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. La presente dinvencidn se refiere a reactores
de pared fluida para procedimientos de reaccidn quimica a
temperatura elevada, asi como a los diversos procedimien~
tos que pueden reaglizarse en tales reactores, muchos de cu-
Yos procedimientos han sido con anterioridad imposibles de
llevar a la practica o sélo teSricamente posibles. Tanto el
reactor de pared fluida como los procedimientos emplesdos
en tales reactores, utilizan acoplamiento de radiacidn como
fuente de calor, mantienen las reacciones quimicas conside-
radas en aislamiento en el intgrior de una capa o envolven-—
te de fluido de proteccidn, fuera del contacto con las su-
perficies del reactor en el que tiene lugar la reaccidn, y
proporcionan una pantalla térmica que encierra sustancial-
meate los medios de calentamiento por energia radiante ¥y la
zona de reaccidn de tal manera que define una "cavidad de
cuerpo negro". Tal como se ubtiliza en esta memoria, debe en-
tenderée generalmente que el término "cavidad de cuerpo ne-
gro" denota un espacio que estd confinado sustancialmente

por una o varilas superficies y del cual, idealmente, no pue-

de escapar radiacidén alguna. Dentro del contexto del presen-

te reactor, la pantalla térmica constituye la superficie o
superficies confinantes de la "cavidad de cuerpo negro' y
el material del que esti fabricada la pantalla térmica se
comporta como un aislador inhibiendo la transmisidén de calor

desde el interior de la "cavidad de cuerpo negro", y tiene
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(que ser capaz de soportar las temperaturas generadas por

la fuente de calor de acoplamiento de radiacidn.

ANTECEDENTES DE LA INVENGION

" En la actualidad se emplean reactores de tempe—.
ratura elevada para llevar a cabo reacciones de pirdlisis,
termolisis, disociacidn, descomposicién y combustidn, tanto
de compuestos orginicos como inorgénicos. Sustancial mente
todos los reactores citados transfieren calor a las sustan-—
cias reaccionantes por conveccidn y/o conduccidn, pero esta
caracteristica produce inherentemente dos problemas funda-
mentales que limitan la naturaleza Yy el alcance de las

reacciones que pueden llevarse a cabo. Ambos problemas pro-

vienen del hecho de que en un reactor convencional que trans-

fiere calor a las susténcias reaccionantes por conveccidn,
la temperatura mis alta del sistema se localiza necesaria-
mente en la interfase entre la pared interior del reactor
Y la corriente de sustancias reaccionantes. '

El primer problema implica las limitaciones en
cuanto a temperaturas de reaccidn disponibles que vienen
impuestas por la resistencia a temperaturas elevadas de los
materiales para paredes de reactor conocidos. La capacidad
decreciente de tales materiales para mantener su integridad

en condiciones de temperatura creciente es por supuesto,
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,bien conocida. No obstante, puesto que es necesario que
tales materiales se calienten a fin de que pueda transfe-
rirse energia térmica a la corriente de sustancias reaccio-
nantes, las temperaturas disponibles para la reaccidén han
venido limitadas por la temperatura a la que pueda calen-
tarée la pared del reactor én condiciones de seguridad.
Este factor es particularménte critico en aguellos casos en
los que la reaccidn que se considera o bien ha de tener-
lugar a presiones elevadas o bien produce dichas presiones
elevadas.

El segundo problema resulta inherentemente tan~
to del hecho de que la pared de un reactor convencional se
encuentra a la temperatura mis alta del sistema, como del
hecho de que la transmisién de calor convectiva/conductiva
reguiere conbacto entre la pared y la corriente de sustan-
cias reaccionantes. Por encontrarse a tal temperatura ele-
vada, la pared del reactor es una zona ideal; si no la né&s
deseable, del sistema, y en muchos casos, los productos de
reaccidén se acumularén y creceran sobre la pared. Tal acu-
mulacidn deteriora la aptitud del sistema para transfer%r
calor a las sustancias reaccionantes, y esta impedancia
térmica que aumenta continuamente requiere que la tempera-
tura de la fuente de calor se eleve progresivamente lo pre-
ciso para mantener el régimen inicial de transmisidn de ca-

lor hacia la corriente de sustancias reaccionantes. Eviden-
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sbemente, a medida que aumenta la acumulacidn, la tempera-
tura requerida de la fuente de calor podra llegar, en un
momento dado, a sobrepasar las capacidades del maberial de
la pared del reactor. Ademds, como se requiere energia adi-
cioﬁal para mantener la reaccidn, el procedimiento se hace
menos eficiente tanto en el sentido técnico como en el eco-
ndémico. Asi, en el punto en que la reaccidn considerada ya
no puede mantenerse, sobfe la base de la transmisidn del
calor, de la resistencia de los materiales, o de considera-
ciones econdmicas, el sistema tiene que pararse y limpiar-
se,

Usualmente, la limpieza se realiza mecénicamen-
te por rascado de la pared del reactor, o quimicamente porx
combustidn de los depdsitos. En algunos procedimientos con-
tinuos, se ha intentado rascar la pared del reactor mien-—
tras transcurre la reaccidn. Sin embargo, la propia herra-
mienta de rascado llega a calentarse inevitaﬁlemente, se
convierte en un foco de reaccidn y, despuds de ello, tiene
que limpiarse a su vez. En cualquier caso, este tiempo de
parada representa una pérdida econdmica sustancial. En mu~-
chos casos, se instalard un segundo sistema con el fin de
reducir al minimo el tiempo de produccidn perdida. No obs-
tante, tal equipo adicional representa por lo general una
inversidn importante de capital. Algunos reactores quimicos

de temperatura elevada incluyen un tubo que se calienta a
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juna temperatura a la gque sus paredes interiores emiten su-
ficiente energia radiante para iniciar y mantener la reac-
cién. Sin embargo, como en el caso de los reactores con-
ductivos y convectivos, para aquellas reacciones en las
que se forman productos sdlidos, se produce con frecuencia
una acumulacidén indeseable de productos en las paredes del
tubo, que conduce a una reduccidn de la transmisidn de ca-
lor e incluso a la obstruccidén del tubo.

El reactor descrito en la patente de los EE.UU.
Ne. 2926073 esté designado para producir negro de humo e
hidrégeno por pirdlisis de gas natural. El procedimiento
es, segln se afirma, continuo, pero em la practica, el
principio de transmisidén de calor por conveccidn con arre-
glo al cual opera el reactor causa graves problemas tanto
de mantenimiento como de control de la reaccidén. Como los
tubos calentados del reactor son focos de reaccidn idea-
les, invariasblemente se acumula carbono y eventualmente pue-
de llegar a obstruir el sistema. Mas grave, no obstante, es
el problema de embalamiento térmico que puede dar como Tre-
sultado explosiones. Con respecto a esta condicidn, se ha
determinado que durante la pirdlisis del gas natural, la
6onductividad térmica de la fase gaseosa aumeﬁta repentina—~
mente desde aproximadamente 5 a 30 veces, dependiendo de la
composicidén del gas. Como las temperaturés en un reactor

convencional de tipo convectivo no pueden regularse con la
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yelocidad ¥y la exactitud suficientes para compensar este
fenémeno,.en algunos casos el sistema-se haria inestable
¥y podrian producirse explosiones. Tales condiciones son
inherentes en los reactores convencionales Yy, hasta shora,
no se ha encontrado procedimiento alguno para resolver es-
te broblema.'

La paten%e de los EE.UU. Ne, 3565766 represen-
ta un intento reciente para mejorar la calidad de la hulla
por pirdlisis. El sistema descrito comprende una serie de
recipientes de acero hueco que act@lan como lechos fluidiza—
dos de etapa mlltiple a temperaturas progresivamente cre-
cientes que llegan hasta aproximadamente 8712C. Ta fluidi-
zacibén a temperaturas més bajés se consigue por medio de un

gas inerte que puede suministrar a su vez calor, aun cuando

'se considera calentamiento procedente del exterior. A las

temperaturas mds altas, la fluidizacién se consigue por me-
dio del gas de cabeza obtenido en la etapa final; y, en di-
cha etapa final, la temperatura se mantiene por combustidn
interna del carbén residual en el seno de aire u oxigeno.
Debido a que se basa primariamente en la transmisidn de ca-
lor por conveccién, este sistema se ve sometido a muchos de
los defectos y_desventajas que se han expuesto con anterio-
ridad., !

El aparato para la fabricacidn de negro de hu-

mo descrito en la patente de los EE,UU. NQ 2062358 incluye
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,un tubo porosc dispuesto en el interior de una cémara de

calentamiento. Se dirige el gas caliente procedente de un
horno alejado al interior de la cémara, y después de ello
se ve impulsado a través de la pared del tubo poroso para
mezclarse con las sustancias reaccionantes. Asi, solamen-
te ée emplea transmisidén de calor por conveccidén desde un
fluido hasta las sustancias reaccionantes. Esto, junto con
la ausencia de una "cavidad de cuerpo negro" exige el flu-
jo de un gran volumen de fluido a través de la cémara de
calentamiento con el fin de compensar las pérdidas de ca-
lox.

La patente de los EE.UU. N2 2769772 describe
un reactor para bratamiento en caliente de materiales flui-
dos tales como hidrocarburqs que incluye dos tubos concén-
tricos dispuestos en un horno calentado por llama. Las
sustancias reaccionantes fluyen axialmente a través del
tubo concéntrico interior, que es permeable. Un gas porta-
dor de calor que fluye por el interior de la camara anular
comprendida entre los tubos concéntricos se calienta por
contacto con la pared exterior. Los fluldos contenidos en
el tubo interior se calientan por conveccidén cuando el.
gas portador de calor atraviesa la pared permeable y se
mezcla con ellos. Se evita expresamente la transmisidn de
calor radiante. De hecho, es imposible calentar el tubo in-

terior sin calentar simultineamente el tubo exterior a una

23-9-75 ~8 -
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Femperatura, como minimo, tan alta como la de aquél.

El horno de cracking de combustidén en super—
ficie, de la patente de los EE, UU. Ne 2436282, emplea el
principio de gas portador de calor por conveccidn, simi-
lar al de la patente de los EE.UU. Ne 2769772, E1l horno
inciuye un tubo refractario poroso rodeado por una cami-
sa. Un fluido combustible procedente de una cémara anular
se ve forzado a pasar a través de la pared porosa hasta el
interior del tubo, donde aquél entra en ignicién. Es evi-
dente, sin embargo, que el fluido combustible contenido en
la cémara anular explotard a no ser que el mismo se vea
forzado a atravesar la pared porosa a una velocidad mayor
que la velocidad de propagacidn de la llama hacia atris a
través de la pared. Anélogamente, la temperatura en el in-
terior de la cémara anular tiene que mantenerse por debajo
de la temperatura de ignicidn de la mezcla gas/aire. Los
productos de la combustidn de la llama de superficie se
mezclan con las sustancias reaccionantes en el horno, dilu-~
yéndose y reaccionando posiblemente con ellas. Se imparte
calor a las sustancias reaccionantes mediante mezclado por
conveccidén de los productos de la combustidn y dichas sus-~
tancias reaccionantes, |

Las patentes de los EE.UU. Nims. 2670272;
2670275; 27502603 2915367; 295775%; y 3499730, describen

cdmaras de combustidn para la produccidn de dibxido de ti-
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banio utilizado como pigmento por combustidn de tetraclo-
ruro de titanio en oxigeno. En la patente 2670275, que es
representativa de este grupo, se quema el tetracloruro de
titanio en un tubo refractario poroso. Un gas inerte se di-
funde continuamente a través del tubo poroso pasando al in-
terior de una cémara de combustidn en la que aquél forma
una capa protectora sobre larsuperficie.interior del tubo.
Esta capa protectora gaseosa reduce sustancialmente la ten-
dencia de las particulas de didxido de titanio a adherirse
a las paredes del reactor. Como la combustidén del tetraclo-
ruro de titanio es una reaccidén exotérmica, no se hace pro-
visibén alguna para suministrar calor a la mezcla de reac-
cién a medida que ésta atraviesa el tubo. De hecho, la pa-
tente 2670275 afirma que es ventajoso eliminar calor de la
cémara del reactor bien sea por exposicidén del conjunto del
tubo poroso a la atmdsfera, o bien por circulacidén de un
fluido refrigerante a través de un serpentin dispuesto al-

rededor del tubo poroso.

RESUMEN DE LA TINVENCION

IEn el presente procedimiento de reaccidn quimi-
ca a temperatura alta, se genera una envoltura anular de un
fluido inerte que es sustancialmente transparente a la ra-

diacidén; la envoltura tiene una longitud axial susbtancial,
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A continuacidn, se hace pasar al menos una sustancia reac-
cionante a través del nicleo de la envoltura a lo largo de
una trayectoria previamente determinada que es sustancial-
mente coincidente con el eje de la envoltura, confindndo-
; :

se las sustancias reaccionantes dentro de dicha envoltura.
Después de haberse iniciado el flujo de sustancias reac-
cionantes, se dirige energia radiante de alta intensidad

a través de la envolbura de fal modo que coincida al me-
nos con una porcidén de la trayectofia de las sustancias
reaccionantes. Se absorbe en el nicleo suficiente ener-
gla radiante para elevar la temperatura de 1as sustancias

reaccionantes a un nivel reguerido para que se inicie la

. 4 7 .
reaccidn @imica deseada.

En el supuestod qelas sustancias reaccionan-~
tes sean por si mismas transparentes a la energia radian—
te, se introduce un blanco absorbente en la corriente de
sustancias reaccionantes. Dicho objetivo absorberd sufi-
ciente energia radiante para hacer que se eleve la tempe-
ratura en el nicleo al nivel deseado. En algunos casos,
sin embargo, si bien las sﬁstancias reaccionantes son
transparenteé a la radiacidn, uno o més de los productos
de la reaccidén serd absorbedor de la radiacién. En tal
caso, una vez que se ha iniciado la reaccidén, puede ex-
traerse el blanco y continuarse la reaccidén. Un ejemplo

de tal reaccidn es la pirdlisis del metano a carbono e
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,hidrégeno.

Algunas reacciones se invertiréan bieh Sea par-
cial o completamente si los productos de reaccidn no se
enfrian inmediata y rdpidamente. En tales casos, se con-
sidera adicionalmente que la refrigeracién de los produc-
tos de la reaccidén y de cualesquiera objetivos remanentes
se lleve a cabo inmediatamente después de completada la
reaccién deseada, a fin de prevenir tales reacciones qui-
micas indeseables.

El reactor de pared fluida para temperatura
alta de la presente invencién transfiere sustancialmente
la totalidad del calor requerido a las sustancias reaccio-
nantes por acoplamiento de radiacién. Ciertas realizacio-
nes del reactor comprenden un tubo que tiene un exbtremo de
entrada y otro de salida, definiendo el interior del tubo
una camara de reactor. Medios para introducir un fluido
inerte en la cémara del reactor proporcionan una capa de
proteccidn para la superficie radialmente interior del tu-
bo del reactor. Medios para la introduccidén de al menos una
sustancia reaccionante en la cédmara del reactor a través
del extremo de entrada hacen que taies sustancias reaccio-
ﬂantes se dirijan en una ‘trayectoria previamente determina-
da axialmente con respecto al tubo del reactor. Ia capa de
fluido inerte confina las sustancias reaccionantes en una

posicidn sustancialmente central en el interior de la céma-

23—9—75 - 12 -
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ra del reactor y fuera del contacto con el tubo del reac- .
tor. Se genera energia radiante de alta intensidad y se
dirige hacia el interior de la camara del reactor para
coincidir con- al menos una porcidén de la trayectoria de
las ‘sustancias reaccionantes, siendo absorbida suficien-
te energia radiante para elevar la temperatura de las
sustancias reaccionantes a un nivel requerido para que se
inicie la reaccidén quimica deseada. Otra realizacidn del
reactor comprende un tubo que tiene un extremo de entrada
y un extremo de salida, definiendo al menos una porcidn

del interior del tubo una zona de reaccidn; el tubo del

reactor estd hecho de una estructura de un material re-
fractario fibroso capaz de emitir suficiente energia ra-
diante para elevar la temperatura de las sustancias reac-
cionantes en el interior de la zona de reaccidén a un ni-
vel requerido para iniciar y mantener la reaccidén gquimica
deseada., Dicha éstructura tiehe una multiplicidad de po-
ros de un didmetro tal que permiten un flujo uniforme de
cuantia suficiente del fluido inerte que es susténcialmen—
te transparente a la energia radiante a través de la pared
_del tubo pafa constituir una capa de proteccidn para la su—
perficie radialmente interior del tubo del reactor. Un re-
cipiente tubular de presidn, estanco a los fluidos, confi-
na el tubo del reactor para definir una cémara de sobre-

presifn del fluido inerte entre el tubo del reactor y el

 23-9-75 - 13 -
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,recipiente de presidn, estando los extremos de entrada y
salida del tubo del reactor aislados herméticamente de la
clmara de sobrepresidén. E1 recipiente de presidn tiene

al menos una entrada para admitir el fluido inerte que se

dirige bajo presién al interior de la cémara de sobrepre-
sidn y a través de la pared del tubo porosc al interior

de la zona de reacciéﬁ. El reactor incluye también medios
para introducir al menos una sustancia reaccionante en el
interior de la zona de reaccidén a través del extremo de
entrada del tubo del reactor._Después de ello, las sus-
tancias reaccionantes se dirigen en una trayectoria pre-
viamente determinada axialmente con respecto al tubo del
reactor, y son confinadas por la capa de proteccidn en una
posicidén sustancialmente central en el interior de la zo=-
na de reaccidn y fuera de contacto con la pared interior
del tubo del reactor. Al menos un elemento de calenta-
miento eléctrico estd dispuesto en el interior de la cé-
mara de sobrepresidn y separado radialmente hacia el ex-
terior del tubo del reactor para calentar dicho Hubo del
reactor al nivel de temperatura al cual éste emita sufi-
ciente energia radiante para iniciar y manteher la reac-
‘cién quimica deseada. La energia radiante se dirige al in-
terior de la zona de reaccidn sustancialmente en coinci~
dencia con al menos una porcion de la trayectoria de las

sustancias reaccionantes. Estd dispuesta una pantalla tér-
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mica en el interior del recipiente de presidén, que confi-
na sustancialmente los elementos de calentamiento y la
zona de reaccidn definiendo una "cavidad de Cuerpo ne-
gro". La pantalla térmica refleja la energia radiante ha-
cia el interior, dirigiéndola hacia la zona de reaccidn.
- En contraste con los reactores convectivos
convencionales, la preéente invencidn estd basada en el
acoplamiento de radiacidn para transferir calor a la co-
rriente de sustancias reaccionantes. La cantidad de calor
transferida es independiente tanto del contacto fisico en-
tre la pared del reactor y la corriente como del grado de
mezclado turbulento en dicha corriente. La consideracidn
primaria para la transmisién de calor en el presente sis-
tema es el coeficiente de absorcidn de radiacidn (A ) de
las sustancias reaccionantes., La capa de fluido inerte que
protege la pared del reactor es deseablemente sustancial~
mente transparente a la radiacidn y exhibe en consecuencia
un valor muy bajo}de oL . Esto hace posible que se trans-
fiera energla radiante a través de la capa de proteccidn a
la corriente de sustancias reaccionantes con pérdidas esca-

sas o nulas de energia. Idealmente, o bien las sustancias

reaccionantes propiamente dichas o un medio de sustancia
objetivo exhibiran valores elevados de & y absorberén por
tanto cantidades grandes de energia, o alternativamente,

las sustancias reaccionantes pueden hallarse finamente di-
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t vididas (como en una niebla) de tal modo que la radia-—
cién sea absorbida al verse atrapada entre las particu-
las. Como agquellos materiales que son buenos absorbentes
son t;mbién por regla general buenos emisores de radia-
cibn, cuando las sustancias reaccionantes o los blancos
se calientan a una temperatura suficientemente alta, los
mismos se convierten en rédiadores secundarios gque
re-irradian energia a través de la totalidad del volumen
reaccionante y mejoran adicionalmente las caracteristicas
de transmisidn de calor del sistema. Esto ocurre casi ins-
tantaneamente, por lo que se requiere un control preciso
y répido. Ademds, el fendmeno de re-irradiacidn que ase-
gura un calentamiento ripido y uniforme de las sustan-
cias reaccionantes es completamente independiente del gra-
do de mezclado turbulenbo gque pueda existir en el seno
de la corriente de sustanciasreaccionantes.

El presente procedimiento quimico para tempe-
ratura elevada y el aparato para el mismo proporcionan
una solucién a los problemas gque han constituldo grandes
inconvenienfes en la técnica y permiten asi la realiza-
cidén de reacciones qué hasta shora han sido imposibles de
1levar a la practica o sélo teéricamente posibles. Yado
que el calor es suministrado por acoplamiento de radia-
¢ién mAs bien que por conveccidn y/o conduccidn, la tem-

peratura de la corriente de sustancias reaccionantes pue-
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de ser independiente tanto de la temperatura de la parcd
del reactor como de la condicidén de la corrienté de sus-
tancias reaccionantes, y se resuelve asl el grave proble-
ma de ‘la resistencia de los materiales. Dos realizacio-

nes del presente reactor consideran de hecho que se en-
frie la pared del reactor;'las realizaciones tercera y
cuarta, sun cuando proporcionan una pared calentada como
fuente de energia radiante, no estén sometidas a las altas
presiones que se alcanzan normalmente en muchas clases de
reacciones. Por esta razdn, pueden emplearse de modo sa-
tisfactorio materiales refractarios tales como carbono u
éxido de torio, que no son adecuados para uso como mate-
rial de pared en un reactor convencional. En comparacidn
con las aleaciones més refractarias, que funden a aproxima-
damente 159%9C, el éxido de torio, por ejemplo, puede pres-
tar un buen servicio a temperaturas mayores que 2982,29C,
Bsta caracteristica permite que se alcancen temperaturas

de reaccidén que exceden con mucho de las que pueden al-

canzarse en la actualidad y puedan llevarse a cabo reac-
ciones que habian sido sélo tebricamente posibles.

La tela de carbono, que es el material refrac-
tario preferido para una realizacidén del presente bubo del
reactor, es relativamente poco costosa, fécilmente asequi~
ble, y puede conformarse en tubos de reactor sustancial-

mente mayores que los de carbono poroso colado utilizables
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.en la actualidad. Como la tela de carbono es normalmente
flexible, cuélquier intento para forzar un gas inerte
radialmente hacia el interior a través de un tubo de reac-
tor de tal maberial ocasionaria de ordinario el aplasta-
miento del tubo. De acuerdo con ello, la presente inven-~
cién considera la deposicidén de una capa de grafito piro-
1itico sobre la tela para conferirle una rigidez sufi-
ciente para resistir el gradiente de presidén mantenido
entre la cémara de sobrepresidn del fluido inerte y la zo-
na de reaccidén. La deposicidn de una capa de grafito pi-
rolitico sobre la tela permite también el control de la.
porosidad de la estructura.

La provisién de la capa protectora de fluido
inerte, que se hace posible en gran parte gracias al uso
del acoplamiento de radiacién, aisla la pared del reactor
de la corriente de sustancias reaccionantes y hace que sea
imposible en condiciones de operacidén normales que se acu-
mulen precipitados de cualquier tipo u otros depdsitos, ¥y
lleguen a obstruir el sistema. En el caso de que vaya a
utilizarse un fluido de proteccidén corrosivo tal como va-
por de agua, las superficies del tubo del reactor, los ele-
mentos de caientamiento y la pantalia térmica que se mah—
tienen a temperaturas altas y en contacto con el gas de
proteccién cuando el reactor estd en funcionamiento pueden

revestirse con una capa delgada de dxido refractario tal
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lcomo 8xido de torio, 6xido de magnesio u 6xido de zirco-
nio. E1l dxido refractario se puede deposibar sobre estas
superficies calentando el reactor a una temperatura supe-
rior a la de disociacidén de un compuesto voldtil que con-
tenga el metal, introduciendo este compuesto en la cémara
del reactor y dejando que él mismo se disocie, depositén-
dose asi una capa de metal sobre las superficies calenta-
das. Después de ello, un gas u otro material adecuado tal
como oxigeno molecular puede introducirse en la cémara del
Peactor para oxidar la capa de metal, formindose el oxi-
do refractafio deseado. Alternativamente, el revestimiento
refractario puede lograrse en una sola etapa si se emplea
un compuesto voldtil que ~ontiene metal que se pirolice

directamente a un dxido, como zgente de deposicidn del

refractario,

El uso de acoplamiento de radiacidn hace posi-
ble, ademés, el control exacto y casi instanténeo de las
velocidades de transmisidn de calor, lo cual es imposible
de conseguir en un reactor de conveccidn convencional. Adi-
cionalmente, el presente reactor puede proporcionar una
densidad de potencia en el foce de reaccidén que excede de
10,000 watios/cmg. Una realizacidn que es adecuada para
fines comerciales en gran escala ha alcanzado una densidad
de pobencia de aproximadamente 180 watios/cmg. Incluso es—

ta cifra menor representa una gran mejora sobre los 2 a 3
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i watios/cm™ que se obtienen corrientemente en los reacto-

res convencionales. Y el empleo de una pantalla térmica
que proporciona la superficie o superficies que limitan
una cavidad de cuerpo negro dentro de la cual tienen lu-
gar GHodas las reacciones hace que sea posible alcanzar
eficiencias térmicas extraordinariamente favorables.,

Las reacciones que se pueden llevar a cabo por
el procedimiento & esta invencidén tal como se materiali-
za ésta por el presente reactor son muchas y variadas.,

Por ejemplo, compuestos organicos, en particular hidrocar-
buros, pueden pirolizarse para producir carbono e hidrdge-

no sin los problemas concomitantes de acumulacidén y de em-

balamiento térmico que se presentaban en la técnica ante-
rior. Los hidr&carburos saturados se pueden pirolizar par-
cialmente para obtener hidrocarburos insaturados; asi, por
ejemplo, propano y etano pueden deshidrogenarse a proplle-

no y etileno, respectivamente. Los hidrocarburos insatura-

.dos se pueden pirolizar parcialmente en presenciz de hidrd-

geno para formar hidrocarburos saturados y, mads especifi-
camente, los productos de petrdleo se pueden craquear tér-
micamente. Asi, el gasoil se puede convertir facilmente en
dieseloil, queroseno, fracciones de gasolina o incluso me-
tano. Se pueden anadir compuestos inbtermedios halogenados a
los hidrocarburos parcialmente pirolizados para producir

compuestos de peso molecular mis alto. Los hidrocarburos
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(pueden pirolizarse de modo completo o incompleto en pre-
sencia de vapor de agua para formar mondxido de carbono e
hidrégeno; después se puede afiadir hidrégeno adicional v
lleyarse a cabo la reaccidn para formar hidrocarburos de
la éerie de los alcanos, que son gases combustibles de al-
to poder-calorifico.:

Anélogamente, se pueden pirolizar compuestos
inorglnicos. Por ejemplo, sales u Sxidos de hierro, mercu-
rio, plata, wolframio y téntalo, entre otros, se pueden
disociar para obtener metales puros. Oxidos de hierro, ni-
quel, cobalto, cobre y plata, para nombrar unos cuantos,
pueden reducirse directamente- en presencia de hidrégeno-
con el mismo resultado. Esta lista no trata en modo alguno
de ser exhaustiva,

Por el presente procedimiento se pueden produ-
cir también productos compuestos nuevos. Por ejemplo, se
pueden obtener particulas de carbono o de talco revestidas
con carburo de silicio, Este producto sirve como un abrasi~-
vo excelente debido a que, a medida que se utiliza, se frag-
menta continuamente y forma nuevas superficies afiladas, Las
particulas de ciertos elementos tales como U235 pueden en-
capéularse también en una envoltura estanca quimicamente de
otro material tal como carbono; este producto particular es
Util como elemento combustible para reactores nucleares.

Se considera adicionalmente que la presente in-
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.vencidén puede proporcionar la etapa terminal en la incine-

racidn aerobia convencional de residuos tales como basuras
y aguas de alcantarillado. Las temperaturas relativamente
bajas encontradas en las técnicas actuales de tratamiento
por incineracidén permiten la formacidn de perdxidos orga-
nicos y 6xidos de nitrdgeno que contribuyen de modo impor-—
tante a la niebla fotoquimica espssa y oscura y a otras
formas de contaminacidn del aire. Puesto que tales com-
puestos no son estables a las temperaturas de tratamiento

més altas permitidas por la presente invencidn, se puede

‘obtener un efluente de incineracidn de los residuos que

tiene un contenido muy bajo de contaminantes.
Adicionalmente, la presente invencidn conside-
ra la destilacidén y/o disociacidn destructivas anaerobias
a temperabura alta de los residuos para obtener productos
Gtiles tales como negro de humo, carbdn vegetal activado,
hidrégeno, y desperdicios de vidrio, para citar uncs cuan-
tos. La adicidn de vapor de agua a tales residuosrproduci—
r4 mondxido de carbono e hidrdgeno, los cuales pueden so-
meterse luego a tratamiento de la manera convencional pa-
ra obtener gases combuétibles. Finalmente, la adicidn de
hidrdgeno a tal residuo produciré aceites pesados equiva-
lentes a los de petrdleo y otros productos de petrdoleo.
Asi pues, se pueden lograr reducciones sustanciales en la

» . F . 0 4 - . ’ . .
contaminacidn del alre asl como beneficios economicos im-
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.portantes por medio de las aplicaciones de la presente in-

vencidén consideradas.

La presente invencidn representa un avance
fundamental en la téenica. Dado que hace asequible por vez
pribera una fuente de energia térmica que nunca se ha uti-
lizado de esta manera, sus aplicaciones potenciales son
numerosas y variadas. Ademds, al resolver el problema de
la resistencia de los mabteriales gue ha constituido un se-
rio obsticulo para la técnica durante muchos afios, esta
invencidn hace posible en el sentido practico muchas reac-
ciones quimicas fitiles que se conocen desde hace largo
tiempo pero que no habian podido llevarse a la prictica
debido a limitaciones de temperatura inherentes a los
reactores que dependian de transmisidn de calor por con-

-~ .
venccidén y/o conduccion.

DESCRIFCION BREVE DE 10S DIBUJOS

La FIG. 1 es un 2lzado en corte parcial de una
realizacién del reactor de la presente invencidn;

la FIG. 2A es un alzado en corte del extremo
de entrada de una segunda realizacidn del reactor de la

presente invencidn;

la FIG. 2B es un alzado en corte del extremo

de salida de la segunda realizacidn del reactor de la pre-
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,sente invencidn; las FIGS. 2A y 2B representan mifades de
una estructura integral que se ha dividido a lo largo de
la linea A-~A con el fin de proporcionar una ilustracidn
de vamafio suficiente para que muestre claramente ciertos
detalles estructurales;

la I'IG. 2C es una perspectiva en corte parcial
de la segunda realizacién del reactor de la presente in-
vencidn en la que ciertos elementos se han eliminado o se
ilustran en forma diagramitica para exponer de modo mis
claro el funcionamiento del reactor;

la FIG. 3% es un corte realizado sustancislmen-
te a lo largo de la linea 3-% de la FIG. 2A;

la FIG. 4 es un corte realizado susbtancialmen-
te a lo largo de la linea 4-4 de la FIG. 2B;

la FIG. 5 es un corte realizado sustancialmen-
te a lo largo de la linea 5-5 de la FIG. 2A;

la FIG. 6 es una perspectiva de una porcidn de
los medios de calentamiento del tubo del reactor de la sé—
gunda realizacidén de la presente invencidnj

las FIGS. 7X, 7B, 7C, y 7D constituyen, juntas,
un alzedo compuesto en corte parcigl del reactor de la pre-
sente invencidn; la estructura integral del reactor se ha
dividido a lo largo de las lineas A-&, B-B y C-C, respec—
tivamente, con objeto de proporcionar una ilustracidn

de tamafio suficiente para mostrar con claridad ciertos de-

23-9~75 - 24 -



10

15

20

25

+talles estructurales;
. la FIG. 8 es un corte realizado sustancial-
mente a lo largo de la linea 8-8 de la FIG. 7A;

la PIG. 9 es un corte realizado susbtancial-
mepte a lo largo de la linea 9-9 de la FIG. 7B;

la FIG. 10 es un corte realizado sustancial-~
mente a lo largo de la linea 10-10 de la FIG, 7B;

la FIG. 11 es un corte realizado sustancial-

mente a lo large de la linea 11-11 de la FIG. 7C;

la FIG. 12 es un corte realizado sustancial-
mente a lo largo de la linea 12-12 de la FIG. 7C;

la FIG. 13 es un alzado en corte de un conjun-
to de tratamiento posterior é la reaccidn de una realiza-
cibdn slternativa del reactor de la presente invencidn;

las FIGS. 14A y 14B, juntas, constituyen un
alzado compuesto en corte parcial de un conjunto de entra-
da de una realizacidn alternativa de la presente inven~
cidn; la estructura integral del conjunto de entrada se ha
dividido a lo largo de la 1inea D-D con objeto de propor-
cionar una ilustracidn de tamafio suficiente para que exhi—
ba con claridad ciertos detalles estructurales.

La FIG. 15 es una vista esquemdtica en alzado
de un reactor de la presente invencidén en combinacidn con
aparatos para el pretratamiento y la introduccidn de sus-

tancias reaccionantes solidas en un conjunto de entrada
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,del reactor de la presente invencidn;

la FIG., 16 es una representacidn esquemitica
gque ilustra los sistemas de revestimiento refractario y
ataque quimico del reactor de la presente invencién;

F
' la FIG. 17 es un diagrama esquemdtico del cir-

cuito de regulacidn de temperatura del reector de la pre-
sente invencidn;

la FIG. 18 es una representacidn grafica de
la resistencia eléctrica de un elemento de calentamiento
del reactor de la presente invencidn en funcidn de la tem-
peraturd y del nimero de capas de estructura refractaria

que constituyen tal elementoy; y

la FIG. 19 es una representacidn esquemética

-que ilustra el funcionamiento de los diversos sistemas de

control del reactor de la presente invencidn.

DESCRIPCION DI LAS REALIZACIONES PREFLRIDAS

Haciendo referencia especificamente a la FIG.
1, una primera realizacidn del presente reactor quimico-
10 para temperatura alta comprende un tubo de reactor 11
que tiene un extremo de entrada 12 y un extremo de salida
14, E1 tubo del reactor 11 incluye una pared interior 15
y una pared exterior 16 que definen un canal anular entre

ambas,~y el interior del tubo 11 constituye una cémara de
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rreactor 17. E1l tubo 11 estd hecho de un material que es
priacticamente transparente a la radiacién. Materiales
adecuados de esta naturaleza que exhiben un coeficiente

de absorcidn o« muy bajo incluyen vidrio, cuarzo, dxido
de aluminio sinterizado caliente, 6xido de itrio sinteri-
zado caliente, pyrex (un vidrio de borosilicato), vycor
(un vidrio de silicato) y zafiro; polimeros orginicos ta-
les como plexiglass (acrilico), lucita (acrilico), po-
lietileno, polipropileno y poliestireno; y sales inorgi-
nicas tales como los haluros de sodio, potasio? cesio, li-

tio o plomo.

Tal como se.utilizan en esta memoria, los tér-
minos "energia radiante" y "radiacién" tienen por objeto
abarcar todas las formas de radiacién con inclusidn de
particulas nucleares ricas en energia o productoras de
impactos. Sin embargo, dado que la utilizacidn practica
de tal radiacidn no es posible en el estado presente de la
téenica, la radiacién-del cuerpo negro u otra radiacién
electromagnética, en particular de longitudes de onda com-
prendidas entre aproximadamente 100 micras y 0,01 micras,
se considera que es la fuente primaria de energia en la
que se basan las consideraciones de diseio.

Durante el funcionamiento del reactor 1C se
introduce a través de la entrada 18 un medic fluido que

es sustancialmente transparente a la radiacién, circula a
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.lo largo del canal anular para enfriar el tubo del reac-

tor 11, y sale al exterior por la salida 19. Tal medio
fluido puede ser un gas o un liquido; fluidos adecuados
representativos que tienen coeficientes de absorcidn
bajos incluyen agua en estado liquido o gaseoso, agua pe-
sadé, nitrégeno, oxigeno y aire.

Los medios para la introduccidn de un fluido
inerte en la chmara del reactor 17 a través de una entra-
da 20 comprenden difusores laminares primero y segundo 21
y 22, respectivamente, que estin dispuestos adyacenbtes al
extremo de entrada 12 del tubo 1ll. Tales difusores 21 y 22
pueden téner la forma de almas de panal o cualquier otra
configuracién adecuada que haga gue un fluido dirigido a
presidén a su través fluya de un modo sustancialmente lami-
nar. El fluido inerte se introduce, asi pues, sustancial-
mente en direccidn axial en la cémara 17 del reactor para
proporcionar una capa de proteccidén de la superficie ra-
dialmente interior del tubo 11 del reactor y se recoge pa-
ra su recirculacidn a medida que sale por la salida 2%. El
fluido inerte es sustancialmente btransparente a la radia-
cién, por tene; un valor o bajo. Los fluidos que son adé-
cuados para este propdsito incluyen éases simples tales co-~
mo helio, nedn, argdn, kriptén y xendn; gases complejos que
no se descomponen para formar un producto sélido tales como

hidrégeno, nitrégeno, oxigeno y amoniaco; y agua en estado
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utiliza en esta memoria, implica dos factores: la ap-

" titud del fluido para reaccionar quimicamente con el

material del tubo 11 del reactor, y la aptitud del
f}uido para reaccionar guimicamente con los materia-
les gque se estan t?atando; Asi, la seleccién de un
fluido—de proteccidn "inerte" depende en cada caso del
ambiente particular. Excepto que se provea especifica-
mente otra cosa, es deseable gue el fluido sea inerte

con respecto al tubo del reactor, y usualmente es de-

seable. que el fluido sea inerte con respecto a la reac-
cidén que se lleva a cabo. No obstante, se considera
que en algunos casos el fluido "inerte" de la capa de
proteccidn pueda participar también en la reaccidn co-
mo, por ejemplo, si se haceh reaccionar particulas de
hierro o de carbono en pressncia de una capa de protec~
cién de vapor de agua para producir 6xido de hierro e
hidrégeno o mondxido de carbono e hidrégenc, respectiva-
mente.

Las sustancias reaccionantes se introducen en

la cémara 17 del reactor a través de una entrada 24 gi-

tuada en el extremo de entrada 12 del tubo 11 del reactor.
Las sustancias reaccionantes se dirigen a lo largo de una
trayectoria previamente determinada 25 axialmente con re-

1acién al tubo 11 del reactor y se ven confinadas porAla
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*capa del fluido inerte de proteccidn sustancialmente en
una posicidn centrada en el interior de la cémara 17 del
reactor fuera del contacto con el tubo 11 del reactor.

Una fuente de energia radiante de alta inten-
sidaed (no representada) esta dispuesta en el interior de
un reflector pulimentado 31 que est& montado en un bas-
tidor %32 en el exterior del tubo 11 del reactor. La fuen-
te de energia radiante puede ser un arco de plasma, un
filamento calentado, una llama sembrada, una limpara
"flash" modulada por impulsos, u otro medio adecuado; un
dispositivo de rayos laser puede servir también como fuen-
te pero, hasta el presente, la tecnologia de los rayocs la-
ser no se ha desarrollado lo suficiente para que resulte
econdémicamente prictica para los fines considerados por
la presente invencidn. La energia radiante generada por
la fuente es recogida por el reflector 31 y se dirige a

través del tubo 11 al interior de la cémara 17 del reac-

for para coincidir con al menos una porcidn de la trayec-
toria 25 de las sustancias reaccionantes. De este modo se

absorberi suficiente energia radisnte para elevar la bLen-

- peratura de las sustancias reaccionantes hasta un nivel

) . s e s .’ s,
requerido para iniciar y llevar a cabo la reaccitn gquimi-
ca deseada. Como se ha indicado previamente, el tubo 11,
el fluido de refrigeracién y la capa inerte de proteccidn

son todos ellos sustancialmente transparentes a la energia
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_radiante., De acuerdo con ello, los mismos no interfieren

en una proporcidén importante con la transmisién de la
energia a la corriente de sustancias reaccionantes y per-
manecen relativamente frios. Asi pues, el tubo 11 del
reactor no se ve sometido a un esfuerzo térmico aprecias-
ble y permanece exento de precipitados y otros depdsitos
que normalmente se acumularian,

La exposicidn anterior presupone que las sus-
tancias reaccionantes propiamente dichas exhiben un coe-
ficiente &« de absorcién de la radiacidn relativeamente
alto. No obstante, si no es éste el caso, debe introdu~—
cirse un blanco absorbente de la energla radiante en la
cémara 17 del reactor de modo que coincida con al menos
un punto a lo iargo de la trayectoria 25 de las sustan-
cias reaccionantes. En la realizacién de la FIG. 1, el
blanco es un sbélido finamente dividido tal como polvo de
carbono u otro material adecuado que entra en 1a_cémara
del reactor 17 junto con las sustancias reaccionantes a
través de la entrada 24 y absorbe suficiente energia ra-
diante para elevar la temperatura de las sustancias reac-
cionantes hasta el nivel requerido.

Alternativamente, el blanco puede ser un 11~
quido tal como alquitrén, asfalto, aceite de linaza o
dieseloil, y puede incluir soluciohes, dispérsiones, ge-

les y suspensiones de constitucidén diversa que pueden se-
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:leccionarse ficilmente a partir de materiales asequibles

para adaptarse a los requisitos particulares. El blanco
puede ser un gas que preferiblemente exhiba absorcidén en
el espectro electromagnético desde aproximadamente 100
micéas hasta aproximadamente 0,01 micras; tales gases in-

cluyen etileno, propileno, éxidos de nitrdégeno, bromo,

cloro, yodo, y bromuro de etilo. El blanco puede ser tam-

bién un elemento sb6lido hecho de un material tal como
carbono que estad dispuesto en la cémara 17 del reactor a
lo largo de al menos una porcidén de la trayectoria 25 de
las susténcias reaccionantes.

. Otros medios para'elevar la temperatura de la
reaccidn al nivel requerido pueden incluir un elerento ca-
lentado eléctricamenté, un arco eléctrico o unz llama dis-—
puesta en el interior de la cémara 17 del reactor coinci-
dente con al menos una porcién de la trayectoria 25 de las
sustancias reaccionantes. En tales casos, la fuente de ca-
lor iniciadora de la reaccidn es auténoma y no se deriva
de los medios de generacidén de la energla radiante. Tales
medios son particularmente Utiles cuando las sustancias
reaccionantes propiamente dichas son transparentes a la
radiacidn perb 2l menos uno de los productos de la reac-
cién es absorbedor. Asi, una vez que se ha iniciado la
reaccidn considerada, los medios de elevacidén de la tempe-

ratura pueden desactivarse, dado que los productos de la
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reaccidn absorberén suficiente energia radiante para que

se mantenga la reaccidén. Andlogamente, si se utiliza un
medio de blanco puede interrumpirse su empleo o rétirar—
se el mismo una vez que ha comenzado la reaccidn, por
gjemnplo mediante funclonamiento de un medio de control
35. Un ejemplo de una reaccidn en la que se requiere un

blanco u obro medio de iniciacidn solamente al comienzo

es la pirdlisis del metano para producir carbono e hidrd-

FEeno.

Como se ha indicado previamente, algunas reac
clones pueden invertirse parcialmente o por completo si
los productos de la reaccidn no se enfrian inmediatamente
y con rapidez. Para este fin, puede estar provisto un me-
dio 40 de enfriamiento de los productos de la reaccidn en
el interior de la cémara 17 del reactor adyacente al ex-
tremo de salida 14 del tubo 11 del reactor. Una realizz-
cién de tales medios 40 estd dispuesta sustancialmente en
posicidn central en el interior de 1la camara 17 del reac-
tor e incluye un miembro tubular 41 que tiene un'canal
interior 42 a través del cual se hace circular un medio
refrigerante tal como agua. La superficie radialmente -
ferior del tubo 41 esté disefilada de tal modo que constitu-
ya un absorbedor de energia radiante. A medida que los pro-
ductos de la reaccidn, las sustancias reaccionantes rema~

nentes y los blancos, en su caso, pasan por dentro del tu-

AN
W
f

25-9-75 -



10

15

20

25

, bo enfriado 41, el calor se transmite répidamente por
acoplamiento de radiacidén y el sistema se enfria brusca-
mente de modo efective a fin de evibar cualesquiera otras
reacciones quimicas indeseables.

Haciendo referencia ahora a las PIGS. 2A a 6,
inclusive, y en particular a las FIGS. 24 a 2C, una se-
gunda realizacidn del presente reactor 60 comprende un
tubo 61 del reactor gque tiene un extremo de entrada 62 y
un extremo de salida 63; el interior del tubo 61 define
una cémara 65 del reactor. El tubo 61 del reactor esté
hecho de un material poroso que es capaz de emibir ener-
gia radiante; preferiblemente, el didmetro de poro esth
comprendido en el intervalo de aproximadamente 25,4 a 508
wicras a fin de permitir un flujo uniforme de cantidad
suficiente del fluido inerte a través de la pared del tu-
bo para proporcionar una capa de proteccidn adecuada.
Otras construcciones de pared tales como tela metédlica,

y tamices de diversos tipos de perforaciones pueden ubi-
lizarse también para proporcionar el resulbado deseado.

El tubo 61 del reactor puede estar hecho de materiales ta-
les como grafito, carbono, acero inoxidable sinterizado,

-wolframio sinterizado, o molibdeno sinterizado, y otros
materiales inorganicos tales como 6xidos de torio, magne-
sio, zinc, aluminio o zirconio, entre otros. Wolframio,

niquel y molibdeno son también adecuados para uso como te-

23-9-75 - 34 -



10

15

20

25

.la metalica.o tamiz.

Un recipiente tubular 70 de presidn, estanco
a los fluidos, que esté construido preferiblemente en
acero inoxidable, circunda el tubo 61 del reactor. La in-
tegridad del recipiente 70 estid mantenida por una serie
de bridas de cierre hermético 71, 72; 73, 74y y 75, 76,
que unen las varilas secciones del reactor 60. Las bridas
72, 73 y 76 estén ademds ranuradas para alojar anillos "O"
de acero inoxidable 77, 78 y 79, respectivamente, los cua-
les actlian como cierres herméticos de presidn. El tubo 61
del reactor estd montado de modo que puede deslizarse por
uno de sus extremos dentro de un manguito de grafito 81
que admite cualquier alargamiento del tubo 61 que pueda
producirse durante el funcionamiento a temperaturas eleva-
das.

El recipiente de presidén 70 incluye adicional=~
nente una entrada 83 para admisidén de un fluido inerte,
que como en el caso de la realizacidén de la FIG. 1, es sus-
tancialmente transparente a la energia radiante.  E1 fiuido
inerte se dirige en primer lugar a presidn hacia el inte-
rior de una cémara de sobrepresidn 85 que estd definida
‘entre el tubo 61 del reactor y la pared del recipiente de
presidén 70. Después de ello, tal fluido se dirige a tra-
vés de la pared porosa del tubo 61 hacia el interior de la

cémara 65 del reactor para constituir uma capa de protec—
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,cidn de la superficie radialmente interior del tubo 61

del reactor.

Los medios de enfriamiento del recipiente de
presién 70 comprenden serpentines de refrigeracién 87 que
estan dispuestos alrededor de la superficie radialmente
exterior del recipiente de.presién 70. Los serpentines 87
estan cubiertos preferiblemente con un revestimiento de
aluminio pulverizado a la llama que mejora el contacto
térmico entre el recipiente 70 Y los serpentines 8% para

aumentar la eficiencia de la refrigeracidn. Tales serpen-

tines 87 estén dispuestos también alrededor de una aber-

tura de observacidn 88 que esti provista en la pared del
recipiente de presiéa.

Como se muestra mejor en las FIGS., 24 y 3, las
sustancizs reaccionantes se introducen en la cimara 65 del
reactor por el extremo de entrada 62 del tubo 61 del reac-
tor.-Los medios para introducir las sustancias reaccionan-
fes comprenden una seccién de entrada 9C que estd montada
en relacién estanca a los fluidos por medio de bridas 71
y 72 adyacedtes al extremo de entrada 62 del tubo 61. Las

sustancias reaccionantes son transportadas en una corrien-—

te gascosa a través de la entrada 91, atraviesan un btabi-
g y al

que tengencial 92 y entran en una cimara de sobrepresidn
9% que esta definida entre una pared exterior 94 y un di~

fusor 95. Los materiales adecuados para el difusor 95, cu-
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,ya funcidén es minimizar la turbulencia en la corriente,

incluyen carbono poroso, lana de acero y Gamices de ma-
lla. Como en el caso de la realizacidn de la FIG. 1, las
sustancias reaccionantes se dirigen segln una trayectoria
pregeterminada axiaimente con respecto al tubo 61 del reac-
torjy se ven confinadas por la cara & proteccidn sustan-
cialmente en una posicidn central en el inbterior de la
cémara 65 del reactor y fuera del contacto con la pared
interior del tubo del reactor.

En la segunda realizacidn, el tubo 61 del reac-
tor genera por si mismo la energia radiante de alta inten-
sidad, éue se dirige centralmente en el interior de aquél
sustancialmente en coincidendia con al menos una porcidn
de la trayectoria de las sustancias reaccionantes. El ca-
lentamiento se proporciona por medio de una pluralidad de
electrodos de carbono 100a~-100f que estan dispuestos ra-
dialmente en el exterior del tubo 61 y distanciados cir-
cunferencialmente alrededor del mismo; el calor generado
por los electrodos 100 se transmite al tubo 61 por radis-~
cién. En la segunda realizacidén, como se muestra mejor en
las FIGS. 2A, 5 y 6, los electrodos 100a y 100b, por ejem-
plo, estin embotrados por un extremo en un elemento 10la
de cruce de carbono arqueado; los electrodos 100c y 1004
estén empotrados en el elemento de cruce 101b; y los elec-

trodos 100c y 100f estén empotrados andlogamente en el
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elemento de cruce 10lc. Separadores tubulares de al(mi-
na 102a-102¢ tienen la funcidn doble de centrar el tubo
poroso 61 del reactor y de dividir los tres circuitos.
Haciendo referencia especificamente a las FIGS. 2B y 4,
cada electrodo de carbono looa;lOOf esta montado por su
otro extremo en un electrodo 104 de barra colectora de
cobre. Aun cuando existen seis de tales electrodos 104,
s6lo se muestra realmente uno de ellos en la FIG. 4 por
razones de conveniencia. Cada uno de los electrodos 104
de varra colectora de cobre incluye una brida fenblica
105 y un aislador de cerdmica 106, El electrodo 1C4 estd
enfriado por agua que circula en un canal interior 107,
entrando por la entrada 108 y saliendo por la salida 109,
Una conexién eléctrica a una corriente de alta intensidad
se ilustra en 110, Un cierre estanco de politetrafluore-
tileno, 111, syuda a impedir gue se produzcan fugas en el
recipiente de presidén 70. El1 sistema eléctrico ilustrado
aqul es particularmente adecuado para uso con una fuenbe
de energia trifasica. No obstante, se pueden ubilizar
obros sistemas cuando las circunstancias lo permitan, Adi-~
cionalmente, se considera que el tubo poroso 61 puede calen-
tarse en si mismo directamente por resistencia eléctrica;
en tal caso se pueden eliminar los electrodos 100,

La eficiencia térmica de los medios de calen-

temiento del tubo se mejora adicionalmente por la provisidn
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«de una pantalla térmica de molibdeno 120 que constituye
la superficie que confina la "cavidad de cuerpo negro",
reflejando la radiacidn electromagnética desde los elec-
trodos de carbono 100 hacia el tubo poroso 6l. Por cuan-
to;la pantalla térmica 120 .refleja el calor en lugar de
transmitirlo, ée comporta como un aislador y puede por
tanto estar hecha de cualquier material gque exhiba esta
caracteristica y que pueda soportar las temperaturas ge-
neradas por los electrodos 100. La pantalla térmica 120
estd dispuesta en el interior del recipiente de presidn
70 radialmente al exterior de los electrodos 100 y com~
prende preferiblemente una tira plana de seccidn transver-
sal rectangular que esti enrollada en una serie de vuel-
tas helicoidales. Tal construccidn permite que el gas de
proteccidén inerte entre a través de la entrada 83 y cir-
cule libremente por toda la cémara de sobrepresién 85,
Como en el caso de la realizacidn de la FIG.
1, puede proveerse si se requiere un medio de blanco u
otro medio iniciador. Los medios de blanco se introducen
en la cémara 65 del reactor por una entrada 121. Asimis-
mo, pueden préveerse medios 125 para enfriar los productos
de la reaccidén, de una construccidn como la que se ha des-
crito previamente, o de cualquier otra construccidn ade-
cuada, con el fin de impedir cualesquiera reacciones qui-

micas indeseables que podrian producirse si los productos
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de la reaccidén no se enfriasen inmediatamente después de
.4
su formacidn.
La ventaja fundamental de la segunda realiza-
- F . . s P »
cion sobre la primera realizacidn consiste en que en la
i X . .
primera, la capa de fluido inerte se introduce en la cb-—

mara 65 en un sentido dirigido -radialmente hacia el inte-

rior, mientras que en la #ltima, la capa de proteccidn se
introduce axialmente en la cémara 17. Se apreciarid que el
flujo laminar puede mantenerse sdlo en distancias relabi-
vamente cortas antes que la turbulencia ocasione el entre-
mezclado y destruya la integridad de la capa de proteccidn.
Como la introduccidén de la capa radiél no reguiere el flu-
Jo laminar del fluido de la capa de proteccidn, pueden ob-
tenerse longitudes de camara mucho mayores en los reacto;
res axiales. Todo lo que es preciso hacer en la segunda

realizacidn es mantener el nivel absolubto de 1a presidn

del fluido inerte mayor que el nivel absoluto de la pre-
sidn en la corriente de sustancias reaccionantes con el
fin de impedir que cualesquiera sustancias reaccionantes
y/o productos de la reaccidén choquen contfa el tubo 61 del
reactor. Esta caracteristica contriﬁtye a hacer la segunda
realizacién mis adecuada para operacidén comercial en gran
escala,

Una distincidén adicional entre las respectivas

realizaciones es que el tubo 11 del reactor de la FIG. 1
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estd enfriado positivamente mientras que el tubo 61 de la-
¥IG. 2 tiene que calentarse y puede operar a temperaturas
que exceden de 2982,29C comc sucede en el caso en que el
material base es déxido de torio poroso. Aunque la pared
fria es mds apta para soportar la presién por el hecho de
que no estd sometida a esfuerzos térmicos, la pared ca-
liente 61 no esti sometida a un gradiente de presidn, a
excepcidn quizds de la diferencia de presidén relativemen-~
te pequeila entre la capa de proteccidn y la corriente de
reactivos. La presién estd soportada por la pared 70 del
recipiente de presidn de acero inoxidable, la cual, por
supuesto, estd enfriada por los serpentines 87 y por tan-
to no se ve sometida a esfuerzos térmicos. De acuerdo con
ello, un materiél refractario, tal como carbono u éxido
de torio, que pueda soportar temperaturas que excedan de
las tolerables por los materiales convencionales para pa~-
redes de reactor pero que es inadecuado paras uso en un
reactor convencional de tipo convectivo, puede emplearse
ahora por primera vez para proporcionar un sistema préc-
tico para temperatura ultraelevada,

La presente invencidn considera adicionalmente
una tercera realizacidn que combina las caracteristicas
de las dos primeras. De acuerdo con ello, el tubo del
reactor puede estar construido de uﬁ material poroso que

sea sustancialmente transparente a la radiacidn. Ios mate-
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, Tlales de pared adecuados incluyen, por ejemplo, cuarzo
poroso, frita de vidrio poroso, y zafiro poroso. Un flui~-
do inerte que sea sustancialmente inerte a la radiacidn
puede introducirse asi en la cémara del reactor radial-
mente hacia el interior a través de la pared porosa del

reactor en lugar de axialmente de modo laminar como se ha

descrito con respecto a la primera realizacidén. Ia ener-
gla radiante se genera, se recoge y se dirige al interior
de la camara del reactor también como se ha descrito con
respecto a la primera realizacidn.

La tercera realizacidon proporciona la mayor
densidad de potencia de la primera realizacidn ¥ la capa
de fluido de proteccidn inyectada radialmente de la segun-
da realizacidén. Sin embargo, en la presente situacidn de
desarrollo, la segunda realizacidn es la mis sdecuada pa-
ra aplicaéiones comerciales en gran escala, dado que su
fuente de energia radiante procede del calentamiento ordi-
nario por resistencias eléctricas. La segunda realizacidn
es por consiguiente mis ficilmente susceptible de puesta
en servicio y de mantenimiento. Ademds, la segunda reali-
zacidén puede prestarse a la realizacidn de la totalidad de
.los procedimientos y reacciones que se consideran en la
presente invencidn, sin mds que ajustar el tiempo de per-
manencia de las sustancias reaccionantes en el interior

de la‘cémara del reactor para compensar la menor densidad
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«de potencia,

Con referencia a las FIGS. 74 a 15, inclusive,
una cuarta realizacidén del presente reactor quimico de
temperatura alta que representa una mejora de la segunda
reaiizacién,.comprende en lineas generales un conjunto
de entrada 200 y un conjunto de electrodos %00, un con=-
Junto principal 400, y un conjunto de tratamiento poste-
rior a la reaccidn, 500, Los elementos principales de este
reactor incluyen:

(4) Un tubo 401 del reactor que tiene un ex-
tremo de’entrada 402 y un extremo de salida 403; definien-—
do al menos una porcién del interior del tubo 401 una zona
de reaccién 404, E1 tubo 401 del reactor estad hecho de una
estructura de un material refractario fibroso capaz de emi-
tir suficiente energia radiante para elevar la temperatura
de las sustancias reaccionantes en el interior de la zona
de rgaccién 404 hasta el nivel requerido para que se ini-
cle y se mantenga la reaccién quimica deseada. La estructu-
ra tiene una multiplicidad de poros de tal diimetro quo
permiten un flujo uniforme de cantidad suficiente dd flui-
do inerte que es sustancialmente transparente a la energia
radiante a través de la pared del tubo para constituir una
capa de proteccidén de la superficie radialmente interior
del tubo 401 del reactor.

(B) Un recipiente tubular de presidn estanco
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‘a los fluidos (que tiene una seccidn 201 de conjunto de

entrada, una seccién 301 de conjunto de electrodos, una
seccidn 405 de conjunto principal, y una seccidn 501 de
conjunto de tratamiento posterior a la reaccidn) aloja
el éubo 401 del reactor definiendo una cimara de sobrepre-
sién 406 del fluido inerte entre el tubo 401 del reactor
Y el recipiente de presién. ILos extremos de entrada y de
salida, 402 y 403 respectivamente, del tubo 401 del reac.
tor, estdn aislados de modo hermético de la camara de so-
brepresidn 406, E1 recipiente de presién tiene una prime-
ra éntrada 408 y una segunda entrada 409 para admisidn del
fluido inerte que se dirige a presidén hacia el interior de
la cémara de sobrepresidn 406 ¥y a través de la pared del
tubo poroso 401 al interior de la zona de reaccién 404,
(C) Medios para la introduccidn de las sustan-—
cias reaccionantes, bien sean dstas gaseosas, liquidas, §
sélidas, en la zona de reaccidn 404 g través del extremo
de entrada 402 del tubo 401 del reactor. ILas sustancias
reaccionantes se dirigen en una trayectoria predeterminada
axialmente con respecto al tubo 401 del reactor y estan
confinados por.la capa de proteccién sustancialmente en DO~
sicidn central en el interior de la zona de reaccidn 404 ¥
fuera de contacto con la pared interior del tubo 401 del
reactor.

(D) Medios eléctricos que incluyen los elemen—
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bos de calentamiento 302a, 302b, y 302c, que estén dis-
puestos en el interior de la cémara de sobrepresién 406 y
separados radialmente en el exterior del tubo 401 del
reactor para calentar el tubo del reactor al nivel de tem~-
per?tura al cual éste emita suficiente energia radiante
paré iniciar’'y mantener la reaccién quimica deseada, La
energia ;adiante se dirige al interior de la zona de reac-
cién 404, en direccidn sustancialmente coincidente con al
menos una porcidn de la trayectoria de las sustancias
reaccionantes.

(E) Una pantalla térmica 410 que estd dispues-
ta en el interior del recipiente de presidn confinando sus-
tancialmente los elementos de'calentamiento 302a, 302b y
%302¢ y la zona de reaccidén 404 para definir una cavidad de
cuerpo negro. La pantalla térmica 410 refleja la energia
radiante hacia el interior hasta la zona de reaccidn

5ou,

A, CONJUNTC DI ENTRADA

Haciendo referencia en particular a las FIGS.
7%y 8, la seccidn 201 del conjunto de entrada al recipien—
te de presidén es un miembro tubular que tiene bridas prime-
ra y segunda, 202 y 203, en sus extremos respectivos. Un

blogque 204 de boguilla anular esté asegurado a una brida
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.205 anular de cierre hermético que, a su vez, esta asegu~
réda en relacién estanca a los fluidos a la primera brida
202 de la seccidn 201 del conjunto de entrada al reci-~
piente de presidn. Un tubo de entrada 206 del gas de ato-
nizacidn principal se extiende a travéds del blogue 204 de
boquilla anular y estd asegurado firmemente al mismo por
una brida de soporte 207, Un anilloc "O" 209 en la brida

de soporte 207 asegura un cierre estanco a los fluidos en-
tre el tubo de entrada 206 del gas de atomizacién princi-
pal y la brida 207. Un adaptador de entrada 210 estd sse-
gurado a un extremo del tubo de entrada 206 del gas de ato-
mizacidén principal como se muestra en la FIG. 7A. Bl gas de
atomizacidén entra en una cémara 211 a través de una enbtra-
da 212,

Un tubo de entrada 214 de la sustancia reaccio-
nante liquida principal esté dispuesto en el interior del
tubo de entrada principal 205 del gas de atomizacién ¥ se
extiende sustancialmente de modo coextensivo con él. Una
sustancia reaccionante liquida principal entra en el tubo
214 a través de la entrada 215 existente en el adaptador
210,

Como se muestra mejor en la FIG, 7B, una bo-
quilla de nebulizacidén 216 esti asegurada al extremo de sa-~
lida tanto del tubo de entrada 206 del gas de atomizacidn

principal como del tubo de entrada 214 de la sustancia reac-
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.Clonante liquida principal. La boquilla de nebulizacidn
216 incluye un anillo de refuerzo tubular 217 que estd
asegurado a la boquilla y dispuesto radialmente por el
exterior de la misma como se muestra. El eje del anillo

de refuerzo 217 es sustancialmente paralelo al eje del tu-
bo del reactor 401. Durante la operacién, la sustancia
reaccionénte 1iquida.y el gas de atomizacidn se dirigen a
presidén a través de los tubos 214 y 206 respectivamente y,
también a presidén, se mezclan en el interior de la boqui-
lla 216. La sustancia reaccionante liquida se dispersa asi
desde la salida de la boquilla en forma de una niebla que
absorbe energia radiante. EL anillo de refuerzo 217 sirve
para ayudar a mantener la nieBla de la sustancia reaccio-
nante liguida centralmente en el interior de una zona de
pre-reaccidén 411 del tubo 401 del reactor.

Como se muestra mejor en las FIGS. 7A y 8, el
conjunto de entrada de la realizacidn preferida del presen—
te reactor puede incluir adicionalmente una pluralidad de
tubos de entrada secundarios 218a, 218b, y 218c, que permni-
ten la introduccidn de sustancias reaccionantes 1iquidas
adicionales., Los medios para la introduccidn de las sustan-
cias reaccionantes liquidas secundarias son estructural y
funcionalmente similares a los medios para la introduccidn
de la sustancia reaccionante 1i{quida principal, previamen-

te descritos, y asi incorporan adicionalmente tubos de en-—
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- trada 219a, 219b, y 219c para el gas de atomizacidn se-

cundario y boquillas de nebulizacidn tales como 220a (las
boquillas de nebulizacién adicionales no se han represen-—
tado). Una entrada representativa para una sustancia
reaocionante liguida secundaria y una entrada representa-
tiva para un gas de atomizacidn secundariorestén designa-
das por los nimeros de referencia 221 y 222, respectiva-
mente,

La exposicidn anterior presuponé gue las sus=-

tancias reaccionantes propiamente dichas, o bien exhiben

“un coeliciente K de absorcidn de la radiacidn relativa-

mente alto, o bien se pueden convertir en una niebla que
absorbe energia radiante. No obstante, si tal no es el ca-
so, tiene que introducirsce un blanco absorbedor . de. ener-—
gia radiante, tal como se ha descrito previamente, en ls
zona 404 del reactor en coincidencia con al menos un punto
a lo largo de la trayectoria de las sustancias reaccionan-
tes. |
Haciendo referenciz en particular a la FIG.

7A, un gas de barrido contribuye a dirigir la niebla de la
sustancia reaccionante liguida hacia la zona de reaccidn
404, El gas de barrido entra en el bloque 204 de la boqui-
1lla por el adaptador de entrada 225 del gas de barrido, pa~
sa por el canal 227 y se dirige axialmente con respecto al

tubo 401 del reactor hacia la zona de pre-reaccidn 411.

23=9~75 , - 48 -



10

15

20

25

Como se muestra en las FIGS. 7A y 8, una aber-
tura de observacidn de la reaccibn 226 proporciona uns vi-

sidn axial de la zona de reaccidn 404,

i
i

B. CONJUWTO DT ELECTRODOS

Haciendo referencia particularmente a las
FIGS. 7B, 9, 10 y 11, la seccidn 301 del conjunto de los
electrodos del recipiente de presidén tubular tiene porcio-
nes de bridas primera y segunda %03 (que se muestra en la
FIG. 7A) y 304, respectivamente. La seccidn 301 del con-
Junto de los electrodos del recipiente de presidn estéd
asegurada en su primera brida 303 a la segunda brida 203
de la seccidén 201 del conjunto de entrada al recipiente de
presién en relacidén estanca a los fluidos. Un canal 305 de
medio de enfriamiento estéd definido entre la seccidn 301
del conjunto de los electrodos del recipiente de presidn y
una camisa 306 de réfrigeracién del conjunte de los elec-
trodos. Fl medio de enfriamiento entra en el canal 305 por
la entrada 307 y sale por la salida 308,

Como se muestra mejor en las FIGS. 7B y 9, los
electrodos 30%a-3%09f de barra colectora de cobre estin mon-
tados en la segunda brida 304 de la seccidn 301 del conjun~
to de los electrodeos del rzcipiente de presidn, y se ex-

tienden a través de aquélla. Aunque existen seis de tales
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.electrodos 309, por razones de conveniencia sdlo se re-~
presenta realmente en detalle uno de ellos en la FIG. 7B,
Cada electrodo 309 de barra colectora de cobre incluye
un% brida fendlica 310 y un aislador de ceramica 311. Ca-

da’uno de tales electrodos- 309 estid enfriado por un flui-

~ do, preferiblemente etilenglicol, que circula por un canal

interior 312, entrando por la entrada 313 y saliendo por
la salida %14, Una conexidn eléctrica se ilustra en 315,
Un cierre estanco %16 de politetrafluoretileno ayuda a
impedir cualquier fuga del interior de la cémara de sobre-
presidn 406 del fluido inerte. Aun cuando, como se ilustra
en la FIG. 17, el sistema eléctrico empleado en conexidn
con el presente reactor es del tipo de conexidn trifédsica
en "Y', se pueden utilizar otfos sistemas si las circuns-
tancias lo Jjustifiquen.

Haciendo referencia en particular a las FIGE.
7B y 7C, cada electrodo 309 de cobre esti asegurado por
una conexidén de macho y hembra a una primera extremidad de
una extensidén 317 de electrodo de carbono rigido. Las ex-
tensiones 317 de los electrodos se proyectan a través de,
pero no estan en contacto con, una primera seccidén 412 de
extremo de la pantalla térmica 410 y estén aseguradas por
una segunda extremidad a un soporte %18 del elemento de
calentamiento argueado. Como se muestra mejor en la FIG.

10, los elementos de calentamiento 302a-302c estan asegu-—
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,tados en un primer extremo a uno de los soportes 318 del
elemento de calentamiento arqueado, y estén sepérados cir-
cunferencialmente alrededor del tubo 401 del reactor den-
tro de la chmara de sobrepresidn 406 del fluido inerte.
Los elementos de calentamiento estédn asegurados en un se-
gundo extremo a un anillo %19 de conexidn central Lrifési-

co como se muestra en las FIGS. PC y 1ll. Preferiblemente,

cada elemento 302 de calentamiento por resistencia eléc~
trica estd hecho de una estructura de un material refrac—
tario fibroso tal como grafito o carbono. Los soportes
318 de los elementos de calentamiento y el anillo %19 de

conexidn central pueden estar heche de un material refrac-

tario y conductor de la electricidad, tal como carbono.

C. CONJUNTO PRINCIPATL

Haciendo referencia a las FIGS. 7B, 7C y 10,
1 seccidn 405 del conjunto principal del recipiente de
presidén tiene porciones 414 y 415 de bridas primera y se-
gunda, respectivamente. La seccidn 405 estd aseguraaensu
primera brida 414 en relacidn estanca a los fluidos a la
segunda brida 304 de la seccidén 301 del conjunto de elec=
trodos del recipiente de presidén. Un canal 416 de medic
refrigerante del conjunto principal esti definido entre

la seccidn 405 del conjunto principal del recipiente de
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presidn y una camisa de refrigeracidn 417 del conjunto
principal. El canal 416 estd definido ademis por un tabi-
que espiral 418. El medio de refrigeracién entra en el
canal espiral 416 a través de la entrada 419 y sale por
la salida 420,

El tubo 401 del reactor incluye tres zonas: la
zona de reaccidén previa 411, la zona de reaccidn 404, y
una zona de post—réaccién 422, Como se ha indicado ante-
riormente, el tubo 401 del reactor esta hecho de una es-
tructura de material fibroso refractario ta2l como carbono
o grafito. La estructura puede ser de tejido de punto, de
tejido plano, o no tejida. E1 tubo de reaccidn 401 esté
asegurado en su extremo de salida 40% a un anillc 424 de
soporte de salida del tubo del reasctor que, a su véz, esti
asegurado en su posicidén por un bloque 425 de anclaje del

tubo del reactor. E1 tubo 401 del reactor estd asegurado

en su extremo de entrada 402 a un anillo 426 de soporte de
entrada del tubo del reactor que, a su vesz, esté.unido en
relacién estanca a los fluidos a un fuelle tubular 427 dis-

puesto en el interior de la seccidn 201 del conjunto de en~

trada del recipiente de presidn. Un extremo de entrada del

fuelle 427 esta asegurado de manera estanca a los fluidos en-
tre la primera brida 202 de la seccidn 201 del conjunto de
entrada del recipiente de presidn y 1la brida 205 de cierre

estanco anular para garantizar que el extremo de entrada del
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Jbubo 401 del reactor permanezca aislado herméticamente de
la cénmara de sobrepresidn 406. E1l fuelle 427 es deformable
para permitir la expansidn y contraccidn axial del tubo
401 del reactor.

Medios para aplicar una fuerza de traccidn
axial al tubo 401 del reactor comprenden tres conjuntos
idénticos separados distancias iguales alrededor de la su-
perficie de la circunferencia de la seccidn 201 del con-
Jjunto de entrada al recipiente de presidn. Por convenien~
cia, se describird el conjunto 428 gque se ilustra en 1la
FIGs 7A. Cada conjunto 428 incluye una varilla de empuje

429 trasladable asegurada en un extremo al anillo 426 de

 soporte de entrada al tubo del reactor, y en el extremo

opuesto a una placa anular 430, Cada varilla de empuje 429
estd apoyada en un cojinete 431 que estd aislado de manera
hermética a los fluidos por un anillo "O" 432. Un perno de
anilla 433 que estd asegurado a la placa anular 430 sujeta
un cable 434 que se extiende generalmente paralelo al eje
longitudinal del reactor y sobre un conjunto o montaje de
polea 435. Un peso 436 asegurado a un extremo opuesto del
cable 434 aplica una fuerza que mantiene el tubo 401 del reac-
tor en tensidn axial.

Haciendo referencia en particular a las FIGS. 7B
y 7C, la pantalla térmica 410 incluye una primera seccidn

circunferencial 438 que estd dispuesta en el interior de la
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lseccién 405 del conjunto principal del recipiente de pre- -
sidn, radialmente hacia el exterior de los elemenfos de
calentamiento %02a, 302b y 302¢ y entre lé primera sec-—
cidn de extremo 412 y una segunda seccidn de extremo 439
de la pantalla térmica 410. Como se muestra en la FIG. 7C,
la primera seccidn circunferencial 438 de la pantalla tér-
mica 410 descansa sobre un anillo de asiento 437 que pre-
feriblemente estd hecho de carbono. Si se desea, la prime-
ra porcidén circunferencial de la pantalla térmica 410 pue-
de extenderse en direccidn hacia el conjunto %00 de los
electrodos para incluir una segunda porcidén circunferen-
cial 440 como se muestra en la FIG. 7B. Aun cuando el ma-
terial elegido inicialmente fué molibdeno y se habia en-
contrado que éste era un material satisfactorio para una
pantalla térmica del tipo requerido en el presente reac-
tor quimico de alta temperatura, se prefiere que la panta-
11la térmica 410 de la presente realizacidn esté hecha de un

material grafitico tal como grafito pirolitico o un mate-

rial fabricado por Union Carbide Corporation y vendido ba-
jo la denominacidén comercial de "Grafoil".

Estdn provistas aberturas de examen radiomé-
frico 441 y 442 en la seccidn 400 del conjunto principal.
La abertura de examen 442 permite la observacidén y la me-
dida de la temperatura de la zona de‘reaccién 404 del tu-

bo 401 del reactor, y la abertﬁrq de examen 441 permite la
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pbservacidén y la medida de la temperatura del elemento de

calenbamiento 302c.

D. CONJUNTO DE TRATAMIENTO POSTERIOR A LA REACCION

_ Como se muestra en la FIG. 7C, una primera por-
cidén de brida 302 de la seccidn 501 del conjunto de trata-
miento posterior a la reaccién del recipiente de presidn
estd asegurada de modo estanco a los fluldos a una brida
50% de interfase enfriada por fluido, la cual estd asegu~

rada, a su vez, de una manera estanca a los fluidos a la

segunda seccién de brida 415 del conjunto principal del

. recipiente de presidén. Un canal de medio refrigerante 504

estd definido erntre la cam.sa 505 de refrigeracidén del con-
junto de tratamiento posterior a la reaccidn y la seccidn
501 del recipiente de presidén del conjunto de tratamiento
posterior a la reaccidén. El medio refrigerante entra en el
canal 504 por la entrada 506 y sale por la salida-507. Es-
t4 provista una abertura de examen radiométrico 509 para
permitir la observacidén y la medida de la temperatura en
el interior de la zona 422 de post—reaccién del ‘tubo 401 del
reactor.

Los productos de 1la reaccién que salen por el
extremo de salida 40% del tubo 401 del reactor de la rea-

lizacidén de la FIG. 7 pasan al interior de una primera
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)seccién 510 de disipacidén de calor 511. Como se muestra

en las FIGS. 7C y 7D, la primera seccidn 510 del disipa-
dor de calor 511 incluye una pared bubular inbterior 512 ¥
una pared tubular exterior 513 que definen entre si un
canal 514 de medio refrigerante. Un tabique espiral 515
del medio refrigerante dirige el medio refrigerante que
entra por la entrada 516 y sale por la salida 517. Una
primera sonda de terﬁopar 518 que se extiende hacia el in-
terior de la primera seccidn 510 del disipador de calor
511 permite la medida de la temperatura de los productos
de reaccidn que entran. Una segunda sonda de termopar 519
que se extiende hacia el interior de la primera seccidn
510 del disipador de calor 511 mide la temperatura de los
productos de reaccidén a punto de salir al exterior.
Haciendo referencia en particular a la FIG.
7D, la primera seccidn 510 del disipador de calor 511 es-
t4 unida a una segunda seccidén 520 por bridas 521 y 522,
respectivamente. La segunda seccibén 520 incluye una pared
interior 524 y una pared exterior 525 que definen entre si
un canal de medio refrigerante 526. El medio refrigerante

entra en el canal 526 a través de la entrada 527, y sale

‘a través de la salida 528. Las sondas de termopar 53C y

5%1 hacen posible la medida de la temperatura de los pro-
ductos de la resccidn que entran en la segunda seccidn

520 y que salen de dicha segunda seccidn 520, respectiva-
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jmente.

En la realizacidén de la FIG. 13, un conjunto
500a de tratamiento posterior a la reaccidén incluye una
seccidn 501la de conjunto de tratamiento posterior a la
reaccidén del recipiente de presién que tiene una porcidn
de brida-502a que esta aseéurada de manera estanca a los
fluidos a una brida de interfase enfriada por fluido tal
como la brida 50% que se ilustra en la FIG. 7C, Un canal
de medio refrigerante 504a estd definido entre una camisa
505a de refrigeracidn del conjunto de tratamiento poste-
rior a la reaccidén y la seccidén 501la del conjunto de tra-

tamiento posterior a la reaccidén del recipiente de pre-~

 sidn. El medio refrigerante pasa al interior del canal

504a a través de la entrada 506a y sale del mismo'a través
de la salida 507a. La abertura de examen radiométrico 50Qa
permite la observacidén y la medida de la temperatura en la

zona 422 posterior a la reaccidn del tubo 401 del reac-

tor,
Los productos de reaccidn que salen por el ex-
tremo de salida 40% del tubo 401 del reactor de la reali-
zacién de la FIG. 13 a temperatura elevada, pasan a2l inte-
rior de un cambiador de calor 532 de flujo en contraco-
rriente y de perfil variable, que estd en contacto con la
salida 403 del reactor en su exbtremo de entrada 533%. EL

cambiador de calor 532 incluye una pared tubular interior
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,de material refractario 534, una pared tubular exterior

de materisal refractariq 525 separada concéntricsamente al
exterior de la pared interior 534, y un tabique espiral
de material refractario 536 dispuesto entre las psredes
2%% y 535 para definir un canal espiral 537 anular de me-
dio de refrigeracidén. La pared tubular interior 534, la
pared tubular exterior 535 y el tabique espiral 5%6 cons-
tituyen juntos un conjunto 544 de cambiador de calor es—
piral de alta temperatura que descansa sobre un amortigus-
dor 545 de fieltro de carbono eléstico dispuesto sobre la
placa extrema 546 de la seccidn 547 del éambiador de calor

del recipiente de presidén. Las entradas del medio refrige-
rante 538, 539 y 540 se extienden a través de la pared tu-

bular 5%5 exterior en comunicacidn con el canal espiral
537 del medio refrigerante;

En la realizacidn especifica que se ilustra en
la FIG. 13, después de circular a lo largo de todo el ca-
nal espiral 537 del medio refrigeraﬁte dé una manera pre-
seleccionable, variable y controlable, el medio refrigg—
rante se descarga en una salida 541 del canal espiral anu-
lar 537 contigua al extremo de entra&a 53% del cambiador de
calor 532. Después de ello, el medio refrigerante circula
a través de la abertura de entrada 542 en el blogue de an-—
claje 425a del tubo del reactor, entrando en la cémara de

sobrepresion 406 del fluido inerte. En tal caso, es eviden-
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4te que el medio refrigerante empleado debe ser un fluido

que sea el mismo que el fluido inerte que existe en la cé-
mara de sobrepresidén 406 o, al menos, compatible con él.
Sin embargo, como la operacidén del cambiador de calor 532
no réegquiere que el medio refrigerante se haga circular
hasta el “interior de la cémara de sobrepresidn 406, son
factibles patrones y artificios de circulacidén alternati-
vos. En tales casos, la eleccidn del fluido refrigerante
nd estd limitada por los criterios indicados anteriormente.

La camisa 548 de refrigeracién del cambiador de calor cir-

cunferencial estd separada radialmente en el exterior de
1a seccidén 547 del cambiador de celor del recipiente de
ﬁresién, definiendo entre ambas un canal anular 549. El
medio refrigerante se introduce en el canal 549 a través
de 1la entrada 550 y sale a través de la salida 551.

E., CONJUNTO DE ENTRADA FARL SUSTANCIAS REACCIONANTES SCLI-

DAS

El conjunto de entrada 200a de la realizacidn
de las FIGS.'14K y 14B es sustancialmente idéntico al con-
junto de entrada 200 de las FIGS. 74 y 7B excepto que los
medios para la introduccidn de una sustancia reaccionante
sollda principal del conjunto 200a reemplazan a los medios

para la introduccidn de una sus+anc1a reaccionante liquida
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;principal del conjunto de entrada 200. Por convenlencisa,

se describirin sélo las caracteristicas de la realizacidn
de las FIGS. 14A y 14B que difieren de las caracteristi-

cas correspondientes de la realizacidn de las FIGS. 7A y
7B,

Un tubo de entrada 232 de sustancia reaccio-
nante sblida se extiende a través del bloque 204 de bo-
quilla anular y estd asegurado fijamente al mismo por una
brida de soporte 235. Una sustancia reaccionante sdlida
principal, preferiblemente finamente dividida, entra en el
tubo de entrada 232 a través de la entrada 233 en la brida
de soporte 235 y sale del mismo en el interior del tubo
401 del reactor en un punto configuo a la zoﬁa de pre-—
reaccidn 411, Asegurado a la salida 234 y dispuesto ra-
dialmente al exterior de la misma se encuentra un anillo
de refuerzo tubular 217, cuyo eje es susbancialmente para-
lelo al eje del tubo 401 del reactor. EL anillo de refuer-

z0 217 ayuda a contener las susbancias reaccionantes sé-

lidas finamente divididas en posicidén central en el inbe-
rior de 1la zona de reaccidn previa 411 del tubo 401 del
reactor. )

Con referencia a la FIG. 15, se muestra un
sistema 2%8 de alimentacidn de sustancias reaccionantes

sé1idas en combinacidn con un reactor de alba temperatura

que tiene un conjunto de entrada 200a del tipo represen-
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. tado en las FIGS. 14A y 14B. Una tolva de suministro 240
para almacenamiento de las sustancias reaccionantes sé-
1idas alimenta un triturador 241, el cual, a su vez, ali-
menta un tamiz 242. La salida de producto grueso 245 del
tamiz 242 se recircula al triburador 241, y la salida de
préducto~fiﬁo 243 se alimeﬂta a una tolva 244 que esté
asegurada a una envolvente tubular alargada 246, Un tor-
nillo helicoidal de alimentacidn 247 estid montado de ma-
nera que puede girar en el interior de la envolvente 246
y es accionado por el motor 248. Un fluido de cierre es-~
tanco se puede introducir en la envolvente L6 a través
de una boquilla de entrada 249 localizada en un punto
aguas abajo de la tolva 244;.61 interior del tubo 401 del
reactor queda aéi aislado herméticamente de la atidsfera.
Ta sustancia reaccionante sbélida y el fluido de cierre

hermético se descargan de la envolvente 246 al inbterior

del reactor a través de una salida 250.

T, SISTEMAS DE REVESTIMIENTC REFRACTARIO Y DE ATAGUL QUI~

MICO

Por razones que se indican més adelante, se
considera que puede depositarse un revestimiento refracta-
rio sobre las superficies del tubo 40l del reactor, los

elementos de calentamiento %02, y la pantalla térmica 410
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Laue estén expuestos al gas de proteccidén y a temperatu—
ras elevadas durante el funcionamiento del reactor. Tal
revestimiento refractario puede ser, por ejemplo, carbo-
no pirolitico o un 6xido refractario tal como éxido de
torio, 6xido de magnesio, 6xido de zincy 6xido de alumi-
nic, u éxido de zirconio. Ademds, se considera que por-
ciones de la superficie del tubo 401 del reactor pueden
atacarse quimicamente o erosionarse selectivamente.

Haciendo referencia a la FIG. 16, se repre-
senta esquemdticamente un sistema 600 de revestimiento
refractario y mordentado, el cual comprende un primer
sistema 601 de dosificacidén de agente de deposicion re-
fractario que tiene una fuente de suministro 602 de gas
carbonoso conectada a una tuberia 603 de dosificacidn del
gas carbonoso. La tuberia de dosificacidn 603 tiene una
valvula de apertura y cierre 604 conectada a una valvula
de aguja 605 y a un medidor de caudal 606, Una primera tu-
beria de alimenbacidén 608 conccta la tuberia 603 de dosi-
ficacidn del gas carbonoso con una tuberia 607 de sumi-~
nistro de gas mezcla.

Un segundo sistema 210 de dosificacidn de
agente de deposicidn refractario incluye una fuente de
suministro 611 de gas portador conectéda a una tuberia 612
de dosificacidn de gas portador que tiene una valvula 61%

de aperbura y cierre, una vilvula de aguja 6l4, y un me-
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,didor de caudal 615. La tuberia 612 de dosificacidn del
gas portador esti conectadia un tubo de borboteo 616 dis-

puesto en el interior de un deplsito 617 que contiene una
solucidén de un compuesto volitil que contiene un metal,

La %emperatura del depdsito 617 se regula por un contro-
1ador de-temferatura 618 que detecta la temperatura del
depbsito por medio de un térmopar 619 y suministra calor
al depdsito, en caso requerido, por medio de una manta
620 de calentamiento eléctrica. Un extremo de salida G21
del tubo de borboteo 6516 estd sumergido en la solucidn
contenida en el depdsito 617. Una salida 622 del depdsi~-
to 617 conecta una segunda tuberia 623 de alimentaciln al
depdsito en un punto situado por encima de la superficie
de la solucidn. La segunda tuberia de alimentacidn 62% es-
t4 conectada también a la tuberia 607 de suministro de
gas mezcla.

En un sistema 625 de dosificacidén del agente
de ataque quimico, una fuente de suministro 626 del agen-
te de atagque quimico estid conectadaa una tuberia 627 de
dosificacidn del agente de ataque quimico que incluye, en
serie, una védlvula 628 de apertura y cierre, una valvula
de aguja 629, y un medidor de caudal 630, Conectada a la
tuberia 627 de dosificacidn del agente de ataque guimico
se encuentra una tercera tuberia de alimentacidn 631, la

cual esti conectada a la tuberia 607 de suministro de gas
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mezcla.

ias'tres tuberias 608, 623% y 631, van a parar
todas a la tuberia 607 de suministro de gas mezcla, la
cual estd ramificada en una junta en T 632. Una primera
tuberia de ramificacién 63%3 incluye una valvula 634 de
la pfimera tuberia de ramificacidén y estad conectada a una
primera entrada de un colector 635 de mezcla de fluido
inerte. Una segunda tuberia de ramificacidn 636 incluye
una valvula 6%7 de la segunda tuberia de ramificacidn y
esté conectada a una primera entrada de un colector 638
de mezclado de gas de barrido.

Una fuente de suministro 640 de fluido inerte
esti conectada a una tuberia 641 de dosificacidn de fluido
inerte que incluye una vdlvula 642 de apertura y cierre,
una valvula de aguja 64% y un medidor de caudal 644 que

estéd conectado a una segunda entrada del colector 635 de

mezcla de fluido inerte. Una salida dei colector ©35 de
mezcla estad conectada a una tuberi; 645 de suministro de
fluido inerte que, a su vez, esta conectada a las entra-
das 408 y 409 del recipiénte de presidn para dirigir el
fluido inerte al interior de la cimsra de sobrepresién

406 del fluido inerte. Un sensor 646 de presiom 646 de la

[ 4 . &
cémara de sobrepresidn estd concctado a la tuberia de su-
ministro 645 del fluido inerte y estd en comunicacidn con

la céimara de sobrepresidn 406 para medir la presidn del
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fluido inerte en el interior de la cémara de sobrepre-
sién. Una vélvula 647 de escape de la cimara de sobrepre-
sidn estd conectada también a la tuberia 645 de suministro
de fluido inerte y proporciona una salida para la des-
carga del fluido de la clmera de sobrepresidn.

!

Una fuente de suministro de gas de barrido
648 estd conectada a una tuberia de dosificacidn 649 que
incluye una valvula de suministro 650 de apsrtura y cie-

rre, una valvula de aguja 651, y un medidor de caudal 652

" que estd conectado a una segunda entrada del colector 638

de mezclado de gas de barrido. Una salida del colecter de
mezclado.638 estd conectada a una tuberia 653 de suminis-
tro de gas de barrido que, a su vez estd conectada al
adaptador 225 de entrada de gas de barrido para l: intro-
duccidén del gas de barrido en el interior del tubo de

reaccién 4#0l. Un sensor de presidn 654 en la zona de

reaccidén que estd conectado con la tuberia 653 de suminis
tro de gas de barrido y gue se comunica con el interior
del tubo 401 del reactor, mide la p%esién en la zona de
reaccidn del reactor.

Como se muestra mejor en la FIG. 7D, una vA1-
vula 655 de cierre de la salida del tubo del reactor esta
asegurada a la segunda seccidén 520 del disipador de calor
511 por las bridas 555 y 656.

Cuando el recactor estad en funcionamiento, tie-
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,le que mantenerse un gradiente de presidén entre el fluido
inerte contenido en la cimara de sobrepresidn 406 y el
gas contenido en el tubo #01 del reactor para causar un
flujo uniforme del fluido inerte radialmente hacia el in-
tefior a través de la pared porosa del tubo 40l. Por tan-
to, es:ventajoso que la estructura del tubo 401 sea lo
suficientemente rigida para que pueda mantenerse el gra-
diente de presidén sin aplatamiento del tubo 401 hacia el
ihterior. De acuerdo con ello, se considera que estd de-
positado un revestimiento refractario tal como carbono
pirolitico sobre las porciones del material refractario
fibroso del tubo 401 del reactor que estin situadas en el
interior de la cavidad de cuerpo negro a fin de aumentar
la rigidez o estabilidad dimensional de la estructura.

Para depositar tal revestimiento, se cierra
la valvula 655 de cierre de la salida del tubo del reac-
tor y se calienta el tubo 401 del reactor a aproximadamen—
té 18999C. A continuacidén, se abre’ la valvula 650 de aper-
tura y cierre situada en la tuberia 649 de dosificacidn
del gas de barrido, se cierra la valvula de apertura y -
cierre 642 situada en la tuberia 641 de dosificacidén del
fluido inerte, y se abre la vilvula 647 de escape de la
cémara de sobrepresidn, permitiendo que el gas de barrido
fluya al interior del tubo 401 del reactor, y luego ra-

dialmente hacia el exterior a través de la pared porosa
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.del tubo 401 hasta la cémara de sobrepresidn 406'y final- .

mente, a través de las entradas 408 y 409 del recipiente
de presidén y la vélvulé de escape 647 de la cémara de
sobrepresidn. Esto #iende a expandir el tubo 401 a su did-
metro maximo. Después de ello, se abre la vAlvula de
apertura’y cierre 604 situada en la tuberia 603 de dosi-
ficacidn del gas carbonoso. Las vAlvulas de 2guja 605 y
651 se ajustan para fijar los caudales del gas carbonoco

y el gas de barrido, respectivamente, 2 valores adecua-

dos que se registran en los medidores de caudal 606 y 652.

Ta vilvula 634 de la primera tuberfia de ramificacidn se

cierra vy la vilvula 637 de la segunda tuberia de ramifi-
cacidén se abre a fin de que el gas carbonoso fluya a tra-
vés de la primera tuberia 608 de alimentacidn, la tuberia
607 de suministro de gas mezcla, la junta en T 632, la se-
gunda tuberia de ramificacién 636, y pase al interior del
colector 638 de mezclado del gas de barrido, donde se

mezcla con el gas de barrido y fluye al interior del tubo

401 del reactor a través de la tuberia 653 de suministro

de gas de barrido y del adaptador 225 de entrada del gas

de barrido.

El gas carbonoso se disocia en las superfi-
cies calentadas con las que se pone en conbacto, deposi-
tando un revestimiento de grafito pirolitico. Asi, gene-

ralmente se deposita grafito pirpliticb sobre las porcio~
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mnes del tubo 401 del reactor, los elementos de calenta~
miento 302, y la pantalla térmica 410 que se encuentra
en el interior de la cavidad de cuerpo negro.

; Como 1la porcién del tubo 401 del reactor que
se éncuentra.dentro de la zona 411 de reaccidn previa es-
ta fuera de la cavidad de cuerpo negro y, éor tanto, pue-
de no calentarse lo conveniente para alcanzar bemperaturas
superiores a la temperatura de descomposicidén del gas car-
bdﬁoso, se considera que estari provisto un tamiz 450 de
acero inoxidable, que se muestra en las FIGS. 7A y 7B, pa-
ra impedir que el tubo 401 del reactor se aplaste hacia el
interior bajo el gradiente de presidn del fluido inerte,
aun cuando se ha encontrado gque un incremento de 1la ten-
sidn de la estructura porosa permite alcanzar sﬁstancial—
mente el mismo resultado.

Para controlar el caudal de fluido inerte a
través de las paredes del tubo 401 del reactor, el didme-
tro de los poros de la pared del tubo puede reducirse o
aumentarse mientras gue el reactor se encuentra en funcio-
namiento mezclando un agente de deposicidn refractario o
un agente de ataque quimico con el FTluido inerte. El gra-
diente de presidn entre la cimara de sobrepresidén y la zo-
na de reaccidén puede determinarse por los sensores de pre-
5idn 646 y 654, y el caudal de fluido inerte a travéds de

la pared puede determinarse por medio del medidor de cau-
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dal 644,

Cuando el gradiente de presién se hace demasia-
do peguefio para el caudal deseado del gas de proteccidn
inerte, el difmetro de los poros de la pared del tubo del
reactor puede reducirse abriendo la vidlvula de apertura y
cierre 0L y ajustando la valvula de aguja 605 para per-
mitir que pase gas carbonoso desde la fuente de suminis-—
tro 602 del gas carbonoso a travéds de la tuberia €03 de do-
sificacién del gas carbonoso. Se cierra la vélvula 637 de
la segunda tuberia de ramifizacidn y se abre la vilvula
634 de la primera tuberia de ramificacidn para dirigir el
gas carbonoso al interior del colector 635 de mezclado del
fluido inerte y de aqui a la cémara de sobrepresidén 406 a
través de la tuberia 645 de suministro de fluido inerte y
las entradas 408 y 409 del recipiente de presién. La vil-
vula 647 de escape de ia chmara de sobrepresidn permanece
cerrada y la vAlvula 655 de cierre de la salida del tubo
del reactor permanece abierta durante el funcionamiento
normal del renctor. El gas carbonoso se disocia sobre 1l2s
superficies calentadas del interior del reactor con las
que se pone en contacto. De acuerdo con ello, el gas carbo-
ﬁoso gue fluye al interior de los poros de 1la estructura de
la pared del tubo 401 del reactor se disocia, depositando
un revestimiento.de grafito pirolitico que reduce el didme~

tro de los poros. Como el gradiente de presidn a través de
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1a' pared del tubo del reactor aumentari para un caudal

fijo de fluido inerte, la disminucién de la porosidad del
tubo se puede determinar con los sensores de presidn 654
y 646 y el medidor de caudal 644 a medida que se deposita
el grafito. Cuando el gradiente de presidn excede de un
valor predeterminado, puede detenerse el crecimiento del
revestimiento de grafito cerrando la vilvula de apertura
¥ cierre 604 situada en la tuberia 603 de dosificacidn del
gas carbonoso. El procedimiento global de reduccidn del
diZmetro de los poros en la pared del tubo del reactor sé
puede llevar a cabo sin interrumpir la operacidn del reac-
tor.

Inversamente, puede ser necesario aumentar el
didmetro de los poros en el tubo 401 del reactor. En este
caso, un agente de ataque quimico tal como vapor de aguz u
oxigeno molecular procedente de la fuente de suministro 626
del agente de ataque quimico se mezcla con el fluido iner-
te abriendo la valvula 628, ajustando la vilvula de aguja
629 situada en la tuberia 627 de dosificacidn del agente de
ataque quimico, cerrando la vilvula 637 de la segunda tube-

ria de remificacidn, y abriendo la vilvula 634 de la prime~

ra tuberia de ramificacidn. E1 agente de ataque quimiéo se
mezcla con el fluido inerte en el colector 635 de mezclado
del fluido inerte y fluye al interior de la cémara de so-

brepresién 406 a través de las entradas 408 y 409 del re-
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1cipiente de presidén. E1l agente de ataque quimico ataca

las superficiles calentadas con las que se pone en conbac~
to, aumentando asi el didmetro de los poros de la por-
cidn calentada del tubo 401 del reactor. El flujo de
agente de ataque quimico puede continuarse hasta que los
sensores de presidn 654 y 646 indican un gradiente de pre-
sidn suficientemente bajo a través del tubo 401 del reac-
tor para el caudal deseado de fluido inerte -determinado
pbr medio del medidor de caudal 644, Como en el caso de
la reducecidn del didmetro de los poros con el gas carbo-
noso, este procedimiento se puede llevar a cabo mientras
que el reactor estd en funcionamiento.

Puede ser ventajoso en algunas aplicaciones
utilizar vapor de agua u otro medio que reaccione quimi-
camente con los maberiales que se estdn Lratando como
fluido inerte. A fin de evitar, o al menos retardar la
corrosién de los materiales de los que estd construido
el reactor, se considera la deposiéién de un revestimien-
to de un 6xido refractario tal como bxido de torio, dxido
de magnesio, 4xido de zinc, déxido de aluminio, u dxido de
zirconio sobre las porciones del tubo 4C1 del reactor,
los elementos de calentamiento 302, y la pantalla térmica
410 que estan en contacto con el fluido inerte y funcionan
a temperaturas elevadas, Para depositar un revestimiento

de bxido refractario, puede emplearse un agente de deposi-
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veidn de refractario que sea un compuesto voldtil que con-

tenga un metal, tal como cloruro de metilmngnesib, etd~
xido de magnesio, o zirconio-n-amildxido. El cloruro de
metilm;gnesio, por ejemplo, se descompone sobre una Su-
perficie calentada a aproximadsmente 5939C para depositar
un revestimiento de magnesio mebtdlico. E1 magnesio meta-
lico caliente se oxid= a continuacidn por introduccidn
de vapor de agua u oxigeno molecular en la camara de so-

brepresién 406. El zirconio-n-amildxido y el etdxido de

- magnesio se descomponen ambos en general sobre las super-

ficies calentadas para formar Sxido de zirconio u dxido
de magnesio, respectivamente.

Haciendo referencia a la FIG. l6,-el compues-
to volatil que contiene metal puede introducirse en la cé-
mara de sobrepresidn 406 haciendo que un gas portador pro-
cedente de la fuente de suministro 611 fluya a ‘través de
la tuberia 612 de dosificacidn abriendo la vilvula de
apertura y cierre 613. La vélvula de aguja 614 ajusta el
caudal de gas portador a un valor adecuado medido por el
medidor de caudal 615. El depésito 617 contiene, por ejen—
plo, una solucién del compuesto voldtil que conbiene metal
tal como cloruro de metilmagnesio disuelto en éter dietili-
co o zirconio-n-amildéxido disuelto en tetrahidrofurano. El
gas portador fluye a través del tubo de borboteo 616 y pa-

sa al interior de la solucidén contenida en el depdsito 617,
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+La valvula 637 de la segunda tuberia de ramificacidn per-
manece cerrada y la valvula 634 de la primera tuberia e
ramificacidn permanece abierta a fin de que el gas porta-
dor, los vapores de disolvente, y los vapores del com~
puesto que contiene el metal se dirijan secuencialmente

a traveu de la salida 622 del depésito 617, 1la segunda
tuberia de alimentacidn 625, la tuberia 607 de suministro
del gas mezcla, y la primera tuberia de ramificacidn 6%3,

y entren en el colector 635 de mezelado del fluido iner-
te, donde aquéllos se mezclan con el fluido inerte y son
conducidos luego a la cimara de sobrepresidén 406 mis

alléd de la tuberia 645 de suministro del fluido inerte y

a través de.las entradas 408'y 409 del recipiente de pre-
sién. El compuesto voldtil que contiene metal se descompo-
ne sobre las superficies calientes con las que se pone en
contacto en el interior del reactor. Si se descompone en
un metal puro, se introduce subsiguientemente oxigeno o
vapor de agua en la cémara de sobrepresidn 406 para causar

la formacidn del éxido.

G. SISTIMAS DE.CONTROL DE IAS VARIARIES DEL FROCEDIMILNTO

La FIG. 17 ilustra un sistema 700 de control
de la temperatura del reactor. En dicha Figura, los elemen-

tos de calentamiento 502a, 302b y 302¢c se representan en
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,forma esquemitica conectadoé en un circuito de configura—r
cidén en "Y", estando conectado un extremo de cada elemen-—
to de calentamiento a un punto de unidn 701, en tanto que
el otro extremo estd conectado a una rama 702a, 702b, &
702¢ de una linea 702 de energia trifédsica. E1l punto de
unién 701 corresponde al anillo de concxidn trifdsico 319
de la FIG., 7C. La linea de energia 702 estd conectada con
una salida 70% de energia para calentamiento de un contro-
lador de energia 704, el cual, a su vez, estd conectado
con una linea 705 de energia trifisica principal y con un
circuito 706 de encendido. Ia linea 705 de energla trifa-
sica principal suministra corriente, preferiblemente a
Q4O voltios, para calentamiento del reactor. Un radidme-~
tro 708 dispuesto en el interior de la abertura de examen
441 de la FIG. 7B, esta énfocado sobre el elemento de ca-
lentamiento %02c y produce una sefial, generalmente dentro
del intervalo de los milivoltios, que corresponde a la

temperatura del elemento de calentamiento. Un convertidor

709 "MV/I" amplifica la sefial del radidmetro y la convier

te en una corriente eldctrica. Un controlador 707/ del pun

to de ajuste, una linea 712 de sefial de salida para cone-

. P .
Xion a un ordenador (no representada), y un registrador
710 que construye un diagrama permanente de la temperatu-
ra medida por el radidmetro 708, estén conectados todos

ellos al convertidor 709. Una linea 713 de sefial de entra-
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da conecta una entrada 711 de sefial de conbtrol del contro-
lador 707 del punto de ajuste con un ordenador (ho repre-
sentado). Medidores de corriente 750a, 750b, y 750c estén
insertados en las tres ramificaciones 702a, 702b, y 702¢,
respectivamente, para medir la corriente suministrada a

los elementos de calentamiento 302a-c; y voltimetros 75la,
751b, ¥y 75lc estéin conectados con las ramas 702a-c para me-
dir los voltajes a través de los elementos de calentamien-
to. La energia disipada en los elementos de calentamiento

v la resistencia eléctrica de los elementos de calentamien—
to pueden calcularse a partir de tales medidas de voltaje

y corriente. El conocimiento de la resistencia eléctrica

" de cada elemento de calentamiento proporciona informacidn

acerca de su integridad fisica, ya que, a medida que un

elemento de calentamiento se erosiona, aumenta su resisten-

cia eléctrica.

La FIG. 18 es un griafico de la resistencia
eléctrica de lémina de una muestra de tela de grafito
(vendida bajo la denominacién comercisl de "Tela de Grafi-
to WCA" por Union Carbide Corporation) en funcién de la
temperatura de la tela. Se ha conferido rigidez a la tela
con grafito pirolitico por calentamiento y exposicidn de
aguélla a una atmésfera de un gas carbonoso, generalmente
de acuerdo con el procedimiento descrito arriba. El eje ver-

tical del gréfico de la FIG.: 18 da la resistencia de lémina
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.en unidades de "ohmios por cuadrade” dado gue, como €5

sabido, la resistencia medida entre aristas opuestas de
cuadrados de un material resistente eléctricamente que
tiene un espesor dado es independiente de las dimensiones
del cuadrado. Asi, la resistencia a una temperatura par-
ticular de un elemento de éalentamiento formado de una ti
ra rectangular simple de "Tela de Grafito WCA" puede ha-
llarse considerando que la tira estéd constituida por cua-
drados de la tels conectadoé en serie, Por ejemplo, la re
sistencia de una tira de 15 cm por 127,5 cm a 13%71,12C ne
dida entre los dos lados de 15 cm, se halla multiplicando
(51/6) por 0,123 ohmios, que es la resistencia de limina
a 1371,12C dada en la FIG. 18. La resistencia de un ele-
mento de calentamiento constituido por mas & una cafa de
la estructura, teniendo cada capa las mismas dimensiones
por consiguiente la misma resistencia, se encuentra divi-

diendo la resistencia de una capa simple por el mamerc de

~r

J

capas. Por conveniencia, se han representado tambiédn gra-

ficamente en la FIG. 18 las resistencias de lémina calcu~
ladas -en "ohmios por cuadrade" para muestras de "Tela de
Grafito WCA" reforzada constituida por 2, 3 y & capas.

En funcionamiento, después que el controlador
707 del punto de ajuste se ha ajustado a una temperatura
especificada bien sea manualmente o mediante ordenador, e

mismo compara tal temperatura con la temperatura medida
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.del electrodo 302¢ y produce una sefial de error que de-
pende de la diferencia zlgebraica entre la temperatura
medida y la temperatura especificada. El controlador 707
del punto de ajuste controla el circuito de encendido

706, el cual, en respuesta a la sefiel de error, hace que
el controlador de energia 704 aumenta o disminuya la ener-

gla suministrada a los elementos de calentamiento para re-

ducir, en la medida que sea necesario, la magnitud de la
sefial de error, haciendo que la temperatura del elemento
de calentamiento 302c se aproxime a la temperatura especi-

ficada. Como el elemento de calentamiento 302¢ estd dentro

de la cavidad de cuerpo negro confinada por la pantalla

térmica 410, su-temperatura es representativa generalmente
de la temperatura de las superficies en toda la cavidad.
Sin embargo, pueden utilizarse también para control de 1sa
temperatura radidmetros enfocados sobre otras superficies
dentro de la cavidad del cuerpo negro.

Como se muestra en la FIG. 19, las variables
de proceso distintas de la temperatura pueden regularse
por sistemas de control de retroalimentacidén tales como,
por ejemplo, un sistema 714 de regulacidn del caudal de
alimentacidn de la sustancia reaccionante 1{quida princi-
pal, que incluye una fuente de suministro 715 que estid en
comunicacidn con un sistema de dosificacidn 716 en una tu-

beria de alimentacidn 717. El sistema de dosificacidn 716
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,controla el caudal de la sustancia reaccionante principal

.y puede incluir, por ejemplo, una bomba de velocidad va-
riable y un controlador de la bomba o una vilvula de ori-
ficio variable y un controlador de la vilvula. Una sdl ida
7185de1 sistgma 716 de dosificacidn de la sustancia reac-—
cionante principal estid conectada a un transductor de cau—
dal 719 que produce una salida de seflal eléctrica 720 co-
rrespondiente al czudal de la sustancia reaccionante prin-
cipal. Una salida 721 del transductor 719 de caudal de 1la
sustancia reaccionante principal est3 conectada a la tuberia
215 de entrada de la sustancia resccionante 1l{quida princi-
pal. Una salida de sefial 722 del sensor de presidn 654 de

la zona de reaccién y la salida de sefial 720 del transduc-—

tor de caudal 719 estén conectadas a las scfiales de entra— .
da primera y segunda, respectivamente, del sistema 716 de
dosificacidn de la sustancia reaccionante principal. Una sa-
lida de un sistema de ordenzdor 723 estd conectada a una ter-
cera entrada del sistema de dosificacidn 716.

En un modo de funcionamiento del sistema 714 de
regulacidn del caudal de la sustancia reaccionante liquida
principal, el sistema 723 de orden~dor comunica no sdlo un
valor preseleccionado del caudal de la sustencia reaccio-
nante principal sino también un limite superior de la pre-
sidn en la zona de reaccidn al sistema 716 de dosificacién

de la sustancia reaccionante principal, el cual compara el
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,caudal preseleccionado con el medido por el tramsductor
719 y ajusta el caudal a fin de que se aproxime al valor
seleccionado, con la condicidén, no obstante, de que la
pre;ién en la zona de re-ccidén sea menor que el limite

i
superior prescrito. En caso-de que la presidn en la zona
de reaccidén exceda dé este limite superior, el sistema de
dosificacidn 716 rebajard la presidén reduciendo el caudal
de la sustancia reaccionante principal.

7 Un sistema 724 de regulacidén de caudal de la
sustancia reaccionante ligquida secundaria es otro sistena
de control de retroalimentacidn que incluye una fuente de
suministro 725 que estd en comunicacidn con un sistema de
dosificacidn 726 sobre una tuberia de alimentacidn 727. El
sistema 726 de dosificacidén de la sustancia reaccionante
secundaria puede ser del mismo tipo que el sistema 716 de
dosificacidn de la sustancia reaccionante principal. Una
salida 728 del sistema 726 de dosificacidn de la éustancia
reaccionante secundaria estd conectada a un transductor 729
de caudal que produce una sefial correspondiente al caudal
de la sustancia reaccionante secundaria. Una salida 731 del

transductor 729 estd conectada a la entrada 221 de la sus-

tancia reaccionante secundaria. Una salida de sefial 722 del
sensor 654 de presidn de la zona de reaccidn y una salida
de sefial 730 del trmsluctor 729 de caudal de la sustancia

reaccionante secundaria estén conectadas a entradas de se-
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_Tial separadas del sistema 726 de dosificacidén de la sus-

tancia reaccionante secundaria, y una salida del sistema
723 del ordenador estad conectada a una tercera entrada.
El sistema 724 de regulacidn del caudal de la sustancia
reaccionante liquida secundaria puede hacerse funcionar
de un modo andlogo al descrito arriba para el sistema
714 de regulacidén de la sustancia reaccionante ligquida
principal.

En un sistema 734 de regulacidn del caudal
del fluido inerte, una salida de la fuente de suministro
640 del fluido inerte esté conectada a la vilvula de agu-
Jja 643, la cual, a su vez, estd conectada a la valvula
de apertura y cierre 642. La valvula 642 estéd conectada a
un transductor 735 de caudal de fluido inerte. Una sslids
de seiflal 726 del tramsductor 735 estid conectada a una pri-
mera entrada de un controlador 737 de v&lvula de aguja
del fluido inerte. Una segunda entrada del controlador 737
de valvula de aguja estd conectada =l sistema de ordena-
dor 72%, y una tercera entrada esté conectada al sensor
646 de presidn de la clmara de sobrepresidn. La épertura

de la valvula de aguja 64% puede a&ustarse por medio del

controlador.757. Una salida de fluido inerte del trans-

ductor 735 estd conectada a las entradas 408 y 409 del
recipiente de presidén del reactor. Por conveniencia, 1la

vdlvula de escape 647 de¢ la clmara de sobrepresidn, el me-
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(didor de caudal 644 y el colector 635 de mezclado del
fluido inerte, de la FIG., 16, nc se muestran en la FIG.
19, y el trensductor 735 de caudal del fluido inerte de
la FIG. 19 no se muestra en la FIG. 16.

- Durante el funcionamiento, la vdlvula de aper-
tura y cierre 642 estd abierta, dejando qué el fluido
inerte fluya a través del transductor 735 y pase a las
entradas 408 y 409, El controlador 737 de vAlvula de AU~
Ja compara una sefial de caudal procedente del transductor
735, con un caudal especificado por el sistema de ordena-
dor 723 y ajusta la vAlvula de aguja 54% de acuerdo con
ello, con la condicién, no obstante, de que la presidn en
la camara de sobrepresién detectada por el sensor de pre-
sién 646 no exceda de un limite superior especificado tam-
bién por el sistema de ordensdor 72%. S8i la presidn es ex-
cesiva, el controlador de vélvula de aguja 737 reduce el
caudal para rebajar la presidn.

Un sistemar700 de control de la temperatura
del reactor, que se muestra en detalle en la TFIG. 17 y que
se representa esqueniticamente en la FIG. 19, comprende un
controlador 738 de la temperatura del reactor que incluye
el controlador 704 de energia, el circuito de encendido
706, el combrolador 707 del punto de ajuste, el converti-
dor 709, el registrador 710, y los medidores 750 y 751 que

se muestran en la FIG. 17. El radidmetro 708 (no represen-
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y tado en la FIG., 19) estid alojado en el interior de la

abertura de examen 441 y conectado al controlador 758, La
linea de energia trifésica 702 conecta la salida de ener-
glia 703 para el calentador, del controlador 738 de la
temperatura del reactor, con los elementos de calenta-
miento %02 (no representados en la FIG. 19) a través de
los electrodos 309. Asi, el nivel de energia eléctrica
suministrado en la salida 703 de energia para el calenta-
dor determina la temperatura del tubo 401 del reactor. La
entrada de sefal de control 711 y una salida del contro-
lador 7%8 de la temperatura del reactor estan conectadas
con el sistema 72% del ordenador por la linea 713 de la
sefial de entrnda y la linea 712 de la sefial de salida,
respectivamenté;

Un dispositivo 740 de toma de muestras de pro-
ducto del reactor, conectado a una salida 741 localizada
adyaéente a la valvula 655 de cierre de la salida del
reactor, transfiere a intervalos de viempo preselecciona-
dos muestras del producto de 1ln reaccidn a una entrada 742
de muestra de un cromatdcrafo de gases 74%. Una sefial elée-
trica en una salida 744 del cromatdgrafo 743 responde a los
cambios en la composicidn quimicz de las muestras. Por ejem-
plo, el cromatdégrzfo de gases 743 en combinacidn con>el dis-
positivo de toma de muestras 740 dei producto de la reac-

« 7 - ~
cion, puede producir una seilal que corresponde a la con-
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; centracidn de etileno en un procedimiento para la pird-

lisis parcial de un hidrocarburo.

Las salidas del cromatdgrafo de gases 743%
esgén conectadas a un registrador 749 y al sistema de or-
deﬁador_?ZB, Una entrada 745 del sistema de ordenador 723
estd conectada a transductores para las variables del
procedimiento por una barra colectora de datos 746, la
cual incluye lineas de scfial conectadas a los transducto-
res de caudal 719, 729 y 735, sensores de presidn 646 y
654, contrclador de temperatura 738, y cromatdgrafo de ga-
ses 743, Otros transductores pueden estar conectados a la
barra colectora de datos 746, en caso deseado. Una salida
747 del sistema de ordenador 72% esti concctada a unz ba-
rra colectora de mando 748 que incluye lineas de seflal co-
nectadss al sistema 716 de dosificacidn de la sustancia
reaccionante principal, al sistema 726 de dosificacién de
la sustancia reaccionante secundaria, al controlador 738
de la temperatura del reactor, y al controlador 737 de vil-
vula de aguja del fluido inerte. El sistemn de ordenador
72% puede incluir un ordenndor digital, un convertider de
analdgico a digital para la conversidn de las sefiales ana-
1égicas de los transductores en datos digitales pars el
ordenador, un convertidor de digital en analdgico para la
conversidén de las sefiales digitales del ordenador en sgﬁa—

les de control analdgicas, y un ‘transmisor simultaneo para
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‘conmutacién entre las lineas de sefial en la barra colec—

tora de datos 746 y la barra colectora de mando 748,

Se considera que durante una campafia de opera-
cién del procedimiento el sistema 723 del ordensdor puede
esﬁecificar_y comprobar los valores de las variables del
procedimiento por sefiales comunicndas a la barra colecto-
ra de mando 748 y a la barra colectora de dabos 746, Asi,
el sistema del ordenador 723 puede supervisar la opera-
cidn del resctor para asegurar que las variables del pro-
cedimiento permanecen dentro de intervalos especificados.
Ademis, ‘el ordenador puede estar programado para buscar
las condiciones éptimas de operacidn para un procedimien—
to particular realizando variaciones sistemfbicas en las
variables del procedimiento mientras que se comprueba la
salida del reactor con el cromatdgrafo 743. Por ejemplo,
el ordenador puede estar programado para investigar en
busca de las temperaturas del reactof y los caudales de
alimentacidn que maximicen la concéntracién de etileno en
el producto de salida paraz una alimentacidn hidrocarbura-
da particular, El sistems del order~dor 723 puede incor-
porarse también en sistemas de conbrol de retroalimenta-
cibén; tales como un sistema de control del producto de la
reaccidén que incluye, ademis del sistema de ordenador
723, el dispositivo de toma de muestras 740 del producto
de la reaccidn, el cromatdgrafo de gases 743, el contro~
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lador 738 de la temperatura del reactor, y 1= linea de
energiaz trifédsica 702 conectada a los elementos de calen-
tamiento 302. En este sistema de control del producto de
la reaccidn, el sistema del ordenador compara la composi-
¢cidn quimica de las muestras del producte de la reaccidn
sacadas del reactor con una composicidn previamente se-
leccionada, y genera una sefial eléctrica en su salida 747
que corresponde a las desviaciones encontradas en la com-
posicidn quimica de las muestras, La salida 747 del sis-
tema del ordenador 72% estd conectada a la entrada 711

del controlador de la temperatura del reactor a fin de
hacer posible la variacidén de la temperatura en el tubo
del reactor en respuesta =2 los cambios en la sefial proce-
dente del sistema del ordenndor, reduciéndose asi las des-
viaciones en la composicidn quimica de los productos de la

reaccidn. Otras variables del procedimiento tales como los

caudales de sustancias renccionantes seleccionndas y la
presién en la zona de reaccidén pueden controlarse también

por medio de sistemas de control de retroalimentacidn &i-

milares.

PARAMETROS DIL PRCCEDIMIZNTO

Los procedimientos de resccidn quimica de alta

temperatura conducidos de acuerdo con la presente inven-
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, ¢16n requieren el uso de una envolvente o capa de protec—

cidén anular de un fluido inerte que sea sustancialmente
transparente a la radiacidén. La envolvente tiene un= lon-
gitud axial sustancial. L= envolvente anular puede estar
generada en una direccidn generalmente paralela a su eje
o en una direccidn generalmente perpendicular a su eje y
radialmente hacia el interior de su superficie circunfe—
rencial exterior.

En el primer caso, como se ha descrito previa-
mente con respecto a la primera realizacidn del presente
reactor, el fluido de la envolvente tiene que mantenerse
en flujo laminar a fin de impedir el entremezclado con 12
cerriente de sustanciass reaccionantes. Este requisito im-
pone ciertas limitaciones sobre la longitud axizl de 1a
envolvente debido a que tal flujo laminar, y por tanbc l=
integridsd de la capa de proteccidn, no pueden mantenerse
en longitudes indefinidas aguas abajo, en especial si se
considera una reaccidn particularmente violenta. De ascuer—
do con ello, esta manéra de generarse la envolvenﬁe gs su-
mamente adecuada para aplicaciones en pequeila escala y en
escala de laﬁoratorio.

En el 4ltimo caso, como se ha descrito previa-
mente con respecto a las realizaciones segunda, tercera y
cuarta de la presente invencidn, la integridad de la en-

volvente de fluido es independiente de cualesquiera consi-
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,deraciones de flujo y puede mantenerse en una distancia
axial mucho mayor que la que se puede alcanzar en el caso
de la envolvente laminar inyectada axialmente. El requisi-

to primario consiste en mantener el flujo del fluido iner-
i

te a una presién mayor que la de la corriente de sustan-

cias reaccionantes a fin de impedirrque tales sustancias
reaccionaﬁtes "perforen" o de cualquiér otro modo se esca-
pen de los confines del interior de la envolvente,

' Una vez que se ha generado la envolvente, al
menos una sustancia reaccionante se hace pasar a través
de su nficleo a lo largo de una trayectoria predeterminn~da
que es sustancislmente coincidente con el eje de la envol-
vente. La envolvente confina las sustancias reaccionantes

en su interior y fuera del contacto con las superficies

“circundantes de la clmara del reactor.

Por Gltimo, se dirige energis radiante de alta
intensidad hncia el nficleo de la envolvente de tal modo
que coincida con al menos una porcién de la trayectori=
predeterminada de las sustancins reaccionantes. Tal ener-
gia radiante ruede dirigirse a 3l menos un punto situado a
lo largo de la trayectoria de las sustancias reaccionantes
como en las realizaciones primera y tercera, o bien se pue-
de dirigir a lo largo de una longitud finita de dicha tra-
yectoria, tal como se considera en las reslizaciones se-

gunda y cuarta. En cualquier caso, se absorbe en el nicleo
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ysuficiente energia radiante para elevar la temperatura de

las sustancias reaccionantes hasta un nivel requerido pa-

ra que se inicie la reaccidn quimica deseada.

En el supuesto de que las sustancias reaccio-
nantes no absorban por si mismas energia radiante, puede
introducirse un blanco absorbente a lo largo de la trayec—
toria de las sustancias reaccionantes, preferiblemente an—
tes de dirigir la energia radiante hacia el interior del
nficleo. EL blanco absorberd entonces suficiente energia
radiante para elevar la temperatura en el nicleo al nivel
requerido para que se inicie la reaccidn quimica deseada.
Como se ha indicado anteriormente, si 1z resccidn conside-
rada es tal que 'las sustaicias reaccionantes transPareﬁtes
producen al menos un producto que absorbe energia radiante,
el blanco puede desactivarse una vez que se ha iniciado 1la
reaceidn.

El procedimiento considerado puede incluir adi-

cionalmente la etapa de enfriamiento de los productos de la

reaccidén y de cualesquiera sustancias reaccionantes y/o
blancos que puedan quedar inmediatamente después de haber-
se completado la reaccidén dese~da. El fin de este procedi-
miento es terminar la reaccidn deseada e impedir que se
produzca cualquisr otra reaccidn indeseable. Los productos,
blancos , y sustancias reaccionantes remanentes pueden en-

friarse conveniente y eficazmente mediante tronsmisidn de
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,calor por radiscién a una superficie fria absorbente de

energia radiante.

UTILIZACION DE LOS REACTORES DE PARED FLUIDA

© Los reactores de pared fluida de la invencidn
pueden utilizarse virtualmente en cualquier reaccidn qui-
mica de alta temperatura, muchas de cuyas reacciones se
han considerado con anterioridad como imposibles de llevar
a la prictica o sélo tedricamente posibles. E1 eriterio
mas importante para la utilizacidn de estos reactores de
pared fluida en una reaccidén quimica particular a tempers-
tura elevada es saber si tal reaccidn es termodindmicamente
posible en las condiciones de reaccidn. Utilizando estos
reactores de pared fluida, tales procedimientos de reaccidn
quimicz a temperatura eievada pueden conducirse a tempera-
turas de hasta aproximad-mente 33152C, bien sea (1) generan-
do en el interior del tubo poroso del reactor una envolvente
anular constituida por un fluido inerte que es sustancial-
mente transparente a ls energia radiante para formar una
capa de proteccidn de la superficie radialmente interiof
del tubb del reactor, teniendo la envolvente anular una lon-
gitud axial sustancial y definiendo el interior de 12 envol-
vente una chmara de reaccidn; (2) haciendo pasar al menos

una sustancia reaccionante (que puede hallarse en estado sé-
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+1ido, liquido o gaseoso) a través de 1a cémara de reaccidn

a lo largo de una trayectoria predeterminada sustancial-~

mente coincidente con el eje longitudinal de la envolven-

te, estando confinadas las sustancias reaccionantes en el
9 4

interior de la cémara de reaccién; y (%) dirigiendo ener-

gla radiante de alta intensidad al interior de la cimara
de reaccidn de tal modo que coincida con al menos una por~
cidn de 1a trayectoria predeterminada de las sustancias
reaccionantes, siendo absorbida suficiente energis r=dian-
te en el interior de la cémara de reaccidn para elevar la
temperatura de las sustancias resccionzntes a un nivel re-
querido para iniciar y mantener la reaccidn quimics desea-
da.

Entre las reacciones que se pueden llevér a ca-
bo en los reactores de pared fluida de la invencidn S en-

cuentran la disociacidn de hidrocarburos y materiales hi-

drocarbonosos, tales como hulla v diversas fracciones de
petréleo, en hidrdgeno y negro de humo; la reformacidn con
vapor cde ngua de hulla, fracciones de petrdleo, esquistos .
bituminosos, arenss alquitrancsas, lignito, y cualquier
otro material de alimentacidn carboneso o hidrocarbonoso
en mezclas de gas de sintesis, procedimientos que pueden
incluir también el empleo opcional de uno o mis carbonatos
inorgénicos (tales como piedra caliza o dolomita) wu Sxidos

inorgénicos que reaccionen quinicamente con cualesquiera
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contaminantes que contengan azufre de tal modo que los mis-
mos puedan separarse de las mezclas de gas de sinfesis re-
sultantes; la disociacidn parcial de hidrocarburos'y mate-
riales hidrocarbonosos en compuestos de peso molecular in-
ferior; la pirdlisis parcisl de hidroc~rburos saturados en
hidrocarbiros insaturados, tales como etileno, propileno y
acetileno; la conversidén de materias orgénicas de desecho,
tales como fango de aguzs de alcantarillado o subproductos

que conbtengan lignina, en un gas combustible; la desulfura-

~¢idn completa o parcial de materiales de alimentacidén hi-

drocarbonosos que contengsn azufre, la reduccidn de menas

de minerales o compuestos inorginicos a un estado de valen-

cia inferior con hidrdgeno. carbono, gas de sintesis, u
otro agente reductor; y la reaccidn parcial o complefa de
un elemento o compuesto inorgdnico con un material carbono-
so para formar el carburo inorginico correspondiente.

8i se desea, pueden utilizarse uno © mis cata-
lizadores en tales procedinmicntos dé reaceidén quimica a
temperatura elevada para acelerar la reaccidén o para alte-
rar su curso a una secuencia de renccidn desesda. B5i tales
procedimientos implican sust-ncias reaccionantes carbonosas
o hidrocarbonosas, la adicidén de un catalizador apropiado
al sistema puede utilizarse para favorecer la formacidn de
radicales libres, iones carbonio o carbaniones para influir

en ¢l curso de la reaccidn,

23-9-75 - 91 -



10

15

20

25

Por supuesto, no existe ningin conjunto de
condiciones de funcionamicnto que sea dptimo o apropiado
para todas las reacciones que pueden llevarse a cabo en
el reactor de pared flulda. Las condiciones de funciona-—
miento, tales como temperaturas, presiones, caudales de
alimentacidn, tiempo de permanencia en el tubo del reac—
tor, y velocidades de enfriamiento, pueden variarse para
adaptarlas a los requisitos de la reaccidén particular que
se esté llevando a cabo. A modo de ilustracidn, entres los
factores que influyen en los productos de la pirdlisis de
un hidrocarburo se encuentra la temperatura a la que se
calienta el hidrocarburo y el periodo de tiempo durante
el cual se mantiene aquél a dicha temperatura. Es sabido,
por ejemplo, que el metano tiene que calenbtarse a éproxi—
madamente 123220, con objeto de producir acetileno. Da
formacidn de etileno a partir del etano comienza a una
temperatura mis baja, aproximadamente a 8299C. Zn un pro-
cedimiento tipico paré pirolizar hidrocarburos, se produ-
cen acetileno, etileno, hidrdgeno, negro de humo, y acei-
tes hidrocarburados. Tiempos de reaccidn del orden de wun -
milisegundo maximizan por lo generél el rendimiento de
acetileno, dndo que tiempos de reaccidén mayores que un mi-
lisegundo favorecen en general la produccidn de etileno y
otros productos 2 expensas del acetileno, mientras gque los

tiempos de reaccidn menores que un milisesundo reducen jeleln
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regla general los rendimientos tante en etilenoc cono en
acetileno. Temperaturas muy elevadas, por ejemplo supe-
riores a 1648,99C, favorecen en general la produccidén de
negro de humo e hidrdgeno a expensas de acetileno y eti-
leno..Los tiempos de reaccidn en los reactores de pared
fluida de la invencidn pueden disminuirse acortando el
tubo del .reactor y aumentando el cauvdal de las sustancias
reaccionantes que se introducen en el tubo del reactor.
Para tiempos de reaccidn muy cortos, puede ser ventajoso
mezclar un blanco absorbedor de la radiacibn, tal como
negro de humo, con las sustancias reaccionantes con obje-
to de favorecer un acopiamiento eficiente entre la co~
rriente de sustancias reaccionantes y la radiacidn térmi-
ca procedente de la pared del tubo y facilitar asi el

calentamiento ripido de las sustancias reaccionantes.

Los ejemplos que siguen son ilustrativos de
la facilidad con que pueden llevarse a cabo diversos por-
cedimientos de reaccidn quimica a temperatura alta en
reactores de pared fluida de acuerdo con la invencidn. In
todos y cada uno de estos ejemplos, se utilizd el reactor
de pared fluida para temperatura elevada previamente ilus-

trado por las FIG3., 24 a 6, para llevar a cabo la reaccidn

\O
AN
H
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,de slta temperatura particular. E1l tubo 61 del reactor
era un tubo de grafito poroso de 90 cm de longitud que

tenia un didmetro interior de 7,5 cm y un didmetro exte-
rior de 10 cm, siendo el radio medio de poro 20 micras.

El tubo poroso estaba alojado en un recipiente de presidn
70 de acero, que tenia un didmetro de 25 cm. El tubo 61
del reactor se calentd por medio de electrodos de caﬁbono
100a a 1COf, los cunles estnban dispuestos en el interior
de la chmara de sobrepresidén 85. La pantalls térmica 120,
localizada también en el interior de la cémara de sobre-
presidén 85, estaba hecha de molibdeno. Un collar 124 refri-
gerado por agua estaba localizado adyacente 2l extremo de
salida del tubo 61 del reactor para enfriar los productos
de reaccidén formados por acoplamiento de radiacidén. Des-
pués de haber llevado a cabo cada ejemplo continuamente
durante diversos periodos de tiempo, se inspecciond el tu~
bo 61 del reactor en cuanto a la scumulacidn de negro de
humo u otros materiales. No se encéntré‘material algu-

no.

EJEMPLO T
DISCCIACION TERKICA DEL METANO

Se realizaron una serie de ensayos para deter-

minar .la efectividad del reactor .de paféd fluida en 1la di-
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;sociacidén térmica del gas natural a diversos caudales de

alimentacidn y diversas temperaturas de reszccidn. En to-
dos y cada uno de estos ensayos, se introdujo hidrdgeno en
la cémara de sobrepresidén 85 a través de la entrada 8% y se
forzd a través del tubo poroso 61 del reactor para que pe-
netrase en la clmara del reactor a un caudal constante de
141,5 litros normales/minuto. Se ajustd la corriente que
pasaba por los electrodos 100a - 100f a fin de establecer
la temperatura del tubo del reactor entre 12602 y 1871,19eC,
medida con un pirbémetro Sptico. Bl ges natural, constitui-
do por mis de 95% de metano y siendo el resto ebtano y pro-
pano, se introdujo en el reactor a través de la entrada 91
a diversos caudales comprendidos entre 28,% y 141,5 litros
normales/minuto. Se introdujo en el reactor una pequeiia
cantidad de negro de humo al mismo tiempo a través de la
entrada 121 con objeto.de que sirviera como blanco absor-
bente con el fin de iniciar la disociacidén piroliticz.
Una vez que hubo comenzado la disociacidn, no fué necesa-
rio afiadir negro de humo ndicilonal para mantener la reac-
cién. Un humo negro y denso brotd por el extremo de salids
del tubo del reactor, encontrindose que estaba constituido
por negro de humo e hidrdgeno. Las particulas del negro de
humo eran extremadamente finas y dificiles de filtrar. Por
pulverizacidn de agua en la corriente efluente inmedista-

nente por debajo del extremo de salidas del tubo 61 del resac-
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ytor, fué posible aglomerar las particulas de negro de humd
y recogerlas sobre un filtfo de tela para polvo fino. En
la Tabla I se indica el porcentaje de disociacidn 2 diver-
sos;caudales comprendidos entre 28,% y 141,5 litros nor-
mal;s/minuto.y a temperaturas de disociacidn comprendidas
entre 12602 y 1871,19C, determindndose la fraccidn de me—
tano disociada por medida de la conductividad térmica del
gas efluente después de filtrar las particulas de negro de

humo de la muestra.

TABLA T

FORCENTAJE DE DISOCIACION A DIVERSES CAUDALES Y TEMPEDATURAS

Temperatura
Sgégi?gg%a— Caudal (litros normales/minuto)
28,3 56,6 84,9 113,2 141,5

12602 86 66 60 5i
1371,12 - 89 79 72 68 63

. 1482,20 91,5 8% 78 74,5 70,5
1593,3%¢9 - %4 88 8it,5 . 82,0 29
1648,9¢ 95,5 91 88,5 86 83,5
1704, 12 97 o4 92,5 91,0 89,5
17602 98,5 98,5 98,5 98,5 98,5
1815, 59 100 100 100 100 . 100
1871,12 100 100 100 100 100
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EJEMPIO IT
DISCCIACTION TERMICA DE HIDRCCARBUROS LIGUIDOS

j Se 1levd a cabo una serie de ensayos para de-
terminar la efectividad del reactor de pared fluida en la
disociacién térmica de hidrocarburos liquidos. Se empled
hidrégeno como gas de proteccidn, a un caudal constanbe
de 141,5 litros normales/minuto. Los hidrocarburos 1iguie-
dés seleccionados para las series de ensayos fueron desti-
lados tipicos obtenidos a partir de petréleo crudo e in-
cluian nafta (punto de ebullicidn 37,82 a 9%,39C); quero-
seno-diescl (punto de ebullicidn 104,40 a 176,72C); gzsoil
(punto Ge ebullicidn 176,72 a 315,69C); y aceite residual
vy asfalto (punto de ebullicién mayor que 315,69C). Los re-
sultados de estos ensayos fueron los siguientes:

A, NAFTA, Una corriente de nafta, a una tem~
peratura aprozimadas de 272C, se introdujo como alimenta-
cidn en el tubo 61 del reactor a un caudal de C,19 litros
por minuto a través de la entrada 121. La temperatura del
tube del reactor se mantuvo a 1871,12C, La nafta pura pé-
sé a través del reactor inafectada, siendo aparentemente
transparente a la radiacidn térmicarque emanaba del tubo
del reactor incandescente. La nafta se hizo luego opaca

mezclindola con 0,1% en peso de negro de humo finamente

dividido. Cuando se introdujo esta mezcla opaca en el
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 reactor como en el caso anterior, se observd un acopla-
miento excelente con la radiacidén térmica. Por la salida
del tubo del rezctor brotaron negro de humo e hidrégeno.
Un andlisis del gas producido con unz célula de conducti-
vidad térmica, demostrd que el mismo contenia mis de 98%
en moles de hidrégeno, lo que indicaba que-la disociacidn
habia sido casi completa.

B. QUEROSENO-DIESEL, Se mezcld queroseno-die-

sel con 0,1% en peso de negro de humo y se introdujo luego
como alimentacidn en el reactor de pared fluida a un cau-
dal de 0,19 litros por minuto. El tubo del reactor se man-
tuvo a 1871,19C. El queroseno-diesel se disocid en negro
de humo e hidrégeno. Las medidas de conductividad térmica
indicaron que ei‘gas efluente estaba constituido por mis
de 98% en moles de hidrdgeno.

C. GASCIL. Se introdujo gasoil mezclado con
negro de humo en el reactor de pared fluida a un caudzal de
0,19 litros por minuto. Cusndo se mantuvo el tubo del reac-
tor a 1871,19C, el gaséil se disocid en negro de humo e hi-
drégeno, y cuando éste Gltimo se separd del negro de humo,
se encontrd que estaba constituido por 98% en moles de hi-
drégeno puro, basado en medidas de conductividad térmica.
Cuando la temperatura del tubo del peactor se rebajd a
1537,89C, el efluente del reactor cambid desde un humo ne-

gro denso a una niebla gris clara, lo que indicaba que a la
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itemperatura de reaccidn el gasoil se disociaba sélo par-
cialmente, probablemente en fracciones de hidrocarburos
més ligeros y una pequefia cantidad de carbono.

D. ACEITE RESIDUAL Y ASFALTO. Se introdujo

en el reactor de pared fluida aceite residual que conte-
nia asfalto, a un caudal de 0,19 litros por minuto, diso-
ciéndose por completo en negro de humo e hidrdgeno cuando
el tubo del reactor se mantuvo a 1871,1°2C, El anilisis de
conductividad térmica del componente gaseoso de la co-
rriente efluente indicd que esta estaba constituida por

més de 98% en moles de hidrdgeno.

EJEMPLO ITIT
DISOCIACTON TERMICY DE LA HULLA

Se analizd una muestra de hulla grasa de Utzh,
encontrandose que contenia 0,58% en peso de azufre y 8,554
en pesc de cenizas. Se pulverizd la hulla hasta pasar por
un tamiz de 297 micras de abertura y se introdujo como
alimentacidn en el reactor a aproximadamente 15,88 kg por
hora. EL tubo 61 del reactor se mantuvo a 1648,382C y se
protegid con una capa de proteccidn de nitrégeno, que se
hizo pasar a través de la pared porosa a un caudal de 141,5
litros normales/minuto. La hulla se disocid en negro dz hu-

mo, productos gaseosos, y un coque ligero.
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Ll negro de humo se diferenciaba del produci-
do en el Ejemplo L por el hecho de que las particulas
eran suficientemente grandes para poderse filtrar sin
adicidén de agua. Se encontrd que el negro de humo conbe-
nia 8,63% en peso de cenizas y 0,54% en peso de azufre.
E1l producto gaseosc era una mezcla de hidrdgeno y nitré-
geno (el Gltimo, procedente del gas de proteccidn), cue
contenia sdlo 0,02% en moles de azufre, el cual estaba
pfesente en forma de sulfuro de hidrdgeno.

Aproximadamente el 62% en peso del material
de paftida se convirtid en coque. Este coque era extrema-
damente ligero y pdrgso; su densidad era sélc el 35% de la .

\
densidad de la_hulla\a partir de la cual se habia obteni-
do. Recién preparado, el coque se oxidaba esponténeémente
al aire para convertirse en cenizas en menos de 12 horas,
lo que indicaba que tenia una elevada actividad superfi-

cial. Cuando se dejd permanecer el coque a la temperabura
ambiente en una atmésfera de nitrdgeno durante la noche,
no se observs evidencia alguna de actividad superficial y
no se oxidéreSponténeamente cuando se expuso subsiguiente-~
mente al aire, IEl exanmen microscépico del coque demostrd
que el mismo estaba constituido por gldbulos esféricos hue-
cos y de pequefio tamafio de una susbancia semejante al vi-
drio. El anflisis quimico indicd que el coque contenia

8,27% en peso de cenizas y-0,70% en peso de azufre.
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\ EJEMFLO IV

RLFORNMACTION CON VAPOR DE AGUA Y GASIFICACION DE LA HULLA

Una muestra de hulla procedente de Carbon
County, Utsh, que contenia cenizas con un contenido eleva-
do de caliza, se analizd y se encontrd que contenia 0,60%
en peso de azufre. Se pulverizd la hulla hasta que pasd
por un tamiz de 297 micras de abertura y se introdujo como
aiimentaoién en el reactor a aproximadamente 4,74 kg por
hora. Se introdujo simultineamente en el reactor vapcr de
agua a una temperatura de 121,12C y a un caudg}'de 9,07 kg
por hora. El tubo 61 del reactor se mantuve a 1871,18C 3
se protegid mediante una capa protectora de hidrdgeno que
se hizo pasar a través de la pared porosa a un caudal de
141,5 litros normales/minuto. Se observéd que brotaba un
vapor blanco ¥y denso por la salida del reactor. No se ob-
servd evidencia alguna de que se hubiese producido canti-
dad alguna de negro de humo o de nihgﬁn'otro residuo pesa-
do. No se encontrd cantidad slguna de ceniza ni ofro mate-—
rial sblido en la tolva localizada directamente bajo la sa-
lida del tubo del reactor, lo que indicaba que la totalidsd
del residuo sdlido contenido en la hulla habia sido arras-
trada en el producto gaseoso.

Los productos sélidos se separaron de la ¢o-

rriente efluente por filtracidn y el gas remanente se secd
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santes de ser analizado con un espectrémetro de masas. Los

resultados del andlisis, despreciando el alre, son COmo
sigue (dindose las concentraciones en porcentajes en mo-
les): Nitrégeno (0,051%); mondxido de carbono (7,563%%);
sulfuro de hidrdgeno (no se observd cantidad alguna); di-
sulfuro de carbono (no se observé cantidad- alguna); did-
xido de carbono (0,277%); hidrégeno'(89,520%); metanc
(1,537%); otros hidrocarburos, tales como benceno, aceti-
leno, ebtec. (1,253%).

El producto gaseoso de esta resccidn es ade-
cuado comd combustible. Ademéds, no se observd conponente
alguno que contuviese azufre en el anili ié:/;ﬁn cuando
el espectrémetro de masas ers capaz/ﬁg/giteotar compuestos
de azufre en coﬂcentraciones tan bajas como 10 partes por
millén. Bsto indicaba que practicamente la totalidad del
azufre inicialmente presente en la hulla habia sido rete-~
nida en las particulas sdlidas que se separaron por fil-

tracidn de la corriente efluente.

EJEMPLO V
REFORMACTION CON VAPOR DE AGUA Y GASIFICACTON DI ESQUISTO

BITUMINOSO

Una muestra de esquisto bituminoso de Green

River, obtenida de un yacimiento préximo a Rifle, Colora-
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+do, se pulverizd hasta hacerla pasar por un taniz de 149
‘micras de abertura. La muestra se analizd para determinar
los diversos materiales carbonoscs presentes en el esquis—
to bituminoso. Cloruro de metileno a la temperatura am—
bieﬁte extrajo 0,93% en peso del esquisto. La muestra sc
analizd plteiiormenﬁe por éalentamiento de una porcidn de
ella al aire y observacién de la pérdida de peso en fun-
cidén de la temperatura. Los resultados de tal andlisis

ulterior fueron como sipgue:

Intervalo de Pérdida de

temperatura, peso, % Obscrvaciones

209 "=-5008C 11,60 Destilacidén de mate-
rias volatiles

5002 - 7802C 2,50 Oxidacidn de carbono.

7802 ~ 12009C 12,00 Descarboxilacidn de

CaCO3

A partir de estas determinaciones se estimé que el esguis~
to bituminoso estaba compuesto por 15% en veso de materin
orgdnica y 27,%% en peso de piedra caliza como CaCOB. Bl
57,7% en peso restante se supuso que era material sili-
ceo.,

La muestra pulverizada se introdujo en el reac..
tor a una velocidad de 17,24 kg por hora. Simultineamentec

se introdujo como alimentacidén al reactor vapor de agud a
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,Un caudal aproximado de 9,07 kg por hora. EL vapor de

agua se cncontraba a una temperatura de 121,19C a la en-~

trads del reactor. Se mantuvo el tubo a una temperatura
de 1704,49C, e hidrégeno, inyectado a travéds de 1a pared
porosa a un caudal de 141,5 litros normales/minuto, sir-
vid como gas de proteccidén. Un vapor blanco como el vapor
de agua brotdé por el extremo de salida del tube. La tem—
peratura de esta corriente de vapores se encontrd que era
521,19C inmediatamente debajo de la salida del reactor,

Se produjo tembién un material sdlido de ce-
nizas que cayd en la tolyélsituada bajo el tubo de reac-
tor, Las cenizes estaba#/constituidas principalmente por
bolitas de vidrio fundidg de diversos colores. Se analizd
este material pars deterﬁinir su contenido en materia car-
bonosa residusl pulverizéndoia‘y realizando el mismo ani-
lisis de pérdida de peso en funcidn del czlentamientoc rea-
lizado sobre el esquisto bituminoso original., Wo se obser-
vé pérdida de peso alguna por calentamiento desde 5C0¢ a
7809C, lo que indicaba que nada de la materia orgénica pre-
sente en el esquisto original habia_quedado en el mabterial
que constituia las cenizas. Se observé una pérdida de peso
del 14% por calentamiento de las cenizas s61idas desde
78020 hasta 1200¢C, lo que indicaba que la mayor parte del
carbonato de calcio presente en la muestra original guedaba

en las.cenizas y que algo de este.carbonato de calcio habia
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'sufrido descarboxilacidn durante la reaccién. El trata-
niento de las cenizas con HC1 0,1 N dib como resultado
el desprendimiento de sulfuro de hidrégeno y didxido
de ?arbono, lo que indicaba que cualquier cantidad gde
azufre que hubiese estado presente en la muestra origi~
nal se ehcontraba tambidn al menos en parte en las ceni-
zas.

El componente gaseoso del efluente del reac-
tor se secd y se analizd a continuacidn con un espectrd-
metro de masas. Los resultados expresados en moles por
ciento, fueron como sigue: hidrégeno (87,86%); metano
(0,74%); acetileno (0,0ﬁ%i; etileno (0,39%); nitrdgeno
(1,24%); mondxido de qgfpéno (8,70%); hidrocarburos mez-
clados (0,04%); didxido de carbono (0,016%); benceno
(0,016%); tolueno (0,002%); y sulfuro de hidrégeno (menos
de 0,0005%). Este gas es adecuado para uso como combussti-

ble pobre en azufre.

EJEMPLC VI
REFORMACTON CON VAPOR DE AGUA Y GASTIPICACTON D& FANGOS DR

ATCANTARITIA S

Una muestra de fangos de alcantarillado acti-~
vados, constituida por desechos humnnos desecados mezcla—

dos con aglutinante de arcilla silicea y nodulizada a un
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\ tamafio de particula de aproximadamente 2 mm, se analizd

y se encontré que tenia la composicién siguiente (expre-
séndose las concentr-ciones en porcentajes en peso): car-
bono orginico (33,21%); hidrégeno orginico (4,38%); ni-
trogeno orgénico (6,04%); azufre orginico (0,2%%); agua
(6,14%); y residuo inorgéﬁico (50%) .

Se introdujo el fango en el reactor a un rit-
mo de 24,49 kg por hora. Se afladieron en total 11,34 kg.
Se introdujo simultaneamente en el reactor vapor de agua |
a 121,12C a un caudal de 24,95 kg por hora, que era apro-
ximadamente el doble de la cantidad estequiométrica para
la reaccidn del gas de agua. Se inyectd hidrdgeno a través
de la pared porosa a un caudal de 141,5 litros normales/
minubto. La temperatura del reactor se mantuvo en 2665,690.

Los productos de la reaccidn consistian en una
niebla blanca y densa, y un residuo sélido. E1 residuo, que
se recogid en un colector situsdo bajo el tubo del reac-
tor, pesaba 6,80 kg y correspondia al 60% en peso de los
fangos activados. El residuo tenia la composicidn siguien-
te (expreséﬁdose las concentraciones en porcentajes en
peso): carbono orgénico (12,88%4); ﬂidrégeno orgénico (1,69%);
nitrégeno organico (2,34%); azufre organico (0,37%); agua
(trazas); y residuo inorginico (83%).

Unz porcién del efluente de vapores proceden—

tes del reactor se condensd en un colector de nitrdgeno
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:+ liquido. La muestra recogida en el colector se 1levd a la

temperatura ambiente y se encontrd que tenia componentes
liquidos y gaseosos. EL punto de ebullicidén del 1{iquido
era 1OQQC, lo que indicsba que era agua. E1 componente
gaseoso, que era adecuado para uso como combustible pobre
en azufre, se analizd con un espectrdémetro de masas y un
cromatégrafo de gases, encontrndose que tenfa la composi-
cibdn siguiente (expresindose las concentraciones en por-
centaje en moles): hidrdgeno (60,933%); amoniaco (0,0005%);
metano (1,320%); agua (0,083%); acetileno (0,46%%); etile-
no (0,304%); etano (0,102%); cianuro de hidrdgeno (0,281%);

nitrégeno (0,990%); mondxido de carbono (34,122%); oxige-

~no (0,0005%); argdn (0,0078%); buteno (0,175%); butano

(0,026%); dibxido de carbono (0,996%); benceno (0,100%);
tolueno (0,019%); sulfuro de hidrdgeno (0,0005%); y diciand-
geno (0,008%).

EJEMPIO VII
PIROLISIS PARCIAL DE GASOIL

Para demostrar el uso del reactor de pared
fluida en la pirdlisis parcial de destilados de petrdleo,
se pirolizd parcialmente un producto base para lubricantes
ligeros o "gasoil". Lste destilado de petrdleo particular

se caracterizaba por el siguiente andlisis de destilacidn:
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. Temperatura (9C) % Destilado

78,9 0
200,0 10
220,0 20
230,0 30
250,0 10
270,0 50
277,8 60
277,8 70
280,0 80
280,0. B 90

El gasoil se introdujo en el tubo del reactor en forma de
una niebla por atomizacidn del mismo a través de una bo-
gquilla de nebulizacidén. Se empled hidrdgeno como gas de
atomizacidn, asi como para formar la pared fluida. Adi-
cionalmente, se introdujo hidrdgeno en el extremo de en-
trada del tubo del reactor a través de una entrada de gas

de barrido para arrastrar la niebla de gasoil a lo largo

_ del tubo.

El tubo del reactor se calentdé inicialmente a
1871,1eC, infroduciéndose aproximadamente 141,5 litros‘
normales/minuto de hidrégeno en la camara de sobrepresién
para formar la pared fluida, e introduciéndose aproximada-

mente 141,5 litros normales/minuto de hidrogeno por la en-

25-9-75 ~ 108 -



10

15

20

25

+trada del gas de barrido. El gasoil se introdujo después

en el tubo del reactor a aproximadamente 0,95 litros por
pinuto, utilizando aproximadamente 141,5 litros normales/
miputo de hidrdgeno para el gas de atomizacidn. La tempe-
ra%ura de la corriente efluente inmediatamente debajo de
la salida del reactér se ajusté a aproximadamente 43890,
rebajando la temperatura del tubo del reactor a 1426,7eC,
Antes de que se tomaran las muestras, se dejd tiempo para
gue se estabilizase el reactor en estas condiciones de
funcionamiento,

. Las muestras de la corriente efluente se ra-
cogieron por tres métodos, a.saber (1) haciendo pésar una
porcidn de la corriente efluente a través de un culector
con nitrégeno liquido y recogiendo una muestra por conge-
lacién de la misma; (2) recogiendo muestras gaseosas de
la corriente en una posicidn situada aguas abajo del co-
lector de nitrégeno liquido; y (3) haciendo pasar una por-
cidn de la corriente a travéds de un condensador refrigera-
do con agua y recogiendo una fraccién liquida. Se dejé que
el material recogido en el colector de nitrdgeno liquido
Se calentase a aproximadamente 102C, y se recogieron des—
pués muestras de las fases liquida y vapor de este mate-
rial a esta temperatura.

El 1iquido recogido en el condensador enfriado

por agua se caracterizaba por el anilisis de destilacidn
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1 siguiente:

Temperatura (2oC) % Destilado
j 125¢ 0
, . 2550 : 10
283,90 , 19
3108 29
3259 38
326,10 18
342,20 o8
352,29 67
366,12 ‘ 77
372,22 87
390,08 95

La muestra en fase liguids recogida en el colector de ni-
trégeno liquido se secd para separar el agua, y se anali-
zd después, encontrindose que contenia xileno, estireno,
tolueno, benceno, pentano, pentadieno, ciclopentadieno,
buteno, butadieno, propileno, metil-acetileno, metil-naf-
taleno, naftéleno, e hidrocsrburos de peso molecular su-
perior. El cbmponente gaseoso del material recogido en el
colector de nitrdgeno liquido se secd y se analizd con un
espectrémetro de masas y un cromatdgrafo de gases. Des-

pués de efectuar correcciones por la presencia de aire,
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, se encontré_que dos muestras de este componente gasecso
tenian la composicidén media siguiente (expresdndose las
concentraciones en porcentajes en moles): hidrdgeno
(88,23%); metano (4,62%); etileno (3,09%); propileno
(1,22%); acetileno (0,55%) etano (0,41%); buteno (0,36:5);
benceno (0,35%); butadieno (0,%1%); didxido de carbono |
(0,14%); pentadieno (0,13%); penteno (0,13%); propanc
(0,12%); monéxido de carbono (0,12%); ciclopentadieno
(0,10%); metil-pentadieno (0,06%); ciclohexano (0,03%);
butano (0,03%); metil-acetileno (0,02%); y tolueno
(0,02). |

EJEMPIO VIIT

REFORMACTON PARCIAL CON VAPOR DE AGUA DE GASOIL

Un gasoil idéntico al utilizado en el Ejemplo
VII se reformé parcialmente con vapor de agua en el reac—
tor de pared fluida en dos operaciones gustancialmente
idénticas. En cada una de estas operaciones, el gasoil se
introdujo en el reactor en forma de una niebla por atomi-~
zécién del mismo en una boquilla de nebulizacidén. Se em—
pled hidrdgeno como capa de fluido de proteccidn, como
gas de barrido, y como gas de atomizacidn a un caudal de

aproximadamente 141,5 litros normales/minuto para cada fi-

nalidad.
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. En ambas operaciones, el tubo del reactor se
calenté inicialmente a 1815,69C, introduéiéndosé hidrége-
no en la entrada de gas de barrido y en la cémara de so-
brepresidén a aproximadamente los caudales a utilizar en
la operacidn. Se introdujo después en el reactor el
gasoil a aproximadamente 0,95 litros por minuto junto con
vapor de agua a aproximadamente 1,8l kg por minuto, lo
que correspondia a una proporcidn molar de carbono a va-

por de agua de aproximadamente 1,0:1,6. Bajo la carga

térmica del gasoil y el vapor de agua, la temperatura del

. reactor descendié a 1593,39C. La temperatura de la co-

rriente efluente inmediatamente debajo de la salida era
aproximadamente 4542C, Se recogieron muestras Yy se trata-
ron de la misma.manera que en el Ejemplo VII.

El liquido recogido en el condensador enfriado
con agua en la primera operacidn se caracterizaba por el

analisis de destilacién siguiente:
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Temperatura (2C) % Destilado '

2502 0]
3052 10
5252 20
/ 3352 30
" ) 3358 ' 40
343,99 50
356,10 60
362,29 70
362,22 80
380,00 90

En la segunda operacién, una ﬁuestra del componente ligui-~
do recogida en el colector de nitrdgeno liquido se calenw
6 a 102C, se secd a continuacidn para eliminar el agua,

y luego se analizd cualitativamente. Se encontrd que la
muestra resultante contenia tolueno, benceno, penteno,
pentadieno, ciclopentadieno, buteno, buﬁadieno,‘naftaleno,
xileno, estireno, e hidrocarburos de peso molecular supe-
rior. La porcidn de la muestra original procedente del co-
lector de nitrdgeno liquido que era voldtil a 10°C, se se-
cd y se analizd con un cromatdégrafo de gases y un espectri-
metro de masas, encontrindose que tenia la composicidén si-
guiente despuds de corregir por la presencia de aire (ex~

preséndose las concentraciones en porcentajes en moles):
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etileno (%6,85%); propileno (23,22%); acetileno (8,56%);
etano (7,99%); hidrdgeno (4,41%); butenc (4,41%); buta-
dieno (3,50%); propano (2,47%); metano (2,10%); metil-ace-
tileno (1,98%); benceno (1,56%); pentadieno (0,62%); pen—
tené (0,629; ciclopentadieno (0,49%); dibxido de carbono
(0,37%); butano (0,25%); metil-pentadieno (0,25%); ciclo-

hexano (0,13%); y tolueno (0,0%@.

EJEMPLO IX
DISOCIACION TERMICA DYEL SERRIN DE MADERA

Serrin de madera,- un subproducto tipico que
contiene lignina, se disocid térmicamente en el tubo 61
del reactor a una temperatura de 1871,12C, mientras que se
hizo pasar hidrégeno a través de la pared porosa del tubo
a un caudal de 141,5 litros normales/minuto. Se introdujo
el serrin de m~dera como aliment=cidén en el reactor a una
velocidad de aproximadamente .22,68 kg por hora. Los pro-
ductos de la pirdlisis estaban constituidos por negro de
humo finamente dividido similar al producido por la disocia-
cidén de metano, productos gaseosos procedentes de la diso-
ciacibén de los compuestos volatiles, y un carbdn residual

de textura porosa en el que la estructura fibrosa de l3 ma-

dera original estaba esencialmente intacta.

EJEMPIO X
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ABRASIVOS DE CARBURO DE SILICIO A PARTIR DE SILICE

Arena de siiice,'que tenfa una distribucidn

de tamafios de particula comprendida dentro del intervalo
de 297 a 149 micras, se introdujo en el tubo 61 del reac-
tor a través de la entrada 121 a un ritmo de 4,54 kg por
hora. Se afiadib simultéineamente metano al tubo del reactor
a través de la entrada 91 a un caudal de 28,3 litros nor-
males/minuto. La temperatura del tubo del reactor se mantu-
vo a 1871,19C. Se inyectd nitrogenc en el tubo del reactor
a través de la pared porosa a un caudal de 141,5 litros
normales/minuto para formar la pared fluida. Un material
en polvo cayé del tubo del reactor y se recogié en una tol-
va situada bajo el mismo.

El producto en polvo era suficientemente abrasi-
Vo para rayar fé4cilmente el vidrio, lo gque indicaba que
aquél contenia carburo de silicic. Un examen microscdpico
del polvo realizado después, demostrd que estaba constitui-
do por esferas de didxido de silicio recubiertas con un re-
vestimiento compuesto de carbono smorfo y laminillas delga-

das de carburo de silicio cristalino.

EJEMPIO XT
RODUCCION DE CARBURO DE ALUMINTO

Se prepard una mezcla estequiométrica de polvo
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‘de aluminio y carbono elemental para la reaccidn antici-

- pada:

4 A1 + 3C ——mo A1405 (1)

Se introdujo esta mezcla en el reactor a una velocidad de
aproximadamente 4,54 kg por hora. El tubo 61 del reactor
se mantuvo a 1871,19C, y se hizo pasar hidrdgeno a través
de la pared porosa del tubo del reactor a un.caudal de
141,5 litros normales/minuto. La resccidn produjo un mate—
rial amorfo de color gris pardo, que se recogid en un co-

lector situado bajo el tubo del reactor. Una muestra del

. producto gris pardo se mezcld con HC1 0,1 N. Se despren-

dié un gas que ardia con la llama amarilla caracteristica
del metano, lo que indicsba gue se habia producido la reac-

cidén siguiente entre el producto y el &cido clorhidrico:
A1403(s) + 12 HC1(aq) —> 3 CH,(g) + & AlGlB(aq) (2)

La muestra se disolvidé por completo en el 4cido clorhidrico,
produciéndose una solucidén clara. Como el carbono elemental
ubilizado como materia de partida es insoluble en HCL O,1
N, esto indicaba que el aluminio y el carbono habian reac-
cionado cuantitativamente en el reactor de pared fluida pa-

ra formar carburo de aluminio.
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\ Para comprobar la factibilidad de la produc-

cidn de éarburo de aluminio en el reactor de pared flui-
da a partir de cloruro de aluminio y carbono, se puso
AlC?B anhidro en un crisol de carbono y se calentd haste
que'sublimé aquél. El vapof de cloruro de aluminio se mez-
cld en una oorriente.de hidrdégeno, y la corriente resul-
tante se hizo pasar luego sobre un lecho de negro de hu-~
mo. Se enfocd una limpara de imagen de arco sobre la su-
perficie del lecho de carbono y se calentd un Area del le-
cho a 998,99C, temperatura que se midid con un pirdmetro
optico. Se formaron pequefios cristales de color anaranja-
do inmediatamente aguas abajo'de la zona calentada, lo que
indicaba que el cloruro de aluminio habia reacciorado con
carbono e hidrdégeno para producir carburo de aluminio y
cloruro de hidrégeno de acuerdo con la reaccidn siguien-

te:
/s Alc:L3 +3C + 6Hy—> A1403 + 12 HCl (3)

Cuando los cristales de color anaranjado se afiadleron a
HC1 0,1 N, se disolvieron aquéllos y se desprendidé un gas
que ardid con la llama amarilla caracteristica del meta-

NOo.

Dado que este procedimiento simulaba lo que

podia suceder en el reactor de pared fluida por reaccidn
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.del cloruro de aluminio con carbono e hidrégeno (produci-

dos por disociacidén térmica de un hidrocarburo £aseoso o
liquido), esto sugiere un nuevo enfoque para la fabrica-
cién de metano por (1) reaccidn de cloruro de aluminio
congun material hidrocarbonoso poco costoso para formar
carburc de aluminio y cloruro de hidrdgeno, y (2) enfria-
miento brusco del producto de la reaccidn en agua de tal
modo que el Acido clorhidrico acuoso resultante hidrolice
ei carburo de aluminio para producir metano y cloruro de
aluminio que, a su vez, puede recircularse al procedimien—

to.

EJEMPLO XTI
REDUCCION DEL OXIDO FERRIGCO CON HIDROGENO

Pgara demostrar la utilidad del reactor de pa-—
red fluida para la reduccién de menas metdlicas, se intro-
dujo 6xido férrico puro (pasado por un tamiz de 149 micras
de abertura) como alimentacidn al reactor a un ritmo de
15,92 kg por hores al mismo tiempo que se hacia pasar hi-
drdégeno a través de la pared porosa_a un caudal de 141,5
litros normales/minuto. E1 hidrégeno servia, por lo tanto,

para formar la pared fluida y como agente reductor del &xi-

do de hierro. El tubo del reactor se mantuvo a una tempera—

- tura de 1871,19C, medida por enfoque de un pirdmetro dptico
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. sobre la pared interior incandescente del tubo. Se encon-

trd que la temperatura de las sustancias reaccionantes
en el tubo del reactor era de 15102C, medida con el pi-

rémetro dptico. Se produjo un polvo gris que se recogid

én la tolva situada bajo el tubo del reactor. La tempera-
tura de la corriente efluente inmediatamente debajo de la
salida del reactor se encontrd que era de 3%15,69C,

El producto era polvo de hierro puro, gque ten-

aia a ser pirofdrico a temperaturas de aproximadamente
1499C recientemente preparado. Por observacidén del polvo
con un microscopio se encontrd que el mismo estaba cons-
tituido por particulas esféricas pequefias, lo que indica-
ba que el hierfd se habia encontrado en estado de fusién

durante su paso a través del tubo del reactor.

EJEMPLO XTTIT

DISOCIACION TERMICY DE SULFURO DE HIDRCGENO Y MET.NO

Utilizando el reactor de pared fiuida, se hi-

zo reaccionar sulfuro de hidrdgeno con el carbono formado

in situ por la disociacidén térmica de metano, formindose

asi disulfuro de carbono e hidrdégeno. Se llevaron a czho
operaciones a dos temperaturas diferentes, a saber, a 1&6358C
y a 17609C. En ambos casos, las temperaturas se determina-

ron por enfoque de un pirdmetro dptico sobre las sustancias
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,feaccionantes incandescentes contenidas en el tubo del
reactor, siendo las particulas de carbono procedentes de
la disociacidn del metano los principales constituyentes
incandescentes de la mezcla de reaccidn. Se hizo pasar
hiqfégeno a través de la psred porosa del tubo del reac-
tor a un caudal de 141,5 litros normales/minuto para ser-
vir como gas de proteccidn. Se mezclaron sulfuro de hidré-
geno a un caudal de 9,06 litros normales/minuto y metano

a un caudal de 28,3 litros normales/minuto, y se introdu-

Jjeron en el tubo del reactor. La mezcla de gases se encon-

traba a-la temperatura ambiente al entrar en el tubo del
reactor. Se afiadid un blanco .constituido por negro de hu-
mo para iniciar la reaccidn, aun cusndo una vez que se
inicid la reaccidn, ésta se bastaba a si misma y ya no
era necesario mas negro de humo.

Muestras del componente gaseoso de los produc-
tos resultantes de las dos operaciones se analizaron con
un espectrémetro de masas. Los resultados de los andlisis
se dan en la tabla siguiente, expresandose las concentra-

clones en porcentajes en moles:
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Compuesto Temperatura de Reaccidn

16359C 176020
Hidrégeno 83,974 88,560
Meténo 11,379 6,230
Ace%ileno ) : 1,681 2,281
Btileno ’ : 1,397 1,519
Sulfuro de hidrdégeno - 1,021 0,813
Didxido de carbono 0,296 - 0,160
Disulfuro de carbono 0,216 0,403
Benceno 0,036 0,034

Aunque todos y cada uno de los ejemplos que
anteceden se llevaron a cabe en el reactor de pared
fluida que se muestra en las FIGS. 24~2B, pueden lograr—-
se resultados mejores todavia utilizando el reactor de
pared fluida de las FIGS. 7A-7D, con modificaciones zde-
cuadas (en caso necesario) para la nanipulscidn de mate-
riales de alimentacidn sélidos., Z1 uso de sistemas de
control variable del procedimiento debe permitir que se
alcancen y se mantengan exactamente las condiciones de

funcionamiento éptimas. Si tales sistemas de control ine

corporan un ordenador digital, la plsqueda de las condi-
ciones éptimas de funcionamiento puéde realizorse aubo-

maticamente.
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14-3-77

- REIVINDICACIONES -

Los puntos de invencibn propia y nueva que se

presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pa-

-tentie de Invenciln en Espsfia, por VEINTE afios, son los

que se recogen en las reivindicaciones siguientes:

18.- Un procedimiento de reaccibén quimica a
temperatura elevada, caracterizado por las operaciomes
que comprenden: (i) generar una envolvente anular de un
fluido inerte que es sustancialmente transparente a la
radiacidn dentro de un revestimiento de un material re-
fractario que refleja la radiacidn, comstituyendo el
volumen confinado por el revestimiento una cavidad de
cuerpo negro, teniendo la envolvente una longitud axial
sustancial y definiendo el interior de la envolvente
una cémara de reaccibn; (ii) hacer pasar al menos una
sustancia reaccionante al interior de la cavidad de
cuerpo negro y a través de la cémara de reaccidn a lo
largo de una trayectoria predeterminada sustancialmente
coincidente con el eje longitudinel de la envolvente, es-
tando confinadas las sustancias reaccionantes en el inbe-

rior de la cémare de regccibn; y (iii) dirigir energia

-~ 122 -



radiante de alta intensidad al interior de la clmara de
reaccibén de tal manera que coincida con al menos una por-
cibn de la trayectoria predeterminada de las sustancias
reaccionantes, siendo absorbida suficiente energfa radian-
5 te en el interior de la chmara de reaccidn para elevar la
temperatﬁfa de las sustancias reaccionantes a un nivel re-
querido para inicisr y mantener'la reaccibn quimica de-
seada.
, 22,~ Un procedimiento de acuerdo con 1é reivin-
: 10 dicacién 12, en el que la operacibén de generar una envol-
vente anular de un fluido inerte comprende generar en el
interior de un tubo de reactor en calidad de revestimiento
de material refractario una envolvente anular de un fluido
inerte que es sustancialmente transparente a la energia
15 ¢ radiante para formar una capa de proteccibn para la su-
perficie radialmente interior del tubo del reactor.

32,- Un procedimiento de acuerdo con las rei-
vindicaciones 12 6§ 22, en el que la envolvente anular se
genera en una direccibén generalmente perpendicular al eje

20 de la envolvente y radialmente al interior de la superfi-
cie circunferencial exterior de la envolvente.

4a,. Un procedimiento de acuerdo con las reivin-
dicaciones 18 6 23, en el que se introduce un blanco ab-
sorbente de energla radiante a lo large de la trayectoria de

25 ‘las sustancias reaccionantes antes de la introduccibn de di~
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chas sustancias reaccionantes en el tubo del reactor, siendo
absorbida suficiente enefgia radiante por dicho blanco pa-
ra elevar la temperatura en el nficleo al nivel requerido
para iniciar la reaccibn qgimica deseada.

5.~ Un procedimiénto de acuerdo con la rei-
vindicacibn 42, en el que el blanco absorbente de energila
radiante se desactiva después de iniciarse la reaccibn de-~
seada.

62,~ Un procedimiento de acuerdo con las rei-~
vindicaciones 12 § 22, en el que la energia radiante se
dirige hacia una longitud finita de la trayectoria prede-
terminada de las sgstancias reaccionantes.

72.- Un procedimiento de acuerdo con las rei-
vindicaciones 12 6§ 22, que incluye ademis enfriar los pro-
ductos de la reaccibn y cualesquiera sustancias reaccionan-
tes remanentes inmediatamente después que las sustancias
reaccionantes han salido del tubo del reactor para termi-
nar la reaccién quimica deseada e impedir cualquier otra -
reaccibn quimica indeseable.

8a.,~ Un procedimiento de acunerdc con la rei-
vindicacibn 72, en el que los productos de la reaccibn y
las sustancias reaccionantes remanentes se enfrian median-
te transferencia de calor por radiacifn a una superficie

fria absorbente de energia radiante.

9a,~ Un procedimiento de acuerdo con la rei-
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vindicacibn 72, que incluye ademfs la operacibn de introdu-
cir un blanco absorbente de energia rediante a lo largo de
la trayectoria de las sustancias reaccionantes antes de la
introduccibén de dichas sustancias reaccionantes en el tubo
del reactor, enfrifindose los blances absorbentes inmediata-
mente desbués de ello.

102,~ Un procedimiento de scuerdo con cual-
quiera de las reivindicaciones 12 a 93, en el que hidrocar-

buros o materiales hidrocarbonosos se disocian en hidrb-

gene y negro de humo.

11a.- Un procedimiento de acuerdo con cual-
quiera de las reivindicaciones 12 a 92, en el que hulla,
fracciones de petrbleo, esquisto bituminoso, arenas al-
quitranosas, lignito, o cualquier otro material de ali-
mentacibén carbonoso o hidrocarbonoso se reforma con vapor
de agua para dar mezclas de gas de sintesis qﬁe contienen
monbéxido de carbono e hidrbgeno.

122,- Un procedimiento de acuerdo con la

"réivindicacién 112, en el que se afladen uno o més carbo-

natos u 6xidos inorginicos a las sustancias reaccionantes
para reaccionar quimicamente con los contaminantes que
contienen azufre de tal modo que los mismos puedan sepa-
rarse de las mezclas de gas de sintesis resultantes.
138,~ Un procedimiento de acuerdo con la

reivindicacién 112, en el que hidrocarburos o un material
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hidrocarbonoso se disocian parcialmente para dar compues—
tos de peso molecular inferior.

148,.- Un procedimiento de acuerdo con cual-

guiera de las reivindicaciones 12 a 92, en el gue hidro-

carburos saturados sufren pirblisis parcial para dar hidro--
carburos insaturados.

158,- Un procedimiento de acuerdo con cual-
quiera de las reivindicacionés 12 a 92, en el que mabe-
riales orglnicos de desecho se convierten en un ges com-
bustible.

162,.~ Un procedimiento de acuerdo con cual-

quiera de las reivindicaciones 12 a 92, en el que se

afiade un catzlizador a las sustancias reaccionantes para

favorecer la formacién de radicales libres, iones carbonio
o carbanicnes durante la reaccibn.

172.- Un procedimiento de acuerdo con cual-
quicra de las reivindicaciones 12 a 92, en el que un mabte-

rial de alimentacibdn hidrocarbonecso que contiene azufre

~una desulfuracién completa o parcial.

182.- Un procedimiento de acuerdo con cual-
quiera de las reivindicaciones 12 a 92, en el que meras
minerales o compuestos inorgénicos se reducen a un estado
de valencia inferior con hidrégeno, carbono, gas de sin-
tesies u otro agente reductor.

192, Un procedimiento de acuerdo con cual-
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quiera de las reivindicaciones 1% a 92, en el que un
elemento o compuesto inorghnico se hace reaccionar par-
cial o completemente con un material carbonoso para for-
mar el carburo inorginico correspondiente.

202,- Un procedimiento de reaccidn quimica a
temperatura elevada.,

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

Ista Memoria consta de ciento veintisiete
hojas escrites a mAquina por una sola cara.

Madrid’16mhn13/7
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