MEMORIA DESCRIPTIVA
que se acompaiia a la solicitud de

UNA PATENTE DE INVENCION

a favor de PHILLIPS PETROLEUM COMPANY, Sociedad de maciona-
lidad norteamericana, residente en BARTLESVILLE, Oklahoma,
UsS.A.,

por

NPROCEDIMIENTO PARA CONTROIAR EL AREA SUPERFICIAL DE NEGRO
DE HUMO POR COMBUSTION PARCTAL DE UN MATERTAL CARBONADO EN
UNA ZONA DE COMBUSTIGN PARCIAL". Con prioridad de la Paten
te norteamericans ndm. 548.473 de fecha 9 de Mayo de 1.966,
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Ia presente invencion se refiere a un procedimien
to para controlar el area superficial de negro de humo pro-
ducido por combustidn parcial de un hidrocarburo alimentado.

Se producen en gran escala varios tipos de negros
de humo por descomposicidn térmice de hidrocarburos gaseo-
sos o liquidos. Tal proceso comprende ls descomposicién de
los hidrocarburos alimentados por el calor producido por la

combustidn de una parte, 8l hidrocarbure alimentado y/o la
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descomposicidn de los hidrocarburos sometiendo el hidrocar-

buro alimentado al calor producido por la combustidn esen -

‘cialmente completa de un seguhdp hidrocarburo, generzlmente

distinto, alimentado. En todo reactor u horno determinado
de negro de humo gque emplea la alimentacidén de un hidrocar—
buro particular, la uniformidad de la calidad y el rendi- A
miento del negro de humo producido en'el generador dependen
de las relaciones entre las velocidades de alimentacidn de
los reactivos. Es clasico el procedimiento de controlar un
proceso productor de negro de humo; pararmantener la cali-
dad y rendimiento deseados, determinando ciertas caracteris
ticas del efluente del reactor, como por e jemplo un control
periddico del foteldmetro, y regulando la relacidn enmtre las
velocidades de alimentacidn de 1os reactivos de acuerdo con
la caracteristica o caracteristicas determinadas.

La presente invencidn se refiere a un nuevo proce~
dimiento para controlar el area superficial de negro de .humo
producido en un horno o reactor de negro de humo,

Se ha hallado que la concentracidn de mondxido de
carbono en el efluente procedente de un proceso para horno
de negro de humo proporciona un indice adecuado para el con-
trol de las velocidades de alimentacién del aire y/o hidro-
carburo alimentados al proceéo de negro de humo, para produ-
cir un negro de humo de darea superficiél elegida, congstitu-
yendo esta caracteristica del negro de humo una buena medids
de su calidad.

Ia concentracidn de CO en el efluente procedente
de un reactor de negro de humo es percibida fécilmente por
un analizador cromatogréfico (cromatdgrafo). Un adecuado ins-
trumento es el "Mine Safety Appliance Chromatograph! (croma-
tégrafo para la seguridad en las minas), que tiene una uni-

ded sensible, modelo 284, que contiene un metro de carbdn
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vegetal v un metro de criba molecular. Se prefiere controlar
la velocidad de alimentacidn del aceite (hidrocarburo alimen
tado) al proceso, pero también es factible mantener constan~
te la velocidad del aceite y aumentar o disminuir la veloci~

ded del aire alimentado al reactor. Con cuslquier slimenta =

_oién dada, es la relacidn entre el aire y el hidrocarburo,

que determina el cardcter del negro de humo producido eu
cuaiquier reactor determinédo, en igualdad de otras condiczio
nes,

Se consegnird una comprension mas completa de la
invencidn con referencia a los adjuntos dibujos esquematicos
én los cuales:

Io figura 1 es un desarrollo del proceso 0 sistema
de aparato segin la presente invencidn.

Ia figura 28, es una vista similar a la de la fiqu

ra 18, que ilustra otro sistema de control.

le figura 38, es un grafico que muestra la rela-

cidn entre la concentracién de CO y el drea superficial del
negro de humo producido en un reactor clésico, generslmente
cilindrico.

Con referencia a la figura 18, un reactor (10) tie-
ne corriente arrite un extremo (12) de mayores dimensiones,
en el cual son alimentados tangéncialmente aire. procedente
de la tuberfa (14) y gas combustible procedente de la tube~
ria (16) por unﬁ o varias tuberdas (18) de entrada, en pro-
porciones convenientes para concluir esencialmente la conm-
bustidn del gas combustible y precalentar el aceite alimen-
tado a la seccidn (12). Una tuberia de aceite (20) entra
axilmente en el reactor y la tuberie de aire (22) commica
con ella para crear una camisa de aire para la tobera de

aceite, Le tuberfs de efluente (24) que sale del extremo co-
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rriente abajo del reactor, entra en la seccidn inferior del
intercambiador de calor (26).

El aire que entra en la tuberis (14) desde la tu-
berfa de alimentacién (28) es calentado por imtercambio in-.
directo de calor en el'serpentin (30). Asimismo, el aceite
alimentado desde la tuberfa de alimemtacidn (32) es calenta
do por intercambio indirecto de calor en el calentador (2¢)
desde el cual el aceite calentado emtra en la tuberfa (20).
Tanto el aire como el aceite son precalentados en el iﬁter—
cambimdor de calor (26), cuendo el efluente enfriado brusca
mente{por agua introducide por la tuberfa (36)) sube por el
inxeréambiador (26) hacia la tuberia (35)-due conduce al
equipo cldsico ée_recuperaciéﬁ {(no representado). Ia tuberia
(36) de agua de brusco enfriamiento conduce al extremo co-
rriente abajo del reactor (10) y una servo-vdlwula (38),
prevista en ella, es regulada por el dispositivo (40) de man
do y registro de temperaiura, que explora de manefa clésica
la temperatura en la tuberfa (24) de efluente.

El mando. sobre un.vélor constante de la velocidad
de alimentacidn del aire tangencial es realizado por el dis-
positivo (42) de control de la velocidad de paso, que explo-~
ra la velocidad de paso en la tuberia (44) y regula la servo-
valvula (44) para mantener constante dicha veloéidad de paso,
Un sistema andlogo de servo-valvula (46) y de dispositivo
(48) de control de la felocidad de péso, previsto en la tu-
berfe (18), mantiene constante la velocidad de paso del gas
combustible.

En la forms de reslizacin de la invencién repre-
sentada en la figura 12, el dispositivo (50) de control de
la velocidad de paso, que manda el funcibnamiento de la

servo-valvula (52), mantiene un paso de aire constante y
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predeterminado en la tuberia (20), para revestir de aire la
tobera de aceite de dicha tuberfa. Un analizador de CO (54),
105  conectado por la tuberia de muestra (56) con la tuberia de

efluente (24), determina el contenido de CO del efluente ¥
mands el funcionamiento de la servo-vilvula (58) de la tube-
ria (20), veriando la alimentacidn de aceite cuando la con—
centracidn de CO sube o baja con respecto a una concentra -

110 cidon de CO elegida, que representa el srea superficial de -
seada del producto negro de humo.

Ia pequefia miestra tomada de la tuberia (24) por
la tuberia (56) es conducida a través de un secativo (no re-
presentado) para eliminar el agua y el negro de humo conte-~

115 nidos en ella. Asi, la concentracidn es medida como porcen—
taje molar de los geses relativamente incondensables conte—
nidos en la corriente de efluente procedente del reactor,

Ia forma de realizacion de la invencion ilustrada en
la figura 12 requiere gue se mnbtenga esencizlmente constan-

120 te la corriente de aire tangencial y de gas combustible, asi
como la corriente de aire axil, y que se varie la velocidad
de flujo del aceite alimentado cuando la concentracidn de
€0 varia en el efluente y es percibida por el analizador (54).
El sisterm representado en la figura 28 veria del sistema de

125 la figura 12 en ghe se mantiene constante la velocidad de la
corriente de aceite medlante un dispositiVO»(GO) de control
de velocidad de paso, que manda el accionamiento de la servo-
valvula (62) ¥y en que se hece funcionar la servo-valwvula (44)
prevista en la tuberfis de aire (14), de acuerdo con la con-

130 centracidn Ge CO percibida por el analizador (54), cue emi-
te una sefial proporecional a la concentracion de CO. Un dis-
positivo (66) de mendo de relacion recibe sefiales de velo -

cided de flujo de los transmisores (68 y T70) y mantiene una
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proporcién previamente elegida entre el aire y el gas conm-
bustible mandando la valvula (46), cuando la velocidad de
flujo del aire en la tuberia (14) es variada por el instru
mento (54). E1 flujo de aire en la tuberfa (22) es manteni
do conétante como en la figura 12. Los elementos de la'fi;v
gura 28 que corresponden a log de la figura 18 estdn nume-
rados de maners correspondiente.

' Con referencia & la figura 32, la linea (;0) ro-
presenta la relacidn entre el pbrcentaje molar de CO en el
efluente del reactor, representado en abscisas, y el area
superficiai del negro de humo producido en metros cuadradeos
por gramo, medidos por la adsorcidn de nitrégeno (NZSA) co-
rrespondiente a ordenadas. Debe gquedar entendido Que egte
grifico de la linea (70) ilustra la relacién dentro de un
campo limitado y con alimentacidn de un hidrocarburo espe-
cifico y en condiciones especificas de reactor. Sin 9mb§rgo,
otros hidrocarburos, alimentados en condiciones de reaceidn
controladgs para producir un tipo comercizl de negro'dé -
mo, exhiben ceracterfsticas similares y la transformacién

de tales alimentaciones en el tipo o calidad deseados de ne-
gro de humo puede ser controlada explorando la concentracidn
de CO del efluente del réactor ¥ regulando la relacién entre
el aire tangencial y el aceite alimentado al reactor. El
drea superficial del negro de humo pﬁede ser facilmente con-
trolada dentro de unos 1imites de aproximadamente 40 a 140
m2/g, referidos a la adsorcidn de nitrdgeno. A titulo de
ilustracion, se dird que el negro de humo Philblack A del
comercio, que es el negro de horno de mis baja area superfi=-
cial, tiene una especificacidn de drea superficial de 44 m2/g,
mientras que el negro de humo Philblack R, que es el negro de

’ LA X3 - 3
humo de mis grande area superficial producido por una impor-



165 tante Compaﬁia productora de negro de humo, tiene una espe-
cificacidn de érea duperficial de 136 m2/g. La especifica -
cién del drea de superficie del negro de humo Philblack O es
de 76 m2/g, mienirag que la del negro de humo Philblack I es
de 108 m2/g. Estas especificaciones de areas superficiales

170 pueden variar de cuando en cuando, estando .comprendidos sus
amplios 1{mites entre aproximadamente 40 y 140 m2/g, referi-
dos & la adsorcién de nitrdgenc.

Se hicieron tandas con un aceite de extracto de
50, de un Indice de correlacidn del "U.S. Bureau of Mines"

175 de 91. Las tandas fueron ejecutadas en un reactor clésico;
de forma feneral cilindrica, que tenfa una seccidn de pre=--
combustion tangencial esencialmenie como se ilustra en el
ditujo, con velocidades de alimentacion normalizadas de gas
combustible y aire tangencisles. Se vario la velocidad del

130 aceite en l2s distintas tandas, con una velocidad constante
de paso de aire axil. Los datos de la Tabla siguiente demues-
tran la relacion existente entre las velocidades variables
de alimentacidn del aceite, la concentracidn de CO en el

ofluente y el drea superficial del negro de humo producido.

185 P A B L A
Tanda n2 1 2 3 4 - . 5
Velocidad del ~
aceite (1/h.) 874 915 945 1040 1060
co (% mol.) 10,01 10,38 10,56 10,96 11,4

190 Ny8A (m2/g) 130 128 125 116 115

Los datos de la Tabla demmesiran que la concentraw-
cifn de CO aumenta al aumentar la velocidad de alimentacion
del aceite (aumento de la relacidn entre el aceite y el aire)

¥ que el drea superficial del negro de humo disminuye al au-
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mentar la concentracidn de C0, demostrando as{ 1la posibili-
dad de controlar el area superficial explorando la concen -

tracidn de CO en el efluente y regulando la velocidad de

‘alimentacién del aceite (o relacidn entre el aceite j‘él

aire), para.obtener el éfea superficial deseada. Variando
las condiciones del reactor y empleando el procedimiéntolde
control de la invencidn, puede producirse un negro de humo
de cualguier drea superficizal dentro del amplio campo com~
prendido entre 40 y 140 m2/g {referido a la adsorcién de Nz)

En general, en un proceso como el ilustrado en las
tandas anteriores, un cambio de porcentaje molar de CO de.
i 0,2 representa un cambio del drea superficial de N2 de
ki 2,5 m2/g. El control, dentro de este campo, requiere un
cambio de la velocidad de alimentacidn del aceite de aproxi-
madamente ¥ 19 litros por hora.

El procedimiento de control de la invencin es
aplicable a cualquier proceso para la produccién de negro
de humo en el cual un aceite alimentado es inyectado axil-
mente en un reactor u horno de negro de humo éara su piro-
lisis dentro de un anillo circundante de mezcla de gas com-
bustible y aire en combustidn, tanto que dicha mezcla sea
introducida fangencial como longitudinélmenxe alrededor del
aceite inyectado axilmente. Las Patentes sigulentes tratan
de la inyeceién longitudinal de la mezela de aire y combusti-~

ble en un anillo alrededor de la alimentacidn axil del aceites

D.C. Williams  Patente USA n® 3,060,003
I; Williams  Patente USA ne 2.625.466
I. Williams  Patente USA n® 2,971,822

Ia forma, dimensiones y materiales podrén ser va-

riebles y en general cuanto sea accesorio o secundario,
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siempre que no altere, cambie o modifique la esencialidad1
del objeto que se describe.

Los términos en que queda redactada esta Memoria,
son clertos y fiel reflejo del objeto descrito, debiéndose
tomar con cargoter amplio y nuhca en forma limitative.

Ia entidad solicitante se reserva el derecho da
obtencidn de los oportunos Certificados de Adicidn comple-
mentariog, por las mejoras o perfeccionamientos que en 10

sucesivo pudiera aconsejar la prictica.

N O T 4o

Descrita suficientemente la naturaleza y alcance
de la presente invencidn, asi como la forms en que la mis~
ms puede ser llevads a 1a prdctica, se reivindican a titu-
lo privativo las siguientes particularidades caracter{sti-
cas, sobre las cuales ha de recaer la cﬁncesién del privi;
legio de PATENTE DE INVENCION que se solicita: 7 ‘

1) . Procedimiento para controlar el drea superfi-
cial de negro de humo por combustién parcial de un material
carbonado en una zona de combustidn parqial, caracte-
rizado por comprender la determinacidn del contenido
de mondxido de carbono del efluente que sale de dicha zona
¥ la regulacidn de la proporcidn entre el oxigeno y dicho
material carbonado suministrado a dicha zona de acuerdo con
dicho contenido de mondxido de carbono, regulando asi el
area superficial del producto negro de humo.

2)e Procedimiento segun la reivindicacidn 1), ca=
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racterizado por el hecho de que dicha area superficial es
regulada en un campo comprendido entre 40 ¥y 140 metros cua-
drados por gramo.

3)+ Procedimiento segin las reivindicacionés_1) o
2), caraotefizado por el hecho de que el contenido de‘moné-
xido de carbono es determinado cromatogrdficamente.

4), Procedimiento segin cualquiera de las anterio
res reivindicaciones, caracterizado por el hecho de que la
velocidad de alimentacidén de oxigeno es mantenida constantg
y la velocidad de alimentacidn del materisl carbonado es rg
culada de acuerdo con dicho contenido de mondxido de carbo-
no. .

5). Procedimiento segin cualquiera de las anterio
res reivindicaciones, caracterizado por el hecho de que la

velocidad de alimentacidn de dicho material carbonoso es

mantenide constante y la veloecidad de alimentacién del oxi-

geno es regulada de acuerdo con dicho contenido de monoxido
de carhono.

" 6). Procedimiento para controlar el area superfi-
c¢igl de negro de humo por combustion parcial de un material
carbonado en una zona de‘combustién parcial, caracterizado
por comprender un aparato para su aplicaeién segun cualquie-
ra de les anteriores reivindicaciones, integrado por : un
reactor de negro de humo que tiene un conducto de alimenta-
cidén de reactivo, un conducto de alimentecidn de ox{zeno y
un conducto de efluente, y medios de control de paso en di-
cho conducto de alimentacidn de reactivo y en dicho conduc-
to de alimentacion de oxigeno, comprendiendo dicho aparato,
en combinacion, un analiza-dor para determinar &1 contenido

de mondxido de carbono en dicho conducto de efluente, medios

bara producir un impulso de mando proporcionzal a dicho conte
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nido de mondéxido de carbono, y medios para aplicar dicho
impulso a uno cuando menos de dichos medios de control de

raso.

7).+ Procedimiento en el que el aparato segun la
reivindicacién 6) se caracteriza por el hecho de que dichos
medios reguladores de paso, previsios en dicho conducto de
suministro de reactivo o en dicho conducto de alimentacidn
de oxigeno, son adecuados para mantener una velocidad de
paso esencialmente constante.

8)a Procedimiento; en el que el aparato segﬁn las
reivindicaciones 6) o 7), se ceracteriza por el hecho de
que dicho analizador es un analizador cromatografico.

9). "PROCEDIMIENTO PARA CONTROIAR EL LRFA SUPER-
FICIAL DE NEGRb DE HUMO POR COMBUSTION PARCIAL DE UN NATE-
RIAT CARBONADO EN UNA ZONA DE COMBUSTIGCN PARCIAL". Con prio-
ridad de la Patente norteamericana mim. 548.473 de fecha 9
de Mayo de_1.966.

Todo segin queda eXpuesto en ls. presente lMemoria,

que congta de once hojas foliadas y mecanografiadas por una

sola cara y una hoja de dibujos
de 1.967.

e se acompafia.
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