\n

10

e\% | | | nemica IrOCEeSsSS.
171018

40 P "5 MEMORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE D E INVENCION
en
ESPANA
por VEINTE aifios
4 nombre de STANDARD OIL DEVILOPMENT COWMPANY, entidad norte-
americana, astablecida en Linden, Nueva Jsrsey, Hstados Uni-
dos de América, por:
"UN PROCEDIMIENTCO CONTINUO DZ DESTILAR ESQUISTO PA-
RA RECUPERAR SUS HIDROCARBUROs ValIOSOS".

#1 presente invento se refiere a un procedimiento
nerfeccionado para recuperar acelites hidrocarburados de pi-
zarras bituminosas y otros materiales bituminosos. WMAs es-
necialmente, el presente invento se refiere a un tratamienvo
nirolitico del esguisto para recuperar del mismo cantidades
dximas de aceltes hidrocarburados en un procedimiento econd-
mico que puede hacerse funcionar continusmente, y en el cual
»1 esquisto se somete a un alto grado de calor en forma ds
azregados relativamente grandes, evitando asi la necesidad de
moler finamente el esquisto; ademds, realizamos el procedi-
miento de tal manera que la pirolisis se regaliza répidamente,

ie modo que el aceite hidrocarburado vslioso libertado durante
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la pirolisis del esquisto no esté expuesto a altas temperatu-
rac en la zona de reaccidn durante un periodo de tiempo dema-
gisdo largo, y por tantc se evitan el empeoramiento y la de-
gradacidn de dichos productos.

Segin el presente invento, ofrecemos medios para
hacer que el esguisto sufra la destilacidn répidamente para
producir aceites hidrocarburados valiosos, tales como acei-
tes que Lierven dentro del camno de los <¢ombustibles para moe
tores de gssolina y en breves tdrminos, nuestras mejoras en
12 destilocidn de las pizarrass bituminosas suponen someter-
las a pirolisis en forma de uns mass fluidificada bastante
molida mezclads con esquisto agotado caliiente, material este
dltimo que ofrece calor Util sn 1a destilacidn del esguisto
nuevo., &£n esta operacidn empleamos con preferencias dos, o
un numero par de recipientes de destilsacion, para mantener
la continuidad del funcionamiento, de manerz gue mientras
un recipiente sufre la destilacidn del esquisto, el otro
puede sufrir recalentamiento nor combustién del carbono fi-
jo y otros combustibles del esquisto sgotado. Realizando
asf{ e1 procedimiento en lo gue podri{as 1llzmarse tipo de meni-
pulacidn de "obtencidn y extraccidn™, mantenemos la conti-
nuidad del procedimiento en general, como se indica, y su-
ministremos también, durante la operscidn de combustidn del
esquisto agotado, calor virtualmente suficiente para mente-
ner el nrocedimiento durente la operacidn de destilacidn.
Pero si se quiere, podremos inysctar un combustible, tal co-
mo un aceite hidrocarburado 1{nuido, en el escuisto agotado
un moments antes de ls combustidn o durante la misma, si se

necesita mAs calor cue el obtenido quemando el carbono fijo
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s, pues, un objeto del invento reslizar la piroli-

del esquisto agotado.

sis del esquisto répidamgnte y en condiciones en que se evi-
ta la excesiva pérdida de calidad del producto.

Otro objeto del invento es reduclr el ssquisto bru-
to & agregados de tamafio apreciable, por ejemplo, del tamefio
aproximado del carbdn de almendrills, v someter el esquisto
triturado a la pirolisis.

Otros objetos ulteriores del presente invento apa-
recerdn en le siguiente descripcidn més defallada y de las
reivindicaciones.

con referencia detallada 2l dibujo, un esquisto que-

brantado con un tamafio medio de, por ejemplo, 6 mm. de diéd-

~metro, se introduce en una tolva 1 y desde allf se descarga

en un recipiente de destilacidn 5 donde se mezcla ccn una’ can-

tigad de esquisto agotado caliente que se mantiene en una ma-
asa fluidificada en la porcidn inferior 6 de dicho recipien-

te de destilacidén 5. La mass se mantiene en estado fluidifi-
cado descargando un meteriasl gasiforme, tal como vapor, des-
de alguns Tuente adecuada, por un tubo 10, desde alli por un
tubo 11 y lusgo por un tubo 14 en 1la porcidn inferior del com-
partimiento més bajo 6 del recipiente de destilacidn 5. Hvi-
dentemente, durante este paso particular de vapor desde el
tubo 10 al recipiente 5, las vilvulas 21, 2% y 25 estén ce-
rradas y la vdlvula 27 estd en posicidn sbierta. Situada cer-
ca del fondo del recipiemte 5 hay una placa de parrilla 30
por la cual pasa hacia arriba el vapor que llega, ¥ mantenien-~
do la velocidad lineal del vspor gue sube en el compartimien-

to 6 del recipiente 5 en el campo de 0.61 a 2.44 m. por segun-
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do con el tamafio de particules especificasdo, se mantiene una
aspecie de suspensidn de fase densa dentro de dicho comnar-
timiento 6, es decir, que c2ds deci{metro cibico de vapor y
gas libertado durante la destilacidén contiene de 0.12 a 0.65
Kegs. de esquisto por deci{metro eiibico 3z gus y vapores tota-
les. Por tanto, la condicidn imperente en el reciniénte de
destilacidn 5 es que de la plaéa de parrilla %0 hasta un ni-
vel importante correspondiente a L, hay una suspensidn de
fase densa o masa fluidificada de esquisto de diverso tama-
fio, haciendo 1z destilscidn que alszo del esquisto se desin-
tegre in situ en agregados més pequefios, aparentemente por
pérdida de material adhesivo. E£ncima de 1L hay un espacio ds
desprendimiento de sdljdos, donde el didmetro interno mayor
del recipients de dsstilacibén en este regidn hace que se a-
mortigue la velocidad del gas y el vapor, de manera que la
masa principal, por lo menos, del esquisto permanezcgca en €l
comnertimiento 6, de modo qus los vapores que eventualmente
salen por 35 estdn virtualmente liores de material en polvo
arrastrado, o a 1o sumo contienen pequeilias cantidades de es-
gquisto. Debe seflalarse gue la suspensidn jue se encuentra
en el comparfimiento 6 no es el tipo ordinario de suepensidn
en el cual un sdlido estd =ostenido en un gas, por ejemplo,
una corriente de aire que fluye, en tales condidones que el
material sdlido suspendido en el aire es barrido con l2 co-
rriente de aire en movimiento y no tiene movimiento direccio-
nal independiente del movimiento direccional de la corriente
de airs., WAs bien la suspensidn del compartimiento 6 se pa-
rece & un 1liquido hirviendo con algunés partfculas gue se

mueven desde la parrilla hacia L y otras que bajan desde L
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hacis lu parrilla. 4sta clase esnecial de suspensidn pro-
norcionz una mezcla muy {ntima y répida, de maners gue el
esqulsto descargado desde la tolva 5 en el compartimiento
6 se mezcla'casi instantdneamente con ésquisto agotadc o
parcialmente sgotado en el compartimiento € antes de 12 in-
troducecidn de esguisto bruto nuevo.

3 e observaréd que se dispons un tubo Ao inmersidn
40 que se extiende dentroc del compartimiento 6, y gsue este
tubo 40 tiene una vélvula 42, ,Normalmsnte, dursnte la des-
tilaeidn, la vdlvmla 42 sstd abierta, de maners que el es-
quisto puede retirarse por dicho tubo 40 en cantidades co-
rrespondientes a lag afiadidas por el tubo vertical 3 de me-
ners dque puede mantenerseiuna considerable cantidad de es-~
quisto dentro del recipiente de reace1dn 5. BSin embsargo,
los pedazogtirandes de esquisto agotado que se acumulen en la
proximidad de las parrillas %0 y 30' se extraen por los tu-
bos evacuadores %2 y 32' respectivamente. 21 vapor y los
productos de destilacidn so retiran por arribs mediante el
tubo 45 y desde 481 se descsrgan por el tubo 47 ¥y el tubo 42
en un cicldén 50 donde puseden separarse los dltimos vesti-
glos de esquisto de los vapores expelidos del sistema vpor
el tubo de evmcuecidn 52, Los gases y vapores, por otra
parte, se retiran del cicldn por el tubo 55 y se suminis-
tren al eguipo de fraccionamiento y destilacidn nara recupe-
rar los productos deseados. Los medios eSpeoificos vara
fraccionar y recuperar los rroductos dezseadns pueden ser
llevados 3 Ja préctica en la forms corrisnte ¥ no se raepre-
sentin en e1 dibvuio.

Volviendo al recipiente de rezzeidn S, y especial-
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mente a las condiciones en é1 mentenidas, se indicaréd que

se sostiene =zn el mismo una tempsratura de unos 537¢ ¢. Es-
ta temperatura se mantiene calentando previzmente el esquis-
to gue entra 2n el recipients de destilacidn 6 a temperatu-
ra de unos 204 - 260% G de la manzra que se exrlicari des-
puds, y haciendo que el esguisto agotado y el afiadido 21 re-
cipiente de destilacidn 5 estén proporcionados de manera que
hays durante la destilacidn 0.5 - 2 Kgs. de esquisto agota-
do por Kg. de esquisto bruto, estando la temperatura del es~
quisto agotado, inmediatamente después de terminar la opera-
cién de combustidén, dentro del campo de unos 537 - 704¢ C.

#n otros términos, al terminsr 13 operacidn de combustidn,

el esquisto Quemudo estard a temperatura de unos 537 - 704¢C.
Afiadiendo esquisto bruto previamente cslentado a este esguis-
to agotado en las proporciones indicadas, la mezcla tendré
una temperatura de unos 537¢ C y esta tsmperatura da buenos
resultados. Se advierte, no obstunte, que también se pueden
obtener buenos resultados con un campo de destilacidn de 426-
A499 ¢ y regulando debidamente las condiciones dentro de la
zona de reaccidn.

S1 se emplea un esquisto australiano, cada tonela-
da del mismo produciréd normalmente unos 130 litros de aceite,
v hemos descubierto que se obtiensn huenos resultados dejan-
do que el esquisto sometido a destilacidbn permanezca en la
2one de ésta durante un periodo de 15 segundos a 1 minuto.

Dursnte la operacidn descrita, llega norzmalmente un
tiempo en que, debido a las cuaidas de temperatura, la ope-
racidn en el recipienfe 5 debe intsrrumpirse vy esto se reali-

728 cerrando la vAlvula de la tuberfa 3 y al propio tiempo ce-
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srando lz vélvula 42 de 1s tuberfa 40. <Como un minuto mds
tarde, o despusds de dejar pasar tiempo suficiente psra com-
nletar le destilacidn v extraer los hidrocarburos recuvera-
bles, se hace entrar aire desde la tuber{z 60 a l& tuberia

51 abriendo la v-dlvula 2%, zste 2ire pasa con el varor de
1a tuberia 11 a la tuberfa 14 y desde 8l11f al fondo del reci-
niente de reaccidn 5. Poco tiempo daspués se cierra la vél-
vula 27 de menera que sdlo se descarga aire en el fondo del
recipiente 5. &idste aira, que puedeestar a la temperztura at-
mosférica ordinaria al entrar por la tuberia 60, determins
una combustién de los combustibles que quedan en el esquisto
agotado ¥y que son de naturaleza carbonosa, y los productos de
la combustidn pasan hacie arriba por el tubo 45. Durante la
Agscarga de vapores de hidrocarburos desde le tuberfa 45 a1l
cicldn 50, estvén cerradas todas las valvulas menos la 74, 1la
cual, por supuesto, esta abisrta. Pero, cuando se descurga
gas de combustidén del tubo 45 al tubo 47, la vdlvula 74 se
cierra, la védlvula 71 se cierra y la vdlvula 72 estd en vosi-
cidn abierta, de manera que el gas de combustidn pasa a 1le
tuberia 82 y luego al cicldn 83, donde se separa cualquier
asquisto arrastrado y se retira del sistemaz por la tuberia
84, saiiends los gases de combustidn del separador por la tu~
verfa 86, y pasando por una caldera 90 de calor perdido, don-
de una porcidn de su calor sensible puade recuperarse pars

su uso en alguna parte del sistema o para algdn fin extrafio,
Sin embargo, una porcién del gas 42 combusti én del tubo 45 |
puede descargarse por la tuberfa 92 con vdlvula al fondo de
la tolva 1 donde sirve para secar vy calentar previamente el

esquisto contenido en ella, saliendo luego los fases POT nna
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tuberi{a 91 con vdlvula 21.

Durante 13 combustidn del esgyuisio agotado en el
recipiente 5, se descargn esguisto continuamente de la tolva
1 por el tubo 4 en un segundo recipiente de destilacidn 5',
gue puede ser idéntico por todos conceptos al recipiente 5,
y‘donde para mantener la continuidad de funcionamiento del
nrocedimiento en general, la destilacidén puede realizarse en
2l recipiente ' mientras se estd quemando el esquisto en 5.

&n el dibunjo, hemos reuvresentado las purtes corres-
pondientes del recipiente 5', y las hemos indicado empleando
los mismos numeros de referencia con una nrima, Creemos que
es innecesario repetir la operacidn rezlizsd2 en el recipien-
te 5!, porque es virtualmente idéntica en todos sus detalles
3 la realizada previamente en el recipiente 5. Pero al su-
ministrar vapor al recipiente 6', debe sefialurse que el va-
por gue entra por el tubo 10 pasa por el tubo 15 y luego por
un tubo 16 al fondo del reactor. Este pasc va ascompafindo de
le apertura de la védlvula 21 y el cierre de las vélvulas 23,
25 y 27. Al terminar la operacidn de destilacidn en el reci-
piente 6', se abre la vélvula 25 para dejar que pase aire por
el tubo 17 al tubo 16 y luego al fondo del recipiente 6', ¥y
noco después la vilvula 27 se cisrra de meners que sdlo pasa
=ire por el tubo 16 al fondo del recipiente 6'.

con respecto a los productos de destilacidn resul-
tantes Ga 12 operacidn en el recipients de destilacidn 5',
los mismos se retiran por la tuber{a 45' vy se descargan en el
cicldn 50 abriendo la vdlvula 73, y estando en posiciones ce-
rradas las vdlvulas 71 y 74. Cuando el zas en la tuberia 45’

os un gas de combustidn, la vaAlvula 7% se cierra y la valvula
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71 sa abre, estando cerrada la valvula 72, de msnera gus el

~:5 de combustidn pasa por el tubo 4G al tubo 82 y eventual-
monte al elcldn 83.

Como antes se ha dicho, para manten2r la continui-
tad de 13 operacjén en una procedimiento del ciclo descrito,
se necesitan dos o mas reactores, 43 manera gue mientras uno
o mids estAn sufriendo la combustidn del esguisto agotado el
otro pueda emplearse en ls fase productiva. Segun el funcio-
namiento que hemos descrito, es posible producir bastante ca-
ior dentro del mismo procedimiento para sostener la destila-
cibn del esguisto, aungue en alzgunos casos puede ser necessa-
rio gquemar unz parte de los productos de la destilacidn tal
como los productos normalmente gaseosos, nara suplementar el
calor producido por la combustidn del carbono fijo del esquis-
to agotado, con el fin de suministrar culor suficiente para
lz operacidn de destilaciébn.

#n la desceripcidn anterior, nos hemos referido a lo
operucidn de nroducir aceits de esyuisto como destilacidn. No
gquseremos limltarnos a ninguna teoria d=2 lo gue reslmente ocu-
rre dursasnte la produccidn del aceite 2n el pfocedimiento in-
dicasdo, pero puede ser jue intervenga més de una mers desti-
lacidn, y en las reivindicaciones anexas nos referimos a la
operacién como pirolftica, y por este término gueremos dar
a entender gue la operacidn puede ser destilacidn simple,
destilacidn déstructiva, metatédtica o efectuada de cuslquier
otra manera ocasionada pars la eplicacidn de calor.

A los Drofésionales se les ocurririn ffcilmente muchas

modificaciones del presente invento.

Los puntvos de
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invencidn propis y nueva que se pressntan para que sean olje-

to de esta Patente de Invencidn en Zspafia, son los siguien-
tes:

12, Un procedimiento continuo de destilar esquls-
to parsa recuperar sus hidrocarburos valiosos que comprende:
suministrar vn esquisto en polvo a una zona de desti lacidn
donde se mezclz {ntimamente con una masa fluidificada de es-
guisto agotado caliente; hacer que el esguisto bruto y el
agotado permanezcan en contacto mutuo Aurante un periado de
tiempo suficiente para libertar cantidades importentes de
vapores hidrocarburados; disponer por lo mencs una zong adi-
cional destinada a funcionar como zona de destilacidn de
igual manera que la primera citada; determinar 1la combustidn
del eSQuisto!guemado en la segunds zona durants la operacién
de destilacidn en la primera zonas para suministrar sa cicha
segunda zona calor suficiente para efectuar una pirolisis
del esguisto bruto afiadido en una rage subsiguniente de le
operacidn en dicha segunda zona, y luego realizar alternati-~
vamente la pirolisis del esquistoc bruto en una de dichas zo-
nas mientras simultédneamente se quema esgulsto agotado en
la otra de dichas zonas para mantener la continuidad de la
operacidn y suministrar el calor necesario paras la& pirolisis
del esqguisto bruto.

2%. Un vrocedimiento que, en la pirolisis del es-
guisto bruto, comprende la mejora gue supone disponer por
lo menos dos zonas, descargar esguistobrutoc en una de ellas,
donde se pone sn contacto con esquisto agotado caliente y
con lo cual se somete a accidn pirolitica gue dar por recsul-

tado la liberacién de hidrocarburos valiosos del esquisto
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bruto, determinar la combustidn de esquisto sgotndo en la se-

guanda de dichas zonas suministrando un gas que contiene oxi-
@cno en condiciones de combustidn & dicho esquisto agotado y
mantensr la continuidad de la operacidn con respecto al pro-
cedimiento total, y al mismo tiempo, suministrar el calor ne-
cesario pare el tratamiento pirolftico del esquisto bruto
2mpleando alternativamente dichas zonas pars el tratamiento
nirolftico del esquisto bruto y para la combustidn del esguis-
to agotado.

2, Un procedimiento que comprende la operacidn
reivindicsda en el punto 2?., en ls cunl el esquisto bruto
descargado en la zons pirolftica se culienta previamente an-
*sg de dsscargarlio en dicha zona,

4¢, Un prucedimiento segin se reivindica en el pun-
to 292., en el cual el esquisto bruto y el esgyuisto agotado
caliente en la zona pirolftica tienen forma de una masa flui-
dificada de fase densa que se asemeja a un 1lfquido hirviendo.

5¢. Un procedimiento segin se reivindicz en el pun-
to 22., en el cual el esquisto de dichas zonas tienes forms
de una suspensidn de fase densa que se asemeja a un l{quido
hirviendo y en el cual durcnte la piroclisis del esguisto bru-
to puede retirarse continuamente esguisto por gravedad desde
la masa fluidificada,

62, Un procedimiento continuo de someter esquisto
a un tratamiento pirolftico para recuperar zceite hidrocar-
burado del mismo, gue comprende descargar dicho esquisto bru-.
to 2n forma de polvo en una zonsa pirolitica, donds se somete
8 1a infiuencia de ssquisto agotado caliente en forma ds una

suspensidn de fage densa, dejear que el escuisto permansezca en
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contacto con el ssquisto agotsdo hesta gue este Ultimo se ha
reducido considepablemente en temperstura, descargar luego
el esquisto bruto en unz segunda zona donde se noue en con-
tacto con el ssquisto agotado caliente que tiene una tempe-
ratura 1o bastante slta pura hacer gue =1 esguisto .bruto su-
fre una trensformacidn pirolitics activa y simultdnsamente
renlizasr 1s combustidn del esduisbto agotsdo en ls primeres
zona con lo cual su temperatura suments de manera gque contie-
ne calor suficiente psrs mantensr 1a transformacidn pircl{i-
tica activa de esquisto bruto aiadido con posteriorid=agd.

7¢. Un wrocedimiento continuo »nara reclizear 1na

s de esquisto bruto con objeto de producir del mis-

e

Ppirolis
mo un® cantidad de hidroearburcs una porcién de los cuules
es normalmente 1{guida, que comprende: disponer por lo me-
nos dos zonas, descargar el esgulisto bruto 2n Tormas de pol-
vo a2n una Je dichas zonas, donde se none en contacto con un
esguisto agotado calients y forma con é) y con un material

™ . s »
maslforme sfiadido una suspension dz fus

@

Aapsa; dejar gue la
1

3 teuneratura

4y

operacidn en dicha zona continue haste que
que reina en dicha zona se reduce por d=zoajc del estado de
Pirolisis activo; interrumpir el paso de esquisto bruto a
1t zona Ultimszmente citada y deccur~arlo en una segunda zo-
na gue contiene esyuisto agotado calisnte; repetir en 12 se-
sunds zona 12 operacidn realizsda en la orimera y entre tan-
to hacer pasar forzademente aire en condiciones des combus-
%idn activa por la primera z0oma pars quemar 2l sarbono Fijo
d& escuisto agotado, con 1o cual la ta2mperatura del esquis~

to agotado aumenta y estd destinuda a causar la pirolisis

[

activa de cantid:des adicionules de esguisto bruto apadidas.
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82, Zn un procedimiento continuo iz efectusr 18
pirolisis de esquisto bruto en forma de volvo, la mejors
ue consistz en emplsar por 1o menos dOs zonas, ~33C2rgar
slternativamente el esquisto en polvs =2n un: de dichus zo-
na8 que contisne esquisto agotado calicnte en forma de una
suspensibn de fase densa que assemeje 2 un liguido hirviesn-
da, con 1o cuz)l el esjuisto sgotado caliente Jdetermina la
Pirolisig del esgulsto bruto afladido, realizzndo al pronio
tiempo la combustidn dsl ssquisto sgotado en lu otra de fi-
ché#s zonas para aumentar la temperatura del mismo, deascargar

despuéds ezcuisto bruto en dAicha sesunds zona Aonde se mez-

‘cla con el esquisto caliente mantenido sn 1a forma de una

suspensidn de fise densz gue se ssemej2 a un 1fguido hirvien-
do, realizar éimulténeamente 14 condbustidn de 1os combusti-
hDles del esinisto agotado en la primers zons citada hasta

que su temperatura sumente lo bastante par: determinar 1a
nDirolisis active del esquistc bruto mezclade con el mismo,

v recuperar cdntinuamente hidrocarburos del sisztema.

92, BElprocedimiento reivindicado 2n 31 punto 8¢.,
en el cual seo mantlene una temperatura de 426 - 5492 C en
una zona durante la pirolisis dsl escuisto bruso.

102, 81 nrocedimiento reivindicado an el punto
8¢,, en el cusl se retira esfuisto del sistema poar grave-
dad de una zona en 18 cual el esjyuisto bruto ssti somatido
g pirolisis.

112, Un procedimiento continuo de destilar esquis~
to para recuperar sus hidrocarburos valiosos,

Tal v como 3¢ ha descrito en la uiemoria que ants-

ilustrado en el dibujo yue se acompafia y rura los fi-
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nes gque e hon especificado.

Ecta ljemoria consts de trecs hojas y la presente
escritas & miquina por uns sola cara.

P. A,
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