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Memoria descriptiva que se acompafia & la Solicitud de Tatente
de Invencién por VLINIL afios, £ favor de I m perial Che-
milical Industries Limidte G, residente en
London &W.1l, Imperial Ghemical House, Lillbank ( Inglaterra), por:

"MEJOULLS BN LL PHOCLDIMIENTO Pakh La EIDEC GodinCIOK DESYRCCTIVA
Db baTURT £40S CaIBUNVOSUSY, presentads en el linisterioc de lndue-

tris y cComercio.

k1 presente invento se retiere £ mejoraes en la hiidrogenacidn
destrbtiva de wateriales carbonosos.

Unos de los objetos del presente invento, es mejotrar €] rendi-
miento en aceites ligeros obtenidos en éstos procesos ¥y el reducir
15 pérdidas debidas £ 1a Trormacién de Lidrocarburos £88€0S08S,

ks bien sabido que en la procuccidn de aceites ligeros y en
barticulear de bencinasg por la hidrogenacidn destructiva de materiae
les carbonosos s6lidos, como son las distintes cleses de carbén in— -
cluido el bituminoso ¥ el lignito, puestcs en le forma de una pasta
§ suspensidn en aceites, ccecusdos 6 en forma de accites pesados de
hidrocarbuio, es conveniente trebajar en diversas feses.,

un dstos brocegos la primera fase (licueraccién) se ha eje-
cutado hasta el presente en conciciones con las que se obtenfan can-
tidades considerables de &dceites medios y bencinas, pero nosotros
hemos descubierto que Ssto supone un inconveniente £ causa de que

simultancamente se produce une formacidn considerable de gas,

e Liemos descubierto que se Obtienen muy elevados rendimientos

en aceites ligeros y en particular en berinas, con un mfnimo de
Perdidas debidas € 1a tormecidn de £88, sometiendo los materiales

carbonosos sdlicdos en verticular los carbones en torma de una pasta
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6 suspensién en un aceite Gispersor, 4 la hiwrogenaciln destructiva
en la fase liquida (fase de licuefacciln) efectuendo la elimentacidn

en tal proporcidén, habida cuenta de las condiciounes de temperstwra y

presidn, que se Tore una gran proporcilén de asceites peselos voldtiles,

senarando las fracciones ricas en éstos aceites pesados por 1o mencs
en parte de por lo nenos parte de los otros productes de la rveaccidn,
gometienlo dichos aceites pesados voldtiles por lo menos en parte &

la hidrogenacidn destructiva en condiciones tales gue como yroductos

'

(fase de 1lu conversidn de 1os aCeites pesaics;,separsando {stos aceites

medios y ligeros &l menos en parte de £l nenos ptrte de los clros pro-

ductos de La reaccidn deo ésta fese y tratanco los indicedos aceites
medios y/0 ligeros por leo menos en parte en condiciones tales que se
produzcan principalmente bencineas (fase de la conversién de aceites
medios).

Ll procedimiento se adepta muy perticularuente para la conver-
sién de carbdn bvituminoso en aceites hiurocarturcs ligeros § en ben-
cinas, pero tawbidn se obtienen ventuajas cuewnco cowo meteriales ini-
ciasles se emplean lignito, turba, turbenita § nacera & en algunos ca-
sos cualesquiers clases de antracita. Las avencs oleaginosas 6 pize-
rras,si es necesario convenientemente trituradas, pueden también tra-
tarse como materiasles iniciales, perticularmente si su contenido en
substancia mineral no es elevado.

Ln lugar de meteriales inidieles carbonosos sélidos se pueden
también tratar en la as{ llamada indicade fase de licuefaccién como
materisles iniciales los carbonosos semisélidos § aceites pesados
no volédtiles y en éstos cascs puede de ordinerio prescindirse de
todo acelte digpersor.

Asf el método de trabejar hasta ahora descrito puede ser ven-
tajoso para la hidrogenacién de aslquitranes muy pesados, pez 6 aceiw

tes minerales muy pesados, como materiales de partida.

de trunsioruecidn se produzcan priucipealislente aceltes medios y ligeros
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Hemos descubierto que en los procesos multifédsicos para la
conversidn de carbdn en aceites de bajo punto de ebullicién con el
tin de obtener una reduccién de l:s pérdidas, debidas 4 la formaeidn’
de productos gaseosos en un alto grado, las condiciones, en particu-
lar lac relativas 4 la alimentacién de la celdera de reaccién en la
fase de licuefaccién, se deben regular de manera que se produzca esen—
cislmente la proporcifn méxime de aceites volédtiiles pesauos y que se
logre una produccién mfnima de substancias orgénicas insolubles vOl-
viendo en ciclo éstas substancias 4 la fase de licueraccidn.

Guando en la presente memoris se Labls de substancias orgé-
nicas insolubles, se¢ entienden las gue son insolubles en la bencina.

Tor lo demés también de ordinario existe ceniza en 1los produc-
tos de l& fase de licuetaccidn cuando se soumeten & hidrogenacién des-
tructive materiales carbonosos sdlidos.

Uebido al tieripo de reaccidn verduadersmente bleve, la canti-
dad de substancias orgénices insolubles en los procucics de reaccidén
de la fase de licuefaccidn, es congicerable., bl cumento en el rendi-
miento de substancias orgdnices insolubles ewentando el rendimiento
de aceite pesado y la reduccidn en el rencimiento gaseoso asumentarndc
el rendiniento en aceites pesacos se ilustren en la Figara 3.

be ordencds indica el tienpc de resccidn sierndo erbitreris
les unidadess 3y las abeisas repiesenlon rendiwmicntos ern acelle  esa-
do, en pug¢ 3y en subgtunciags vrgdnices insolubles, €3 roSauus COZO un
porcentaje de carbdn exerto de cenina ¥ huwewad. La curva ob indica
los rendinionvos en acuitle pesado, lo cwva b 1us rendinlentos wn gas
y la cuwiva bl los rendimientos en substancics crgdiices insolubles.

Ls posibile obtener una conversibn casi complete del watericd
inicial carbonoso sélido en aceite soumeliendo la substancia orgénica
ingsoluble, separada de la pmayor palte de la ceniza, € una ultevior hi-

drogenacidn, § volvidndole &1 ciclo de lea fase de licuefuccidn del
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proceso ecabado de describir § treturla en ura csldeia sepcia de
reaccibn en conGiciones sinmileres € lag de L& jrivere fese de licue-

8> feccidn dul procesc.
sungue ec sthido que el weaterinl sdlido ce&1bonosc no
transformade § parcialmente transforneado, § .a substoncie orgdnica
insoluble, es suceptible de una ulterior hidrogenscién y puede aci
convertiise ci aceite, este proceso en el que se Oblierne vna contided

9% verdaderanente grunde de substancia orgduice irnsoluble en log pro-
ductos e sboudonua ia calders de reaccidn se iebid: mirado Lasta el
presente & prineve vista counmo antiecdronico ye que la mayol rarte de
dsta substancia orgdnica insoluble se debe esjerar que acompaiard
4 la ceniza, cuando ésta Ultima se separe de los productos siguien-

95 do los métodos hesta shora usados pera la separacidn de le ceniza.

- bsta se separaba hasta el presente centrif'ugando los productos
1fguidos brutos de la reaccidn (6 una porcidn de los mismos) en un
proceso ciclico, en que perte de los dichos jroductos 1{quidos bru~-
tos se volvia en ciclo & la celders de reaccidn y el lodo resultante

100 de substancia sélida y aceite arrastracc requerfe un tratamiento es-

pecial para recuperar el aceite. buesndo se trebaje de ésta maners, la

mayor parte & toda la substancia orgénica sélida queda contenida en
el lodo y no puede recuperarse en fommse préctice, y 4 no ser tratan-
do dicho lodo de menera que se carbonice 6 gasifique la substancia

195 orgénica sdlida y asi se obtenga una pequefia proporcién de productos

aprovechables, la indicada substancia orgénica 0lida en €l lodo

debia considerarse hasta ahora como perdida.
oin embargo nosotros hemos descubierto que si la fase de 1li-
cuetaccidn c¢r  la hidrogenacidn destructiva ue materisles carbonosos

110 gflidos se conduce de menera que los productos lfquides brutos de

la reaccidn contengan una gran cantidad de substancia orgénica inso-

luble, es posible de modo sencillo y eticez el separar la ceniza de

la mayol perte de la substancis indrgenica insoluble centrifugando

impertectenionte los productos 1fquig !
Wluos dé suerte a
Sue Uué no se obtenen
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una separacidn clara de 1lfguidos y sblidos. Esto se logra sumentando
la proporcién de la alimentucibén € la centrifuge por encima de 1o

gque proporcionarfa la separacién Sptise y/0 menteniendo la tem—
peratura en la centrifuga por bajo do aguella con la que se pro-
ducirfa la indicada separacidn Sptima,y/o teniendo menos aceite
medio d otro lfquido uiluyente en el material que se v € centrifugar
del que so :ecesitaria pare logrer le sejearacién dptica.

ve 4t

A

. nanera cnaudose centriluga de wodo que se serare sblo

una porte de la totsl de SéiidOS, g€ s61are un lodo que contlene la
payor parte de Lla ceniza con s6lo una 1 eguefe yroporcién de substancia
orgénica insoluble comparede con le centidad existente en los produc—

tos brutos 1liquides de le reaccidn. .1 1odo #filtrado gue abandona la

Sy

centrifuga contiocne asi la mayor parte de is substancia orgédnice inso-
luble v pucde soneterse & le ulterior Lidrogeracidn se n se e descri-
to. bn un proceso ciclico el conterniuwo de conize cel 1iguiwc de la
reaccidn puede ceojarse que se ecwmile on cierto rrace en el aceite
circulunte que hLa pasado & travéds del cistecs e licueleccidn, des—
pués de lo cusl se 10 mantione constante centrifugando unse 1.¢1rte &
todos log vrodvetos liguidos biuntos de la reaccidn y serparenco el
lodo serdn se ha descrito.
bn la licuefeccidn de meleriel cevbonoso <blido, por <jemplc de

curbdn ¥ on periticuler de ceruvén bitumincso, es 1 crticulasimente ven—
tajoso el . acuy asar an lodo filtredo € la fase de licuel'sccibn con~
teniendo por 10 rienos 2.5% de substancis crgénics insoluble celcu—
lads sobre el tvotal introducido en la calders de reaccidn.,

tn la prdetice la fuse de licuetaccidn del 110Cces0 se eliecuta~
rd ovdinariamerie segdn les siculentes 1fnes &1 roxinacas:

Un material sdlido carbonouso, por eiompic carbdn, se convierte
en una pagta com una cantided convenieote, vor ¢liexplo entre Su y
1OUk de su prople veso de aceite ;eastif'icente, ¥y ce somete € 1n hidro-
geaacidn degtructive, jreferenteccote agieganco una centicrd conve—

niente deo coetnlisacdos,
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bn le ¢jecucidn del jrocecimiorto no co esenciul ol eliminir

los eleneintos de bajo panto de ebullicién del esceite emplesdc ptaa
Lt.cor la pesle sometice & ro priners fege Gol jrocedimiento, lis
cuales se evoporizardn en las condiciones (o le weacciln. =1 contia—
rio ofrece ventojus, ol que €l aceile vmplealo peréa prodncil la pass
ta, adendés de cceite pestio, conterge unae cantidad convenionte (por
ejemplo 30 4 60y%) de aceite medio, ya que con ello la paste se Lace
mds mévil y para an sspecio dado de rceccidn puede lograrse en aumento
de la contidad pasada del material sdlido carbonoso. La adicidn de
aceite nodic & lo prgte én lo voime dicle se e wescrito y relvindice-
do on naestea anterior patente ing less Fducro Hhy.1Ub.

Los compuesiosuc uoteles o los gavpcs gquirto ¢ sexto del siste—
wa periddico, compuestos Ge eutaio § de metales del grupo del kie—
rro constituyen muy buenos catalizadcres perva la fese d¢ licuetaccidn
si se quiere en unidn con subsiancics corverientes activedoras. b
han obtenido por ejemplo buenos resultadcs con oxalato de estalo 8
dcido molfobdico, si se guiers junto con un compuesto de un metal,del
segundo grupo del sistema peridcico, por ejemplo 8xico de cinc 6
magnesia, 6 suliuro de molibaeno 6 wolirem, ¢xido de Lierro & ni-
avoxido 8 suliuro de hierro. Las canticades de catelizedq egregado
no deben ordinarvienente excever de 5 % del materiasl sowetido 4 tra-
tamiento y es preferible sean inferiores & lé. Frecuentemente son
eficaces cantidades may pequeiias de catalizador, por ejemplo cantida—
des entre 0,1 § 0,001 % 6 ain inferiores.

La presidn empleade on la fase de licuefaccibn es usualmente
superior 4 Y0 atmdsferas, por ejemplo de 2 & 300 atmlsferas y la
temperature cusando por ejemplo se tmata cerodn su encuentre de or-
dinavio entre los 3802 y 4702 . y preferentescrnte no es suierior &
4652 Co Los métowos ae trubsjer los jrocuctos de reecciln se len deg—
crito por ejeuplo en las patentos britdrices ndmere 331.193 y
336,010, &1 material gue abandona lo eslders de reaccidn se lleva
de ordinario & un depdsito colector calionte, del que se expulsan

los produciovs gaseosos y de vepor. Log producics norme lmento
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1iguidos gue conticenen ceauntidades & soclables Qo bencira (ero gue
son pocas comparadas con las ceéntidi des de bencina exisiantos
en los productos de la fase de licuefaceidn sepdn lLaesta shora prac-
ticada, pueden recuperarse nediante refrigeracidn y recogerse en un
depdsito r'rio mientrus que los gases desjués de ajuster convenientemen—
to su conposiicidn como desesda se conducirdn de nuevo &l ciclo gaseoSo.
Los productus liquidous del cepfsito colector f1fo se lleven & un
alambigue donde pueden Gestilerse & cualesguiera condiciones convenien—
tes de prosidn y si se desea con auicibn de hidrégeno.

ks conveniente rebajar la presién sobre los jrocuctos ligumidos an—
tes do someterlos € la destilacibn, en cuyo caso ésta puede efectuer-
se € una jresidn de Laste 6 atmfsferas § £ la presibn atmdsferica,
6, si se desea, & presidn inferior, adn en el caso de gque algunos
6 todos los productos de la destilacién & los residuos dae “ésta hayan
de someterse & una hidrogenacidn ulterior que exijs recormprimiilos.
Hemos descubierto gue cualiio se Gestila & presiones no superiores
{ 6 atmbsferas, 6 & presidn atmlsterica § presidn reducide, ivecuon-—
temente soe logre separal nejor las veries fracciones (o1 &jen)plo ae
aceites medios y jesados, con més facilided que si se destila & ypre-
sionos més altas. ve fcutas alambique cantidades reletivonente

escasas de una fraccidn de bencina puecden de oréinayio recujperalse

7

las cuales seldn convenientes j&le eLy lecrce cino wules & se& las

podré sowmcter 3oy ejemplo & un tretomicnto jeore mejorur sueg cualicdadss
antidetonontes. «¢.méds de dute elunbigue se recuieren terbién loa_pro-
ductos y en periicular los aceiles peLlos § 1 €8&U0S (ue sy Len de sole-—
tor & un wlteriow Lrateciento, 101 e¢jurplc pers lo pro uccidn de
acuitus .waios 6 boncinas. vi en éote ale: bigre se recupere un lodo,
ste puude volverse & llevar al ciclo & la fese de licuet'eccidn

S trasladarse a otre calders de reaccidn para prod:cir aceites

pesados. Unu porcidn suriciente del aceite pescdo producido

en la fase de licusiaccidn y preferentomerte no wmds, se vuelve cl

ciclo para fowmer otras pastas de carbdn y el aceite 1esado restaute,
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tratado como antes se ha descrito, se lleve & la segunda fase
(conversidn del saceite 1esac0, que se reslize yreferentemente en
21y la fase 1liquida.
vuando sea necesario, el lodo y/0 el acelte pastiiicante ipe-
sado puede llevarse £ una centrifuga jeare separar 101 1o mencs una
porcidn de los constitutivos de la ceniza en la foiwa entes indicada.
Lt ceniza se podrd tirar si se desca después de recuyerar aledn aceite
220U cont..nido vn la oisig mientias gue el poccicto centiiivngado se lleva
4 lo caldera ¢ calderes de 166cCil0n. siefvrenionc:io se wigpinen cam—
biadores téruicou, si s necosario.
Lonos descubicrto gue la contidad da gas 1 roducido en 1s Lidre-

- ’

geuseidn destructiva de aceite ;esudo voldtil ( por ejemple en la
22y fase de conversidn del aceite nesado) p&re jroducir aceltes wmedios
§ ligoros, viene determineds en un g1redo consido.bble por la can-
tidad de acoive nedio presente en el proceso y que si se toman
precaucioneg jerc eliminar complete § esencialmenic completamente
la totalidad de lus {racciones del aceite gue Lierven vor bajo de
230 3000y, la lidrogenacidn destiuctive ce los asceites que Liecrven
& temperaturas superiores £ 3002 U, purede realizarse con ren—
dimientos gaseosos grandenonte reducidos y ¢l volduen de reac—
cidn requerido se reduce considorablemente. .or consiguiente, se:~udn
el prescnte invento los aceites pesades :rodugidis en ura Tase pre-
235  via destirwctive de hidrogsenucidn (licuefaccidn, e Lrivan por Ccot-
pleto & cusi completancnie de todos log COLp-GLuntes uo hlerva.
por bajo de vt Gy Luego se somoten 4 iw Liwrcg ciccidn cestiue—
tiva, con preferencia en lu fase liguida. Los Lidrccarcvarcs 13-
quicos jesados y voldtiles, couo los sceiter mirorelesd algui-
24U tranes, que se han privado complete 6 casi completamente de todos
los componentes @ue hiciven por bajo de 3002 U., ge pucden hidro-

genar en Toitie andloge destructivamente, 1reterentemente en la fase

1iguida, pera la produccidn de acoites medios. Los productus obteni-
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dos que de ordinerio se coumponen de aceites riedios, ligeras cantice-—
249 des de bencina, aceltes pesados no transforuados y caenticedes rela-—
tivamente pegue.as de gas, 86 sopolan y el sceite jesado se vuelve
preferentenente &l proCe:0 6 se conduce £ otru caldere de reaccidn
para lu proditceidn do aCuileg Liedios, 1refeverntemnecte cesyuds de al-
gunos esiuergog hecl:og para eliminar sustancislmente todos 1low cons-
250  tituyentes con pauto de ebullicidn inferior € 5009 G.

Lo influencia de la presencia del sceite wedic en la hidrogane—
cidn destructiva de cceites pesawos se ilustra por los siguientes
ejemplos:

Un aceise jesudo conteniende «v p de sustencls crrdnice inso-
259  luble,se souwetié & la Lidrogenacidn cestructiva & e tuwjerciult
de 4702 C y & una presidn duv 2Y0 atndslerau en ;1e6es0 coutinuo,
volvidniose & introducir en el ciclo el «eelite 1esadc no tiinsior-
roado ¥y 1la sustoncia orgdnica insoluble. bn éstgs corndiciones el rendi-
miento, expresado como un porcentaje del aceite pesado y de la

26V gustancia orgfnica insoluble transforcads fué como sigue:

Bencina y aceite ricdio ..eceecccacoccse 80 %
Gas -.’........'.’.."........'..0‘...- 23 "
L{QuidO &CUOS0amsnecescsssnsnnncnaconss 3

La abgsorcidn de hidrdgeno 1legd al 6 .
265 Le conversién por pasasds fué we 26 %.

La antexior exeriencia se repitid lucgo en idénticas con-
diciones de tenmpera nra, presidn y Llenmo de reaccidrn, lerc estan~
do ol = %tericl iniciel Foiralo por Y0 % de aceite jessaldo, 14 f Cu
insolubles ¥ 30 ;5 cde sceitle nedio. Los rencimlentos Cbleniidos fue-

270 1om los siguientes coleulados como un pereenteje dul acelte pesado
y de la sustancic orgdn.ce insolabie trunslor aac:
Dencina y aceite 1edio ssvcivennasneeses 5 p

(1B weosecnonncenssncrscocanveaseanensnscnns 21 p

LIGuicdlo BCUOS0..iernacsnonnsscnnncecnaans P
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La conversiln ow pasada fud de 20 .

@

Preenciioaente la foirecidn do Lidiocarbures (ose0s0s g€ aumen—

ta cn la Lidzwogenacidn destimetiva do los aceltes pesades en aceites

. e
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wmedios nor la prese:cis en dichios aceitos resaGes somet
¢80 hidrogenacidn destructiva, de materiales ovrgdricos insolubles d

asfdlticos pesades y por 1o mismo serd converiente eliminsr rurte

y preferente ente todos los nmateriules s4lticos pesados Yy Owgé-

nicos insolubles, adends do elinminar los componentes ue bajo punto

de ebullicidn mencionados en los anteriores pdrrafos. &1 Lecho de
285 que la auscnela de materialos asi’dlticos y orgénices insolubles

en la alimentac’dn de la :.idrogenacidn destructive de aceites pesa—

dos en aceites medivs § aceites ligeros, por . jemplo en la tase de

conversién de aceites pesados, dé mejores resultados hece que la

hidrogenacidn de los destilawos de aceite pessdo Gnicamente en la
é9u tase de conversidn de €ste aceite y ¢l retorno de las substancies

orgénicas insolubles sblo & la fase primersa we licuetaccidn, resul-

te preferible 4 ls alternstiva de tratar el aceite pesado junto con

sustancias astélticas y orgénices insolubles en una segunda fese.

Los siguientes experimentos comparativos ilustran los efectos

295 que con la presencia de sustancias orgénicas insolubles y de

asfaltos pueden tenerse en la produccidén de aceites medios & partir

de aceites pesados.

Un aceite pesado obtenido de la hiarogeneciédn destructiva de

una suspensidn de aceite y carbdn, se privé por destilacién de todos
300 los mateiriales insolubles y contenfa 2.9 % de aceite medio ( com-

ponentaes hirviendo por bajo de 3002 ). mcte material se sometid

& la hidrogenacidn destructiva 4 unatemperatura de 4702 ¢ y 4

una presidn de 250 atmlsferas en presencia de un cstalizador com-

puesto de dcido wmolibdico y emplaando tal tiempo en ls reaccidn

305 que la conversidn importd por pasada el 26 %. Lin éstas condiciones
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los rendimientos obtenidos fueron los sigule.tes:

BONCING weercenscsvcresensenss 10,0 %

a4Ceite 1edi0 etevrrececococnacas (4.2 "

GOE eevecccccsnsanscsvencessce L7 "

hste experimento se repitid luego agregando &l eceite jesado

destilado ¢l 5 % de un ace.te pesado bruto conieniendo sustancle
astfdlitice insoluble. Los rendimicntos Iaerin 1og si_ulentes:

BOICIi v s v eeecacecoanosesaness Lla, 49

Lceitu 116100 e e v vevvncannsans O78 "

It

b ~ s 2
O8aseoeeanenanacosusanssasace 2Jack

4

ls mﬁy vensujoso el elininer do BG o los coratituyoenior atste
ligerus con punso de eLullicidn inferior & J00° €, por destilucibn
d otros Liciios cenmvenicnters, Uolug LI a0ClruueL €88 U COMO se
lon obtiene de unw lLidrogeracidn previc dostructiva ¥ oen articu-

) ]

ar por la hidvogenacidn destr ctive do curtli y los cuales so Lin

‘.J

de someter § une ulterior liidvogecacidi deSToaCiiva | Gre paeuaciy

eiten peodios 6 ligevos, y& que asi so logre un réxine de vendi-

@]

a
mionto de Cotun acuiber 1ecios ¥y ligeros, con un —inimo do foinscidn
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Levioroes & L0 y log re-lones resultacos se oblienen Loy reglt gene—

ral eppleando presiones de was 200 € 300 atmdsferas, por ejemplo
22y atmdsteras. Les lemperstureas ery-leades se encontrerdn de ordi-
nerio cntre unocs 35U¢ 4 550¢ G. &kl cetalizeador enpleado pcdré ser
uno de los mouncionados por ejenplc en la patente inglesa n2.379.535
y en perticular el bisaliuro de woltren f vr. cételizadCr quo col-
tenga cowpuostos de molibvdeno, $xidc de eiace y pmagresis, sultfuros
de Lizerro 6 compuostos i cetalitices inpunes £l onvenecnamicrios del
azutre deponit-do en estado coloidel sobre carbdn activo.

vono ejunplos de gases Lidrogonadoeres guo rucden emp leure
en coniornicac con ¢i jresente invento, moncionaremcs ol hidrdgeno
sélo 6 yoses que contengen & suninistren bidrégeno, por ¢ jemplc
unea mezcla de hidrd,eno con nitidgeno, ¢ cas de &:ue ¢ hidrogeno
mezciado cou deido sulfhfdiico, wmetano Y otros Lidrocarburos.

L] invento se ilustrard mejor por loe siruientes ¢ jexplog coni-
parativos, si bien debe entenderse que nc ge limita & éstos ejem—
plos:

b ¢ b1 %o 1.

Se obtilone una pasta ae coarbdn cougtituilda por HU » aw carbdn
bituminoso, »bY j» ddaceite pescac contoniendo & p L¢ sustencle in-

soluble, ¥ 1Y 5 Co aceiic nwedio con un pwito e ebulliicidn entie

. - - d ¥ - =
o i \ . T A L en e 4 N e . Ao S
SU0 ¥ H00® L. Limln Loebo se Lialogen oo jvegerCle 8 W cnuhiil-
. o , e D e L ovm e . U PE RN . s
C ool o CXGLr 0 egtoniogu Lovne oL el v O VS VN

I A T Cvpyer ) Ryl < v Ter. v v L .
supeniteras e reslan owrgjolale 0w Ll
-

ey

. ore rerceibrn tel e el
aceite pesado en los jroductos de reaccidn ere més del equi-
valente al aceite pesado en la pacta inlciel (fase de licuetac—

cibn,. idends del aceito pesedo ¥y aceite rmecic que se volvieron al
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cicle para ferrery nuevas centidades de pesta, log rendin sitos fue-
ron log siguientes calculados como un porcenteje del carbdn exento
de cunisa y de huanedad.
Boncina y cceite 1edil ceecesencnceses 55 %
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Bencing y aceite meQiOesceceecececcsne 7 P
GfiSeseeeroeroesvvassssssscnnnccccssses 1
aceite pesedo y residuo insoluble pur—
E8UOevsccenssonscesossscscncsavasssnones H "

LiquidOo 8CUOSOecevasesccsscscsssaceeses L °

La absorcién we hidrdgeno tue de )

Por consiguiente, el renuinieunto total en €ste procesc ae
aos fasey llego al /2 7 de petrdleo y aceite medio acompatia—-uos
ae 21 7 ae pérdiua COHO Las.

Los aceites medios se convirtieron en bencinas en la f'orma
ususale.

51 procedimiento seguido en el ejemplo 1 se ilustia esquemé-
ticanente en la 1igura 1 de los adjuntos dibujos.

L& introduccidn del hiarégeno, carbbén y aceite rastificante
en 1l& calaers de reaccién 4 se inaica por las 1lfnees 1, < y 3 res-
pectivamente. vespuds de la hidrogenacibén lcs proauctos pasan al
aepbsito colector caliente H, del que el aceite pessac, el mate-
rial orgdnico insoluble, el material inicial no transformado y
la ceniza se sacan por los tubos 1y y el sistema reductor de pre-
sién 14 llevénaolos & une calaera de reaccién de la segunaa fase.
Los productos més ligeros (&aceite pesado volétil, alguns bencina
vy aceite redio) pasan € través del tubo 6 y del conaensedor 7 & un
aepbsito colector rrfo & y despuds we stievesar por el sisteusa re-
dauctor de presidén Y se destilan en el slsmbique 1lu, del que s€ ex-
pulsa el petrdleo por el tubo lz, el aceite mewio por el tubo 11 y
una parte ael aceite peseco destilawo se conduce por el tubo 15 £
la caldersa de reaccion de la segundea fase y el remanente se vuelve
al proceso de la primera fase pasando por el tubo 16 &l tubo 3 que
suminigtre el aceite pastif'icante.

mn la segunda fase de introduce hidrdégero en las calderas de
reaccidn 1Y y 18 y los productos aespués de hidrogenar se llevan

al depdsito colecior caliente 19, desde ¢l que los proutctos pesa-
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dos pasau 4 través del sistema 2V reauctor de presién 4 una ins-

talacidén 21 pars recuperar el lodo la cuel puede ser una centrituga.
La ceniza se pur a por el tubo <¢, mientraes que el 1iltrado se con-
duce de nuevo por los tubos 2%, 24 y 3 & la primera fase. ul
remanente de los productos pasa por el tubo 25 &l condensador 26

y desde aquf al depdsito colector frio 27, del que se 1o conduce
por el sistema reductor de presibén 28 4 une instelacién de des-
tilacién 29. &l petrbleo se aparta en 51 y los sceites meuios en

32 volviendo los &ceites pesauos por el tubo »u & lea caldera 1Y

de reaccidén de la segunds fase,

BJ P LOU 2

Una pasta de carbdn compuesta de HU % ae cerbdén bitumincso
unos 3H % de aceite pesado contenienao 20 % ce substencia inso-
luble, y 1v » de aceite medio con un punto de ebullicién entre
200 y 5UU2 G., se hidrogend en prese: cie de un cetslizador de
oxalato estannoso & una tumperatura de 46U¢ U y une presién de
25U at., empleando en la reaccién tanto ticrmpo que el reraimien—
to de aceite pesado en el producto ue la misme fué sproximada-
mentc el méximo. hAdemés del aceite pesado, le substancia in-
soluble y el aceite medio gque habfe que volver el ciclo psara
obtener nuevas cantidades de pasta, los renaimientos fueron 10s
siguientes calculados como un porcente;e del carvén exento de
ceniza y hunsedea:
Bencing y 8CO116 LeAiO0ueeee.tsvrsssevoscesnsecass 4642 %
(B S ecoecsocncssesonssscsscenssoasacsssnnosncscsscsssoncee LDed 7
ACELitE DPESBUO s esesesosenssansavensesoscsssnsssces DUed 7
tes{duo insoluble PUNEAUO.eesocescssconssvenessns  Jab %
L{QUidO BCUOBO0.cecesssstvansascccnssssssccnscnss Jo8& /0
Aceites pesados purgados con insolubleéS.eeeeesen 2.V %
La avsorcidn uel hiurdgeno 1ué ae 6.6 %
Una cantidada del resfauo insoluble eguivalente &l 5 % del

carbbn juntamente con ceniua iguel & le cectiaad introaucide con
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el carbén, se eliminaron como una purga junt:mente con una peque-
da cantiuau de aceite pesado. Yodas las porciones renanentes in-
solubles y la cenize en ¢l proaucteo se¢ volvieron al ciclo junto
con la.cantiuaa requerida de &aceile pesadv y se empiearon como
aceite pastiticante para otro carbbn y el acei’e pesauc existen-
te en el protucto en exceso respecto al requeriuc rara el gcelte
pastiricante, se obtuvo exento de petrdelo, aceite meaio, ceniza,
y resiuuos insolubles por destilacibén y se hidrogend en una se-
gunda fase & una temperatura de 47U¢ C. y presién de 25¢ atmbs-
foras eon la adicidn de un catalizador compuesto de molibdeno de-—
positado sobre coque de lignito activedo y neutralizado. &n ésta
segunds t'ase del proceso el tierpe de la resccién se sjusetd de
manera gue le conversidn de aceite pes&ao en proauctos de més
bajo punto de ebullicién no fuese por cade pasada mayor del 30 7.
Le bencina y aceite rnedic se destilaron del proaucto y arsarte
de una pequei.a purga del catslizador gestaco, la totaliuad del
aceite -esado que se Lebfa resistice € le conversién en une pa-
sadn & travds de la segunda tase, se volvid al ciclo y se volvié
£ pasar por la sepwuae 1ase juntariente con més aceite pesedo de
la priumera. se obtuvieron }os siguientes rendimientos calculados
como un porcentaje del cerbdn exento ue cenizas y humeaad intro-
ducido en lo primera fase.

Bencina y aceite mediOiieeesccevsssnsee 2547 2

GiSeeeesatasssaresncsnsonnornosaosnenss 5¢lb%

LIGuido QCl0S0eeecvcossacccnscsseccnsns 0.72%

La absorcién de hicrdgeno ruéd de 1.27 %

Bl rendimiento total por consi,uiente en éste proceso de dos
t'ases fud we 7l. 9 7% ae petrdleo ¥y aveite uedlo &compeiaus ue
2H.H % de pérulua como gas.

Ll aceite medio se convirtid en berncine por hidrogenacién aes-

tructiva en la forma usual.
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L] procedimiento empleado en el e¢jemplo ¢ se ilustre esquemé-
ticimente en la figura 2 de los sujuntos dibujis.

&1 hidrdgeno, carbdn y aceite jpesti®icente entran por los tu-
bos 1, 2 y ) respectivamente en la csaldersa de reaccién 4 donde ls
nmezcla se hidrogena y los proauctos se conducen € un depésito colec-
tor caliente 5. La mayor parte de los productos pssan & travéds del
tubo 6 &l conuensador 7 y desde aquf & un depbsito colector trio 8.
51 gas sc¢ sacs de ésto depdsito colector frio y los productos 1f-
quidos pesan por ¢l sistema reductor de presidén 9 & la instalacidn
de destilacidén lu. La bencina se expulse por el Lubc l. y 1los acei-
tos medios por el tubo 11 mientias que el eceite pestdo destileado
se conduce por el tubo 18 4 una caldera de reaccién 25 de la segunda
fase. &1 lodo del dep8sito colector caliente b pasa por el tubo 13
al sis.ema reductor de presidn 14 y desde aquf € la instalacidn de
recuperscidn de lodos 1b, de la cual se purge la ceniza y se separa
por el tubo 17. &l filtrado de la instalacién de recuperacidn ael lo-
do se vuelve al ciclo & través de la primere tase pesando por el tubo
16 al tubo » suministrador del aceite pestiiicente & la calaecls Je
reaccidn de la primera fase. Perte wel destilaco aceite 1&68&d0 s€
vuelve también al tubo 5 por el tubo 19.

£l hidrégeno y un catalizacor se introducen como se indica por
los nimeros 21 y 22 en la caluera de reaccién de la seguraa fase.
vespués de hiurogenar en éste caldere de segunas reaccién, 1los pro-
ductos se conducen al dep8sito colector caliente 24 y el aceite pe-
sado no transtorrado se vuelve & la caldera de reaccién por me-
dio del cirvculador 5 y los tubos »4 y 2U, mientras se purga & eli-
mina una pequeisa cantidad del cetalizacor gastedo y se conduce 4
traves del sistema reductor de jresidn 55 y los tubos 36 y 37 nue-
vamente al tubo 3 suministrador del aceite pastiticante. Los pro-
ductos hidrogenados van desde el depbsito colector celiente ror €l
tubo 25 & un condensador 26 y luego § un depésito colector trio 27.

Después de reducir la yresién ©n el sistema 28 los productos
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pasan £ una instalacibn 2y de ae destilacién ae la que la bencina
y aceite medio sa¢ expulsan por los tubos 30 y 51 respectivamente.
Los aceites pesados vuelven por el tubo 32 & la caldera de reac-—
cidn 23%.

Eiemplo comparativo.

Yara comparaxr con el procedimiento de tres If'ases arriba ex-
puesto, la misua paste de carbén se hiurogenb en una séla tase 4
una teuwperatura de 46U? U. y una presidn de 250 at, con un tiempo
de reaccién relativamente mér laigo, de suerte que ademés del aceite
pesado y aceite medio requeridos pare hacer nuevas centidades de
pasta, el rendimiento estabe constituido substanciaelmente de aceite

medio y de bencina, siendo en éstas condiciones el siguiente:

Bencina y aceite m6diOsecscisecccrsceascnnns 65 %
Gas..‘....'..'.'............’.'.’......... 29%
Aceite pesado residual € insolubles....... 5 %

L{Lj_lliao QCHROSOcersvenrsoscssocscscsvsosnss 10 #

La absorcibn de hidrdgeno tué de 9 %.
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be reivindica como nuevo y de prcpia invencidn.

1. liejoras en el procedimiento pers la hidrogenacién destruc-
tiva de maveriales carbonosos para producir aceites ligeros y/0 ben~
cines, caracterizadas porque los materiales carbonosos sélidos en
particular los carbones, en forma de pasta 6§ suspensién en un acei-
te dispersor se someten & la hidrogeunacidn destructiva en la tase
1fquiua (fase de licuefaccidn) con una proporcidn en la aliwenté-—
cidn relacionade con las condiciones de termeraturs y presién, tal
que se foime una gran proporcidn de aceites 1esados volétiles,
separando l&s fracciones ricas en €stos sceites pesados, por 1o
menos en perte, de por 1o menos parte de los otres productos de reac—

- P . . . .
cidn, sometienuo dichos aceites pesados voldtiles, por 1o menos en
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parte, & una hidrogenacién destructiva en condiciones en las que
como productous de transrormacidn se obtengen principalmente aceites
redios y ligercs (fase de conversidn del aceite pesado), separando
éstos aceites nmedios y ligeros, por 1o mencs en parte, de al menos
590 parte de los otros productos de reaccidn de €sta tase y tratando

éstos aceites medios y/0 ligeros por 1lo renos en parte en condicio-
nes en las que se produzcan principalmente bencina (fase de ewonver-
sifn de aceite medio).

2. Mejoras segln lo reivindicado en el punto 1, caracterizadas

595 porque como material inicial se trata carbdén bituminoso.

%e Mejoras oen una modificacién del procedimiento reivindicado
en el punto 1, caracterizadas por la splicacibén como matericles ini-
ciales de aceites pesados no voldtiles en lugar de, & junto con,

. metericles iniciales carbonosos séliwos.

600 4. Mejoras en el procedimiento segin lo reivindicado en el pun-
to 1, caracterigzadas por regular las condiciones particulermente
por lo que toca & la alimentacién de le caldera de reaccidén en la
fase de licuetaccién ae f'orria que esencinlmente se produzca le PTo-
porcidn médxima de aceite pesado voldtil y se obtenga una mfnime pro-

605 duccibén de substancia orgénice insoluble, volviendo €sta £ una fase
de licueraccidn.

Y. Mejoras en el procedimiento segin lo reivindicado en el pun-
to 4, carscterizadus porque se trabaja € temperatura entre 380¢ y
4702 u. preferentemente por bajo de 4652 C., cuando el material ini-

610 cial es carbdn.

b, uMesjoras segln lo reivindicado en los puntos 4 y 5, caracteri-
zadas peryue se emplean 0tros procedimientos distintos &l reivindica-
de en ol punto 1, pera la hidrogenacidn destructiva multifésica del

615 carbén en aceites de hiwrocarburo.

7. dejoras segdn lo reivindicudo en los puntos 1, 2y 4 € 6, ce-

racterizacas pol centritugar los proauctos que nc hen pasado més alléd

de una& tfase do vapor con 1los gases hiarogenentes en condiciones en
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las que se obtenga une seperacidn impertf'ecta del aceite y substencias
sblidas obteniénaose ami un resfduo de centriiugacién rico en ceniza
y/0 otro material indrganico y sometiendo por lo menos parte del
filtrado que sale de la centriiuga € una ulterior hiarogenacidn
destructiva.

8. Mojoras en el procecimiento segln lo reivindicado en el pun-—
to 7, caructerizadas porgque la separacibn centritugs de la ceniza
ge aplica & los productos de una fase de licuetaccién del proceso.

9e hivjoras en la aplicacibén del procedimiento reivirdicado en
los puntos 7 y 8, & otros procedimientos de hidrogenscién cfclica
destructiva, c¢n 1os gue l& ceniza y/o otro meterial inérganico se
exXpulse por purga.

10.Mejoras en el procedimiento segln lo reivindicado en ios
puntos 1 y 4 4 9, caracterizadas porque el tiltrado que sale de la
centriiuga se vuelve § una fase de licuefaccién del pIoceso.,

11. Llejoras en el procedimiento segln lo reivindicado en los
puntos 1, & y 4 & 1V, caracterizadas porque un loao de filtrado conte-
niendo po1 lo menos 2,5 % de substancie orgénica insoluble calcula-
da sobre el total de substancie carbonose introducide se pase &
una fase de licuefaccién.

l2. lkojoras en el procedimiento seg¥n lo reivindicado en los
puntos 1, 2 y 4 4 1, csracterizadas porque el lodo pobre en ceniuza
se lleva 4 una segunde r'ase del proceso.

L5. mejoras en el procedimiento segdin lo reivindicado en los
puntos 7 & 12, caracterizadas porque se rroduce une separecibn imper-
fecta, en componentes sélidos y liguiuos en la centrffuge introdu~
ciendo en ¢fta el matericl & una velocided de alimentacién mayor
que la que permite la se; aracién Sptima an sdliccs y 1iquicos y/0
manteniendo la temperaturas por bajo de aquells con la que se L Tro-—
ducirfe la indicada separacidn Sptime ¥/0 teniendo menos aceite me-
dio 4 otro aceite diluyente en el meterial que se vé€ £ ventrifugear

que €l que proporcionaris las indicads seperacidn Sptima,
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14, kipjoras en el procecimiento segin lo reivindicado en los
puntes 1 & 15, caracterizadas porque en ie iese de conversi fn ael
acuite pesado ia produccidn de aceite medio £ pertir del pesedc se
realize introauciendo éste Wltimo esencialmente exento de aceite me-
dio en la caldera de reaccidn.

15. Mejoras en el procedimiento segin lo reivindicado en el pun-
to 14, caracterizadas por introducir en le& calders de reaccién un
aceite que no contienec més del 5 % de aceite medio.

16. Lejores en ¢l procedirdento segln lo reivindicado en 1o0s
puntcs 14 y 1%, caracterizaaas porque el aceite de slimentecidn se
mant.cnhe esencialmente exento de substearcis orgénice insoluble ¢
de materiales asféliicus pesedos.

17. iejoras en el procedimiento seglin lo reivindicuado en 1os
puntos 1 & 16, caracterizedas porque la fase de conversidn de aceite
pesado se realiua en con iciones tales que por cada pasads no se con-
vierta en aceite de Liurocarburo con punto de ebullicién int'erior
& 5002 ¢ més que préximamente el 40 #% del aceite pesado.

18.ejoras en el procedimiento segin lo reivirdicado en los
puntos 1 4 17, caracterizades porque el lodc procecente de l& riime-
re Tase de licusraccién de la hiurogeracidn cestructive, se lleva
4 otra caldera de reaccién (segunda fase), si se desea Jjunto con una
porcién de aceites pesados voldtiles, tratando el lodo en ésta caldera
de reaccidn en condiciones en les que se asegure una aébil conversiod
del eceite pesado, separando los productos no volédtiles en un mate-
rial rico en cenicas y en otro materi&. pobre en cenizas y rico en
substanciea. or, €nica insoluble, volvienddo por lo menos parte de ésta
dltina € la fase de licuefsccidn, si se desea jynto con una porcidm
del acelte pesado.

19. #gjores en la mocdificacibén del rrocedimiento reivindieedo
en el punto 18, caracterizadas po1 convertir el aceite pesado voléa-
til procedente de la segunda fase, y si se desea, de la primera fase,

en acelte medio en otra tercera fase de la kidrogeracién destructiva
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;';or convertir el aceite medio en bencin&és en une cuelte fase de
la hidrogenacién destructive.

2U. hejoras en el proceaimientc segdn lo reivindicadao en los
puntos 1 & 18, caracterizades por separsar los productos no volétiles
de reaccidn de la hiarogenacidén destructiva del carbdén en una porcidn
rica en ceniza y otra porcién pbre en cenize y rice en substancie
indrganica insoluble, por descartar la porcién rica en cenimas y
volver la substancis org€nica insoluble & une fase de licuetaccién
del proceso, por tratar el acelie pesado voldtil en una segunda
calders de reaccidn, si se desea volvienuo el ciclc aceite peseado
de la segunca fese 4 la primersa fase del proceso y por trater el
aceite niedio producido en €sta primers y/o0 segunde fase del proceso
para producir bencina.

21. lisjoras en el procedimiento segin lo reivindicado en 1los
puntos 1 & 2v, caracterizaaas porque en la bidrogenscibn aestructiva
se trabaja con un caislizador que contiéne un compueeto de esteno o
molibdena.

22, wejoras en ol procedimiento segln lo reivircicado er los
puntos 1 & 21, caracterizadas porgue se trabaje £ urs presién e
mis de 2U at., preferentemente & una presién de por 1o menos HU at.

25%. Mejoras en ¢l proceuimiento segin lo reivindicedo en los
puntos 1 4 22, caracterizadas porque en el proceso multitédsico de
1& hidrosonecién aestructiva se reauce la presibn scbre el proaucto
condensado obtenicao &l nenos en una de l&s fases del proceso y
porque dicho producte se somete & un fraccionemiento 4 presifn at-
mosrerica, & presifn redvecide ¢ ligeremente eleveda no suiperior &

6 atmdster s y porque ol unenos una de leg frscciones producidas se
compririe pare gsoreterle & une ulterior hicrogerccidén destructiva.

24, biojoras en el yprocedimiento wera la hiuroger:tcidn destrue—
tiva de naterial carbonoso esencialriente come se he descrito en los

anteriorcs ejemplos
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25. Mejores en el procediniento pere la hidrogerecibn des—
Y15 tructive de neteriales carbonosos esencialmente como se ha descrito
con referencit. 4 1os adiuntos dibujcs. |
26, hejorus en 1los aparstos pars la Lidrogenacidn destiuctiva
de materiales carpbonosos csencialuente cono se ta descrito con
reterencia & los dibujos que se ccompifian & la memoritc provisional.
1 2Y bista patente recae sobre: " MuJULAS EN EL PRUGKLIMIBETU FALA
La HIDROUGBIACION DESTRUCGLIVA ue MATEEIALES W EBUNUSOS," como gqueas
descrito en la presonte memoria, caracterizedo en le anterior lots

¥y representedo en los gdjuntos dibujos.

wadrid 18 de Julio de 1Ys4.,
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