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EBsta invencidn so relficrs a wn procelimiento
08016n.nc una brez ligante » al producto prepsrzdce por este
proccdimiento, Gonde se cxids vn mzherial Adce alimentaceidn de
pctréico avormdtico pasede o una tTomporaiurs comprendldo apo
ximadamente entire 68C y 75 0°%% {360 y 309°¢) . preferiblement
en prescnciz de una-cant_uad del material de alimentacidn
previanente oxidado, hociendo pasar una fuente de oxiqcnm .
través de la mercla a un cavdanl de hasto 0,2 pies (J,a 1)
de ox{geao/hinuto/barrilc

& ol pogato, las breco ligentes oxddadss a portir de
materiales de alimentacidn de petrbéleo se nrééarébaﬂ ﬁbr 0¥
dacibn del moterial de alimentacidnm, habituslmente en un pro+
ceso combinuno, o wa gran cazuénal de oxigeno,. combinsdo con
temperaturas infericres o superiores a las del procedimiento
de esta invencidn. EL sron cauvdsl de oxdgenc represcnﬁa'un
riesgo debido al peligro de incendio y explos 4n por acvﬂu]4~
cidn de oxfgenc sin reaccionar; especizlmente a altaé‘t:mpe~
raturas; es decir superiorcs a unos 75071

. O-y # O,
raturas mds bajas, es decir inferiores a unos 68C°F (360°C),

los productog oxidadqs resultunics no son accptables pora

uso como breds 1igantés incluso cuando se utiliza el presen—
te caudal de oxizeno debido a sus puntos de ablandanmiento
inhercntemente altos o a su bajo cowbenido en carbono Conradd
son o a ambos motivos,
Se encuantran cjermnlios de los procedimicentos de la tég
nica anterior en la patonis estadounidence 3,350,295 prosen—

teda el 37 de Octubre de 1967 de Hamner: ¥ colaboradores, gug
describe wn procedimiento de oxidacidn de materiales de ali-~
mentacién del peirbéleo modificades (desalquilados) a Tempera-

turas de wnos 200-650°T (93-360°C). Ta patente estadouniden-
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26 3,510,328, concedida a Crean el 5 de Mayc de 1970,

-

cubre

wn imbervalo Ge temperabura pare la oxidacidn de los materia-

, - . . I
les de slimentacidn de petrdéleo de "alrededor de 850°F

(454°¢]

hasts alrededor de 1000°F (53806)", In patente estadounidense

3.7070338, concedida a Kinnaird &1 26 de Dicleanbre de
describe un nwocedLm¢cmuo donde se hacen pasar alredsd

0,4 a 2,7 pie' (11,3 a 7 64 1) dc oxigeno/minuto/barr

1972,
or Ge

il pera

oxidar una bres de petrdleo. IEn la pabente estadcunidense

307”5“g409-concedida—a Bavim el 3 de Abril de 1973, se

be wn procedimiento en el que se empleon alrededor de
3

P

.

de uwme fraccidn de petrdleo. Bstas patentces se incorpo

Al

aqul o titulo de referencia. . .

H

pier” {169 o 846 1) de aix /JllviO/hMP“JJ durante lz oxidanidn

A% nn

desori-
6 a 3¢

ran

En ninguon p¢vtv de la téenica anberior se cencue

e
Sy s

ninguns ensefiunza sobre el presente procedin icnbo, gesuro,

sencillo y‘eficienﬁe, donde Ja oxidzeidn discontinua d@ v man

terial de alimentacidn de petrdleo aromitico se realis

ribiemente mezclando el material de alimentacién de pet

con vn resmidvo de un mtlerial de alimentacibn de petrdl
viamente oxidado, donde la oxidacidn se lleva a cabo a
peratura comprendida entre 680 y YEOOF (360 y 39900),

présién atmowfé%ica v con un caudal de oxigenc de hast
pies3 (5;6 ])Afnnlio/barrLT Congtituye una importante

iz de o3te procedimiento el gue age presta a la utiliza

J

1

de temperaturas relastivamente bajas pora un caudal de

sezure ¥ el que da lugar & altos P““dLml&htO de util

petrdleo liganic, oxidada, como se degeribird con mds
en lo que sigue,
De acuverdo con esta invancién, preferihlemente

cla primero un material de ¢ 1~Le;iucién de petréleo ar

a »refle
tréleo
leo pred
vna ey,
a la
a 0,2
venta-
cidn
oxlgenc

brea de

detolle

96 mez-

omdtico

~ - - <
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moterial de alimentzcidn y material de alimentocidn oxidado

- : L ~n 01 Bl s ; w I o 1
de ablandamiento de 210-2707F (99~132°C) y un indice de carbof

cont un rateriel de alimentaceldn proviamente oridode, de nreie
rcuc1a habicndo side oxidado el materizl de wlimentacidv oxi-

]

dado por el procedimiento agul descrite y la cargn nixie de

es polimerizada empleando vna fuente de oxigenoc que =e hace

pasar a través de la mezcla a un caudul de umoz 0,01-0,2 pies
(0.28-5.6 1) de oxigeno/minuto/barril, & una tcmperatura com-
$ 5 ? 3¢

It

- , ~ .0 - O
prendida entre 680 y 750°F (360 y 3997°C) aproximzdamente, du-
ranbe un periodo de 5 o 10 minubtos hnsta unas 2 o 2 horas,

segln el caudnl dc oxigeno, lo natursloza del material de alis

rmentacidn dsl pntwulco arondtico ¥ el murto de ablanda

y el Indice de carboro Conradson deseado en el

n a

rendimiento de producio, decupudls dz considerar

-
H

colas ligeras aue destilan de la mezel

a durahite la oxXidacidn,

es en general pricticameonte el tedrice o préximo al tedrico.
Mediante este procedimiento pueden prepararse proauctol dque
venta josamente presentan un contenido en insolubles en ence-

no entre 20 y 35 % en peso aproximadameante o mayor, un punto

no Conradson suparior al 45 % aproximadomente.
Tos materiales de aLLmentacvén hidrocarbonados aroma-
ticos ubilizadcs para preparar la brea ligente de estz inven-

cidn son, en gencral, fracciomes aromdticas pesadas del petré

23
“d

leo con un conbenido en aromdticos supericr a .alrededor del
75-80 % e incluso mayor y con un punto de ebullicidén inicial
guperior o unos 500 3 (26C'b) ¥ oI ﬂrochxhlemt)«V superior a
600°F (315°C) v un punbto de ebullicidn fimal de unos 11C0°F
(593°¢) o menor. Bl material de alimentacidn aromdtico es ge~.

neralmente una fraccidnm de colas dorivads L Ifracclonsmien-

to catalitico de hidrocarburos Zel pe etréleo o una fraccidn de

EA
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colas modificada, por ejemplo como la que se describe en las
vatentes antes citadas, 9i la fraccidn de colas debe contener
un alto porcentaje de fracciones terminales de bajo punto de
ebuliici@n? eg decir, de un punte de ebullicidn inferior a
50007 (26090), puede ser separada antes de la etapa de oxida-
cibn o incluso durante la etapa de oxidacidn pero preferible-
mente se separa antes de oxidar el material de alimentacid:n.
Ia separacién de la mayor parke de las fracciones de hajo
punto de ebullicidn dae ger ioalizada convenientemente, por

ejemplo, evacvando bajo la presidn atmosférica o infexior a
00°

la atmosférica, a-temperaturas comprendidasg entre 400 r
(204°y 315°C).
Ta fuente de oxigeno e prcfethl mtntc aire peru tan-

bidn puede utilizarse oxigeno w otra fupnte de oxi eno,ﬁual
como los perdéxidos orgdnicos e inorgdnicos. El aire, por ejem+t
plo, contiene alrededor del 20 % de oxigeno.

las fracciones de cola'arométicas pesadas del OlmOUEO
de Llos hidrocarburos del petrdédleo son muy conocidas en }a tée
nica, estdn abundamtemcnte descritas en lag patent es"ﬁtes
citadas y no reguieren nlnﬂura nueva descripecidn aqui. Ademds
vueden ser desalguiladas, como se describe en la. patente estay
doumidense 3,350,295 antes citada, anbtes de la oxidacidn-poli
merizacidn y ser empleadas como material de alimentacidn aro-
mitico del petrdlec en este procedimiento.

Bs preferible combinzr con el material de alimentacidn
de partida ume cierts cantidad de la brea previamente oxida~
da, comprendida aproximedamente entra 5 y 50 %y de prefereﬂ~
eis entre 25 y 30 % aproximadamente, constifuyendo la mezcla
el material de carga para preparar la brea ligante de esta

invencidn. Ia mezcla de carga se calienta despuds, preferible-

o ieg Soeer a2 T e Tt L ntel el i
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bres

en la
ment

clus

viam

(360°

(2,8-4,2 1) de oxigeno/minu

zacidn, vero nuncs ecg supcrior a 0,2 pi

no/minuto/barril y durante ia oxidscibrn,
PR & IR

tomperatura pase de uno s 750%F (399°¢).

le. oxidacidn, destilan y se recogen sepa

Conredson descados. Despuds se su

wn

C) mientras se hace pasar ura fuente

2

vés a un caudal de unos 0,01 a 0,2 pies” (0,2

eno/minuto/harril

vatura ensre 680 y 75 O P (360 39900) duran

¥ preferiblemente enire

z.celdr

,O?

EL caudal de ox Igcno depende de la naturalez:dela

par

por ejemplo, y también depende del tipo de

ispone para realizoar con sesuridad esta

iy

tes fracciones terminales mds ligeras vy log
gos. Ia reaccidn esg completa en el momento do

cuto, el contenido en insolubles 2n benc

a 1o orea

. =0 ;
, sc enfrin a unos 450°F (232

oxXid

gubproductos acug

vy
[OR 4

oxid

esta %temperatura para uso futuro. Una porcidn re

s DETE

-
. .4
(]
-

to/parril, mantenidndose ls

eguipa

OCL 61

1a oxidacidén~po=
limerizacidn en gue se forme un producte con el punto Jv ablanl

v. el carbono

ada-po

C) v puede ger almacernada a

sidual

se deja en el remctor, como se ha dicno aates, pa

?

siguiente reaccidn de oxidaocidn-pelimeriz
Hay gquc obsarvar gee la cxidacidn do

acidn aremdiice del petrdlec, expleands :

4.

5 % del material de alimentacidn previamen

0 préaciicamente sin nada de mobterial de

ente oxidsdo en mezcla con aquella,'emp'

oxigeno y el intervalo de temperaturs indic

a1

atin

eando el caudal de

2408

te oxida

entac

en est

ién pre-

PeTmie~

de gue

~nolimerij-

limeri-

de 1s

dc ¢ in~

g ilnven-—
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¢idn, pvoovce breas ligantes que pveden ser empleadns como

bﬂeas ligantes del cartén de Tibrs y de saburedos de tuberdia,

o

por ejemplo, Eske procedimiento seguro y eficiente, utilizandd

un bajo caudal de oxigeno prdcticamentc a la presién atmosfé-

.

rica, represents un mébodo me jorado para lo oxidacién del ma-

terisl de alimentacidn aromdtico del petrdleo para produeir

hress ligantes utiles, en especial pars uso como breas ligesn-
tes de electroﬁos.

Aungue la Fraccidn.del petrdlec aromdtica oxidada resi-
dual, antes descrita, es preferiblemente la que se ha prepara-
do convenientemente por wn procedimiento similar al nggrito
agul, csta fraccién residual puede ser preparada por otros
procedimientos de ozidacidn conocidos, como los de 1as yaton-
tes antes citadas, siempre gue tenga un punito de db]andaxjru~

“

. . ' 2 n0 .
to inferior a vnos 270°F (l%q ¢) v un contenido de carbono

Yonrsdgon de alrededor del 40 % como minimo,

Una - ventoja importante de esta invencidn, como ya. ge

ha ditho, es que se wtiliza un caudal muy pequelio de oxigeno.
Io uﬁilizaoién de caudales de oxigeno mayores en -esta reaccidsy

de oflo@cjénmnollmerl4301én con Ffrecuenciaz conduce a posibles
riesgos de explesién. Ia amargs experiencia por parte de los
presentes inventores y sus colegas cuando han utilizado cau-~

3

dalm de oxigeno mayores, incluso de solamonte 0,3-0,4 pies

[£35]

(8,4-11,3 1) de ox{geno/minuto/barril, es que lo mds frecuen-

te es que se produzcan incendios en las plantas.

s

Ademds, cuando se ilntente adaptar estas condiciones a
wa procedimiento continus, es decir, a’'la oX Jdaclén continua
de un caundal continuo de material de alimentacidn, sin inte~

yruveidn, como es conocido en la téenica, se encuentra que la
b ? . <%

brea oxidads resultante tiene o un punto de ablandamiento de-

L

B T o e T R e GBI
-0 : LI hL . D R N b - - P R

. L - 3 < S -
A e TS S . - .
e . v




i
H
]
H
i
t
1
i
H
H
:
i

s

10

| S
o

a5

X

masiado alto o w contonide de cerbone Jonradscn demasizdo bha-
jo para ser ubilizeda on wuchas splicaciomesn, ezpecislmente

para uso como bres ligante de eleactrodos,

rados limitativos de Ja misma.

DIETLO

Un scelte aromditico pesado, gue represents las colag
de un petréleo crudo cataliticamente cragueado con wa peso ce-
pecifico de:1,03 aproximadamente y un conbtenido en avomdiicos
de alrcdcdof del 80 %, se carga cn un reachkor en una cartidad
de vnos 10,165 galones (38,479 litros) a una temperatura de
precalentamiento de 250-350°F (121~17701) ¥ el sistems se pur-
ga con nitrdgenc. Después la temperaturn se eleva hasts unos
680~7000F (360-371°C) v se mantienc a unos 685-705°F (363
374 C\ m:enbraa se introdoucen en el fondo del reactor s 1r@ae~

v

dor de 0,7-0,9 pies3 (19,8-25,4 1) de airc/minuto/ba '“«1 (equi

o

valentes a C;14-0,18 pies
Al cabo de uné hora aproximasdamente de oxidscién, la mezcla

oxidada se enfria a unos 4500F (23200)‘ 3¢ retiran alrededor
de 4370 galonos (16.542 1) de bres oxidads y se recogen 5626
gzlones (21,297 1) de destilado, Ias propicdades de esta bres
oxidada se encuentran en la tabla dada méds adelénte° Esta brea

oxidada se emplea como material de alimentacidn oxidado resi-

duzl en lom cjemplos siguicentes,

Alrededor de snes (38,479 1) de sceilte aro-

-

. . 04,
mético pesado como el del Ejemplo 1, precalentsdo a unos 3007F
o O : b [P bt

(143°C), se bombean en un reactor que contienc alrededor de

5000 galones (18.927 1) do la brea oxidada preparada en el

3,9-5,0 1) de "frbno/ﬁanufo/barrl.
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Vhwnnjo 1, mezclando y porgande con nitrdgeno. Despuls esta

carge total se calienta a unog 670- 680°F (354~360°C). Ia tom-

7" 1. ~ra 0 -
peratura se mantiene entre unos 6907147 F (jGJ“J7O ¢) mien—

<«

rag se dm1uen en el reactor, durante un periodo de hora y
nedia aprovimadements, alrededor de 0,3-0,5 pies (8,4w14,11)
de alre/mlnuto/barrll (equivalentes a 0,06~0,10 pies” (1,7-
2,8 1) de oxiga sno/minuto/harril). Se saca alrededor de la mi-
tad de la bred owidada polimerizsda que representa unos 5133
( QA" ’]' - ....,,.E Aes A5 Oit ((' O Iﬁ;\
galones (19.430 1) v se enfria a unos 450°F (232°C). Ia brea
oxidads restante,; que asciende a unos 5000 galones (18,927 1)
se deja en el reactor como residuo varas la onawacidn sucesiva

Se recogen alrededor de 4321 galones (18.628 1) de dOth 2ds.

Tas mropilededes de esta brea oxidada también se encueniran en

- .
- -7

la bla dada mis adelante, : . - et

EJENPIOS j] 4y 5

Se reall an tres operaciones similares a las Qel.Ejemw
/-

ple 2 a parblv de m“ieTLaiOx de alimentacidn h‘cfooarbora dog
aromdticos del peﬁréleo que repfesentan la, fraccidn de_golas
del cragueo de aoe:te° crudos hidrocarbongdos. las pfaﬁiéda—'
dez de los productos oxjdados—polimeriZados obtenidos en estag

opergciones y las condiciones de preparacidén se encueniran en

la sigulente tabla,

B R = s L e
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Biemnlo 1 ' 2

Tiempe de reaccidn (minutos) 63 92
Intervalo de temperatura, °F (°0) 685/705 7 6320/714
(363/375)  (333/379)

. s iy o O s Qe 7 0-s . 0
Punto de ablandemiente (procedimiemo Mettler™) 234°7(111,2°C) 210 #98,9°¢C

Indice de carbono Conradson < 4243 5451
Insclubles en benceno : 18,7 3342
Peso especifico (temperatura ambiense) 1,231 ) 15245
Material nucleante (residusl) ' '
aterial nucleante (residusl) % 100 . o o o7
fHaterial nucleante + carga
. ? .V N - - N
Intervalo de csudal de 02. pies” (1)/minuto/barril 0,14 0,18 0596/0,10
. (3,9 5;}19) (0717/258);
F b h‘:;i’ )
Rendimiento : : 41,7 . 50,5
&
:& +
Procedimiento ASTH v
3
|
A
\
'{\ .




n 1T A
RABITA

B 1 2 3 4 5
63 92 34 45 51
685/705 630/714 735/748 740/745  720/731
(363/375) 3"5,/5 797 (391/396) (393/395) (38 2/358)
o HMettler®) 234%R(111,2°0) 210°7(08, 9°¢) 250%%(121,1%) 270°F(62,2%) 221‘-‘3(:09,&,%\
42,3 5441 59,6 53,4 50,0
18,7 33,2 26,9 27,2 23,8
S 1;23; 1,245 1,260 1,282 1,252
0 27 35 22 50
'/mmuto/oarnl 0; 14/0 18 0,06/C,10 0,15/0,20 0, cn/o ,03 0. ,18/0 20
, o (3 9//.2) (o, .7/2 8).. (4,2 5:7) (0,28/0,81) (5,1 5 7)
: 41,7 50,5 55,0 45,1 50,2

e
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Ia bres oxidada del Ejemplo 1, con un bajo contenido
en carbono Conradsen, es adecuada pzre uso como hrea yara ta—
bleros de fibra o saturados de tuberias. lasbreas oxidadas de

Jos Ejemplos 2 a %, con un contenido en carbono Conradson su-

3

i

ﬁﬁ“lOf a 48 y unos puntos de ablandamiento de 210-2 70 p (98,9
Py o] ] 7- k]
32,2°C) son adecuzdas pars uSo como breas ligantes de elcc-

trodos, especialmente debide al alto contenido de materias ind

ubles en benceno de estas breas oxidadas. La brea del &jem

.L

plo 2, debide & su bajo pvnmo de ablandamiento, elevade contoed

i

nigo en carbono Conradson y elevado contenido en insolubleg ex
! .

be?cenoﬁ es especialmente adecusda vara uso como bres Iikante

1
de electrodoes.

In vesumen, la Patente de Invencidn que se SOllCL%ﬂ de-

herd recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para la preparacidn de bres li-
gante que comproende el PTODOTClOHaT un material de alimenta-
¢cidn de colas hidrocarbonadas aromdticas del petrbleo,fpro—
cedentes del procesado.térmico de los hidrocarburos del pe~
trdleo y llevado a cabo por oxidacidn-polimerizacidn dis-
continua ¢e dicho material de ali entacLun arondtico del pe-
trdleo, en presencia de un residuo de un maberial de ali-
mentacidn aromdtico del petrdleo previawanete oxidado, a
una temperétura comprendida entre 6802 y 750QF (360 y 3900C)
nientras se hace pasar una fuente de oxlgeno a bLravés de di-
chu matfrinl de alimentacidn a un cavdal de unos b,Ol a 0,2
p:es (0,28 a 5;% i) de oxIrrmo/minuto/barril, pricticamente
a la presidn atmosférica.

2. Un procedimiento segin la Reivindic acmoq 1, donde

G

dicha o¥idacidn-pclimerizacidn se lleva a cabo empleando air

T TN N T e e Iy Y e T T L e R A xS 4 i siestn, s py sim
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1 como fuente de oxigeno.

2 donde dicha oxidacidn-polimerizacidn se.lleva s csbo em-

7 - - . . o
fleamdo 0,1-0.15 pies” {2,8-4,2 1) de oxigeno/winute/berril.

5 i 4, Un procedimicnto segin cualquiere de lag rolvindi-
"
E%aciones anteriores, donde ¢l material de slimentacidn aro-
hético previamente oxidado esbi presente z una conceabracifa
cxmprbnqua aproximadarente entre 5 7 50 % en peso.
1 5, Un proc edind enho septn ctaloeunicra de las relvine-
10 dJCd iones anbteriores cdonde el residuo de mabverisl de ali-

mqnuuc1bn arondtico previamente

une concentracion conprendida cntre 25 y 40 % en peso
6. Un precedimicabo segln cualquiera de las reivin-

dicaciones anteriores Gonde el material de alimentzeadn

18 de pebtrdleo sromadlico previamente oxidado procede de un

o A - Y 5 [ e -3 5
naterial de alimentacidn aromavico de peurdleo cque na. sidw

oxidado a une temporatura ¢ rendida entre 9808 y 500k
o [

&
(%60 ¥ 3999C), micntras sc hace pasar una fuente de origeno

-

través de dicho material de alimentacids a un caudal de

n
(]

0,01 a2 0,2 piesj (0,28 2 5,6 1) de oxigeno/minubo/barril,
practicamente & la prézidn aimesfdrica.
7. Se reivindica por vltimo como cbjeto sobre el
que ha de recaer lo palente de invencidn que se solicitas
N PROCEVIMIENTO PARA LA PREPIRACION D UNA BREA LIGANTE.
25
Todo conforme oueda decserilto y reivindicado en la

presznte memoria descriptiva oue consta de doce Daginas

S

MADRTD, 21

AT AT
TJJI i

L?V%

Ry ¥ e 3 e PO AR Ay b TG AW e




	Bibliographic data
	Description
	Claims



