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PATENTE DE INTRODUCGION

que por diez arnos para Espafia, se solicita a favor de la Firmma «-
RUHRCHEMIE AKTIEMGESELLSCHAFT, entidad aleszana, residente en « =~

OBERHADSER (REPUBLICA FEDERAL DE ALEMANIA), por : ” PROCEDIMIENTO
PARA SEPARACION DE ¥EGRO DR HUMO DE 1L0S PRODUCTOS DE OXTDAGION
PARCIAL DE HIDROCARBURDS,®
MEMORIA DESCRIPTIVA

Para la favricacién da un gas de sintésis, es decir, de
una mexcla equimolar del mondxido de carbono y del nidrdgeno, par
tiéndose de unas materias primas petroquimicas, se nacen reaccio-
nar, a libre eleccidn, los nidrocarbures como, por ejemplo,el gas
natural, el propano, el gas licuado y la bencina, pero asinismo -
el fuel-0il, el aceite pesado, el alquitrdn y el asfalto, con una
cantidad de oxigeno que es insuficiente para efectuar la completa
combustidn a una llama directa y sin catalizadores. La reaceidén -
s produce, por ragla general, a unas temperaturas de 1.300%C.Asi
COMO A unas presiones de nasta 953 barios, sin embargo, tamdién se
nan aplicado ya al menos en las instalaciones de engayo wnas pre-
siones de hasta 163 barios. Comp productos de la reaccidn se pro-
duce el nidrbgeno, el mondxido de carbono, el didxido de CATDBONO,
el metano y el sulfuro de nidrigeno que bajo las condiciones de -
la reacciln son temmodinimicamente estadles. A pesar de que e —-
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las citadas condiciones de reaceldn, ¢l negro de mumo no constituye
ningln componente de equilibrio, la formaciln de este negro de humo
gin embargo, no puede ser impedida. £n el caso de la transformacildn
del gas natural, la produccidn del negro de humo es minima; en el -
¢ass de los aceites residuales, no obstante, esta produceidn del ne
oro de huno puede ascender al 2 nasta el 4% del contenido en earbono,

fn lo3 procescs que t8cnicamente se llevan a efecto para
ia fabricacidn de un gas de sintesis partiendo de unas materias pri
mas petroquiaicas, los sidrocarburos y el Silgens son precalentados
por separado, a fin de ser introducidos al reactor a trav'es de uno
o bien de vario$ quesadores. En su caso, los quemadores van refrige
rados por agua y permiten una mezcla efectiva y ripida de las pap
tes integrantes de la teaccidn., El gas caliente, a una temperatura
de 1.400 nasta 1.5008C. y que sale del reactor, es enfriado dentro
de una caldera de recuperaciln. A continuacibn, del gas bruto se e
elimina el negro del nunmo por medio de agua. Seguidamente, el gas -
previamente purificado es desulfurado, y el mismo es conducido,en -
su caso, hacia la conversiSm de mondxidoe de carbono. En la purifica
eidn del gas, que se encuentra dispuesta a contimuaciln, se elimi—
nan finalmente, en.una medida considerable, el didxido de carbono,—
el sulforo de nidrSgeno y el oxisulfuro de carbono. En algunos ca—
508 determinados como, por ejemplo, si el gas ha de ser empleado pa=
ra la sintesis del amonfaco, debe ser prevista asimismo una purifi-
cacidn superfina.-

kientras que el negro de huao puedeser eliminado de los -
gases brutos de la afntesis sin ninguna dificultad y sediante un =
simple lavado con agna, se pregentan, sin ewbargo, problemas para -
€l aprovecpaniento posterior de este negro de muao, ante todo para
el retorno del mismo al proceso, 1o que por razones de economia y -
de proteceidn al medio ambiente es deseadle.-

De acuerdo con wn ya conocido procedimiento, la totalidad
del negro de numo ¢S retornada al reactor deantro de un sistema ce—-
rrado. #ara ello, el agua del negro de numo es mesclada, dentrd de
un depdsito de decantacidn, con nafta, es decir, con una fraccidn -
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de bencina ccn una sona de evullicidn do aproximadamente 70 hasta -
1122C., pasando en este caso la totalidad del negro de fumo a la fa
se de nafta. Despuls de la separacila de las dos Pases, se evacla -
del depdsito de decantaciln un agua exenta de negro de numo, hLa naf
ta, con un contenido de negro de numo, es mezclada ¢on una parte -
del aceite del proceso a fin de ser destilada por la parte superior
de wa columna de destilacidn. Dentro del cieno de la columna perma-
nece el aceite con la totalidad del negro de Rumo, 81 miamo, una ==
ves efoctnada su mezcla con el resto de aceite del proceso, e$ con-
ducido nacia un calentador previs y lleva a entrar en el reactor,en
donde ss realiza su carburacifn completa.-

Conforne a otro procedimlento ya conocido, el agua con con
tenido de negro de numo es mezclada con reducidas cantidades de aw
ceite de adicidn, en &ste caso, el negro de humo es ligado a la fa-
se de aceite de adicidn con el Pin de constitulr, a un~a concentrae
cidn 10 correspondientemente alta, unos pellets o comprimidos de ne
gro de numo y de aceite, que a una concentraciln correspondientemen
te alta son de forma semi-sdlida. La geparaciSn del agua decantada
de 108 pellets de negro de humo y de aceite, se realiza por mdio -
de wnos tamices. Bl agua purificada es retornada al proceso, mien——
tras qua los pellets o comprimidos de negro de aumo y de aceite son
triturados, con la adicidn de mis cantidad de aceite de adicidn, pa
ra constituir una sustancia macerada que o es conducida nacia una—
instalacidn de combustidn, 5 blen es retornada al proceso Como e
dio de la carburacidn.-

Los dos procedimientos ya conocidos para la separacifn -~
deX negro de muso tienen unos inconvenientes considerables. Mientras
que 1a separacidn del negro de mumd por medio de unas grandes canti
dades de nafta presupone una gran inversiln en la destilacildn de la
nafta a efectos de una recuperacidn de la misma, la separacidn de -
dste negro de pumo mediante unas reducidas cantidades de aceite de
adicifin conduce aparte de unas dificultades téenicas a una carga no
desdeliable para el medic ambiente como consecuencia de los vanos ~
que contienen unas sustancias nocivas.~
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fxistfa, poy lo taato sl probiema de desavrollar un proce
dimiento que elimina las referidas difieultades vy que facilita un -
procesamiento de 1las aguas residuales cos un contenido de negro de
nume, el cual sea satisfactorio tanto bajo el punto de vista téeni-
co como asimismo econdmico.

Se na descubierto que para efectuar la separaciln del ne-
gro de pumo de las suspensiones de agua y de este negro de humo pue
den ser empleadas con especial ventaja todas aquellas sustancias -
Con un sis elevado punto de ebullicidn {aceils densos), las cuales,
Se presmatan como producto secundario en la oxo-sintesis, es deciv,
en la transformaclln de las olefinas con el mondxido de carbono y =
con el hidrSgeno. Un tal modo de trabajo gse recunienda naturalmente
en todos aguellos casos en que a continuacidn de la generaciln del
gas de sintesis se tenga prevista una oxo-sintesis, y cuando el = =
aceite denso es disponible en cantidades suficientes. Como aceite -
denso es denominadd aquél residuo de poco volatibilidad que queda -
despuds de la separacidn por destilacibn de los aldehidos y alcohow
les, como los productos principales de la oxo-sintesis, los cuales
comprende un itomo de cardono mis que la olefina de partida, .5l mig
no Se compone principalmente de unos mds elevados alcoholes aldehie
dos, acetales, icidos orgdnicos y de _ésl:teres. 108 cuales quedan « -
constituidos por las reacciones consecutivas de los productos prima .
rios, como por ejemplo, porla condensacidn alddlica o bien por la -
reaccidu de Tiscntschenko. Asi, en la nidro-formilacidn del propile
no se producen comd productos secundarios de un mis elgvado punto -
de ebulliciln, entre dras sustanclas mis, el 2-etilpexanal; €1 2« -
etilnexanal y los acetales butflicos de los mismos, el formiato de
n-butilo y de -ivutilo; los &teses di-dbutfilicos simétricos y no-si-
nftricos, los &steres n~butflicos e i-butlilicos de los Scidos n-bu-
tiricos e i-butirices; los aldehidos butiricos trimeros asi como w-
los bvutiratos del Z-etilnexandiol.-

Conforme al nuevo procedisiento, la separacidn del negro
de humo del agua que se presenta en el lavadsd del gas de sintésis -
generado por la oxidacifn parcial de nidrocarburss, se realiza por
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12 adicidn de una fase orginica ifguida que no puede ser mezclada =
con agua, De acuerdo con la presente invencidn, como fase orginica

120 1{quida prevista para la separacidn del negro de suno del agua se -
emplea el aceite denso que en la oxo-sintesis sa presenta como un =
producto secundario, a fin de concentrar a continuacidn, dentro de
un separador de plato, la suspensidn de negro de tumo y de aceite -
donso formada.-

125 La capacidad del aceite denso para la absorcidn del negro
de numd es excelente, y la separacidn de la suspensidn de negro de
bund y aceite denso de la fase acuosa se desarrolla de una forma =
completa y con una rapidez extraordinaria.-

pentro de la fase acuosa, que en 32 KMayor parte €3 retor-

130 nada a la instalacifn de lavado para el negro de humd, se encuentran
disueltas tan sS1o unas reducidas cantidades de aceite denso (menos
del 0,5% en peso). Las mismas pueden ser eliminadas en una gran me-
dida de la Fase acuosa por medio de una evaporacidn de tipo reldapa

0.
9 Dentro del aceite denso enriguecido con el aegrs de numo

se puede conseguir una concentracidn de este negro de numo del 10 -
nasta el 15% an peso. POr regla general se nace retornar la fase de
congentracidn a la instalacidn de carvuracién o gasdgeno como suse=
tancia de partida.-

149 La conceantracidn de asta suspensidén de aceite denso y ne-
gro de aumo puede ser regulada mediante la recirculacifn nacia el -
separador de plato. Por adicidn de aceite del proceso a esta co- -
rriente que dentro de la centrlifuga no es mezclada con el aceite =
denso empleado para la extracelln del negro de humo el congumo en a

L 3] ceite denso puede ser adn mis reducido, por lo que es posible una -
adaptacifn a la cantidad de aceite denso disponidle procedente del
procedimianto de 1a oxo-sintesis.-

Hasta la presente se partia en la separacidn del negro de

138

numo del agua de lavado del hecho que para obtener una extracelidn -
159 completa del negro de mime de 1a Fase acuosa es mecesario emplear -

nidrocarburos liquidos estuviesen exentos de negro de humo. De este

modo babris de ser wit;do ante todo el que unas partivulas suy fins
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del negro de mwmo permanscieser sugperndidas en el agua. For este -«
motivo se separaban, los nidrocarburos delas suspensiones de hidrp

carbures negro de mumo por destilacidn. Se subestimaba adenis,la -

separacidn mecinica de una parte del 1liquido de la suspensidn en -
relacidn a su volumen y sa efecto sobre la rentabilidad del proce~
dimiento en su conjunto.~

| Sorprendentenente se na descubierto que para el tratamien
to del agua que contiene negro de huao no es necesario emplear unos
medios de suspensifn que estén completamente cxentos de pequefias
particulas de negro de numo. Al contrario, pueden ser empleados —-

. tambidn aquellos medios de suspensidn que contengan pequefias partl
culas de negro de humo. Sxiste, por lo tanto, la posibilidad de se

parar de una forma mecinica la parte primcipal del aceite densp ~-
cargads con negro de rumo, el cual sirvid para efectuar la separa-
cibn de &ste negro de numo del agua. Conforme a la presente inven-
cidn, se emplean para ello 1l0s separadores de plato que garantizan
una separacidn suficiente entrelafase liguida y la Fase s8lida. De
esta manera existela posibilidad de separar el 80 hasta el 9U% del
aceite denso que esti comprendido en la suspensidn,

81 cielo de trabajo conforme a la presente invenciln se
descrive a continuaciln por medio del esquema adjunto de este pro-
cedimiento.-

A través de las tuberias, 1 y 2, se alimenta un reactor
de carburacifn o gasSgeno 3 con oxigeno y con fuelwoil. E1 gas de
sintésis, que esti compusseto por mondxido de carbono y hidrdgens,-
y contiene negro de humo, es liberado de este negro de mumo POY -
agua dentrs de una instalacidn de lavado de negro de bumo 4. A tra
vés de una tuberia 5, el gas de sintdsis es llevado para su aplica
¢idn ulterior. La mezcla de negro de numo y agua es conducida a -
travis de la tuberfa €, a un depSsito de decantacidn 7 ad que 8Q -
suministra simultaneanente, aceite denso a travis de un conducto 3.
Dentro de &ste depdsito de decantacidn 7 tieme lugar la separacién
de fases. La fase de aveite denso y negro de numo sale del depdsi-
to de decantaciln 7 por medio de la tuberfa 9, mientras que el agua
purificada es evacuada a travlés de una tudberia 11, con el fin de -
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ser ampleada de nuevo coxo agua de reciclaje dentro de la instala-
cidn de lavado 4 para el negro de humo. E1 excedente de agua sale
de &ste proceso por medio de la tuderia 12. La mescla de aceite —
denso y negro de tumo, que sale del depSsito de decantacifn a tra-
vés da la tuderfa 5, entra en un separador de plato 13, dentro del
cual tieme lugar la separacidn en una fase enriquecida con negro -
de mo-my en una fase purificada. La sustancia purificads (o sea,~
¢l aceite denac con un remanente de negro ds numo de aproximadamen
te el 0,3%), que sale por la tuberia 13, es conducida de nuevo ha-
cia el depisito de decantacidn 7. La fase concentrada, con un con-
tenido en negro de mumo del 10 hasta el 15%, la cual sale dal sepa
rador 10 a travis de latuderia 14, es mezclada dantro de un mescla
dor 15 con el aceite de adicidn a fin de ser conducida al reactor
de carturaciSa 3 a través de una tuberfa 16 y por medio de una bom
ba 17. Una parte dela corriente es recirculada, por medio de la tu
bverfa 18, por delante de las toberas del separador de _ﬁuto.

REIVINDICAGIORES
12 .~ Procedimiento para la separecin de negro de iumo de los pro-
ductos de oxidacidSa parcial de nidrocarduros; an especial del agua
que se presenta en ¢l lavado de gas de sintesis producido por la -
oxidacidn parcial de nidrocarburos, mediante la adlcilo de una fa-
se liquida orglnica no wescladle con agua, caracterizado porque se
emplean, como fase orglnica 1iquida para 1la separacidn de negro de
nuso del agua, 108 productos de mayor junto de evuilicisn (aceites
densos) que se Presentan en la oxo-sintesis, como productos. secun-
darios, concemtrindose a continuacids 1a originada suspensiln de -
negro de buso y aceite denso, en un separador de plato,

28~ * PROCEDIMIERTO PARA LA SEPARACION DE NEGRO DE RUMO DR LUS w~
PRODUCTOS DB OXIDACION PARCIAL DE HIDROCARBUROS.™

Consta la presente memoria descripti-
va de slete BOJas numeradas y mecanografiadas por una sola cara a,
las que se las acompatian un plano para su mejor comprensidn,-
Madrid, ’
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