Reini-
gungswirkung erziclen b,

Man hat anch schon Dieseléle verschicde-
per Teckunft dorch Behandiung mit ozon-
haltigen Gasen zu reimigen versuchl; ganz ab-
geschen davon, daB man bierbel die Mitwir-
kung aliphatischer Kohlenwasserstoffole nicht
erlammte, zeigen Vergleichsversuchc, dap die
TReinigungswirkung von ozonbaliigen (Fasen
auf vin Gemisch von Teersl und aliphadschen
Kollenvassersiofidlen sehr viel schiechter ist
als dis erfindungsgemiBe Arbeitsweise mit
Hilfe von Schwefeldioxyd.

Der mit dem Verfahren nach der Erfin-
dung gegeniiber dem Bekannien erziehte toch-
nische Forischritr besteht in der Herstellung
von Dreselcraftstoffen aus Cemischen von
Teerdlem mit aliphaiischen, Kohlenwasset-
stoffolen, die frei smd von Asphali, Harz,
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Blen, und die eine gmte Lagerfdhigkeit auf-
weisen., Die Anwendung von Schwefeldioxyd
bistet den weiteren Vortell des geringsten
Aufwandes an Raffinationsmitieln, da dieses
ohme Anfarbeitimg immer wicder verwandt

kraftstoffe haben eine rauch- und rufilose
Verbrennung sowie cin kehlenoxydarmes Aus-
puffgas iiber einen weiten motorischen Be-
fastungshemeich. Infolge der geringen Ver-
kokungsneigung “ist die Gefahr der Dilsen-
verstopfung und Kolbenringverkrustung weit-
gchend herabgemindert gegeniiber gleicharti-
gen Dieselkraftstoffen, die nach den erwibn-
ten hekannten Verfahren hergestellt sind.

Reispiel
Ein Steinkohlentecrdldesiillai  aus  der
Hochtemperaturverkokung (180 bis 3205
THehte 0,95 bis 1,05 bei 15°) wird mit cinem
nach der Benzinsynthese aus Kohlcnoxyd und
Wasserstoff hergestellren Kohlenwasserstoffdl

der gleichen Siedelage (Dichte o,77 el 157)

gemischt, De Mischung hat eine Diclie von -

0,862 el 157; sie wird bel Zimmertemperatur
etwa 1o Minuten mit fein verteiltem gasitrmi-
gem Schwefeldioxyd behardelt. Aus dem O

werden kann. Dic so gewonnenen Diesel- | gemisch werden etwa 4 bis 1oUe braune, lack-

artige, phenolhaltige Asphalistofie ausgeschie-
den, von denen das O1 leichl abzutrennen ist.
Das Olgomisch hat eine hedeutende Farben-
aufhellung erfahren, der Phenolgehalt ist von
2,9 auf 1,2 Volumprozent gesurken, die Ver-
kokungsneigmmg (mach Hagemann und
Pammerichk, & wd Kehle, 12, 379, 380,
1936) ist vor 9,320 auf 0,064 % Benzinunlds-
liches zuriidigegangen, Das anf dic beschiie-
beme Weise hehandelte Glgemisch wird mit
vendimntar Natronlauge und Wasser nachge-
waschen und ciner 1¢aigen Bleicherdebehand-
lung unterzogen.

Drie mit Schweteldioxydbebandlong erzelte
Wirlung geht aus den chemischen nnd physi-
kalischen Daten des Olgemisches vor und
nach der Behandlung hervor:

Yor der Bebandlong | TR d;ritBse%:ndlung
THEREE DL TE7 ©aernerarnsonreremsenesnes 0,862 0,855
Phenolgehalt in Velumprozent,........coo.. 2,0. 1,2
Verkokungsneignng:
BRengjnunidsliches .. .-.. eemenveaaana 0,320 0,004
Hartasphalt ... vevenn e 0,108 0,030
Koks,owsuouene SR P . 0,212 0,034
FAIDE « oy vns e cearennrnnenns e schwarzbraun gelb, klar durch-
undurchsichtig sichtig
dioxyd bei gewdhnlichem Druck behan-
PATENTANSPRUCHE: delt und von den Mierbei ausgeschicdenen

1. Verfahren zur Reinigung von aus
Tearslen der Siedelage 180 bis 360° und
vorwiegend aliphatischen Kohlenwasser-
stoffdlen gleicher Siedelage bestehenden
Gemischen, dadurch gekennzeichmet, dal
e Gemische mit gasfirmigem Schwelel-

P

Sicffen abgetrennt werden.

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch
gelzermzeichnet, daf, man vom Gemischen
ausgcht, die anber Teerdl aliphatische
Kohlenwasserstofféle enthalicn, die durch
Kohlenoxydhydricrung gewonnen twerden.
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