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MEMORIA DESCRIPTLVA
para soliocitar
PATENTE DE INVENCION
. 4
EsPARA
por VELNIE aﬁos_
a nombre de CHEMICAL INVESDRS, S.A., entidad luxemburgue-
sa, establecida en c¢/o Gregelux, 27 Avenue Monterey, Ciudad
de ILuxemburge, Ducado de Luxemburgo, por:
"UN PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR UN CQMBUSTIBLE REVALORIZATO
0 MEJORADO, SUSTANIALMENTE LIBRE IE CENIZA".

-

Este invento se refiere a la solubilizacién de combus
tibles carbonosos y més particularmente a la revalorizacién
o mejora de combustibles carbonoses, por un procedimiento -
en solucién, a combustibles de bajo contenido de ceniza, ba
jo contenido de oxfgeno y bajo cantenido de azufre;

Son conocidos los procedimientos para la extraccidén -
de combustibles carbonosos, tales como carbones bituminosos
y sub-bituninosos, lignitos, turbe y semejantes, por disol-
ventes en una atmfsfera de hidrégeno, 8in embargo, por razo

nes econbmicas, estos conocidos procedimientos se han limi-
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tado y restringido necesariamente a la preparacién de pro-
ductos muy especialmente, tales como ceras y otros maberia
les de poco volumen y elevado precio, Por razones econémi=
cas estos antiguos procedimientos no han podido ser usedos
en la revalorizacién de combustibles carbonosos pare trans
formerlos en gasolina, aceites diesel, aceites lubricantes
queroseno y obtros combustibles sélidos refinedos, por va--
rias razones, La rezbn bésica del fracaso pare utilizar co
nercislmente estos procedimisntos para la revalorizacién -
de los combustibles carbonosos, es que los caostos para el

tratamiento con estos antiguos procedimientos son demasia=
do prohibitivos pars permitir que el producto sea competi-

ble frente a combustibles sucedéneos de bajo costo, como -

por ejemplo el aceite del petrdleo, Dos de los principales
factores que hacen el costo de tales procedimientos prohi-

bitivo, sen, la incapacidad pers obtener la completa =xlu-
bilizacién de todo el combustible carbonoso potencialmente
disponible usado como combustible por el procedimiento, y

la incapacided para reciclar el disolvente al sistema sin

un trateamiento especial. Como un factor adicional, estos =
antiguos procedimientos requleren cantidades excesivas de

hidrégeno,

En contraste con le anterior, el presente invento -
crea un nuevo procedimiento pars la solubilizacidn esencial
mente completa de combustibles carbonosos, en disolventes..

Este invento también crea un nuevo y econdmico . pro=-
cedimiento para preparar combustibles de bajo contenido de
ceniza, baja contenido de oxigeno y bajo contenido de azu~
fre, a partir de combustibles carbonosos que se encuentran

en la naturalezsa.
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Adem#s, este invento crea un nuevo procedimiento eco
nénico y mejorado para la solubilizacién de combustibles -
carbonosos que se encuentren en la naturaleza pera la reva
lorizacidn de los mismos convirtiéndelos en combustibles -

sélidos de bajo contenido de oceniza, bajo contenide de oxi
geno, y bajo contenido de azufre, que pueden competir co=-

mercialmente con otros combustibles,

Ademés, este invento crea un procedimiento nuevo y -
mejorado pars la produccién de cambustibles s6lidos de ba~
Jjo contenido de ceniza, bajo contenido de oxigeno y bajo -
contenido de azufre a partir de combustibles carbonosos, cu
yo procedimiento es ciclico u no requiere uﬁa adicibn suse-
tancial de disolvente después de comenzade el procedimien-
t0.

Aun mds, este invento crea un nuevo procedimiento pa
ra la revalorizacién de los combustibles carbonosos que se
encuentran en la naturaleza en nuevos combustibles con ba=-
Jjo contenido de ceniza, bajo contenido de oxigeno y bajo -
contenido de azufre,

Ademds, este invento permite le preparacién de com=-

bustibles sélidos, comercislmente compatibles de bajo con=
tenido de ceniza, bajo contenido de oxigeno y bajo conteni

do de azufre a partir de combustibles carbonosos que se en
ouentran en la naturaleza,

Otros caracteres distintives y ventejas de este inven
to serdn mfs evidentes por la lectura de la descripcidn si-
guiente y dibujo sdjunto que ilustra esqueméticamente une
realizacién de este invento.

Jegln este invento, se logran los caracteres distin-

tivos y ventajas anteriores, disolviendo sustancialmente ~
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todas las fracciones de combustible potencialmente utiliza
bles, de coumbustibles carbonosos que se encuentran en la -
naburaleze, tal como carbdn, lignito, turba y semejantes,
utilizando un disolvente derivado del material combustible
originel, en condiciones de temperatura, presién y atmésfe
ra, oriticamente comtrolado, junto con un periodo de mante
nimiento muy eritico de la temperatura de tratemiento, & =
la cuel se descomponen las porciones normalmente insolubles
de combustible, generalmsnte por despolimerizacién del com-
bustible de alimentacién, en fracciones solubles en el di-
solvente, Observando los parémetros oritices del procedi--
miente de este invento, que han de ser especificades aqud,
estos combustibles que se encuentran en la naturaleza, no -
s6lo se revalorizan en nuevos cembustibles de bajo conteni
do de azufre, sino que también esta solucién del combusti-
ble de slimentacidn va acompafiada por una produccién de =
cantidades adicionales de disolvenbte, procedente de una ~=
parte del combustible primario de alimentacién que compen~
sa con oreces cualquler cantidad de disolvente perdido, ==
por pérdida mecénica del mismo en el sistema,

Mis esgpecificamente, el dibujo ilustra una realiza--"
oibn continua de este invento, en el oual un combustible -
primerio de alimentacién como carbdén mineral de Kentucky =
N2 11, que ha sido molido por un procedimiento apropiedo,
tal como un molino de mertillos (preferiblemente el carbdn
mineral se muele fino para que pase el 80 a través de un
tamiz con una abertura de 74 micras (abertura de tamiz de
0,074 mil{metros) se alimenta por medio de un dispositivo
transportador o semejante a un recipiente agitador 1, en don

de ez mezclado con el disolvente (obtenido a partir de un
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tratamiento previo), con una proporcidn de 1/l eproximada-
mente de 4/l eproximedamente de disolvente a carbén mine--
rall 8i se desea, la suspensién carbén-mineral disolvente

en el recipiente 1, puede calenbarse a una temperatura ===
apropiada que evaporard instanténeamente cualquier humedad
que puede estar presente en el earbén;

Ya que el disolvente utilizado en este invento, se -
deriva del carbén mineral que se disuelve, su composicién
varia seglin el andlisis del carbdén mineral que se use como
materia primas de alimsntacién; 8in embargo, en general, el
disolvente empleado en este invento es un disolvente muy -
aromitico obtenido a partir de un tratamiento previo de ==
combustible y tiene generslmente, un punto de ebullicidén -
que va de 1502 0. a 7602 C, eproximadamente, una densidad
de 1,1 aproximadamente y una relacién molar de carbono a -
hidrégeno que va de 1,0 & 0,9 eproximadamente a 1,0 a 0,3
aproximpdamgnte. En general, puede usarse cualquier buen -
disolvente orgfnico del carbbén mineral como disolvente ini
eial al comienzo del proceso. Un disolvente tipico es, por
ejemplo, el aceite medio obtenido a partir del carbén mine
ral y que tiene un punto de ebullicidén que va de 1902 €, &
3002 C. Un disolvente encontrado particularmente Gtil como
disolvente de partida, es el aceite de antraceno o aceite
de oreosota, que tiene un punto de ebullicidén de 2202 ¢. &
4002 C. aproximademente. Sin embargo, la seleccién de un -
disolvente especifico para el comienzo del prooceso, no es
particularmente critica, ys que durante el proceso, las ==
fracciones disueltas del combustible primario de alimenta-
cidn, forman cantidades sustanciales de disolvente adicio~

nal, que cuando se adiciona al disolvente introducido ori-
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ginalmente en el sistema, orean uns cantidad total de di-
solvente que es mayor gque le centidad original introducie
da en el proceso. Presciendo asi de cual puede haber sido
el disolvente original, perderd su identidad y se aproxi-
mard & la constitucidn del disolvente formade por disolu-
oién y despolimerizacién del combustible primario introdu
cido en el proceso. Como resulbtado, la composicidn del ai
solvente se. aproxime & la de la misma composicién general
que el producto sin cenize del combustible de alimentacién
tratado, pero con peso molecular mis bajo, estando la com
posicidn actual determinade en cada caso, por la composi-
oién del combustible particular primario de alimentacién
ubilizado. Por esta razbn, el disolvente que s8¢ emplea, -
puede ser definido de modo general como el obienido a par
tir de una extraccién previs de combustibles primarios =-
carbonoses, segln este invento. En todo caso, la relacidn
de disolvente a carbén en la suspensidén mezclada en el re
cipiente 1 de suspensibn estard en el intervalo de 0,6-1
a 4/1 con un intervalo preferido de 1/l a 2,5/1; Las rela
oionas de disolvente a carbén inferiores a 0,6/1 (esto es
0,5/1) producen suspeneiones que tienen la consistencia =
del alquitrén por disolucién del carbbn en el disolvente,
haciéndolas asi dificiles de moverse por el sistems, lo -
que causa frecuentemente obstrucclones, en el sistema, ==
Las relaclones de disolvente & oarbén superiores & 4/l ==
pusden utilizarse, pero no proporcionan una ventaja fun-«
oional en el tratamienta en solucién de este invento y su
fren la desventaja adicional de requerir energia o trabe-
jo adicional para la separacién subsiguiente del disolven

te a partir del producto de carbén sin ceniza por recicla

- -
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do en el sistema. Como se spreciard, cuanto méds disolven=
te se introduce en el sistems, mis debe recupererse des--
pués; As{, desde este punto de vista, cusnto mis baja sea
la relacién que pusda usarse, mejor serd., Sin embargo, =-
otros factores, bien de aspecto econdmico o los basados -
en la capacidad de tratamienta, pueden anular este consi-
deracidn y aconsejar el uso de relaciones mas altas de di
solvente a carbln mineral. Se midieron las viscosidades -
de distintas suspensiones disolvente-carbdn a 752 . para
aclarar los limites enteriores. Se_eépera. que la sigulen
to tabla muestre con claridad el significado de la rela--
0ibn disolvente a carbbén 1/1 de la suspensién (esto es, -

concentracién de carbbn minersl al 50%).

Viscosidad de la suspensién carbén mineral-disolvente
para distintas concentracionss de carbén mineral a --
768 G.

Viscosidad, centipoises

Carbdén mineral %

0 4,6
2l 1
25 18
33,5 36
85 50
40 20
45,5 260
50 540
55 1.000
63 > 10.000
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omo pusde apreciarse en la tabla anbterior, hay un -
aumento en la viscosidad de la suspensién carbén mineral-
disolvente, cuando la concenbtracidn de carbdén mineral au=-=
menta de 50 & 55%. Este aumento en la viscosidad provocae -
necasidades de piesién més elevadas pars mover las suspen-
siones a través del sistema, y reduce también en gren par-
te, el grado de filtracidén cuando se emplea en el sistema,

La suspensidn formads en el recipiente 1, se lleva a
continuecidn por medio de un método apropiado, por ejemplo
une bombe 2, de desplazamienbo positive, & un precalenta--
dor 3, y a continuacidén el recipiente 4 para disolver, que
se oalienta de forms apropiada pars mantener la suspensidn
a su elevada temperatura. Es esencisl, seglin este invento,
que se afinde el hidrégeno a la suspensién antes del preca-
lentador 3, o el recipiente 4 para disolver, a uma presién
parcial de por lo menos 35 kilogramos por centimetro cua--
drado. El hidrdgeno empleado es normslmente el reciclado -
prooedente del tratamiento previo, junto con algo de hidr§
geno de compensacién de nuevae aportacién, necesario para
obtener el contenido de hidrdgeno preciso, que debe ser -«
por lo menos, el 70% del volumen de los gases cargados an-
tes del recipiente 4 para disolver. Aungue no hay limite -
superior ocritico para las presiones de hidrégeno empleadas
por razones précticas las presiones empleadas estardn nor-
mglmente en el intervalo ds 35 a 140 kilogramos por centi-
metro cuadrado, empledndose preferiblemente, 70 kilogramos
por centimetro cuadrade.

Ia suspensidén combustible-disclvente con hidrégeno &
presién, se calienta en los precalentadores para elevar ré-

pldamente la temperatura de la misma de 3702 C. aproximsda

qu
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mente & 5002 C. sproximedamente y preferiblemente de 3752
¢. aproximadamsnte a 4408 C. aproximadamente.

Los tubos se dimensionan en didmetro y longitud, de
forms que permiten el flujo de la suspensién a través de
ellos, calenténdola a las temperaturas del tratamiento, -
tan répidemente como see posible hebiéndose conseguido ex
perimentalmente, valores tan bajoé—éomo de 12 a 20 segun-
dosg, En general, el precalentador se diseflard para sumi--
nistrar el grado deseado de calentamiento a la suspensidn,
con una transmisién de celor no superior a 2,712 gramos-ca
1orias/hora/em?. de seccién superficiasl del tubo, Normal-
mente, pars mantener una buens transmisién de calor, el =
didmetro de los tubos se dimensionard de forms que se man
tenga a la suspensidn en un flujo turbulento a través del
precalentador.

El tiempo que se mentiene la solucibén de la suspen-
sién a presién con hidrégeno en el recipiente 4 para di--
solver, es critica para el éxito de este procedimiento., -
Aunque la duracidn del tratamiento (solucidén) variard pa-
ra cade combustible carbonoso particular tratado, se en--
contrd que el mecanismo de la solucidén proporciona una --
guia precisa pare el tiempo de estencia de la suspensién
en el recipiente 4 para disolver. En este aspecto, se en-
contré que la viscosided de la solucién obtenida durante
el tratamiento de la suspensién, sumenta con el tiempo en
el recipiente 4 pars disolver, seguido por un decrecimien
to de la viscosidad mientras se continia esta solubiliza-
cién de la suspensién, y seguido luego por un aumento sub
siguiente en la viscosidad de la solucién al prolongar su

mantenimiento en el recipiente 4 para disolver. Uno de «-

-9 -
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los sriterios usados para determinar el final del proceso
de solucibn, seglin este invento, es la viscosidad relabi=-
va de la solucién formada, la cual es la relacién de la =«
viscosidad de la solucidén a la viscosidad del disolvente,
como materisl de alimenbtacidn del procéso, midiéndose am~
bes viscosidades a 992 C. Segln ésto, el término "Viscosi:
dad Helativa™ como se usa aqui y en las reivindicéoiones,
se linite a & so define como, la viscosidad a 992 ¢, de -
la solucién formada dividida por la viscosidad del disol-

vente a 998 ¢. que se imbroduce en el sistema, esto es,

Viscosidad de la solucifn a 998 ¢
Viscosidad del disolvente a 992 ¢

Yiscosidad relativa =

Esta "Viscosidad Relativae" puede emplearse ahora pa
18 esclarecér més especificamenﬁe el tiempo de esbancia =
de la =oluoidn en el recipiente para disolver 4. Con res-
pecto & esta "Viscosidad Relativa™ hay que hacer notar -=-
que mientras %ranscurre la solubiiizacién de la suspensién,
la "Viscosidad Relativa" de la solucién, primero aumenta
por‘encima de un velor &e 20 haste un punto para el cual
la solucién es extremadamente viscos& con un aspecto gela
tinoso. En efecto, sl se usaran relaciones bajas de disol
vente a oarbén mineral, por ejemplo, 0,5/1, la suspensién
se convertirfe en un gel. Después de alcanzar la "Viscosi
dad Reletiva" mAxime, bien por encims del valor 20, la --
"Tiscosidad Relativa" méxime, bien por encime del valor -
éo. la "Viscosided Relativa" comienze a decrecer hasta un
minimo &espués de la cual, se eleva de nuevo a los valo--
res mis altos. Se encontrd esencial para el éxflo de este

invento, que la solubilizacidn se deje transcurrir hasta

que la disminucién de la "Viscosidad Relativa" (después -

- - .
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del aumento inicial de la "Viscosidad Relativa") descien-
de hasta un valor de por 1o menos 10, y la solucién resul
tante se separe del residuo no disuelto del carbén, antes
que la "Viscosidad Relativa" aumente de nuevo por encima

de 10. Normalmente, la disminucién en la "Viscosidad Rela
tiva® se dejard llegue a un velor inferior a 5 y preferi-
blemente en el imtervelo de 1-1/2e2.

Hay que hacer notar que durante la formacién de la
solucién, el combustible de alimentacidn se despolimeriza
en presencia de hidrégeno para formar fracciones que son
solubles en el disolvente, y se observé que la despolime~
rizacién del cerbdén minerel, durante la extraccidn, va ==
acompafiade por el desprendimiento de sulfuro de hidrSgeno,
agua, diéxido de carbono, metano, propano, butano, y otros
hidrocarburos més elevados que formarén perte de la atmés
Pera del recipiente 4 para disolver.

Se encontrd que la despolimerizacién del combusti~-
ble de alimentacidn, consume .hidrégeno haesta un peso equi
velente a 2% del peso aproximsdemente del combustible de -
elimentacibén (como se recibe) y en condiciones preferidas
en una cantidad de 0,5 a l%'aproximadamente del combustible
alimentadoxr. ’

Después de completar la solubilizacién, en el reci=-
piente 4 para disolver, la solucién resulbante se carga &
continuacién en un filtro 5, para la separacién de la solu
c¢ién de carbbn del residuo sin disolver (esto es, la mate-
ria mineral) del combustible de alimentacién., ELl filtro 5,
como se indica en el dibujo, es un filtro a presidn conven
clonal de tambor rotatorio adaptedo apropiadamente para --

mentener la presidn y desalojar los gases. Se comprende --

ull-
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que sunque se ha descrito un filtro de ‘tambor rotatorio =
para ser utilizado en relacién con esta realizacidn, pue-
den emplearse otros medios de separacidén, como por ejem—-—
Plo centrifuge y semejantes.

Los gases desalojados del f£iltro 5, se pasan a con=
tinuacidn a través del conducto 10 & uns unidad 6 para el
tratamiento del gas, en la cual, se retienen el sulfuro -
de hidrégeno y el dibéxido de carbono de una forme spropia
da, como por ejemplo, por soluciones de sosa céustica, Al
gas remenente puede dirsele el tratamiento posterior que
se desee,

El gas recuperado libre de sulfuro de hidrégeno y =
didxido de carbono, se recicle entonces en el procesg, ==
alimenténdolo a la suspensifn reciente de nueva aportacién
que estéd siendo alimentada al precalentador 3, siendo su-
ministraedo tode el hidrfgeno de compensacién por el hidré
geno de nueva sportacibén. EL andlisis de los gases recupe
rados, ha mostrado que el consumo total de hidrdgeno por
el sistema, es bastante bajo no siendo el consumo real de
hidrégeno, superior al 2% (basado en el combustible de ali
mentacidn) y bastante & menudo tan bajo como 0,54,

Lo pasta del filtro o residuo obtenide en el filtro
5, se retira del mismo con un tratamiento adicional, como
se desee, como por ejemplo recuperacién de disolvente que
seréd discutidoe posteriormente. En la préctica, es conve~-
niente un nuevo tratamiento de la pasta del filtro ya que,
ademds de la materie mineral, puede contener de 40 a 50%
en pesc de disolvente que puede recuperarse por destilacibn
pirolitica; A menudo, esta pasta de filtro seca, cantiene

50% de carbdén mineral aproximadamente y produce alrededor -

- 1R =
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de 3,900 kilogramos-calorias por kilogramo, El enterior --

tratamiento de la pasta, es particularmente significative
ya que la materia mineral del carbén minersl y el disol-=-
vente inclufdo pueden comprender de 10 a 20% aproximada--
mente del peso total del material de alimentacidén en sus~
pension al sistems. Quando la pasta del filtro consta de -
40 a 50% aproximadamente de disolvente, la cantidaed de di
solvente recupersble estéd comprendida entre el 5 al 15% -
aproximadamente del materiel de alimentacién disolvente -
original en el sistema. Como se comprenderd, si la pasta ~
del filtro se trata para recuperar el disolvente, el di--~
solvente recuperado puede reciclarse en el sistema pars -
la preparacién de la suspensién adicional pare su intro--
duceién en el sistema. EL producte filtrado del filtro §,

se bombea & continuacidn a una temperatura de 2702C, a ~-

4302¢, aproximadamente, a través de toberas apropiadas a

un sencillo evaporador instanténeo a vacio 7, para sepa=-
rar le mayoria del disolvente, Segin la préctica conven--
cional, e} evaporador estard equipado con un dispesitivo

separador de nieblas para separar cualquier liguido oclqi
do en el vapor y también se colocargn calentadores apro--
piados en el exterior del evaporador para compensar las -
pérdidas de calor. El disolvente evaporado sdbitamente ~=-
del evaporador 7, se pasa a un destilador 8, o se recicla
directamente en el sistema. La cantidad de disolvente re-
cuperado por reciclado en el sistema, comprende general--
mente una cantidad de 85 & 100% aproximadamente de la can
tidad de disolvente introducido originalmente en el sis.=-
toma. Este disolvente reciclado puede provenir totalmente

del evaporador o puede ser una mezcla de disolvente del -

.13 -
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evaporador y disolvente recuperado por tratamiento de la
pasta del filtro. Debe enbtenderse que la recuperacién del
disolvente, puede realizarse por una serie de métodos ta~
les como evaporadores de pelicula depositada por tratamien
pudiéndose emplear bambién otros medios similares si se -
desea, para recuperar el disolvente,

' El producto remanente del evaporador 7, el cual es
1{quido en este momento, puede usarse como tal, 0 puede -
bombearse sobre una benda 15, de acero que gira de modo «
cont{nuo en donde se enfria y solidifica. Este producto -
que solidifica por enfriamiento, es muy quebradizo y se =

rompe en pedazos basta que cae finalmente de la banda, Se
pueden usar otros métodos también, para recupersr el pro-

ducto, como por ejemplo, enfriamiento por rociado de nue-

vo si se desea, el producto puede retenerse en estado li-

quido y usarse como tal,
Este producto quebradizo resultante, recuperado del

eveporador 7, es un hidrocarburo que tiene poCa semejenza
con el combustible de alimentacién cargado en el sistena,
Como en la tortae del filtro, en el producto queda une can
tidad sustancisl ‘@8 disolvente recuperable, que va de 15%
a 60 eproximadamente. Ia naturaleze de este produsto se
cree féocilmente evidenbe por las siguientes propiedades =-
del mismo, que se exponen junto & las propiedades corres=

pondientes del carbdn mineral de Kentucky N2 11,

- 14 -
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Andlisis del producto del procedimiento
comparado con el carbén mineral de Kentuky m2 11

Producto del Carbén mineral Ken-
Carbono, % p;ggegig%ento ?ucky 3 m? 11 MA?
Hidrégeno, % 5,0 = 5,3 5,20
Nitrégeno, % 1,5 - 1,8 1,19
Azufre, % inferior a 1,0 5,74
Ox{geno, % 3,00 - 3,60 11,40
Materia vol4til, % 15,0 - 60,0 42,88
Cenizas, % inferior a 0,5 7,33
Punto de fusifn, 2C 120 - 280 : -—-
Densidad, gr/cec. 1,2 -1,3 1,33
Kilogramo-calorias/
kilogramo, 8,600 - 9,200 7,766

Como puede apreciarse por el andlisis anterior, el
porcentaje de carbén ha aumentado, y los porcentajes de
azufre y oxigeno, han disminuido sustancialmente.

El punto de fusidn de este producto se influencia -
mucho por la cantidad de material volétil que queda en el
producto. Por ejemplo, si un producto que tiene 39% de ma
teria voldtil aproximademente y un punta de reblandeci==-
mienta de 1808C, se ha tratado de tal forma que queda en
6l el 50% de material voldtil aproximsdamente, su punto de
fusién descenderéd aproximadamente a 13080;

Las curvas de la viscosidad con respecto a la tempe
ratura de este producto son muy pronuncisdas y permiten -
la fluidificacibn y atomizacién en los sistemas convencio
nales de combustién, que usan otros combustibles tales co
n0 aceites residuales. Se encontrd que por calentamiento

de los productos de este invento, entre 240 y 3502C. se =~

-15 =~
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hacen suficientemente fluidos para distintas aplicaciones
a estas temperaturas, esto es, para combustibles, El ag==-
pecto econbmico del invento hace que los productos de es-

te invento, compitan con el aceite residusl y otros com--

bustibles para muchos usos tales como, para su usoe en tur
binas de gas, en aplicaciones, tales como en ferrocarri--
les y semsjantes,

Los siguientes ejemplos eclarardn e ilustrarén més
especificamente la natursleza del invento y la forma en -
que el mismo puede llevarse a oabo en la préetica, pero -
debe entenderse que el invento no se limita a los ejem---

plos especificos que se exponen a continuacién,
EJEMPLO I

Oarbén mineral de Kentuclyy mg 11, que tiene el mis-
mo anélisis dado eanberiormente para €1, se disolvié en un
disolvente recuperado de operaciones previas de extraccién
(de acuerdo con este procedimiento)} en las siguientes con

diciones:

Condiciones del procedimiento:

Presifn total de gas Kg/cmz 70
(manométricos) .

Hidrfgeno en el gas, % 80
Temperatura, 20, 410
Relaciénidisolvente [carbén 3/1
mineral

La suspensién carbén mineral disolvente, se calent$
en 12 a 20 segundos a la temperstbura de reaccidn de 4102¢G.

aproximedamente, y se continuo la disolucién hasta que la

- 16 =
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#yiscosidad Relativa" resultante de la solucién subid y -

iuego bajé e 3,43.. D;spués de 8sto, la solucibn se f£iltrd
a esba viscosidad, separfndose del res{duo no disuelto de
carbén mineral, seguido por tretamiento del filtrado para
separar ¢l disolvente de reciclo del producto, El produc-

tofesultante tenfa el siguiente andlisis;

Carbono, % 88,16
Hidrégeno, % 5,28
Azufre, % 4 1,17
Nitrégeno, % 1,54
oxfgeno, % 3,42
Ceniza, % 0,48
Materia voldtil, % 36,6
Punto de fusién, 20 220

Densidad, gr‘. / oc’. 1,24

Kilogramo~calar{as/kilogramo 8,760

RJEMPLO II
En este ejemplo, el carbén mineral Kentucky ng 11,
se disolvié de nuevo, usando un disolvente obtenido de -~
operaciones previas de extraccidn (segin este procedimien

t0) en las siguientes condiciones;

Jondiciones del procedimiento;

Presién totel de gas,

leilograme/an® (manométricos) 70
Hidrbgeno en el gas, % - 62
Temperatura, 20 420
Relacién disolvente/carbén mineral 2/1

- 17 -
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El procedimiento fué el mismo que en el ejemplo I,
pero la disolucién se continué hasta que la "Viscosidad -~
relativa” de la solucidn. resultente subid y a conbinua~--
cidén descendi$ hasta 4.57'. La solucién se separd a conbi-
nuaclén por filtracidén del residuo no disuelto de carbén
minéral y fué seguido por la separacidn del disolvente -
del producto (de la filtracién), para obtener un producto

que biene las siguientes propiedades;

Carbén'. % 88,90
Hidrégeno, % 5,07
Azafre, % - 0,94
Nitrégeno, % 1,83
Ceniza, % ' 0,23
ox{geno, % 3,03
Materia voldtil, % 39,35
Punto de fusidn, 2¢ 180¢
Densided grfeec, 1,26

Kilogramo-calorf{as/kilogramo 8,874

Las propiedades de los productos anteriores de los
Bjemplos I y II, se recogen en la Tabla siguiente, junto
con las propiedadss correspondientés al carbdén mineral de-

Kentucky n2 11, con fines comparativos;
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Andlisis de los productos del Ljemplo I y II

comparados con el carbdn mineral de partida

Producto Producto (arbén mineral
Bjemplo I Ejemplo II de Kentucky ng
. 11, MAP
Ceniza, % 0,48 0,28 7,33
Carbono, % 88,16 88,90 78,45
Hidrbgeno, % 5,23 5,07 5,20
Nitrégeno, % 1,54 1,83 1,19
Azufre, % 1,17 0,94 3,74
0xfgeno, % 3,42 3,03 11,40
MWateria vold- 33,6 39,35 42,88
til, %
Kilogramo-calo 8,760 8,874 7,766
ria/kilogramo-
Densided, grfce, 1,24 1,26 1,33

Punbo de fusién,

ac¢ 220 180 -
Para comparar de nuevo los productos del Kjemplo I,

con el carbdn minerasl original, se coquizaron muestran de

500 gramos de cade uno, en una retorta de laboratorio, =~

hasta una temperatura final de 75020;, aproximadamente,
Los resultados de la coquizacidn de las dos mues—--

tran, se reunen en la Tabla siguiente;
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Carbdén mineral de

Ejemplo T Eentucky ng 11

Rendimiento de  163,8 gms. 52,567% 10,5 gms, 20,308
1{quido : .

Rendimiento do  332,6 gms. 66,52% 314,0 gms, 62,8 %
coque -

Total 496,4 gms, 99,27% 415,5 gms. 83,1p
Gas.hés pérdidas === —— 84,6 gms. 17 %

'jnélisis del cogue producido:

Carbono, i 93,69 82,88

Hidrégeno, % 1,24 0,77

Azufre, % 1,24 2,80

Geniza, % 2,40 13, 20

Mpteria voldtil, % 2,37 1,94

Kilogramo-caloria}

¥ilogramo 7,758 6,979

Aunque el invento se ha deserito con respecto a materia--

les realizaciones y detalles especificos, serdn evidentes

para los especialistas en la técnica, distinbtas modifica-
ciones y cambios del alcance del invento y se considera==-
rén dentro del invento,

Esta sollicitud, que corresponde a la presentada en
los Estados Unidos de Américe, con fecha 18 de Enero de -
1.965, bajo el Némero 426,340, se acoge a los beneficios

del artfcule Pl del vigente Estatutio sobre Propiedad In--
dustriel. '
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NOTA

Tos puntos de invencidn, propia y nueva, que se pre-
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente =
de Invencidn, en Espafla, por VEINTHE afios, son los siguien-

tes:
12, - Un procedimiento para preparar un combustible

revalorizado o mejorado, susbtancialmente libre de ceniza,
con bajo contenido de azufre, a partir de combustible car-
bonoso, caracterizado por (4) calentar en uns atmbsfera =
de hidrégeno de por lo menos 3B kilogramos por centimetro
cuadrado, una mezcla que consta de un combustible carbono-
so, finemente dividido y un disolvente orgénico que tiene
un punto de ebullicidn en el intervalo de 150-7502C., a =
una temperatura en el intervalo de 370-5002C.: (B) mante-
ner dicha mezela en dicha atmésfera a dicha temperatura,
hasta que la viscosidad relative de dicha mezcla, aumenta
primero, & por lo menos 10, y luego desciende por debajo
de 10: (@) separar la solucidn resultante del resfduo no
disuelto de dicho combustible carbonoso, mientras la vis-
cosidad relative de dicha solucidén es inferior a 1.0; y =~
(D) recuperar el disolvente que tiene un punio de ebulli-
0ién en el intervelo de 150-7508C., de dicha solucién,

22, - Un procedimiente segin la reivindicacién 1, -
caracterizado porque la mezcla del combustible carbonoso
finamente dividido y el disolvente, se convierten primero
en uns suspensidn,

32, - Un procedimiento, segln la reivindicacién 2, =
caracterizadoe porque la relacién de disolvente a combusti-

ble carbonoso, en la suspensién, es de l:l eproximadapen--

-2 -




10

15

20

R5

20

320700

42, - Un procedimiento, segln cuzlquiera de las rei-

te a 4:1 aproximadamente,

vindicaciones 1-3, caracterizado porque el disolvente es
altemente aromftico y tiene una densidad de 1,1 sproxima-
damente, y una relacién molar carbono & hidrégenc de 1,0:
0,9 aproximedamente a 1,0:0,3 aproximadamente,

62, - Un prooedimiento, segin cualquiera de las rqi'
vindicaciones 1-4, caracterizado porque la mezcla o Sus«-
pensién se mantiene en dicha atmbésfera a dicha temperatu-
ra hasta que la viscosidad relativa aumenta primero por -
encima de 20 y desciende a continuecidn por debkajo de 1O.

62, - Un procedimiento, seglin cualquiera de las rei
vindicaciones 1-5, caracterizado porque el disolvente re-
cuperado se retorna sl procedimiento para mezclarlo con -
el combustible carbohoso a tratar.

7%, = Un procedimiento, segln cuslquiera de las rei
vindicaciones 1-6, caracterizado porque dicho disolvente
es un disolvente obtenido a partir de un tratamiento pre-
vio del combustible carbonoso, segin dicho procedimiento,

82; - Un procedimiento, segin cualguiera de las rei
vindicaciones 1-7, caracterizado porque dicho mantenimiqg
to de dicha mezole o suspensién oalentada a dicha tempegg
ture, se continda hasta que la viscosidad relabtiva de la
misma, decrece a por 1o menos un valor de 4, ¥ la soluw--
cién resultante se separa del materiel mineral no disuel=
to, mientras la viscosidad relativa de dicha solueién no
es superior a 4,

92; ~ Un procedimiente, segin cuvdquiera de las rei=
vindicaéiones 1-8, caracterizado porque la mezcla en la -

forme de una suspensidén se introduce en una zona de calen

- 22 =
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tamiento, en donde se mantiene a presién con el hidrdge--

no, se caliente Yy & conbtinuacidn se introduce en una zona
de solubilizacidén en donde se manbtiene hasta que la visce

gided relative aumenta y disminuye,

102, - Un procedimiento, seglin cuslquiera de las rei
vindicaciones 1-9, caracterizedo porgque (a2} el mencionado

mentenimiento de diche suspensién a dicha temperatura, se
continfda hasta que el disolvente total existente en ella,

que tiene un punto de ebullicién en el intervalo de 150~
75080, =amenta por porciones disueltas de dicho combusti-
ble haste una cantidad de por 1o menos 130% de la cantidad
originel del disolvente introducide en dicho procedimien~
to, y (b) el mencionado disolvente recuperado comprende -
une cantidaed de por lo menos el 90% de la cantidad del di
solvente introducido originalmante'en dicho procedimienté.

112, - Un procedimiento, segin cuslquiera de las rq&
vindicaciones 1-l0, caracterizado porque la mezcla én la -
forme de une suspensidn se introduce en una zona elargada
de tratamiento y mientras dicha suspensibén avenza a través
de diche zona alargeda, l2 temperaturs de dicha suspensién
ge eleva hasta que la temperatura alcanza 375-4402C,, 8e -
eflade hidrbgeno a la suspensidn antes de que alcance suU ==
temperatura mixima, y se lleva a cabo el nuevo tratamiento,

122, - Un procedimiento seglin cualquiera de las rei=
vindicaciones 1-11, caracterizado porque la solucién se se
para del residuc no disuelto por filtraciédn.

132, - Un procedimiento, segin la reivindicacién 12,
caracterizado porque el filtrado se enfris para recuperar
el combustible en forma sdélida.,

142, - Un procedimiento, segin cualquiera de las rei

- 23 -



10

15

25

320700

vindicaciones 1-13, caracterizade porque dicho mentenimien
to de dicha suspensién oalentada a dichs temperatura, se =
continda hasta que la viscosidad reletiva desciende a un -
intervalo de 1 1/2 aproximadamente a 2 aproxzimadamente, y

la solucién resultante se separa de la materia mineral, no
disueltsa, mientras la viscosidad relativae de diche suspen=
8ibn tratada, estéd en el intervalo de 1l 1/2 aproximadamen=
te & 2 aproximadamente.

1562, = Un procedimiento, seglin la reivindicacién 1,
pars preparar en forma continua el combustible suétancial—
mente libre de ceniza con bajo contenido de azufre, carac-
terizado por (&) formar de forme continue une suspensibn -
del combustible carbonoso finamente dividido con el disol-
vente, la mayor parte del cual, se ¢btiene en una fase se-
cundaria (1), de un tratamiento previo del combustible ===
carbonoso, segfin este mencionado procedimiento, preparén--
dose dicha suspensidn de forma que contenge de 100 & 400 =
partes de disolvente por 100 partes de combustible carbo--
noso; (b) calentar en forms continua la suspensibén desde -
le obapa (&) en una zona de disoluoidn, en la cual, la so-
lucién se calienta & la temperabtura em el inbtervalo de 370
2 C. a 5002 C. eproximademente; (c) introducir gas de for=-
me continua-en la zons de disolucién pare mentener una pre
sién de gas de 35 a 140 kilogramos por centimetro cuadrado
en la zona de disolucién, constando dicho gas, de por lo =
menos 70 vollmenes por ciento aproximasdsmente de hidrdgeno,

Y siendo el resto sustancialmente gases de hidrocarburo; -
(d) retirar en forma continua una corriente liquida y los

gases asociados de la zona de disolucidn; (e) recuperer de

forma continua los gases asociados de la corriente liguida
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de la etapa (d); (f) separar el sulfuro de hidrégeno y el
diéxido de carbono de dicho gas recuperado; (g) reciclar

una parte de dicho gas libre de sulfuro de hidrdgeno y --
diéxido de carbono, & la etapa (¢); (h) filtrar de forms

cortinua la corriente liquida de la etape (d), pare sepe~
rar la material mineral y cualquier carbén no disuelto; y
(i) separar de forma continua las fracciones de disolven~
te que tienen puntos de ebullicién que estén en el inter-
valo de 1502 C a 7502 ¢, sproximadamente del filtrado de

la etapa (h), y reciclar dichas fracciones de disolvente

a la etapa (a), menteniéndose el tiempo de estancis del =
carbén en la zona e disolucién, la temperatura en le zo-
na. de disolucién, y la presién de gas en la zona de diso-
luoidén, de forme que la corriente lfquida retirada de la

zona de disolucién en la etapa (d), tiene una viscosidad

relativa de 1 1/2 a 10. ‘

162. - Un procedimiento, segln cualquiers de las ==
reivindicaciones 1-15, caracterizado porque el combusti--
ble carbonoso tratado es carbén mineral.

172, - Un procedimiento, segin cualquiera de las ==
reivindicaciones 1-16, caracterizade porque el combusti--
ble carbonoso tratado es carbén bituminoso.

182. - Un procedimiento seglin cuslquiera de las rei
vindicaciones 1-15, caracterizado porque el combustible -
oarbonoso tratadoe es lignito.

192. - Un procedimiento para preparar un combustible
revelorizado o mejorado, sustancielmente libre de ceniza,

Tel y como se ha describo en la Memoria que anteoce-
de, representado en el dibujo que se acompafia y con los «

fines que se han especificado.



La presente Memoria consta de veintiseis hojas, es~

critas a méquina por una sola caray

wedria, 44 Diu. 1965

P.A,

Alberfozde Elzal&

MCR/ . - 26 -
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