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La presente invencién se refiere en general gzl tratamiento

del coque de petrdleo, y en pa.rticular a un proceso para la preparé~

cién de comprimidos de coque de petrdléo y un medio cementente car-

_bonoso aglutinador. Los comprimidos resultantes, los cuales pueden

ger en forma de perdigones, exirusiones, briquetas; c{lindros, blo-
ques estructurales y otras por el estilo, tienen las propiedades fisi-
cas y mecédnicas requeridas para ser de utilidad en una amplia varie¥

dad de aplicaciones, incluyendo, sin limitacién, coque para procesos
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metaldrgicos, quimicos y otros més, y formas de carbdn tales como
bloques, ladrillos y losetas para propésitos arquitecténicos y
otros. |

Las dos formaes més comunes de cogue de petréleo son:
el coque del proceso de coquificacidn retardado y el coque del
proceso de cogquificacién fluidizado. El procesc de coquificacién
retardado es bien conocido y ha sido usado ampliamente en la in-
dustria de la refinacidén del petrdleo por més de treinte afios.
El coque retardado se depdsita en las.paredes interiores de reci=
pientes, conocidos con el nombre de tembores de coquificacién en
forna de coque de petréleo "verde" o crudo. Para la mayor parte-
de los usos indusiriales el“coqueade petréleo verde es desvolati-
lizado mediante calcinacidn. El coque de coquificacién retardade cal
cinado no es lo suficiente mecénicemente fuerte para muchas aplicae
ciones metaldrgicas y otras mds.

Bl coque fluidizado se prepara povin proceso continuo
recientemente desarrollado sélido fluidizado con balance térmico
que comprende la conversién térmica de aceites de hidrocarburos pe-
sados a fracciones m4s ligeras. La corriente de alimentécidn frese
ca, que usualmente es un residuo fesa&o, se dispersa en un lecho
de coque fluidizado el cual puede ser operado a iemperaturas entre
9002 F. y 1.0008F. Los productos de la conversidn térmica, incluyen~
do .gés y un déééilédo.con una amplia zona de evaporacién, abandonan

el reactor en forma de vapores saliendo de la parte superior del
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mismo. Una parte de la carga alimentada se convierte en coque, el
cual se deposita sobre.las particulass de coque fluidizado ya en la
zona reactiva. El balance térmico se logra mediante la circulacién
del cogque entre el reactor y el quemador donde una porcién de la
produccidn total de coque se quema con aife de un ventilador para
suministrar precalentemiento y calor de reacciém. El coque neto se |
renueve como producto mediante un elutriador que retorna el menudo
de coque al quemador.

Una instalacién tipica de coquificacién fluidizada inclu-
ye un racipienté de reaccidén o coguificacién y un calentador o reci-
piente quemador. El aceite pesado que se va a pfocesar se inyecta en
el recipiente de reaccidn-que contiene un lecho fluidizado denso
y turbulento de partfculas sélidas inertes, preferiblemente partfcu-
las de coque. Una 1Inea de transferencia con reactores escalonados
puede ser usadé. Existe una temperatura uniforme en el lecho coqui-
ficante y la mezcla en el lecho resulta virtualmente eﬁ condiciones
isotérmicas y produce una distribucidn.instanténea de la carga alimen-
tadora. En la zona reactiva la carga alimentadora es parcialmente
vaporizada y parciaslmente craqueada. Los vapores resulfantes se re-
mueven del recipiente de reaccidn y sé envian a un fraccionador para
la recuperecién de gas y destilados ligeros de ellos.Cualésgiera fon-
éga‘p?§§do§ son devuelios generalmente al recipienie de coquificaéidn,
mieﬁ%ras que el coque producido en el proceso queda en efecto recubrier
do las particulas sflidas. Vapor se introduce en la columna de desnu

demiento para remover el aceite de las particulas de coque antes de
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El calor necesario para llevar a cabo la reaccién endotér-

mica es producido usualmente, pero no necesariamente, por separado.

Una corriente de coque es transferida de egﬁe -modo del reactor al re

cipiente quemador, tal como una linea de tr&x\gf.erencia de un quemador
de lecho fluidizado, utilizando un sistema de un tubo vertical ¥ ele=
vador; mientras que aire es suministrado al tubo elevador para la
conduccidn de los sdlidos al quemador. Suficiente cantidad de coque

o de material carbonoso adicionel es quemada en el quemador para lle-
var a los sélidos en €l a2 una temperatura suficiente para mantener

el sistema en balance térmico. Los sélidos del quemador se mantienen
a una temperatura més alta que la de los sélidos en el reactor. Apro-
Ximadanente wn seis por ciento'; basado sobre la alimentacidén, es que-
mado con este propdsito, lo que puede representar aproximadamente de
un quince a un treinta por ciento del coque producido en el proceso.
La produccidn neta de coque, que consiste en el coque producido menos
el quemado, es removida.

La alimentacidn de aceite de hidrocarburos pesados aI;ropia-
dos para el proceso de coquificacién incluye petrdleos brutos pesados,
fondos atmosféricos y crudos al vacio, brea, asfalto, y otros residuos
de hidrocarburos pesados de petrélec, o mezclas de los mismos. Tales:
alimentaciones tienen tIpicemente um punto de ebullicién iniciai de " -
alredsdor de ‘7009 F. o més alto, una gravedad A.P.I. de alrededor de

09 & 209 y un conuemdo de residuo carbonoso Gonradson de alrededor
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de 5 & 40 por ciento por peéo.
Tambidn es generalmente conocido como comprimir el coque

fluidizado resultante, el cual es relativemente imporcso, en varias

formas, tales como perdigones, extirusiones, briquetas, cilindros

y otras por el estilo, mediante la utilizacién de un medio cemen-

tante carbonoso aglutinanté, Cementadores apropiados incluyen el

-asfalto y otros residuos pesados de petrdleo, alquitranes aromdtie

cos, colas pesadas de alquitrédn de hulla tales como brea de alqui-
trén de hulla, teniendo una temperatura de reblandecimiento minima
de elrededor de 100%C y colas pesadas de la operacidén de coquifi-
cacién., Algunos ejex;zplos especificos de cementadores apropiados que
pueden obtenerse comercialmente son: residuos de Elk Basin (tempera-
tura de reblandecimiento, 1602F.), asfalto Enjay 160 y fondés de co=
quificacién Hawkings. ( Denomglnaéidn inglesa: Elk Basin residuum

(1602 F. softening point), ZEnjay 160 asphalt and Hawkings coker

bottt;ms.) Estas substancias pueden ser utilizadas 8;1 unas proporcio=
nes apdee wm cinco a un veinte por ciento por peso basado en
la carga de coque y preferiblemente dentro de un lImite entre ocho -
y quince por cientc por péso. Sin embargo, eé ha encontrado que estos
comprimidos tienen usos muy limitados debido a la préctica inabilidad
de producir formmas que tengan una resistencia substancial, (esto es,
suficientemente resistentes para reemplazar eficientemente el coque
de hulla en procesos metalirgicos y otrus, especialmente en aguellos
que requieren una alte resistencia al aplastamiento a temperature

alta),.
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El coque de petrdleo puede conseguirse de otras fuentes

menos conocidas, tales como el coque de contacto continuo produ-
cido en los llamados proceso Lummus o el proceso Hoeehst.. Atn
una fuente adicional de coque de petrdleo proviené de los hornos
de tiro inferior, tales como el horno Knowles que tiene un piso
de carburo de silicio. '

Yo he encontrado que comprimidos con suficiente resis-
tencia para ser adecuados para una smplia varieded de prépositos
pueden ser preparados del coque de petrdleo ( el cual es relativa-
mente imporoso) y un medio cementente carbonoso aglutinador median~-
te los pasos ée activar por lo menos las superficies exteriores
de las particulas de coque de petrdleo y la mezcla del coque asi
activado con el cementador carbonoso aglutinante , seguido de la
consolidacidn y atemperacidn y/o la coguificacién del compacto o
comprimido resultante. El uso éel coque de petréleo activado permi=
te la produccidén de productos terminados que tienen uma resistencia

al aplastamiento muy por encima de 1500 libras por pulgada cuadrada,

. en comparacidn con productos que estén preparados con coque de pé-

troleo no activado, con los cuales es @ificil producir una resisten-

cia al aplastamiento de ni siquiera 1,000 libras por pulgada cuadre-
da. -

Se conocen y se pueden utilizaf-numerosas técnicas para
la activacidn del carbdn. Dependiendo de las condiciones del proceso
empleadas en la produccidn‘inicial del coque fluidizado los materige

les directamente asequibles de tales procesos de coquificacidn flui-



140

145

155

- -

.......

260887 3

o
dizada pueden tener suficiente activacién de las supe";ficies exte-
riores de los mismos para ser apropiados para 1os‘ propésitos inge
tentaneos., Un paso prictico para la activacidén de al menos la .éu-
perficie exterior de las particulas de coque de pedrdlec comprende
la fluidizacién en una atmdsfera de vapor y aire, a una temperatu-
ra por encima de 5008C y por um perlodo de tiempo ;nayor de diez |
minutos, S1 se va a I;tilizar coque de petrdléo de. coquificacién
retardada, éste debe ser primeramente reducide en tamafio mediante
tapizamiento, trituracién y otros medios. Yo prefiero un tamafio |
néxino de 1/16 de pﬁlgad.a;‘ es decir, con una clasificacidén de nite-
Yo de criba cominmente designado como 1/16 de pulgada x O. la rela-
cidn de vapor a aire puede variar y dependerd de la te;nperaiura de
activacién y del tiempo. Se ha encontrado que una mezcla dé un seten—
ta y cinco por ciento de vapor y un veint_ipinéo.:.. por ciento de
aire es efectivaa 5509 C. para activar las superficies de las par-
ticulas de coque de pe;:rdleo en un perfodo de tiempo razonablemente
corto. Otras téenicas, generalmente conocidas para la activacidn del
carbdn y las que aumentan la porosidad del]. mismo, encuentran til.
aplicacidn en la activacidn de las superficies exteriores de las
particulas de coque de petrdleo, aunque tales técnicas no han sido
usadas con el coque de petrdleo relativamente denso e jmporoso y para
el préposito expreso de activar las superficies extefores del mismo.
Tales técnicas son descritas en la literatura cientf{fica, incluyen-

do tales publicaciones como "Active Carbon" de John W. Hassler, pu- .
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blicada en 1951 por la Chemical Publishing Company Inc>de
Brooklyn, New York. »

Aungue yo prefiero activar las superficies exteriores de
las partfculas de petrdleo en un lecho fluidizado, muchas otras
técnicas pusden ser empleadas con efectividad, incluyendo, sin
limitacidn, activacién en un lecho fijo, en wn lecho mévil, en
un recipiente en el cual wn flujo a contracorriente es establecido,
en uﬁ recipiente en el cual un flujo concurrente es establecido, en
wm tambor rotatorioc, o en cualquier oiro dispositivo en el cual las
particulas de coque de petréleo puedan ser expuestas a la’atmds-
fera activadora bajo condiciones apropladas de tie:po y temperatura.
Una activacién apropiada puede ser lograda tamblén en una atmésfe-
ra de aire a una temperatura por encima de 4502C. por perfodos mayo-
res de cinco minutos. | ' |

El coqué de petroleo activado se mezcla entonces con un
medio cementante carbonoso aglutinante, tal como asfalto, alquitrén
de hulla, "gilsonit ", brea y otros igualmente conocidoa.hidrécarbu-

Yos cementadores. La seleccidén del cementador particular no es de nin

~gin modo critica y dependeré de los materlales disponibles y hasta

cierto punto de las propiedades flsicas deseadas y del uso final del

comprimido en particular. Los cementadores en cantidades que varian

entre un diez y un veinticines. - por ciento por peso, basado sobre

el coque de petrdieo activado, con una relacién preferida de cemen~
tador a coque. de petrdéleo enire un quince y un veinte'por ciento por

peso. La mezcla se efectda a una temperatura por lo menos iguai a
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aquella en ia cual la viscosidaﬂ.gzl cemen adoE?;specifico que se
emplea es de 100 segundos Saybolt Furol. Is tempefatura a la que
prefiero mezclar el cogque de petroleo activado y el cementador car-
bonoso aglutinente varfa con la naturaleza del cementador en partie
cular que empleo. Por ejemplo, cuando uso asfalio Mobile 85-100,
prefiero megclar a una temperatura por debajo de la temperatura hu-
meante ("Smoking point“) ael cementador,

| Después de una mezcla completa del ooque de petréleo acti=-
vado y el cementador carbonoso aglutinanté por iécnicas generalmen=
te conocidas, la mezcla resultante puede ser consolidada en la forma
final deseéda.

En la mayorfa de los casos, yo prefiero consolidar la

mezcla de coque de petrdleo activado y el cementador carbonoso aglu-

_ tinante antes de atenperarla, segiin se describe més adelante.

No obstante, buenos productos resistentes pueden ser coquificados
con formas qonsolidadés despues del proceso de atemperacidn.

La consolidacién se 1leva a cabo a una temperatura por
encima del punto de anillo y esfera ( “ring and ball softening
point") de reblandecimiento del cemeﬁt;dor. La temperatura a 1la cual
prefi;ro consolidar da mezcla varia con la ﬁaturaleza del cenenta-
dor. Por ejemplo, cuando uso asfalto Mobil 85-100, prefiero consoli-
dar la mezcla a una temperatura entre 1009 Coy 2009 C.

De acuerdo con el tiempo, temperatura y la naturaleza del

camentador, la consolidacién puede efectuarse bajo presiones que
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varian de 50 libras por pulgada cuadrada hasta més de 20,000 libras
por pulgada cuadrada. Yo prefiero emplear presiones entre wn limite
de 500 libras por pulgada cuadrada a 2,000 libras por pulgada cuadra~
da para la consolidacién de mezclas de coque de petroleo activado y
cementadores carbonosos agluiinantes en casos cuando se desea méxima
registencia al gplastamiento. En casos cuando wma mayor densidad es-
wa cualidad importante, presiones de consolidacién mayores darén
por resultado un producto mds denso,

Por lo tanto, los comprimidos resultantes son atemperados -
0 recocidos a una temperatura entre 2008 C y 3002 C en una atmésfera
conteniendo por- lo menos un cuatro poi éiento pof volumen de oxige-
no., Se cree que deépués‘de la activacidén, les superficies de las par-
tfculas de coque de petrdleo estdn mayomente ocupadas por gases ad-..
sorbidos, principalmente, hidrdgeno, La recocién o atemperacién pare-
ce que rompe el vinculo de adsorcidn ﬁara exponer mds amplismente las
superficies activas del carbén a la wnién con las moléculas.pirobi-
tuminosas del cementador carbonoso agluiinante, cuya unién prevalece
la subsiguiente calcinacidn del comprimido atemperado a un coque
mecdnicanente resistente que tiene una unién homogénea entre el carbén
derivado del cementador y el carbdn del coque de petrdéleo.

Tembién se cree que durante la atemperacidn o recocimiento,
el oxfzeno convierte algunas moléculas grandes originalmente presen~
tes en lamgyoria de los cemeniadores carhonosos aglutinantes, de molé-

culas que son volédtiles a altas temperaturas, a moléculus que son



235

250

IR R i

-1l -

25387
pirobitominosas en caracter. La recocidn o atemperacién a una tem-
peratura elevada en presencié de wna atudsfera de oxigeno, provoca
el consumo del oxfgeno y la formacién de agua, lo cual parece sopor-
tar la teorfa de que las superficies del carbdn activado tiene molé-
culas de hidrdgeno unidas a €1 con anterioridad a2 la recosién o atem
peracién. Debe apreciarse que una atemperacidén subtancial de la mez-
cle de coque de petréleo y cementador consolidada tendrd lugar a
temperaturas ambientes y bajo presidén atmésferica normal en perfo-
dos de tiempo suficiente prolongados. -Précticamente, la exposicién
a temperaturas variando entre 2008 C y 2502 C., en una atmésfera
conteniendo por lo enos un cuatr;) por cieixto de ox{geno -y por un
perfodo de aproxicademente dos horas, produce suficiente atempera-
cién. Una mayor proporcidén de oxigeno puede usarse con ventaja sobre
la composicidn normal del aire; perc a medida que el contenido de
ox{geno amenta; existe un peligro de combustidn apa.reja&o; si’el sis
tema de atemperacidn es tal que las materias vol4tiles tienden a con
centrarse en la atmésfera contenide en el recipiente en el cual se
efectia la atemperacién. E1 1fmite superior al cuel una atemperacidn
-efectiva puede realizarse es aproximademente 300¢ C., a la cual la
proporcidn méxima de oxIgeno en la aztmésfera no d;abe‘ exceder de un
@iez por ciento, ya que oxigeno en exceso de este limite causari

combustidn en lugar de atemperacidn, si estd presente por més de

unos pocos minutosl



255

<60

265

270

P ¢ o o A
QUBT 4
El tiempo de atemperac16n y/o la temperatura pueden ser

(

reducidos mediante la adicién de un acelerador de la oxidacién o
deshidratacidén, a la mezcla antes de la atempéracidn. Bidxido de
manganeso, agufre, 6xido de magnesio y éxido de calcio (cal viva)
han sido reconocidos como aceleradores efectivos. La cai viva es
wn acelerador eféctivo cuando sé mezcla con el cementador en una
proporcidn de una ﬁitad de un uno por ciento o més del peso total
equivalente de la mezcla. Esta cai vive es relativemerte barata, y
el r331duo de cal que queda en el producto resultsnte no es una 1m
pureza indeseable para la mayor parte de los procesos metalﬁrglcos
y otros nds que generalmente usan coque de hulla,

Antes de la coquificacién, consolidado o no, pero sf,
después de la atempe:acidn, el producto es dnicamente §til para
mezclarlalcon ciertos carbones que van a ser coquificados en hor-
nos de coquificar hulle tales como, hornos de ranﬁxa ( "slot ovens")

. - -

hornos de colmena ( "beehive ovens") y hornos de tiro inferior

-

("sole-heated ovens") Por eaemplo.

1. Cuando se mezcla con carbén que tiene un coeficiente
de esponjamiento ("swelling index") demasiado alto para carga sin
dilucidn de hornoé‘ de ranura; esée producto modifica el coeficien-
te de esponjemiento de la mezcla.

2. Cuando se mezcla con cualquier carbén de coquificacién
o con cualquier mezcla de cérbones destinada para coquificacidn; 8-

te producto aumenta la densidad aparente del'coque resultante,
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3. Cuando se mezcla con un carbén de coquificecidn débil,

este producto aumente la resistencia del coque resultente,

Después de la recocién o atemperacién, el producto conso-
lidado es calcinado o coquificado, por ejemplo, mediante el calenta~
miento a una temperatura entre 7008 C y 9008 C, por un perfodo de

aproximadamente diez minutos, mds o menos, de acuerdo con el tamafic

" de 1a masa consolidada. E1 producto preliminar a la coquificacién

es un combustible similar al carbén en algunos respectos. Ademds de
desvolatilizar subtancialmente el producto, la coquificacién contri-
buye materialmente a mejoras en la resistencia mecénica, especialmen~
te en la resistencia al aplastamiento. De acuerdo con la presente
invencién, se ohtienen productos que tiénen una resistencia al aplas-
tamiento de unas 7,500 libras por pulgada cuadrada.‘

Una ventaja potencial del coque obtenido por esta inven-
cidn es que, sin reducir la resistencia del coque final por debajo
de los requerimientos industriales; se puede incorporarle otros reac-
tivos requeridos en procesos que consumen coque. Por ejemplo, un coO-
que puede ser preprado segiun este nétodo de esta invencidn que incore
pora hasta un 35 por ciento de cal viva, o un 35 por ciento de mine~
ral de hierro, y que al mismo tiempo resiste al aplastamiento a présig:
nes por encima de 1,500 libras por pulgada cuadrada.

Para comprender més completemente esta invencién, se pre=
sentan a continuacién varios ejemplos ilustratives para la produccién

de comprimidos de acuerdo con la presente invencién., Por conveniencia,
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300 el cogue del proceso fluidizado se refiere en lo sucesivo mediante

la abreviatura “flucoque".

- -

_EBJEMPIO I

Aproximadamente 156.5 gramos de flucoque obtenido de la
‘réfineria Tidewater, en Delaware, fueron activados en una cémara de
305 activacién con lécho,fluidizado, en una atmésfera de -25% de aire
atmosférico y 75% de vapor y mantenidos a una temperatura en el
- lecho de aproximadsmente 5502 C., por un perfodo de 25 minutos. El
flucoque activado‘fué entonc;s extrafdo de la cémara de activacién
y mezclado con 27,6 gramos de asfalto ( Lobile de penetracién
310 85/100) en un recipiente de acero inoxidable con un - agitador de una
paieta‘de alta velocidad, a una temperatura por encima de 1202 C., y-
a presidn atmosférica normal. La mezcla de coque activado'y c;menfadog
fué entonces brique‘tadq en un ntmero de cilindros, cada uno degro-
xiﬁadamente 20 gramOS'y con didmetro exterior de aproximadamente
315 1=1/8 de pulgada. La briquetacidn se llevé a cabo con una prensa
‘ coniencional Carvef, a una presidn de consolidacién de aproximadsmen-
te 20,000 libras por pulgada cuadrada,
Entonces un grupo de los cilindros fué atemperado situdn_ -
dolos en un hormo calentado, bajo un 5% de oxigeno y & una tem- .
320 peratura de aproximadamenté 2252 C., por un periodo de 80 minutos.
Los cilindros atemperados entonées fueron calcinados por un periodo
ée aproximadamente'ls ninutos a una temperatura de celcinadién entre
8002 ¢ y 9002 C; los cilindros resultantes entonces fueron enfriados
en ;1 recipi;nte de calentamiento mientras permenecia cubierta.

325 Después de enfriados; los cilindros resultantes tuvieron una resis-
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tencia al aplastamiento, segiin se comprobd en una prensa Carver, de
mds de 1,700 libras por pulgada cuadrada.

Otro grupo de los cilindros consolidados fué dejado enve-
jecer a temperaturas ambiente y atmdésfera nomal, por un perfodo de

330 aproximademate c¢inco dfas, y entonces fué atemperado y calcinado
bajo las condiciones descritas enteriormente. Los cilindros pre-enve-
jecidos tuvieron una resistencia al aplastamieﬁto, segin se comprobé.
en una prensa Carver de aproximademente 5,200 libras Ipor pulgada cua~
grada.

335 EJ EEIPLO II

Apronmadamente 1'72 6 gramos de flucoque (udewater) fue-
Yon act:wadns en una cémara de act1va<:16n de lecho fluidizado, en
wa atmbsfera de 205 de aire atmosférico y 80% de vapor, y manteni=
dos a wna temperatura de lecho de aproximadamente ;70090., POY un pe=~
340 riodo de 0 minutos. El ﬂuooque activado fué entonce's' extrafdo de
la cdmera de activacién y mezclado con 31,5 gramos de asfalto (Moblle
de 85/100 penctracién) y 2,03 gramos de 6xido de calcio como acelera.dm
La mezcla se hizo a una temperatura por encima de 1208 C,, y en atmés-
'fx_ar:a normal, | ‘ ~
345 . La mezcla de coque activado, cemeniador y acelerador fué
eii{onces é.’semperada en un horno calentado, bajo un 5% de oxigeno y
a una temperatura de atemﬁeracidn de aproxzimadeamente RS C., por wn

periodo de 42 aminutos.
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La mezcla atemperada fué entonces briquetada a una pre~

-8idn de consolidacién de aproximadamente 1,0001ibras por pulgada

cuadrada, y las briquetag fueron calcinadas a una temperatura final
de aproximadamente 9408 C,., por un perlodo de 34 minutos. Después
de enfriadas, las briquetas resultantes tuvieron una resistencia

al aplastemiento promedio de 4,000 libras por pulgadsscuadrada.

EJBHPID III
Aproxmadamente 160.3 granos de ﬂucoque (Tldewater )

-fueron activados en una cénara de actlvacldn, en una atmésfera de

15% de aire atmosfénco y 85% de vapor, & una temperatura de lecho

de aproximadamente 7002C,, por un perfodo de 21 minutos. El cluco=
que activado fud enton;es extrafdo de la cémare de activacién y mez-
clade con 28,2 gramos de asi’alto ( liobile de penetracidén 85/100) y
1.9 gramos de 6xido de calcio como acelerador, La mezcla :Eué a una
temperatura mayor de 120 C., y en atmdsfera nomal.

La mezcla de coque activado, cementador y acelerador Iué.
consolidada en cilindros a unaApresién de consolidacién de aproxi-
mé,damente 1,000 libraé por pulgada cuadrada. Los cilindros fueron’
entonces atemperados mediante la colocacidn d;s los mismos en un
horno calentado bajo una atmésfera de 5% de oxfgeno, a una tempe-
ratura de atemperacién de aproximadamente 225¢ C., por un periodo
de 80 minutos. Los cilindros atemperados fuer:an entonces calcinados
por un perfodo ;13 aproximademente 42 minu‘cbs, 2 una temperatura de

calcinacién alcanzando tan alto como 9202 C., y los cilindros resul
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tantes fueron enfriados en la vasija de calentamiento mieniras aiin
cubierta. Despuds de enfriados, los cilindros resultantes tuvieron
una resistencia al aplastamiento promedio de més de 4,000 libras

por pulgada cuadrada.

EJEXPLO IV

Aproximadamente'1§6;4 granos de flucoqﬁe (Tidewater)
fueron activados en una cémara de activacidn con lecho fluidizado,
en una atmésfera de 30% de aire aimdsferico y 70% de vapor, y mante-
nidos a una temperatura del lecho de aproximadsmente 700¢ C,, ﬁoi
un perfodo de 14 minutos, El flucogue activado fué enton;es extraf-
do de la cdmara de activacidn y mezclado con 31,2 gramos de assfalto
de alto funto de fusidén ( Texaco No. 10), y 2;1 gramos dedxido de
caleio como acelerador. ia.mezcla se llevé a cabo a una temperatura
por encima de 1702C,, en una atmésfera normal. Entonces se efectud
el briquetado, a una presién de consolidacidén de aprozimadaménte
1,000 libras por pulgada cuadrada. Esto fué seguido por la atempera~
cién a una temperatura de 2252:C., por un perfodo de aproximadamente
80 minutos y coquificacién & ;na temperatura alcenzando 9208C., por
28 minutos. Las briquetas resultantes enfriadas tuvieron uﬁa resis~
tencia al aplastamiento promedio de mds de 2,500 librae por pulgadas
cuadrada.

EJBPIO V

Aproximademente "4 gramos de coque de petrdleo de@orado

triturado (Unidn 0il Company) fueron activados en una cédmara de
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activacién de 1écho fluidizado, en unphimdsfera de aproximademens
te 156% de aire atmosférico y 85% de vapor, y mantenidos a una tem_
peratﬁra del lecho de aproximedamente 7002C., por un perfodo de
19 minutos. El coque de petroleo demorado-aotivadn fué entonces
extrafdo de la cdmara de adtivacidén y mezclado con 13 gramos de
asfalto (kobile de pénetracidn 85/100) 3'87 gramos de 6xido de
calcio como acelerador. La,mezcla fué'entonces a una temperatura
por encima de 1509 C., ¥ en atmdsfera normal. La rezcla fué entone
ces briguetada a una presidén de consolidacidn de aproximadamente
1,000 libras por pulgada cuadrada. Las briquetas fueron entonces
atemperadas mediante su colocacidn en un.. horno calentado, bajo
tna atmésfera de 5% de oxigeno, a una temperatura de atemperacidn
de aproximadamente.ZZSR C., por un perfodo de 96 minutos. Las bri=
quetas atemperadas fue;nn entonces coquificadas, a una temperatura
ndxima de 9202 C. Después de enfriadas las briquetas tuvieron una
resistencia ai apléstamiento promedio de mds de 2,000 libras por
pulgada cuadrada. Para el iratamiento exitoso,.el coque de petro-
leo retardado, debe de estar, por lo menos parcialmente éélcinado
preferiblemente hasta el punto que puede ser designado como una
relacidn de carbono a. hidrégeno de 300 carbonos por no mds de 1

hidxﬁgeno.
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BIELPIO VI

~ Aproxinadamente 172.4 gramos de flucoque (Tidewater)
fueron activados en wna cédmara de activacidn.de 1ec$6 fluidigado
en una atmdsfera de vapor, a una temperatura de entre 5508 C., y
7002 C., por un perfodo total de 30 minutos, con la activ;cién es~
tando a la mézima temperatura de este lfmite, por aproximademente
8 minutos, Bl flucoque getivado fué entonces extraldo de la céme~
ra de activacidn y mezclado con 30,5 gramos de asfalto (kiobile de
penstracién 85/100)., a una témperatura mayor de 1408C ey ¥ €1
una atndsfera ﬁormél. La mezcla de coque activado y ;émentador_fué
briquetada, a una presidn de consgolidacidn de aprozimadamente 1,000
libras por pulgada cﬁadrada. Los comprimidos fueron entonceslateﬁpe-
rados a una temperatura de 22520.; por un perfodo de aproximademen-
te 80 minutos, y coquificados ; una temperatura entre 2258 C y 9002C -
por un perfodo de aproximadamente 26 minutos . Los oompac;os 0 com;
primidos resultentes tuvieron una resistencia aiaplastgmiento de

aproximadamente 3,450 libras por pulgada. cuadrada.

. BIDNPLO VII
Aprozimadaménfe“iéﬁ.Gwéramos dé flucoque (Tidewater)
fueron activados en una cémara de activacién de lecﬁb -fluidiza~
do, en una atmésfera de vapor, a una temperatura de entreS02 C,,

y 700¢ ., por un tiempo total de 29 minutos, con la activacidn
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estando a la temperatura superior de este lImite por aproximadamen-
te 15 minutos. .El flucoque activado fud entonces extrafdo de la céd~
nmara de activacidén y mezclado con 27,3 gremos de un asfalio de bajo
punto de fusién, y 1,84 gramos de dxido de calcio, la mezcla tenien~

445  do lugar a una temperatura'por encina de 1402C. La mezcla fud enton-
ces consolidada, a una presién de consolidacidn de aproximedamente
1,000 libras por pulgada cuadrada. Los comprimidos fueron entonces
atemperados, & una temperatura de ‘2'2590., por aproximadamente 80 mi=-
nutos y coquizada a una temperatura el‘ltre 2258 C y 920sC., pdr apro-

850 ximadsmente 26 ninutos. Los comprimidos resul%antes tu;ierén una re-
sistencia al aplastamien;,o de aproximadamente 8,350 libras por -pul\-"
gada cuadrada. |

EIZEMPIO VIII

Apromadamente 179 9 gramos de flucoque (hdewater) fue-
455 ron activados en una cémara de activacién de lecho flulchzado con
aire atmé sfenco normal, & una temperatura de aproxinadamente 5508C,
por un perfodo de 10 minutos. Bl flucoque activado fué entonces éx—
traido de la cédmara de activacidn y mezclado con 31.8 gramos de as-
falto d‘é bajo punto de fusidn, a una temperatura por encima de 150¢C.,,
460 y en una étmdsfei'a normal. La mezcla de coque activado y c:ement'auio;~
fué briquetada, a wa presiZSn‘d.e 1,000 libras por pulgada.caadrada.
Iuos compnmldos fueron entonces atemperados a una temperatura de apro-
x:.madamente 22590., por aproxmadamente 80 minutos, y luego coquifl-

cados a una temperatura entre 2250C y9202C., por un perfodo de apro-
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ximadamente 34 minutos. Los comprimidos resultanies enfriados tuvie-

yon una resistencia al aplastamiento de aproximademente 3,150 li-

bras por pulgada cuadrade.

BJEMPIO IX

Aproximadamenté 170 gramos de flucoque (Tidewater) fue-
ron activados en una cémaras de activacidn de 1ech§.ﬂuidizado, en
una atmdsfera de aire atmosférico nommal, a una 'temperatura del
lecho de aproximadamente 5502C., por un perfodo de 10 minutos.
E1l flucoque activado fué. entc;nces extrafdo ;ie la cémara de acti-
vacién y nezclada..con 30 gramos de asfalto de bajo punto de fusién,
¥ 2 gramos de dxido de calcio. La mezcla fué a una temperatura por
encima de 120¢C y en una atmdsf;sra normal., La mescla del coque’ aC=
tivado, el cez;lentador y €1 acelerador fué b;‘iquetada, & una presidn.

de consolidecidén de 1,000 libras por pulgade cuadrada, seguido de

la atemperacién y coquificacidn como en el ejemplo anterior: Los

comprimides resultantes tuvieron una resistencia al aplastamiento

por encima de 2,500 libras powbulgeda cuadrads.

mmmo X
Aproxmadamente 90.5 gramos de flucoque (Tldewater) :!:‘ue-
TON actlvados en una cémara de actlvac:ldn de lecho fluldlzado, en
una atmésfera de aire normal, a una temperatura de entre 50090 y

5502 C., por un per:[odo de aproximadamente 10 minutos. El ﬂucoqu_g

activado fué entonces extrafdo de la cémara de activacién y mez~



490

495

505

" 810

v W 3 O 7
clado con 16 gramos de asfalfo de bajo punto de ‘fusidn, y 1.1
gramos de dxido de calcio, a una temperatura por encima de 130¢ C.,
y en una atmésfera normal. La mezcla de coque activado, cementédor
y acelerador fué entonces afemperada, a una iemperaiura de 22590.,
por eproximademente 40 minutos. DeSpuéb de atemperarla, la mezcla
fué briquetada, a una presién de consolidacidn de 1,000 libras
por pulgada cuedrada y fué entonces coquificada, a una temperaturs
entre 6002C y 920¢ C; por wn perfodo de aproxzimadsmente 21 minutos!
Los compr.;tmidosv r;asﬁltantes tuvieron una resistencia al aplastamien-
;;o promedio por encima de 2.500llibras por pulgada cuadrada.

EJWLO XI

Aproxmadamente 154.3 gramos de flucoque (Tldewater)
fueron activados en una cémara de activacidn de lecho flmdlzado
en una atmdsfera de 20% aire atmosférico, y 80% de vapor, a una
temperatura del lecho de entre 6508 C. a 7002 C., por un perfodo
de 20 minutos. El flucoque activad;) fué entoilces extraido de la cé-
mara de activacidn y mezclado con 27,2 gramos de wn alquitrén de
hulla de bajo punto de fusién (anillo y esfera), 608C., 652 C.).,

y 1.8 gramoé de 6xido de calc:-io como acelera&dr, a.una tex;zperatu-
ra por enéima de 1202 €,

La mescla :13 coque activado, cementador, y acelerador -
fué consolidada a 2,500 libras por pulgada cuadrada y entohées
ateﬁperada bajo aire atmosférico ﬁormal, a una temperatura de
atemperacidn de aproximadauente 225¢ C., por un perfodo de 80
minutos. i.os comprimidos fueron entc.mces coquificados a una tempe-

retura final de 9208 C,,
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Despuds de enfriados, los comprimidos resultantes tuvie-
ron una resistencia al aplastaﬁiento pronedio de 7,500 libras por

pulgada cuadrada.

NOTA

seemmsam——=

Se reivindica como nuevo y de propia invencidm,

1,- Procedimiento para el tratamiento del coque de petré-
leo fluidizado y un cementador carbonoso aglutinante, caracterizado
por los pasos de activacidn, de por lo menos, las superficies exie=
riores de las susodichas partfculas de coque de petrbleo y-la mezcla
de las susodichas particulas de coque de petrélec activado con el
susodicho cementador carbonoso églutinante y la atemperacién de la
mezcla de les susodichas particulas de coque de petrdéleo activado y
el susodiého cementador carbonoso aglutinente.

2.~ Procedimiento segin lo reivindicado en el punto 1,
caracterizado por la consolidacidén de la mezcla de las susodichas
particulas de coque de petrdleo activado y el susodicho cementador
carbonoso aglutinante. | _ .

3e- Procedimiento segin reivindicadiones anteriores, carac-
Yerizado por la susodicha mezcla de las particulas de coque de petro-
leo y el susodicho cementador carbonoso aglutinante, siendo atempe-
rada con anterioridad a la consolidacidn,

4.~ Procedimiento segin reivindicaciones anteriores, carac-

terizado por la susodicha mezcla de particulas de coque de petrdleo
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¥ el susodicho cementador carbonoso aglutlnante, siendo consoli-
dada con anterioridad a la atemperacidn.
5.~ Procedimiento segdn reivindicaciones anteriores,
caracterizado por la calcinacién del comprimido atemperado,
6.~ Procedimiento segin reivindicaciones anteriores,
caracierizado por las susodichas particulas de coque de petrdleo
siendo activadas en una atmésfera de vapor y aire, a una tempe-
ratura entre los limites de 5008 C; a 7002 C., por un perfodo
de entre 10 y 30 minutos. ' ‘
7.= Procedimiento segin reivindicaéiones anteriores,
caracterizado por la activacidn siendo en una atmdsfgra de apro-
ximadamente un 75% de vapor y un 25% de aire. |
8= Proéedimiento segin reivindicaciones anteriores,
caracterisados por las susodichas particulas de coque de petrd-
leo siendo activadas en una atmésfera de vapor y aire, a una tem-
peratura por encima de 5008 C y por un perfode mayor de 10 minutos
¥y el comprimido resultante‘siendo atemperado a una temperature
entre los limites de 20090. a 3002 C, en una atmésfera conteniendo
por lo menos 4% por volumen de oxigeno, por un perfodo de apro-
ximadamente dos horas. ‘
9.~ Procedimiento segin reivindicaciones anteriores,
caracterizado por un acelerador de oxidacién o deshidratacidn, sien
do afiadido a la susodicha mezcla para reducir el susodicho tiempo‘

y/o temperatura de atemperacién.
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10.~ Procedimiento, segfin reivindicaciones anteriores,
caracterizado por el susodicho acelerador de oxidacidn o deshidra~
tacidn, siendo un éxido, seleccionado aei grupo consistente de
bioxido de manganeso, 6xido de magnesio, y 6xido de calecio, § mez-
clas de los mismos.

11.- Procedimiento, segin reiviniiccciones anteriores,

~caracterizado por la calcinacidn de los comprimidos atemperados, a

una temperatura entre los lfmites de 7008 C.a 9002 C.

12.- Procedimiento segin reiviﬁdicacion;s anteriores,
caracterizado pot una nueva composicidén de materia comprendiendo una
mezcla dé particulas de coque de petréleo relativamente imporosas, y
un cementador carbonoso aglutinante y por las superficies exterio-
res de las susodichas partlculas de coque de petrdleo ‘éue son acti-
vas. |

13.~ Procedimiento segﬁn reivindicabiones anteriores,
caracterizado por el susodicho cementador, carbonosc, estando presen-
te en una proporcidn por peso de entre 10 a 25 por ciento,

14.~ Procediniento segin reivindicaciones anteriores, ca-
racterisado porque la composicién de materia es consolidada, y tie-
ne une resistencia al aplastamiento por enciéa de 1,500 libras por
pulgada cuadrada.

15.- "PROCEDIMIENTO PARA EL TRATAMIENTO DEL COQUE IE PE-
TROLEO FLUIDIZADO Y UN CIMENTADOR CARBONOSO AGLUTIVANTE®.
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24l~ como se describe y reivindica en la presente Memoria

585 Descriptiva que consta de veintiseis hojas escritas a mdquina por

~

una sola cara.

Madrid, 16 AGe. 4363

-,
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