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- para la separacidn de holl{n & partir de wna suspen-

. sion acuosa de hollin por adicidn de wn 1fquido au-

Ia invencidn se refiere s un procedimiento

xiliar inmiscible con el agua a la suspensidn, y se-
.’ , .
paracion de une fase acuosa que esta sustancialmen-
te exenta de hollfn. Se refiere en particular a un
procedimiento en el cual el hollin como tel, se ob-

tiene come producto comercial.

Suspensiones acuosas de hollin quedan dis~

ponibles, por ejemplo, en el lavado con agua de ga~
ses que contienen hollin. Més particularmente, estén
presentes cantidades considerables de hollin en los
gases gue se obtienen como productos de combustion

por combustidn incompleta. de hidrocariuros que son

1{quidos a la temperatura normal o a temperaturas
elevadas, tales como aceite combustible o asfalto
separado con propano. Un ejemplo tipico es el gas ‘

de sintesis, que se compone fundamentalmente de hidré !

© geno y mondxido de carbono y que se pusde obtener g

por combustion incompleta de hidrocarburos con &ire
u oxigeno, opcionalmente en presencis de vepor de

agua. Para su utilizacion ulterior, sin embargo, un

tal gas contiene una centidad inaceptable de hollin
que se separa por lavado del gas bruto con agva. Ia
presencia de hollin en gases de sintesis es indesea-
ble, sungue s0lo fuese debido a que estos gases se
someten usualmente & una o mis conversiones cataliti
cas sucesivas. Los depdsitos de hollin sobre el ca~-
talizador reducirfen rdpidemente la actividad de es~

te Ultimo & un velor inaceptablemente bajo, al pro-
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: pio tiempo que podrf{a producirse, ademés, la obstruc~;
{

cidn del lecho catalitico. !

|

g El gas de sintesis bruto producido por la

! combustidn incomplete de aceites pesados en presen-—

\n

i
i |
i cla de vapor de agua contiene usualmente de 1 a 10% %
en peso de hollin, y la suspensidn de hollfin obteni- |
da por lavado del gas contiene de 0,5 & 5% en peso

de hollin.

Por razones ambientales, la suspension i

10 acuose de hollin obtenida por la operacidn de lava-

do no se puede descargar sin tratemiento ulterior,
en tanto que por razones econdmicaa es también deseg ;
ble recuperar el hollin de dicha suspensidn de tal

maners que el hollin resultante se pueda utilizar

15 i ulteriormente por su poder calorifico y otras propie-§

. dades. i

Un procedimiento conocido para la separa-
cidén de hollin a partir de una fase acuosa hace uso

de la propiedad de algunos liquidos orgdnicos, ta-

20 ! les como hidrocarburos ligeros, para extraer el ho-

11{n de la fase acuosa, forméndose una suspensidn

de hollin en el 1f{quido orgénico. Esta (ltima sus-

pensién se pone subsiguientemente en contacto con un

aceite hidrocarbonado pesado tal como aceite combus-

25 ! tible que ha sido calentado después, como resultado

de lo cual se evaporan los hidrocarburos ligeros y

. se obtiene una suspension de hollin en el aceite hi-
i drocarbonado pesado. En este procedimiento conocido,

se utilizan, por consigukente, los hidrocarburos li-

30 ; geros como liquido auxiliar, siendo posible utilizar

l.4~o72 : - 3 -
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+ carbonado pesado, por ejemplo, como alimentacion al

- procedimiento arriba mencionado para la producoidn

de gas de sintesis.

Aun cuando en el procedimiento conocido

- a que se he hecho referencia arriba el hollin no

contribuye en modo alguno a la contaeminacidn del am-

. biente, el procedimiento lleva consigo algunos in-

: convenientes de natureleza tdenica ¥y economice. Por

ejemplo, se requieren cantidades comparativamente

grendes de liquido auxiliar relativamente costoso y,

" con objeto de reducir al minimo las péraidas del

mismo debidas a disolucion en el aceite hidrocarba-

: rado. pesado, la evaporacicn de este liquido auxiliar

debe efeotuarse tan completamente como sea posible.
Debido a las cantidades relativamente grandes de 1{-
quido auxiliar, esta evaporacion reguiere una gran
cantidad Ge calor. Después de ello, el 1{guido auxi-
liar evaporado tiene que enfriarse y condensarse an-

tes de que se pueda poner en contacto de nuevo con

‘ la suspensicn acuosa de hollin. Frecuentemente, ade-

- mas, se produce espuma durante la evaporacidn de la

sustancia auxiliar debido a la presencia de agua. De=
be aftadirse & esto, que en la utilizacidn de este mé-
todo el hollin no se recupers como tal.

Bl objeto de la invencion es ofrecer una

solucion para estoe problemes y otros andlogos pro-

: porcionando un procedimiento en el cual el hollin

? se obtiene principalmente en la forma de aglomerados

de hollin que estén practicamente exentos de liquido

-4 -
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auxiliar o contienen unicemente una cantidad muy pe-
quefia del mismo.

As{ pues, le invencidn se refiere a un
procedimiento pars la separacidén de hollin a partir
de une suspensidn acuose de hollin por adicidn de un

l{quido auxiliar inmiscible en agua & la suSpensién

. ¥ separacion de una fase acucsa que estd précticamen

te exenta de hollin, en cuyo procedimiento, en una

etapa de mezclado, la susPensién acuose que contlene

. hollin se pone en comtacto con el lfquido auxiliar

mientras que se sgita endrgicamente con objeto de

© formar une dispersion en ague de aglomerados de ho-

11{n y 1{quido auxiliar, después de lo cual, en una
etapa de separacidn, la dispersion acuosa de aglome-
redos se pone en contacto con una fase estacionaris
de un 1{quido auxiliar andlogemente inmiscible en

agua, con lo cﬁal los aglomerados pasan a este fase,
y por Wltimo se descarga una fase acuosa - practice~
mente exenta de aglomerados -y los aglomerados se

separen de dicha fase estacionaria de 1iquido auxi-

liar por medios mecdnicos de tal menera que se arras-

tre con los aglomerados wuna centidad de liquido au-

{ xiliar lo més pequefia posible, en tanto que cual-

quier caentidaed de liquido auxiliar arrastrado se re-
pone, &l es necesario, en la etapa de separacidn.

Un 1{quido que es capaz de aglomerar las

- particulas de hollin y de repeler ademds la fase

acuosa debe utilizarse como 1{quido auxiliar. Ademés,
es preferible utilizar un 1{quido auxiliar que tenge

une densidad menor que la del agua. Pare este fin

-5 -
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son puy adecuados hidrocarburos ligeros tales cémo '
' gasolina o nafta. Se pueden utilizer tembién, si se
% degea, hidrocarburos shtmples tales como tolueno y

; benceno, o hidroecarburos clorades tales como tetra-

cloruro de carbono. lLa fase estacionaria de liquido

auxiliar inmiscible con el agua debe estar constitui-

da preferiblemente por el mismo liquide auxiliar

utilizado en la etapa de megzeclado.

: Pare asegurar un contacto intimo en la eta
_pa de mezclado entre las particulas de hollin y el
%liquido auxiliar suministrado, le "suspension de ho~
illin" acuose se mantiene en movimiento burbulento.
iPara‘este fin os muy adecuada una potencie de agita-
ci6n de 1,5-10 mR/p3.

; El contacto de las part{culas suspendidas
i

tde hollin con el liquido auxilier en la etapa de mez-

'cledo tieme el efecto de que se rompe la distribucidn !

.fing del hollin y se obtiene una dispersién en ague
.de particulas relativamente grandes o aglomerados
Econ dimensiones de aproximadamente 1 mm o mds. No se

Zforma emulsidn algung ni siquiera cuneando el liquido
{

;auxiliar contiene compuestos promotores o favorecedo-

‘res de emulsidn teles como &cidos nafténicos o feno-
;les.

z Es preferible suministrar solamente una can
tided de liquido auxiliar a la etapa de mezclado su-
ficiente para aglutinar las part{culas de hollin &
Efin de formar aglomerados sin que quede cantidad algu-~
%na de 1iguido auxiliar libre. Para este fin, la centi-

z
‘dad de liquido auxiliar requerida es usualmente lige-
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ramente mayor que la que corresponde al volumen to- ik

- tal de poros del holli{n que ha de aglomerarse. El

: 1{quido auxiliar se suministra usualmente a la eta-

pa de mezclado en uns proporcidn en peso de 2:1 a
6:1, basada en las particulas de hollfin.

Una aplicacidn importante del procedimien-
to de acuerdo con la invencidn se encuentra en la

produccidn de gas por oxidacion parcisl de hidroocar-

| buros. ILas suspensiones acuosas de hollin obteni-

- das por lavado de los gases de combustion con agus

é generalmente se hallan disponibles & temperatura y

presidn elevadas. Ia presion y temperature reales

de dicha suspensidn de hollin dependen en cierto gre
do de la presicn de gasificacion utilizada; pero la

temperatura estd comprendide usualmente en el margen

" que- va desde 110%C a 1602C, y la presidn estda com-

prendida usualﬁeﬁte entrév25 y 110 kg/bm?. Como re-

gla, la suspension de hollin se lleva en primer lu~-

gar a la presidn atmosférica aproximedemente por ex-
pensidn instantanea, 1o cusl tiene la ventaja de que
los gases disueltos en el agua de hollin se liberen

¥ no interfieren con el procedimiento de acuerdo con
la invencidn. L& suspensidén de hollin caliente resul
tante se puede someter al procedimiento de la inven-
cidn. -

Bl procedimiento de acuerdo con la inven-

' cion puede, por tanto, llevarse & cabo & temperatu-

ras elevadas que estén comprendidas en el margen que
ve desde 409C a 1602C. Ias presiones reinamtes estén

determinadas por las presiones parciales del liquido

q
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%auxiliar particular y del agua. En general, esia pre-
' sidn estd comprendide entre 1 y 15 kg/bmz.

: Como se ha indicado previaménte, en la sta-
fpa de mezciado, en condiciones turbulentes, se forma
%una,diSPersién de aglomerados de hollin y 1fquido
%auxiliar en agua. Los aglomerados resultantes contie-
?nen en s{ mismos muy poca agua. La cantidad en peso
%de esta diSpersién acuoss suministrada por unidad de
gtiempo & la etepa de separacidn es preferiblemente
"t8l que corresponde sustancialmente & la suma de las
%cantidades en peso de liquido auxiliar y hollin que
;han de descargarse como aglomerados y de agua exenta
;de hollin procedente de la etapa de separaoién por
%unidad de tiempo. Manteniendo una cantidad relativa-
imente grande de liquido auxilisr (que, como se ha in-
édicado previamente, no es necesario que sea el mismo
il{quiﬁo auxilier que se suministra a la etapa de mez-
zclado) on la etapa de separacion como fase estaciona~
‘ria, los aglomerados de hollfn llegen finslmente a
;encontrarse en un exceso de liquido suxiliar. Los
?aglomerados estén entonces rodeados completameﬁte por
iel 1{quido suxiliar, garentizdndose también que el
%agua que se encontraba en la proximidad inmediata de
;estos aglomerados sea desplazada en gran parte por
%l:'.quido auxiliar.

' Ia fase estacionaria de liquido suxilier

5constituye‘preferiblemente del 30 al 80% de la fase

gliquida presente en la etapa de separacidn. Se obtie-

‘nen resultados satisfactorios con una fase estaciona- ;

‘ria que constituya aproximadamente el 50% de dicha

-8 -
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fase 1iquida. En las condiciones del prooedimiento[jmu :l

’ ) !
de acuerdo con le invencion, el tiempo de permanencia !

. . 1
del 1liquido auxiliar en la fase estacionaria es apro- !

ximadamente de 30 minutos o mayor.
Si se utiliza un liquido auxiliar que ten-

! ga una densidad més baje, esta presente una fase

' acuosa, constituida esencialmente por agua exenta

de hollin, bajo la fase estacionaria en la etapa de

separacion. No se aprecis formacion de emulsion al-
10 - guna en la interfase o superficie de contacto entre

i las dos capas, y esto constituye wna ventaja impor-

' tante para una separacidn apropiade de los aglomera-

dos y el agua. El agua exenta de hollin se puede

utilizar de nusvo para el lavado de gas que contiene

15 ! hollin, con o sin tratamiento adicionsl tal como flo- !

tacidn, con objeto de separar cualesquiera componen-~
! tes de cenizas’presentes en aquél.

| Después de su separecion, los aglomerados |
de hollin arrestrardn, como regla, una cierts ocanti- {
20 . dad de liquido auxiliar. Se afiade liquido euxiliar
de reposicidn & la etapa de separacidn, preferible-

mente en o cerca de la interfase entre la fase acuo-

sa y la fase estacionaria.

Los aglomerados se separan de la fase es-
25 gtacionaria del liquido auxiliar por medios mecdnicos

' de tal manera que se retire con dichos aglomerados

;1a cantidad mgs pequefia posible de ligquido auxiliar.

gPara gsta finalidad es muy adecuado un tornillo de

iArquimides con objeto de hacer subir los aglomerados
30 separéndolos asf del liguide auxiliar. Un tornillo

144,72 - -9 -
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§ éngulo de pendiente positivo, tubo que esté provis- 45

. to de una bombe de tornillo sin fin. Ie bombe de

tornillo sin fin se mueve desde un punto situado
por debajo de le superficie del liguido de dicha fa-
se estacionaria hasta fuera de la etapa de separa-
cion y por encima de esta superficie liquida. Dejan-
do un cierto espacio libre entre la bomba de torni-

1lo sin fin y el tubo, es posible que cualquier cen

" tidad de 1iquido auxiliar que se haya hecho subir

¢ con los aglomerados retorno eutondticamente & la ca~

" pa 1{guide estacionaria.

Asi pues, el objeto es garantizar, en un
procedimiento continuo, gue se suministre una menor
cantidad de liquido auxiliar por unidad de tiempo
8 le etapa de separacidn que & la etapa de mezclado,
de t8l menera que l& proporcidn en peso de las can—

tidedes de 1iquido auxiliar suministradas por unidad

- de tiempo a la etapa de mezclado y a la etapa de

. separacidn estd comprendide entre 1:1 y 1:0,

De acuerdo con una realizacidn preferida
del procedimiento de acuerdo con la invencion, la

suspension acuosa de hollin y el 1fquido auxiliar

. se suministran por separado cerca del fondo de la

: etapa de mezeclado, la cual consiste prsferiblemente

~en una zona de mezclado oblonge dispuesta vertical-

- mente;.mientras que los aglomerados de hollin en agua

| se separan de la etepa de mezclado cerca del extremo

. superior. Esto hace que sea posible hacer pasar la

. dispersion acuosa de aglomerados de hollin en ague

- 10 =
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dirdctamente desde la zona de mezclado turbulento a'&”
una zons de separacion localizada inmediatemente por
enciméa, con lo cuel no tienme lugar la separacién de
la dispersion en sus componentes. Por consiguiente,
5 es preferible hacer pasar la dispersién de aglomera-
dos de hollin en agua a la etapa de separacidn, la
cual consiste preferiblemente en une zone de separa-
cion oblonga dispuesta verticalmente, cerca del fon-
do de la misma. De esta manera, los aglomerados de
10 holli{n cubren una distancia tal a través de la fase
estacionaria de liquido auxiliar que es arrastrada
por los mismos una cantidad lo més pequefia posible
de agua adherida. La fase acuosa exenta de hollin
ge descarga preferiblemente de la etapa de separa-
15 oion cerca del fondo. Con objeto de evitar que la
dispersidn acuosa de aglomerados de hollfn desaparez-
co & través de esta selida de agua inmedistamente
después de haber sido introducida en la zona de sepa-
recidn, le fase acuosa se hace salir preferiblemente
20 de la zona de separacidn por un punto situado mas aba
jo de aquél en el que se suministra la dispersidn
de aglomerados de hollin en agua @ la zona de separa—
cidne .

Tos aglomerados de hollin separados mecéni-
25 camente de‘la fagse estacionaria son muy adecuadoé
pare su transformecion ulterior en hollin seco o gré
nulos de hollin seco. A este fin, loes aglomerados de
hollin se liberan a temperatura elevade de 1{quido
auxiliar adherido y fijado. Esto se puede conseguir

30 de manere muy adecuada poniendo en contacto los aglo-

104-72 - 11 -
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merados en contracorriente con vapor de agua reca— sk

lentado, de tal menera que se separe por evaporacion
el 1iquido auxiliar.

Diche separacidn de 1fguido auxiliar por
medio de evaporacion se puede efectuar en un lecho
flvidificado de los aglomerados de hollin, consi-
guiéndose la fluidificacidn mediante el empleo de
un gas celiente o vapor de agua a una temperatura
ds 1502C a 350°C. Altermativamente, los aglomerados
¥ cualéuier cantidad de 1{quido auxiliar arrastrado
se pueden hacer pasar & temperatura elevada y/o a
presién reducida sobre una o mas placas horizontales
0 inclinadas, que estén dispuestas en el interior
de un evaporador. Tales placas se pueden emplear
tambidn en combinacidn con un lecho fluidificado.

Ia presion empleada para evaporar el li-
quido auxiliar y secar los aglomerados de hollin to-
davia humedos puede ser igual o inferior a la pre-
gidn utilizada en la etapa de mezclgdo y en la eta-~
pa de separacion.

El hollin seco obtenido en forma de grénu-
los de hollin tiene una porosidad muy alta, un tauma-
fo de particulas muy pequefic y una gran superficie
especifica. Le densidad aparente esté comprendida en
tre 0,01 y 0,16 g/cm3. Es particularmente adecuado
para tratamiento de aguas o purificacién de aguas,
en general como carbdn activado, pares uso como pig-
mento negro para caucho, plasticos y tintas de im~
prenta, etcdtera; para uso en baterfas, ete.

Bs tembién posible incorporar los aglomere-—

- 12 -




dos separados por medios mecdnicos en un aceite hi-
drocarbonade pesado que se utilice como combustible
en un procedimiento de oxidacion parcial para la pro
ducciodn de gas de sintesis. Una ventaje principal en
5 relacion con esto, s que los aglomerados estén prac
ticamente exentos de agua, con lo que se evita la
engorrosa formacidn de espuma gue se producia inva-
riablemente con enterioridad. Ademas, los aglomera~
dos contienen una cantidad muy pequefia de liquido

10 auxiliar después de ponerse en conbtacto con el acei-
%e hidrocarbonado pesado caliente si, como se ha
descrito arriba, se hacen pasar primeramente sobre
una serie de placas inclinadas u horizontales en un
eveporador antes de llefgar & donde se encuentia di-
15 cho aceite en la parte inferior de este evaporador.

El aceite hidrocarbonado pesado tiene un
punto de ebullicion més alto que el liquido auxiliar.
El aceite hidrocarbonado pesado a utilizar puede ser
un aceite combustible o un asfalto, en general acei-
20 tes hidrocarbonados que sean adecuados como alimen-

tacién pars la produccidn de gas de sintesis.

El 1{quido auxiliar evaporadc se puede re-
cuperar por condensacidn y puede suministraerse de
nuevo a la etapa de mezclado y/o la etapa de separa-
25 cidne |

La invencidn se esclarecera a comtinuameidn
con referencia a las Figuras y a los Ejemplos que
sigueni |

Ia Figura 1 e¢s un diagrams de una instale-

30 cion para la realizacion de un procedimiento de acuer

104072 - 13 -
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do con la invencion, en el cual se puéde obtener'agé '
suspensidn de particulas de hollin en un aceite pe-
sado.

Ia Figura 2 es un diagrame de une instela-
cién diferente para la produccidn de suspensiones
de hollin en aceite de acuerdo con un procedimiento
slternativo de la invencidn, y

la Figura 3 es un diagrama para un procedi~-
miento de aouérdo ¢on la invenoién, en el cual el
hollin se produce como tal.

En la Figura 1, un reciplente de mezclado
1 y un recipiente de separacidn 2 estan acomodados
en un alojamiento oblongo ocomin y separados por un
tabique 3 semejante 2 un embudo con un conducto cen~
tral 4. Atravesando el fondo de este alojamiento
existe un gje 6 accionado por un motor 5 localizado
en 6l exterior del alojamiento, eje que forms un
agitador provisto de paletas 7 situadas en el inte-
rior del reciplente de mezclado l. Cerca del extremo
inferior del recipiente de mezclado, se suministran
una Suspensidn acuosa de hollin y un lfquido auxi-
liar por las tuberias 8 y 9 respectivamente. Estos
dos liquidos se agitan en condiciones turbulentas,
forméndose aglomerados de hollin y liguido auxiliar
que permanecen dispersados en agus.

Este dispersion acuosa de aglomerados de
hollin entra en el recipiente de separacidn 2 por
via del conducto 4 bajo le influencia de las dos ali-
mentaciones 1iquidas al recipiente de mezclado. Des-

de este recipiente 2, en un nivel inferior al del

-14 -
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conducto 4, se retira una fase acuosa sustancialménter
exenta de hollfn por una tuberis 10, en tanto que
los aglomerados de hollin en una capa estacionaria
de agua 11 ascienden & une capa estacionaria de 1{-
guido auxiliar 12. La capa estacionaria de agua se
mentiene mediante el suministro de dispersion acuosa
de aglomerados de hollin a través del conducto 4, y
la capa estacionaria de liquido auxiliar se mantiene,
en la medida en que es necesario, mediante el sumi-
nistro de liguido auxiliar de reposicidn por una tu-
beria 13 que entra en el recipiente de separacicn 2
por wn punto situado aproximadamente g la mitad de
su altura, es decir cerce o inmediatamente debajo
de la interfase 14 entre las dos capas estacionarias
11 y 12. En el Ejemplo en cuestion, el liguido auxi~
liar tiene una densidad inferior a la del agua. Los
aglomerados de hollin que estdn constituidos por ho-
11{n y una cantidad de 1liquido auxiliar absorbido
que es preferiblemente ligeramente mayor que el vo-
lumen de poros de las particulas de hollin, deberian
asoender, ademés, con suficiente rapidez a la capa
estacionaria de liquido auxiliar para impedir que
sean arrastrados al exterior con la fase acuosa por
lae tuberia 10.

Los aglomerados de hollin recogidos en la
capa estacionaria de liquido auxiliar 12 se hacen as~-
cender a partir de dicha capa estacionaria por medio
de un tornillo de Arquimides 15, retirdndose assi del
Yecipiente de sepafacién 2. El tornillo 15, ouyo eje

es accionado por un motor 16, esté localizado en un

-15 =
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la superficie liquida 18 de la capa estacionaria de
1iquido auxiliar en el recipiente de separacion 2,

y asciende en direccidn inclineda desde dicho punto.
Eeste tubo hueco se prolonga preferiblemente por enci-
me del lado superior del recipiente 2, y tiene un
didmetro interior que es mayor que el didmetro del
tornillo sin fin 15, con lo cuel précticamente la 1o
talidad del liquido auxiliar arrastrado por los aglo
merados de hollin retroceds al recipiente 2 a lo lar
go de la pared del tubo 17. El tornillo sin fin 15

se prolonga una ciertg distancia en el interior de

le cepa estacionaria 12.

Los aglomerados‘elevados por el tornillo
sin fin 15 se depositan en condiciones précticamente
exentas de liquido auxiliar arrastrado en una rami-
ficacion 19 del tubo huseco 17. Si se desea, un di-
mensionamiento adecuado del tubo hueco 17 y del tor-
nillo sin £in 15 y un ajuste apropiaedo de la veloci-
dad del motor 16 permiten que una cierta cantidad
de 1iquido auxiliar libre sea arrastrade por los
aglomerados con el fin de evitar obstrucciones, por
ejemploe

Los aglomeredos himedos de hollin consti-
sufdos por particulas de hollin y 1iquido auxiliar
absorbido, junto con eualquier cantidad de liguido
auxiliar libre adherido arrastrado, se suministran
por la ramificacidn 19 a una columna de evaporacidn
20, cuya parte superior 21 contiene placas inclina-

das 22 dispuestas en zigzag para la adecuads distri~
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bucidn y diseminacidn de los aglomerados, que caen kb

a la parte inferior 23 del evaporador.

El contacto entre los aglomerados y las
placas 22 se efectua preferiblemente a temperaturas
elevadas de tal manera que al menos cualguier even-—
tual centidad errastrada de liquido auxiliar libre,
y & ser posible también al menos una parte del li-
quido auxiliar absorbido, se separe de los aglomera-
dos por evaporacion.

En la parte inferior 23 del evaporador,
estd dispuesto un dispositive de pulverizacidnm 25,
alimentado por une tuberia 24, mediante el cual se
pulveriza eceite pesado y caliente. La temperatura
de este aceite es preferiblemente mayor que.el pun-
to de ebullicidn o el intervalo de ebullicidn del
1{quido auxiliar, con lo cual se evapora la totali-
dad del 1{quido auxiliar absorbido cuando los aglo-
merados se ponen en contacto con las gotitas de
aceite caliente y caen a la capa estacionaria de
aceite 26. El liquido auxiliar evaporado se hace sa-
lir &l exterior por una tuber{a de aspiracidn 27
que se abre en el extremo superior del seveporador,
¥ este vapor calienta preferiblemente las placas 22
¥, en contracorriente, los aglomerados que se en-
cuentran sobre ellas. Si se desea, las placas se
pueden calentar también por otros medios (no repre-
sentados), por ejemplo con vapor de agua recalentado.
Los aglomerados que han caldo a la capa de aceite
26 cuyo nivel se repone constantemente de modo es-

ponténso se pueden desintegrar parcialmente y, por
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un aceite que contiene hollin, el cual, como tal o

posiblemente después de moler los aglomerados que no
se hayen desintegrado totalmente, puede utilizarse
como materis prima de alimentacidn para la prepara-
cidn de gas de sintesis que contiene hidrdgeno y mo-
néxido de carbono por medio de oxidacidn parcial.

En aquellos casos en que se desea recuperar
hollin seco - en contraposicion al procedimiento de
acuerdo con la Figura 1 -, la parte inferior 23 del
evaporador 20, por ejemplo, puede omitirse y se pue-
de sustituir, por ejemplo, por un lecho fluidificado
al cual se llevan como alimentacion los aglomerados
de manera dosificada a través de las placas 22.

En la Figura 2, se ilustra esquemdticamen=-
te una instalacion en la cual, por lo que se refiere
8l aparato de aglomeracion, los nimeros de referencia
del 1 al 19 inclusive son idénticos & los utilizados
en la Figura 1. El funcionamiento de esta parte de
1e instelacidn es también idéntico al correspondien-
te & la Figura 1. Entres un punto sitvado a mitad de
camino en el sentido de la longitud del tubo hueco
17 y la tuberfa 13, esté conectada otra tuberia 29
mediante la cual se puede desatascar por soplado el
tubo 17 en la eventualidad de una ohstruccidn. Por
lo demds, pueder estar dispuestas valvulas de cierre
en todas las tuber{as de entrada y salida de las ins
talaciones que se muestran en las Pigures 1, 2 y 3,
provistas a ser posible de dispositivos de medicidn

y control del caudal de fluido, que gobiernen auto-
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méticamente las valvulas.

La tuber{s 10 para la descarga de la fase
acuosa exenta de hollin estd conectada a un reci-
piente de regulacidn 30, desde el cual se hace salir
al exterior une fase acucsa por una tuberis 31. Una
tuberia 32, as{ como la tuberfs de nitrdgeno 33 pa-
ra elevar la presion en el recipiente de separacion,
tiene su entrada en el tubo hueco 17 cerca de su
extremo superior, de tal manera que reina la misma
presion en el recipiente 30 que en el recipiente 2.

Ias bombas 34 y 35 para suministrar liqui-
do auxiliar al recipiente de mezclado 1 y al reci-
piente de separacién 2, respectivamente, estan loca-
lizadas en las tuberias 9 y 13, respectivamente, ¥y
conectadas a la tuberfa comin 36 para la recircula-
cion de 1{quido auxiliar regenerado.

Conectado a& una ramificacion 19, existe un
dispositivo de interrupoién 37 que hace pasar los
aglomerados, y cuslquier cantidad de 1fquido auxi-
ligr libre arrastrado, a través ds la conexion 38
del evaporador sin necesidad de compensar el gradien
te de presion que se mentiene entre el recipiente
de separacidn 2 y el tubo hueco 17 por una parte, y
el evaporador 39 por la otra. EL evaporador 39 se -
hace trabajar a una presidn més baje que la del re-
cipiente de separacidn 2, en el cual se puede mante-
ner una etmosfers de ges inerte o, por ejemplo, ve-
por de liquido auxiliar por encima de la superficie
del 1iquido.

Ia conexidn 38 se abre en el interior de
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un vertedor anular invertido 40, gue sirve para evi~
ter le posibilidad de que perticulas de hollin pue-
dan ser arrastradas fuera del evaporador directamen-
te por via de la tuberfa 41 correspondiente & la des-
carge de los vapores del liquido auxiliar.

Se afiade una cantidad considerable de acei-
te pesado caliente por une tuberfa 42 a la corrien-
te de aglomerados de hollin en la conexidn 38 del -
evaporador, con lo cual el liquido auxiliar relativa-
mente ligero existente en el evaporador 39 es expul-
sado de la mezcla resultante de hollin y aceite, y
es hecho salir al exterior por la tuberfia 41. Ia mez-
cla de hollin y aceite que estd shora précticamente
exenta de ague y liquido auxiliar, se desearsga por
una tuberfa 43 y se homogeneiza por medio de un dis-
positivo 44. Esta mezcla se recircula en parte, y el
resto se somete & un arrastre con vapor de ague pa-~
ra separar ol ligquido auxiliar disuelto antes de
descargarlo de le instalacion como corriente de pro-~
ducto.

Ia poreion de la mezcle que se recircule
por une tuberfa 45, se suministra & la tuberfa 42
antes mencionade junto con aceite caliente de nusva
aportacion procedente de una tuberfa 46.

El 1{quido auxiliar en estado de vapor des
cargado por la tuberia 41, y el resto de la mezcla
arribe mencionada de hollin y aceite existente en
una tuberia 47, se hacen pasar a la parte central de
un separador de arrastre del tipo de platos 48 y se

someten en éste a .arrastre con vapor de agus para
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tuida por vapor de agua ¥y 1{quido auxiliar en estado

de vapor (que se descarge por el extremo superior
por una tuberfa 49) y una mezcla de hollin y aceite
pesado (que se descarga en el extremo inferior del
separador de arrastre 48 por una tuberie 50). Esta
corriente de producto que estd constituida por una
suspension de hollin en aceite, se descarge por una
tuberia 51 y se puede utilizar en otra parte como
combustible, por ejemplo.

Un recipiente 53 sirve para condensar la
fraccidn de vapores procedente de la tuberia 49 y
para dividirla en una_corriente de agua (que se des-
cerga por wne tuberfe 54) y wne corriente de lfquido
suxiliar (que se descarga por una tuberfa 55). Una

poreidn de este 1fquido auxiliar se recircula por

| una tuberfa 56 al separador de arrastre 48, y el res

to se suministra a la tuberfa 36 arriba mencionada
después de enfriarlo.

Ia Figura 3 muestra un aparatc de aglomera-
cidn que comprende un recipiente de mezolado 1 dis—
puesto verticalmente, que corresponde en esencia al
ilustrado en las Figuras 1 y 2. Sin embargo, el re-
cipiente de separacidn 2 no estd acomodado en‘un mig
mo alojamiento con el recipiente de mezclado 1, sino
que estd montado en un dngulo oblicuo de tal manera
que se obtiene una adaptacidn a la inclinacion del
tornillo sin fin 15. Los dos recipientes separados 1
y 2 estén en comunicacion directa entre si a través
del conducto 4 para el paso a su través de la disper—
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sion de aglomerados de hollin en agua. ks 4

Une parte del tubo hueco 17 estd reempla~
zads por un tubo de tela metélica 57, a cuyo alrede-
dor une camisa envolvente 58 sirve para descargar
1{quido auxiliar arrastrado con los aglomerados al
exterior del tubo hueco 17 y para recireularlo poxr
via de una tuberfa de retorno 59 al recipiemte de
separacion 2. Este aparato de aglomeracidn es, por
lo demés, idéntico e los ilustrados de acuerdo con
las dos Figures anteriores, por lo que se refiere e
su modo de trabajo.

Te tuberfe 38 en la cual el dispositivo
37 deja liﬁres aglomerados practicamente secos, es-
td4 conectada al espacio 60. situado por encima del
temiz 61 de un recipiente 62, en el que se mantiene
un lecho fluidificado de aglomerados 63. Ia fluidi-
ficecidn se congigue preferiblemente con éyuda de
vepor de ague recalentado & una temperatwra de, por
ejemplo, 3509C, que se introduce por via de una tu~
beria 64 y qﬁé se retira por medio del ciclon 65 y
de una tuberfa 66. Un serpentin helicoidal para acei
te caliente 67 garantize un interceambio de calor
con el lecho 63 y, después de un tiempo de permesnen-
cla suficientemente largo, los grénulos secos de ho-
11{n se hecen salir el exterior por un espacio si-
tuado 8l otro lado de una placa de desviacidn 68 y
por una tuberia 69 para su tratamiento ulterior. Es-
tos grénulos de hollin secos estdn practicamente
exentos de 1iquido auxiliar absorbido.

El funcionemiento de las instalaciones que
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se musestran esqueméticamente en las Figuras 1, 2 y

3, se esclarecerd adicionalmente a continuacion con

referencia 2 los Ejemplos que siguen.

EJEMPLO I

- 3 ’
En una instalaecion como la gue se muestra

en la Figura 1, se suministra une suspension acuosa
de hollfn & una temperatura de 1002C por la tuber{e
8 8l recipiente de mezelado 1 en ﬁﬁa cantidad de
1.500 kg/h de agua y 25 kg/h de hollin. Por la tube-
ria 9, se suministra al reéipiente de mezclado 1 ga-
solina con wn punto de ebullicidn finel de 902C (den
sidad 0,65) en une cantidad de 100 kg/h, y por la
tuberfa 13 se suministra al recipiente de separacidn
2 gasoling en una cantidad de 50 kg/h. En ambos re-
cipientes , el recipiente de mezelado 1 y el reci-
piente de separacion 2, reina una presion de 5,5
kg/omz.

En el recipiente de separacidn 2 esta pre-
sente una caepa estaclonaria de aproximadamente 50
litros de gasolina que constituye aproximadamente ol
50% de la fase liquida presente en este recipiente.
El tiempo de permenencisa de la gasolina en esta fa-
se 838 mayor de 30 minutos. Se deja salir al exterior
del recipiente de separacion 2, por la tuberia 10,
ggua en una cantidad de 1.475 kg/h, y por el torni-
1lo de Arquimedes 15 se retiran 200 kg/h de aglome-
redos himedos, estando constituidos dichos 200 kg
por 75% en peso de gasolina, 12,5% en peso de agua

y 12,5% en peso de hollin.
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Estos aglomerados se introducen por la
tuberia 19 y el cierre giratorio 37 en el tubo de
mezelado 38, en el que se les afiade una corriente de
recirculacion de 2.000 kg/h de aceite combustible
caliente que contiene hollin a una temperatura de

2802C. El aceite caliente y los aglomerados se ha-

~

. cen p8sar lusgo al evaporador, en el que reins una

| presidn de 4 kg/en®, y la totelidad del ague junto

con la mayor parte de la gasolina se separan de los
aglomerados por evaporacidn. Una mezcle de 125 kg/h
de vapores de gasolina ¥ 25 kg/h de vapor de agua &
una temperatura de 1309C se retira del evaporador
por la tuberia 41, y wne corriente de 2.050 kg/h

del aceite caliente a una femperatura de 2502C se
retire tambidn del mismo, en la cual corriente estén
presentes aproximademente 4,5% en peso de hollin y
aproximadamente 4,5% en peso de gasolina.

Una cantidad de aproximadamente 1.500 kg/h
de osta suspension de holli{n en aceite se hace re-
circular por la tuberia 45 a la tuberia 42 antes men
cionada, & la cual se suministre andlogamente por la
tuber{a 46 una cantidad de 500 kg/h de aceite com-
bustible de nueva aportacicn exento de hollin m una
temperatura de 2902C. Los 550 kg/h restentes de sus-
pensién de hollin en aceite se hacen pasar por la
tuberfia 47 al separador de arrastre 48, el cual se
hace funcionar con vapor de agua esencialmente a la
presion atmosférica. Los 550 kg/h de suspensidn de
hollin en aceite & una temperatura de 2502C contie—
nen 25 kg/h de hollin y 25 kg/h de gasoliﬁa. Lo mez-
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cla de vapores de gasolina y vapor de agua existente
en la tuberfa 41 se hace paser también 8l separador
de arrastre 48, al que se suministra por la tuberia
52 una cantidad de vapor de agua recalentado de 25
kg/h & uns temperatura de 3509C.

Une mezcla de 200 ké/h de vapores de gaso-
lina y 50 kg/h de vapor de agua se retira del sepa-
rador de arrastre por su extremo superior por la tu-
beria 49 y se separa en el recipiente 53 a une tem~
peratura de 402¢. Se dejan salir al exterior 50 kg/h
de agua por 1a tuberda 54 y 200 kg/h de gasolina se
dejan salir por la tuberia 55, de cuya cantidad se
hacen recircular directemente 50 kg por la tuberia
56 como reflujo al separador de arrastre, y 150 kg
se envian hacia las bombas 34 y 35 por la tuberie
36.

Ung corriente de producto constituida por
525 kg/h de suspension de hollin en aceite a una
temperétura de 2539C, se deja salir por el extremo
inferior por las tuberfas 50 y 51, conteniendo diche
corriente 25 kg/h de hollin y todavia aproximademen-

te 0,5% en peso de gasolina.

BJEMPLO II

En el aparato de aglomeracion que Se mues-
tra en la parte de la izquierda de la Figura 3, 1.000
kg/h de ague y 20 kg/h de holl{n en la forme de una
suspensién acuose de hollf{n, se suministran al reci-
piente de mezclado 1 por la tuberia 8 y se mezclan

con 80 kg/h de gasolina suministrada al recipiente de
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de gasolina se suministrae al recipients de separa-
cidn 2 por la tuberfe 13, mientras que 50 kg/h de ga~-
solina fluyen de retorno al recipiente 2 por la tu~
berfa 59. Por la tuber{a 10 se retiran 980 kg/h de
ague.

Los 140 kg/h de aglomerados himedos que
se retiran del recipiente 2 por via del tormillo de
Arquimedes 15 contienen 20 kg/h de agua y 20 kg/h
de hollin, estando constituido el resto por gasolina.
La presion en el recipiente de separacidn esté. com-
prendidae entrs aproximddamente 1 y 5 kg/bm?.

Los aglomerados se hacen pasar por la tube-
ria 19 y el cierre giratorio 37 el recipiente 62,
en donde se secan a una presidn aproximadamente igual
a la atmosférica en un estado fluidificado por eneci-

we del tamiz 671 con ayuda de vapor de ague recalen—

{ tado a una temperatura de 3509C. Una cantidad de

aproximadamente 20 kg/h de gaéolina contenida en el
vapor de agua recalentado se hace salir al exterior
por la tuberfa 66, mientras que 20 kg/h de grénulos
secos de hollin se retiran del lscho Ffluidificado
63 por medio'del rebosadero 68 y la tuberfa 69. Es-
tos grénulos de hollin son granulares y no se pegen
unos con otros. Con ayuda de una ligers presion se
pusden pulverizar para dar hollin seco.

La presente solieitud gue corresponde a la
presentada'en Holande, con fecha 6 de Abril de 1971
bajo el Nimero 71 04 634, se acoge a los beneficios

del Artfoulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad
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~ REIVINDICACIONES =~

Los puntos de invencidm, propias y nueva,
gue se presentan pars que sean objeto de esta solici-
tud de Patente de Invencion en Espafia por VEINTE
afios, son los siguientes: V

1.~ Un procedimiento para la separacion
de hollin a partir de una suspensidn acuosa de ho-
11{n por adicidn de un 1{guido suxiliar inmiscible
con ague a la suspension y separacion de una fase
acuosa que esta practicamente exenta de hollin, en
el cual procedimiento, en una etapa de mezclado, la
suspension acuose de hollin se pone en contacto con
el 1iquido auxilier al mismo tiempo que se agite
enérgicamente con objeto de formar una dispersion en
agua de aglomerados de hollin y 1iquido auxiliar,
después de lo cusl, en una etapa de separacion, la
dispersidn acuosa de aglomerados se pone en contacto
con una fase estacionaria de un liquido auxiliar asi
mismo inmiscible con egua con lo cual Tos aglomerados

pasan & esta fase, y por ultimo se descarge una fase
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acuosa - practicamente exents de aglomerados -, y

los aglomerados se separan de dicha fase estaciona-
ria de 1{quido auxiliar por medios mecénicos de tal
manera que se arrastra con los aglomerados una canti-
dad de liquido auxiliar lo més pequefia posible, en
tanto que cualquier cantidad de 1iquido auxiliar
posiblemente arrastrado se repone, si es necesario,
por nueva aportacion en la etapa de separacidn.

2.~ Un procedimiento de acuerdo con la
reivindicacidn 1, en el que la proporcidn en peso
de las cantidades de liquido auxilier suministradas
por unidad de tiempo a la etaps de mezclédo y als
etapa de separacion esté comprendide entre 1:l y
1:0. .

3.~ Un procedimiento de acuerdo con una
cuglquiera de las reivindicaciones anteriores, en
el cual el 1iquido auxilier en la fase estacionaria
constituye del 30 al 80% en volumen de la fase 1li-
quida presente en la etapa de separacidn.

4.~ Un procedimiento de acuerdo con una
cualquiera de las reivihdicaciones anteriores, en
el cual el tiempo de permanencia del 1iquido auxiliar
en la fase estacionaris en la etapa de separacién
es 8l menos de 30 minutos.

5.~ Un procedimiento de acuerdo con una
cualquisre de las reivindicaciones anteriores, en el
cual los aglomerados separados de la fase estaciona-
ria de liquido auxiliar por medios mec@nicos se tra-

tan para dar hollin seco o gréanulos de hollin gecos,

.para lo oual se liberan de liquido auxiliar adherido
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y fijado a temperatura elevada.

6.- Un procedimiento pare la separacion
de hollin a partir de una suspensidn acuosa de ho-~
11{n.

Tal y como se ha descrito en la Memoria
que antecede, representado en los dibujos que se
acompafian y para los fines que se han especificado.

Egte Memoria consta de veintinueve hojas

escritas a méguina por una sola de sus caras.

Madrid,

-4 ABRISZ ¢

P.A.

104.72/RTA0-
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