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Este invento se refiera generelmente a un
procedimiento para la'preparacién,de compuestos fe-
nolicos a partir de carbon. En otro aspecto, este
invento se refiere g un procedimiento para preparar
carbon desvolatilizado y productos cowbustiblés5éa—
seosos y ligquidos a partir de carbdn. Mis partiéﬁ-
larmente, este invenfq se refiere a un método de
hacer reaccionar carbon con hidrdzeno de tal_mbdé
que la relation de eoﬁpuestos fendlicos prdduci&gs
el hidrdgeno consumido sea la maxima. Mas parfiéu-
larmente, este invento se refiere también a ﬁﬁiﬁio-
cedimiento de hidrocarbufizaoién continuo qu§ éh~
plea una zona de reaccidn de lecho fluido parafcon—
vertir carbdn en caﬁbdn desvolatilizado y pr;éuétos
cdmbustibles gaseosoé y liquidoa.

Las necesidades crecientes de energia han
dirigido la atencion a 1os comoustibles fdésiles sd-
lidos debido a su asequibilidad en los Estados Uni-
dos con una disponibilidad relativamente abundante
¥ su valor potencial cuando se convierten en formas
mas Utiles de energia y material de alimentacidn.

Se sabe que el carbdn es una fuente vgliosa Yy poten-
cial de compuestos quimicos asi{ como se ha efectuado
un esfuerzo considerable en un intento pars desarro-

llar un procedimiento para la produccidon eficaz de
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tales compuestos quimicos y tales productos combys~
tibleé. Los primeros procediuwientos implicaban la
carburizacién del carbén en una studsfera inerte pa-
ra producir solo alrededor de 5 a 15% en peso, gene-
ralmente alrededor de 10 @ 15% en peso, basaddlén’
el carbon cargado, de producto liquido y alredédor
de 70 a 75% en peso de carbén desvolatilizado;géli—
do. Puesto que los productos eran gensralmente ade-
cuados s0l0 como combustibles, estos_procedimiénfos
no fueron factibles comercialmente en Estados ﬁni-
dos. El bajo remdimiento y la deficiente calided de
los productos los haoia comereislments no atrébfi»

Voae.

La importancia de la cantidad validéa

de calentamiento unitario del producto de carbdn

desvolatilizado s6lido incluso con todo el produc~

%0 gaseoso y liquido era meaor que la del carbdn

cargado.

En un esfuerzo para convertir la masa
de carbén en un producto 1fquido, se desarrollaron
los procedimientos de hidrogenolisis. En eatos pro-
cedimientos, era necesario un "goeite pastoso" pg-
re disolver o poner en suspensidn inicialmente el
carbon materie prima; la suspensidn de carbdn ¥

usuwalmente un caetglizador en aceite se calentabs en
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presencia de hidrégeno £as8e050 & 450—55090 y aproki-

madamente 140 a 700 kg/cm manometrlcos, generalmen—

te 350 a 700 kg/cm manométricos; y hasta 20-30%

del carbon que no habia reaccionado finamente divi-
dido y la ceniza tenis que ser separads por filgra;

cion o separadae de otro modo del producto de amceits

. primario viscoso ¥ pesado. Aunque estos procedimien-

tos tenfan exito pérque la centided de productos,li-

quidos aumentabs sustancialmente, no fueron comora‘

'clalmente aceptables debldo a los costes de 1nvav81on
Ty de operaclon y en partlcular a que 1as neces1ﬁaﬂes

: de hidrogeno eran demasiado altas en compara01on Gon

el valor de los productos obtenldos. Se consideran
, >solamente en condlclones economlcas especiales cuan—

15 " do son costoBas 0 no asequibles fuentes de energia

alternativas tales como ‘el petroleo.

Mas reclentemente se desarrollaron proced;—
mientos de “hidrocarburlzaoion" en seco, eén los que -
el carbon se calentaba con hidrogeno gaseoso. Sin
embafgo, estos procedimientoé eranrgeneralmente pro-

cedimientos de tipo discontinuo ¥, debido a que fue~

- ron realizados a temperaturas y'presiones oy eleva-

des, dieron como resultado la produccidn de gases y
liquidos hidrocarbonados utiles principalmente como

combustibles. Ademes, estos procedimientos disconti~
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- . cedimientos fueron dirigidos hacia la gasificacion

total en lugar de hatia la produceidn de tanto. gas

nuos no eran convertibles en procedimiento operables
en cont{nuo por algin wodo evidente. las temperaturas
¥ presiones tan elevadas a las que trabajaban estos
procediuientos, tambidn los hacfen dfficiles de lle-
ver a efecto y ser considerados imprécticos. Eﬂiiﬁ
patente de Estados Unidos 3.231.486 se mostrd qaéﬁhn
carbdn éub;bituminoso, el carbon Elkol puede ser car-

burizado bajo condiciones de operacidn suaves en pre-

sencia de hidrdgeno en un lecho fluido. Otros pro-

Voo oL

"~ como aceite.

La gasificacidn total requiere gran zoasu-
mo de hidrdgeno, as{ oomo condiciones de Operééiéh
dificiles y costosas. Por ejemplo, empleando la ecua~
cidn estequioudtrica, bruta, CHg (carbon) + 1,6 Hy

CH4, como base pera calcular de modo aproximado el

" consumo de hidrogeno, la gesificacidn total de 45

kilograuoe de carbén icealizado (CHg) a una eficacia
del 100% requerirfa 11,25 kilogramos de hidrdgeno.

Esto ¢s un consumo de hiGrogeno de aproximadamente

el 25 del carbén en peso. E1l hidrdgeno podria sumi-

nistrarae,,por ejemplo, por gasificacion de vapor de
agua de unos 26 kilogramos adicionales de carbon

idealizado (CHg), y el consumo de una cantidad grande
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adicional del carbon, dependiente del procedimiento,
como combustible. |

Xl objeto de este invento es un procedi~
niento mejorado para le hidrocarburizecidn de carbdn

en el que los productos principales comprendenlﬁné
mezcle de productos tento gaseosos como liguidos ¥
en el que el procedimiento consume cantidades m&les—
tas de hidrdgeno que ascienden a aproximadamente'ira

aproximadamente 5% en peso del carbon cargado. Pox

el término "hidrocarburizacion", tel como se emplea

en tbda'esta memorie, se quiere significer ung'piké-
lisis'o carbonizacidn en uns atmosfera rica en hg;
drogeno bajo condiciones tales que ocurre una;%Qgc-
0idn significativa de hidrdgeno con carbén y/ﬁ'éérﬁ
bon que parcialmente hq'reaccionado y/o productos
de reaccidn voldtiles de carbén. |

El procedimiento de hidrocarburizacidn
de estq invento proporciqna un control méjorado
sobre el rendimiento, calidad y Aistribucidn del

producto. Aunque la distribucion de producto entre

el gas, el liquido y el residuo carbonosc sdlido es

" en cierto grado funcidn de la naturaleza del carbdn

particular cargado, el modelo puede alterarss con-
siderablemente por la variacion de las condiciones

de reaccidn tales como la presidn, le temperatura, el

-6 -



- 10

15

a0

25

tiempo de permaenencia y el tipo de operacidn de re-
circulacién'utilizada. Adengs, independientemente
del rendimiento la produccidn y/o la distribucidn,
como resultado de la hidrocarburizacidn, los produc—
tos fineles son también mas estables que los obﬁgng-
dos del mismo carbon por pirdlisis. coass
El procedimiento de este invento es urn pro-
cedimiento de hidrocarburizacion mejorado en el jue
el producto prineipal, que asciends haste aproxime~
damente 5 & 10% en peso del carbon cargado, consiste
en compuestos fenolicos veliosos. Ademds, la rela~
cidn de compuestos fendlicos y otros productos L{-
quidos a la cantidad de hidrdgeno consumida es coh-
eiderablemente mds elevade que la dé 10s procedimien=
tos de la téonica anterior, dando como resultado,
por primera vez, un método econduicamente atractivo
para obiener productos quimicos, particularmente
compuestos fendlicos a partir de carbon. Ademds, cuan-
do se desean productos liguidos y combustibles, el
procedimiento de hidrocarburizacidn de este invento
también proporciona una relacidn de productos quui—
dos y gaseosos combustibles comparada con la tenti-
dad de hidrdgeno consumida que es counsiderablemente
mas elevada que le de los procedimientos de la tec-

nica anterior, dando como resultado un procedimiento
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econdmicamente atracti&o para convertir carbdn en pro-
ductos combustibles lféuidos y gaseosos. '

Adeumds, la chntidad de carbdn desvolati-
lizado se reduce desde§70-75% haste menos del 60%,

y frecuentemente hasta tan poco como el 30% del.car-
bon cargado. Lids significativamente, el control me-
jorado sobre el rendimiento, calided y distribucidn
de productos en el procedimiento de hidrocarburizg-
cion de este invents lo hace particularmente adapta-
ble e integrable en un procedimiento equilibradbi'
esencialmente de modo interno. La conversion 8’ pro-
duetos liquidos y gaseosos pusée controlarse péia 
producir una cantidad de carbdn desvolatilizadﬁ'j£s~
tamente suficiente para satisfacer otras neceéidéhes
de soporte, tales oowo le produccidn de hiurdgeno,
combustibls de instalacién ¥ reguerimientos diversos
de alta energia y de alto nivel.

El procedimiento de este invento, en su
aspecto mas amplio, comprende alimentar continuamente
carbén en particulas y un gas exento de oxigeno y que
contiene hidrdgeno a una zona de hidrocarburizacidn
bajo condiciones relativemente suaves de tewperatura
¥y premion parg convertir dicho carbdn en un vepor y
un carbon desvolatilizado sdlido y retirar continua-

mente los vepores y el carbon desvolatilizado de la
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zona de hidrocarburizacicn. En sste procedimiento,
existe un movimiento continuo de los s¢lidos en el
lecho fluilizado en toda la zona de hidrocarburiza~
cidn, siendo la composicidn de sdlidos en el lecho

aproximadamente la del carbon desvolatilizado. -

I
E
Ou, <

El prgéedimiento de este invento, en sus
aspectos mas amplios, comprende tembién fluidizer )
continuamente un flujo en fase densa de particulag de
carbon en una forma finamente dividida; precalentar
las particulas fluidizedes en una atudsfera esencial-

mente exenta dé oxfgeno haste una temperatura infe-

. rior al intervalo en ol que se desarrolla plasticidad

superficial o pegajosidad; introduciendo las pari{cu~
las calentadas en el fondo de una zona de hidrocgr{
burizacién & une elevada velocidad; fluidizer el car-
bén; el carbon que ha reaccionado parcislmente y las
particulas de carbon desvolatilizedo en forms de le-
cho fluidizado en la zona con un gas exento de oxi-
geno y que contiene hidrégenb; hacer reaccionar las
part{culas de carbdn com hidrégeno bajo condiciones
relativamente suaves de temperatura y preeidn para

convertir las particulas de carbén en un vapor y un

carbdn desvolatilizado eélido; ¥ retirar continuamen~

te los vapores y el carbon desvolatilizado de la zona

de hidrocarburizacion. En este procedimiento también,
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existe un movimiento continuoide los séliéos en el
lecho fluidizado en toda la zona de hidrocérburiza—
cion, siendo la composicion de los solidos en el le-
cho aproximedamente la del carbon desvolatilizado.
Los productos de reaccidn son gases hidre-
carbonados, principalmente saturados, gases no hiz’
drocarbonados, principelmente mondxido de carbond y
didxido de carbono, liquidos hidrocarbonados lige-
ros, alquitrén, agus y carbon desvolatilizado.»L§;:

productos ds resccion alquitranosbs contienen con;

~ ecentraciones elevadas de compuestos fenollcos, hldro-

cerburos aromsticos Yy precursores, y componentes 0
precursores de gasolina. Cuando sea desegble, los
productos de reacecidn alquitranosos son facllmente
convertitles en productps combustibles hidrocarbona-
dos por métodos bisn conocidos para los expertos en
la téenicam, tel como el.tratamiento con hidrdgeno.
Log rendimientos de alquitrén en este procedimiento
de hidrocarburizacidn son al menos aproximadamenté
el doble de los de la carburizacion en ausencis de
hidrdgeno. Ademds, loé rendimientos de alquitrén pue-
den ser controlados en un intervalo variando las
condiciones de reaccion tales como el tiempo, la pre-
sion y la temperatura. -

Se ha descubierto que la exposicidn del

- 10 -



10

15

20

25

carbon a condiciones oxidantes durante lasg diversas
fases de la operacidon reduce los rendimientos de al-
quitrén por la hidrocarburizacidn del carbdn. Con el
fin de hacer mdxime la produccidn de materisles fend-
licos a partir de cerbon, deben euplearse cOndidiof
nes no oxidantes o sustancialmente no oxidantes en:
todas las fases de la operacion, tales como duraaie
la extraccion de la mina, el transporte, el almacena-
miento, la preparacidn y reaccion del carbon empleado
especialmente cuando se usan carbones de calidades
més baja, tales como los carbonos sub-bituminosos,
particularmente los de tipo no aglomerante, eséécial—
mente los tipos tales como el sub-bituminoso C ¥y los
carbones de caliGad mas inferior tales como los car-
bones lign{ticos. En genersl, por tento, deben em-

plearse sustancialmente condiciones no oxidantes en

la extraccion de la mina, el transporte, el almacena-

miento, la preparacidén y el procedimiento propiemen-
te dicho cuando es deseable hacer méximo los rendi-
mientos de alquitran. Por otra parte, se reconoce

que una preoxidacidn limiteda puede sef beneficiosa
pera reducir la tvendencis aglomerante de ciertos
0tros carbones tales como por ejemplo, 1los carbones
bituminosos A de alto contenido en voldtiles, y aglo-

merantes. En este caso, existe un compromisgo entre

- 11 =
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las pérdidas de productos deseables y la aglomera-
cion reducida.

El carbon ha sido clasificado de acuerdo
con la calidad como se describe en la Tabla A si-

guientes: , a

SN R el



TABIA A. Clasificacion de carbones por su calided.®

(Leyenda: C.F. = carbono fijado;

l.V. = materia volatil;

Clase

Grupo

Limites d¢ carbono Fijado o
kilocalorias, base libre
de cenizsa

I. Antracita

Meta-cntracits

Antrecita

Semiantracital

C.F. seco, 98% o mds (M Ve
seca, 2 0 menos) L

C.F. seco, 92% o mas-y menos
de 9% (M.V. seca, Bﬁ 0 me-
nos y mas del 2%) -

_C.F. seco, 86% mas y menos

de 92 (M,V. seca, 14 o
menos y mas del &%)

' 4
II, B;tuminoeos

4.

5e

Carbon bituminoso
de bajo contenido
de volatiles

Carbdén bituminoso
de contenido me-
dio de volatiles

Carbon bituminoso
A de alto oonte=-
nido de voletiles

Carvon bituminoso
B de alto ,eonteni
do de volatiles

Carbon bituminoso
C de alto,conteni
do de volatiles

C.F. Beco, 785 o mas y menos
de 86% (M.V. seca, 22% o me-
nos y uae del 14%3

C.Fs seco, 69% o mas y menos
de T8% (M.V. Beca, 31k 0 we-
nos y mas del 22%3

C.P. secn, menos del 69p
(M.V. BeC2, mas del 31l%)

Kilocalorias humedas®, 3276
o was y menos de 3528

Kilocalorlas humedas 2772 o
mes y menos de 3276.

III. Sub-bitumi-
nosos

1.

Carbon sub-bitumi
noso A.

Carbon sub-bitumi
nogo B.

Carodn sub-bitumi
noso C.

Kilocalorlae himedas, 2772
o mgs y menos de 3276.

Kilgealories humedas 2394
0 més ¥y menos de 2772.

Kilocalorlas himedas 2092
o més y menos de 2394,

IV. Lign{tico

Lignito

Kilocalorias himedas, mencs

de 2092 .

Carbon pardo

Kilocalorias humedas, menos

de 2092.
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a - Esta clasificacion no incluye unos pocos carbo-

nes que tienen propiedades fisicas y quimicas

no usuales ¥y que entran dentro de los 1{mites

de carbono fijado o kilocalorfias de las calida-
des bituminosas de alto contenido de voldtiles y
sub-bituminosas. Todos estos carbones contiendn
menos de 4% de humedad y carbono fijado exénto
de cenizas o tienen mas de 3906 kilocalori?é;ﬁd-
medas, excntas de ceniza. o

Si es aglomerants, se clasifica en el grupo;ée
bejo contenido de voldtiles de la clase de los
bituminosos, i;;
Las kilocalorias himedas se refisren a carbgﬁ“que
contiene su humedad de lecho natural pero-éiﬁ in-
cluir el agua visible sobre la superficie del
cartin.

Se reconoce que puede haber variedades no apelug~
zantes en cada grupo de la clase bituminosa.

Los carhones que tienen 69% o mds de carbono fi-
Jado sobre una base exents de materia mineral
sece serén clasificados de acuerdo con el conte~
nido de carbono fijaedo independientemente de las
kilocalorias.

Hay tres variedades de carbon en el grupo del

carbén bituminoso ¢ de alto contenido de volati-

-14 -
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les, esto es, la Variedad 1 no aglomerante j no

alterable por agentes atmosféricos; la Variedad

2 aglomerante y alterable por agentes atmosféri-

cos; y la Variedad 3 no aglomerante y no altera-

ble por agentes atmosféricos.
Fuente: A.S.T.ﬁL D388-38 (Referencia 1). I

Haciendo referencia a la Tabla A anter%or,
los carbones preferidos cuando es deseable hacer ma-
ximo el rendimiento de productos de reaccidn alquif
trenosos cuantitativamente, tales como compuestos fe-
nolicos de acherdo con el procedimiento de este. jnven-
to, comprenden los carbones clasificados como mgs in-
feriores, las clases no aglomerantes,; sub-bituminosas
y lign{ticas, III y Iv.

Con fines de definicidn, las condiciones no
oxidantes tal como se usan paras describir ¥ reivindi-
car el invento se refieren a cualquier condicidn de
extraccidn de le mine, trensporte, almacenamiento,
secado y reaccion de los carbones, especialmente los
carbones preferidos de acuerdo con este invento, los
carbones de clasificacidn mas inferior, que permite
entre 80 a aproximadamente 99%, espscialmente aproxi-
madamente 90 & 99 y preferiblemente alrededor de 9% g
aproximedaments 99% de produccidn mdxima de compuestos

fendlicos o productos de reaccidn elquitranosos en ge=-
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neral, empleando las otras condiciones de reaccidn
enumeradas y reivindicadas de acuerdo con este in-
’ . ! L
vento. La recuperacion o fabricacion maexima de com-
puestos fenolicos u otros productos de resceidn al-
quitranosos tales como los hidrocarburos aromaticos
¥y precursoras de gasolinas, empleando las condicic-
’ ’ ,..'_
nes de reaccion del presente invento, esta basadg en

los cogpuestos fenolicos u otros productos de idme-

LI -

cion alquitranosos recuperados del carbdn especisi-

mente los carbones preferidos del presente invento, .

-
LI

los oarbones de clasificacidén mas inferior, que en

37 *

ningin womento estdn expuestos 0 sustanclalmente “ox~

puestos al aire u otrae condiciones de ox1daomon an-

a0
et

tes de la hidrooarburlga01on.

El carbon eméleado enrel procedimiento de
este invento puede sef;cualquier carbon que es no
aglomerante bajo las cgndiciones del proceso, tasles
como los liznitos, losrqarbones sub-bituminosos ¢ y
similares. Los carbones no aglomerantes preferidos
son ayuellos que contienen a8l wenos 15% de ox{geno,
y preferiblemente 18 a 25% de oxigeno sobré une bg-
88 librg de humedad y cenizaes, en lo sucegivc abre~
viadamente LHC.

Los carbones ligera a moderadamente aglo-

merantes pueden emplearse en el procedimiento de este

- 16 -
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invento sin una etapa de tratamiento previo separads
incorporada para impedir la aglomeracidn de las par-
t{culas de carbdn en la zona de hidrocarburizacidn
en lecho fluido. Ordinariamente, tal tratamiento pre-
vio ser{a necesario en un proceso de hldrocarburlza~
cion en contlnuo, puesto que incluso aquellos carbo—
nes considerados como no aglomerantes, tales como los
lignitos o carbones procedentes de ciertas cuencas
sub-bituminosas son'susceptibles de aglomeracidn y
tienden a llezar a ser pegajosos en una atudsfera ri-
ca en hidrdgeno. Ademas, se sabe que los materiales
1iquidos pesados de alimentacidn a la zona de hi@ro-
carburizacion en lecho fluido causan ung desfluidi-
zacion del lecho debido a la aglomeracidn de pertiou~
las y obstrucoion. Tales materisles 1{quidos pesados
pueden recircularse como productos de alquitrdn pe-
8ados para ser convertidos en productos de pPeso mole-
cular inferior, liguidos ligeros y gases. O pueden
ser 1{quidos pesados de una fuente externa que han
8ido afladidos paras enriquecer el gas normal y/o el
producto liquido o como medio de desgecho de residuos.
Sin embargo, de gcuerdo con el procedimiento de este
invento, una etapa de tratemisnto previo separada no
88 necesaria para la manipulacidon de materisles de

alimentacidn ligera a moderadaments aglomerantes.

- 17 =



10

15

20

25

Tales maberiales de alimentacidn pueden
incluir los carbones de clasificacion inferior ta-
les como los lignitosﬂi los carbones sub-bitumino-
s0s C, incluso alguno§ carbones bituminosos moderada—
mente agzlomerantes y también llquldos de producto de
recireulacion. Los carbones preferidos que pueden em-

-"'v‘x

plearss de acuerdo con?el procedimiento de este in—

vento sin ningune etapa de tratamiento previo, 1ncor—
porada para impedir la»aglomeraclon comprenden los
carbonses clasificados como de calidad més baja, las

clases no aglowerantes, de los sub~bituminosos- y
los lign{ticos, III y IV de la Pabla A anteriox, loa
carbones bituminosos "no apelmazantes" ocitados en
lga Tabla A y unos poco§ carbones moderadamente aglo—
merantes o apelmazante%,

liuchos carboﬁés altamente aglomerantes,
tales como la mayoria Q% los carbones bltuminosos,
son fuertemente aglomer;ntes en una atmosfera de hi-
drdgeno. Dichos carbones no pueden ser manejados
convencionalmente incluso con una etapa de tratamien-
0 previo. Estos carbones puedeu ghora ser wmanipula-
dos sin un grado perjudicial de desfluidizacidn me-
diante el procedimiento de este invento solo, o en

- - ’ > 0 :
combinacion con una etapa de tratamiento previo, si

es necesario. Si es necesaria la etapa de tratamiento
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previo, las necesidades para el tratamiento previo

son mas suaves Yy menos costosas. Por ejemplo, incluso
después de un tratamiento previo convencional pesado,
el empleo de un carbon altamente gzlomerante tal co-
mo el carbon de }a cuenca de Pittsburgh, en un pr599~
dimiento de hidrocarburizacion, presenta el problzma:
de la mglomeracion que ocurre en la zona de hidroc%r-
burizacion en lecno fluido. Sin embargo, es beneficioso
emplear el procedimiénto de este invento para superar
este problema de mglomeracidn.

Los expertos en la técnica reconoceran que
puseden aplicarse oualquier nimero de etapas de tfaﬁé—
miento previo adecuadas en combinacidn con el procedi-
miento de este invento para ls manipulacion de carbo-
nes que o bien son altawente sglowmerantes o bien son
altamente aglomerantes en una atmosfera rica en hidrd-
&eno. Eatas etapas de tratamiento previo incluyen, por
ejeuplo, pero ein que se este limitado.acllas, trata-
ulento previo con productos quimicos, tales como oxi-
dacion, o mezcla con solidos inertes tales como car—
bon desvolatilizado de recirculacidn. Debe advertirse,
8in embargo, que cuando 8l carbdn se somete & un trata-
miento previo de tipo de oxidacidn para impedir la
aglomeracion en la zona de hidrocarburizacidn, la oxi-

dacidn del carbdn también da como resultado una pérdida
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cuantitativa de la cantided mdxima realizable de
producto alquitranoso.

Particulas de carbon en estado de particu-
las puedsn emplsarse en e; procedimienﬁo de este
invento. El tamafio del carbon puede ser alrededor =
de 8 mallas o menos, siendo preferidos tamaﬁos:&éz
particulas menores de aproximadamente 20 mallas. No
hay necesidad de separar las particulas uuy fipéég
pero es deseable reducirlas al minimo por una ;élec-
¢ion apropiade del procedimiento de molienda.“:;_

De acuerdo gon el procedimiénto me jerado
de este invento, las part{culas de carbén son éé;;
lentadas previamente éptes de entrar en la zong;ﬂﬁ
hidrocarburizecion. Léé particulas de carbon estan
en un flujo en fase dé%sa. Por "fase densa" tal ¢o-
mo se emplea en toda égta menmoria descriptiva se
quiere decir una conc;%tracién de sélidos en el gas
de fluidizacidn de aproximedauente 80,1 a aproxima-
damente 720,9 kilogramos de sélidoa por metro cubi-
co de zas, mas tipicamente deade aproximademente
240,3 kilogramos hasta aproximadawente 640,8 kilo-
gramos de s0lidos por metro olbico de gas. Una fase

densa de particulas de carbon debe distinguirse de

la fase diluida en que la concentracion de sdlidos

_en el gas de fluidizacion es tipicamente desde apro-
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ximadamente 16,02 kilogramos g aproximadamente 32,04
kilogramos de solidos por metro cubico de gas. En
los procedimientos de conversion de carbon que em-
plean un flujo en fase diluida de particulas de car-
bon, las etapas de precalentamiento han implicadv
generalmente hacer pasar las particulas de carbon.al-
rededor de tubverias calientes o emplear grandes can~
tidades de gases ca}ientés-para impartir calor o las
particulas de carbon directamente. La transferencia
de calor indirecta en los procedimientos de conver~
sion de carbon que emplean un flujo en fase diluida

de partfoulas de carhbdn es antiscondmica e imprecti-~

ca debido a los inherentemente deficientes coefician~-
tes de transferencia de calor de las tuberias eﬁ el
flujo en fase diluida, aproximadémente 0,57 a apro-
ximadamente 1,14 milivatios por centimetro cuadrado
de area superficial interior de la tuberia y por ¢C.
Sin embargo, se ha encontrado que un £flujo en fase
densa de partionlas de carbdn puede ser precalentado
conveniente y econdmicamente por medio de transferen~-
cia de calor indirec¢tia.

En el procedimiento de hidrocarburizacidn
de este invento, el flujo de partfculas de oarbon
en fase densa proporciona los beneficios siguientes.

La cantidad de carbon transferida y calentada por
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unidad de superiicie de la seccidn transversal de

la tuberfa no solamente supera la gque se obtendr{a
en flujo en fase diluida sino que también empiea me~-
nos energla. 0,028 metros cubicos de gas transportan
15 a 30 veces mas particulas de carbon de flujo ae 
fase densa que en flujo en fase diluida. El eampleo’
de una cantidad relativamentie pequeﬁa-de 2as de'f'
transporte en el flujo en fase densa puede ser*éiQ
tremadamente beneficioso aguas abajo, si, por eaemplo,
se emplua como gas transportador gas de chimenea 0
nitrdgeno gaseoso. Grandes cantidades de gas trang-
porﬁador distinto de los gases ricos en hidrégeﬁd'o
ges de circulacion son 1ndeseables en la zona de h1—
drocarburlzaclon en leoho fluido y deben separarse

de las partloulas de carbon antes de entran en el
lecho fluido por un equipo adecuado tal como un sepa-
rador de cicldon o un d;sposltivo similar. Ademds, ei
se desea tal separaclon, en fase densa las particulas
de carbon son separades uds fécilmente del gas trans-
portador antes de entrar en la =zona de hidrocarburi-
zacion en lecho fluido. También, las necesidades de
energle son intrinsecamente mds pequefias en el flujo
en fase dense debido a las velocidades inferiores del
ges portador. En el flujo en fase diluida, la veloci-

dad lineal de los gases portadores ests entre 15,2 y
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30,4 metros por segundo para impedir que las parti-
culas de carbon arrastradas se sedimenten en las tu-
berias. Sin embargo, en el flujo en fase densa, la
velocidad lineal de los gases portadores puede ser
aproximadamente 6 metros por segundo y mantener'un-
flujo estacionario en las tuberias.

De acuerdo con el procedimiento de esté'in-
vento, se precalienta un flujo de particulas de var-
bon en fase densa por medio de transferencia de calor
indirecta hasta una tewmperatura de aproximadamenfe
420%C. Por ejemplo, una fase densa de particulas de
carbén puede hacerse ciroular & través de wna wmulti-
plicidad de tuberfas paraslelas que se calientan ex—
ternamente. El coeficiente de transferencia de calor
de la tuberia se ha encontrado qﬁe es aproximado al
encontrado en la transferencia de calor a través de
lae paredes de un lecho fluido, alrededor de 11,4 a
aproxiwedamente 22,8 milivatios por centimetro cua-
dradé de drea superficial interior y por #C. Las tu--
berias celentadas externsmente a través de las cusles
pasan las partioulas de carbdn son ealentadas hasta
una temperstura predeterminade suficiente para elevar
le temperatura de la fase densa de partfculas de car-
bdn hesta uns teuperatura de aproximadamente 4009¢

al salir de las tuberias calentadas externamente.
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El objeto de precalentar el carbon es pa-

re setisfacer parcislmente la demanda de entalpia

. . - > 13 ’
“de la reaccion de hidrocarburizacidn de tipo adiaba-

tico. Se suministra calor adieional por el cglor de

reaccion y por el calor previo afiadido a los gasés
del proceso. La demanda de entalpia consta delucalor
requerido para elevar la temperatura del carbon y el
gas del proceso desde su valor inicial hasta 1a tem~
peratura de reaccion mas las peguefias perdldaq‘ge
calor. Le temperatura real & la cual debe preggiqn-
tarse la slimentacidn de carbom, es, por consiguien-
te, funeidn del calor;previb afladido a los gasqé
del proceso, y en el %xtremo puede ser lsg temgerétu—
ra amblente, es deciré calor previo igual e cero.
Después de ;er precalentado a la tempera-
tura deseada, el fludc en fase denss de partlculas
de carbon se hace rea:C1onar con hidrogeno en una
zona de hidrocarburizacion en lecho fluido. Tanto
los carbones de tipo aglomerante como no aglomeran-
te pueden euplearse en el procedimiento continio de
este invento sin desfluidizacion del lecho fluido y
problemas del tipo de obetruceidn. Le eglomerscidn
de las particulas de carbon en un lecho fluido pue-

de ser impedide sustanclialmente introduciendo par-

ticulas de carbon solidas en la zona de hidrocarbu-
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rizacion en lecho fluido a une velocidad elevada.

Las particulas de carbdn, especialmente
los carbones apelmazantes, susceptibles de hincharse
0 aglomerantes llezan a ser pegajosas cuando se cag-
lientan en una atmosfera rica en hidrdgeno. Inclgsoﬂ';
los carbones no apelmazantes, no hinchables y ne
aglomerantes llegan & ser pegajosos cuando se caiien-
tan en tal atudsfera. Las particulas de carbdn eu~"
piezan g ser pegajoéas a temperaturas del intervald
de aproximadauente 3502C a sproximedamente BOOQG;”de-
pendiendo de las propiedades especificas del carbén,
la atwésfera y la velocidad de calentamiénto. La pe-
gejosided resultie debido al material alquitrandéb 0
similar a pléstico que se forme en la superficierde
cada particula de carbdn o cerca de ella, por un pro-
cedimiento de fusidn o de deacoﬁp&ﬂcién parcial. Al
proseguir el caientamiento durante un periodo de
tiempo, el material elgquitranoso o similar a plastico
se transforma adicionalmente en un material sdlido
sustancialmente porose denominado "earbdn desvolatili-
zado". La duracion de este perfodo de tiempo, general-
menté de orden dé uwinutos, depende de la temperatura
real de calentamienso y es mds corta a medida que
aumenta la temperatura. Por "transformacidn plastica®

tal como se ewplea en toda esta memoria descriptiva
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se quiere decir el procedimiento descrito en lo que
antecede en el que las superficies de las particulas
de carbon que se calientan, particularmente cuando

se calientan en una atuwésfera de hidrogeno, desarro-
llen pegajosidgd ¥y se transforman en superficies no
pegajbsas de carbon desvolatilizado sustancialmente
solido. La "tremsformacidn pldstica", es experimenta-
da tento por los carbones normalmente aglomerantgs co-
mo por los carbones que pueden.desarroilar una gﬁper—
ficie pegajosa solamente en uns atmdsfera rica en hi-
drdgeno. .

Los carbones aglomerantes o apelmazantes

- 86 ablandan parcialmente y llegan a ser pegajoéqq

cuando se calientan a temberaturas comprendidas en-
tre alrededor de 35V&C hastas alfededor de 500%C Guran-
te un perfodo de minutos. Los componentes de las par-
t{cules de carbdn se ablandan y se desprende gas de—
bido a la descomposicion. Les particulas de carbdn
pegejosas que experimenten transformacidn plastica
tienden :a. adherirse a la mayorfe de las superficies
con las que entran en contacto tales como las paredes
o tabiques del reactor, particularmente a las peredes
o tabiques relaetivamente frios. Sin embargo, el con-~
tacto con otras particulas pegajosas mientras experi-~

mentan la transformacion plastica da como resultado el
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crecimiento de particulas gruesas por adherencia de
las particulas pegajosas unas con las otras. La for-
macion Yy crecimiento de estos aglomerados interfiere
de un modo Arastico con el mentenimiento de un lecho
fluido y el crecimiento importente ususlmente hace
imposible mantener la fluidizacidn.

En particular, los orificios de entrads ¥
las placas de distribucidn de gases del equipo aSali-
zado en los procediuientos de conversion de carbon
en lecho fluido llegan a quedar obturados total ¢
parcialmente. Ademas, incluso si la obturacidn no es
amplia, las partfcules pegajosas tienden a sdherirse
& las paredes del recipiente en el cual se realizg
la operaoions El crecimiento continuado de partfeulas
gruesas y la formacidn de aglomerados y puentes de
verias particulas interfiere con la operecidn suave y
frecuentemente da como resultado la detencidn conple-
ta de la operacidn.

Ia aglomeracion de partioulas de carbdn por
calentamiento depende de las condiciones de operacidn,
tales como la veloocidad de calentamiento, la tempe-
rature final alcenzada, la composicidn del gae aum-
biente, el tipo de carbén, el tawafio de las particu-
las y la presion total. Cusndo se calientan en una

atmosfera de hidrdgeno, incluso carbones ro aglomeran~
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tes, tales como los lignitos o carbones proceden-—
tes de ciertas cuencas sub-bituminosas, son suscep
tibles de aglomeracidn, y tienden a llegar a ser pe
gajosos en una atwdésfera de hidrdgeno. Por tanto,
la aglomeracién de las particulas de carbdn se acen
tla en un reactor de hidrocarburacidn en el que
el calentamiento en presencia de un gas rico en hi- .
drdgeno fzvorece realmente la formacidn de una su-
perficie pegajosa sobré los particulas de earbdn que
han reaccionado. ~

En la solicitud de patente espaiiola ne¢
443,885 presentadg el mismo diaque la presente, a h'
nombre de la firua solicitanﬁe, cuyos inventores
son C.V., Albrigt y H. G. Davis, se piensa que la
aglomeracidn de un lecho fiuidizado|puede ser impe
dida susteneislmente introéuciendo particulas de '
carbén sélido en una zona de reaccién de lecho flui

dizado a una velocidad eleéada. E1l lecho fluido se

1y

mantiene convencionalmenteépaciendo pasar un medio
de fluidizacidn a través de laos particulas sblidas
finamente divididas. ILa "velocidad de introduccidn
tal como se omplea en toda la memoris descriptiva
significa la velocodad del gas portzdor a través

de un dispositivo que hasce que la velocidad de los

- 28 -
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s6licos o el liquido se eproxime a la relacidn ted-
rice méxima a la velocided del gas, es decir 1 a

1. Mediente una elevada velocidad se quiere decir
una velocidad suficiente pare dispersar repida y
uniformementgﬂlas particulas de carbdn de nuevo apor-
te que entran.en el lecho fluido a una temperatura
inferior a la temperatura de transformecidn ﬁléstica
dentro de una metriz de particulas no aglomeraﬁtes
en el lecho fluido. Las particulas no aglomerantes
son preferiuvlemente las partfculas de carbdn celien-
tes qus paréialmente han reaccionado, y particuias

de onrbén desvolatilizado situadas dentro de 14 so-
ng de reaccidn en lecho fluide. Debido & la diferen—
cla de temperatura entre las particulas de carhdsn en-
trantes y la zona de reaceién,.las particulas entran-
tes tienden a aglomerarse a medida que se transfiere
calor desde la zoana de reaccidn a las particulas de
carbGn entrante. Sin embargo, se ha encontrado que
cuando se introduce en el lecho fluifo a una elevada
velocidad, las part{culas de carbén entrante se dig-
persan rapida y uniformemente dentro de une matrigz

de partfcules no aglomerantes en el interior del le-
cho fluido antes de ser calentadas hasta el inter-

velo de temperaturs de transformacidn pldéstica.

lediente este procedimienvo, las particulas
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de cafbén entrante, pegajosas o polencialmente pe-
gajosas se distribuyen rdpidamente y se ponen en
asociaeidn fntima con las particulas calientes no
pegajosas situadas en el interior de la zona de
reaccidn en lecho fluido. Las particulas entrantes
no se adhieren sustancialmente & las superficies
coquizadas de estas particulas calientes no agloue-
rantes que han pasado a través del intervalo de tem-
peratursd de transformacidn pldstica o son inherenie-
mente no aglomerantes. Las particulas no agloméra;-
tes calientes a la temperafura del lacho transfieren
rdpidamente calor a las partfculas de oarbén eniran-
te, haciéndolas atravesar repidamente el intervalo
de temperatura de trenaformacidn plastica sin poﬁer-
g6 en contaecto previasmenis con h&meros signifi&ati—
vos de las otras particulas de carbon pegajosas.

Un régimen de velocidad itil en el méto-
do de esgte invento puéﬁe obtenerse por cualquier
medio adecuado. Por ejemplo, puede emplearse un
orificio de entrada estrecho o cualquier otro medio
de entrada que estrangule o reduzos le ssccidn de
la superficie transversal dei conducto de paso en
la entrada en donde las particulas de carbdn de
nuevo aporte entran en el reactor para acelerar las

particulas de carbdn a una elevada velocidad. Ademas,
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el gas del procedimiento puede afadirse fisicamente

& la corriente fluidizéda del carbon de nuevo apor-

te en un punto anterior g donde la corriente fluidi-
zada entra en la zona de reaccion. La adicidn de

gas ds proceéo increumenta el caudal de la corriente

fluidizada y éor tanto la velocidad de las particu-

las de carbdn. Debe emplearse una centidad de gas

de proceso suficiente para conseguir la velocidad de
entreda deseada de.las particulas de carbon.

Puesto que las particulas de carbon fluidi-
zades son tranasportadas a través de tuberias er un
flujo en fese densa, usualmenie son innecesarics e
indeseables caudales de elevada velocidad debico a
las caracter{siices abrasivas del carbdn. Un flujo
en fase densa de elevads velocided de partioulas de
carbdn en todas las tuberfas nubiera requerido que
se instelaran & lo largo de las tuber{as placas de
desgaste para controlar el régimen de erosidn rapido
de las tuberfas, siendo tales placas de desgaste un

factor de gasto indessagble. Sin embargo, de acuerdo

con el presente invento, solemente una pequefia ares

superficial estara expuesta al desgmste abrasivo y
esta perte puede ser reemplazada fecil y e condmica~-
mente oon poco o ningin tiempo de parada del siste-

[H+1- 3
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Manteniendo la distancia de transporte
entre el alimentador y el reactor en un minimo, pue-
de emplearse un flujo en fase diluide a alta veloci-
dad o en fase diluide intermedis en la tuberia o tu-
berias que unen el alimentador y el reactor. El des-
gaste creciente y/o la necesidad de un material re-
sistente al desgaste e¢s compensada por la mayor ce-
paracién y dilucidén de las pertfculas de carbén an
lae introduccion en el reactor a una elevada veloci-
dad. Esto contribuye adicionalmente a evitar lﬁ'gglo—
meracion. |

Por ejemplo, puedsen emplearse en esﬁé?in-
vento preferiulemente medios de entrada que cgﬁﬁrén-
den un maferial que tiens une superficie resisféhte
al desgaste, como medios para aumentar lg veidcidad
de las particulas de carbon que entran en la zone de
reaccidn y como medios de controlar el modc de entra-
da, es decir, en una corriente sdlide o en una dis-
triucidn uniforme a modo de ventilador. El émpleo
de tales medios de entrada alarge el tiempo de des-
gaste de la superficie expussta al régimen'elevado de
erosidn causade por el flujo a elevada velocidad de
las particulas de cerbdn.

La superficies resistentes al desgaste ade-

cuadas estarian compuestas de materiales tales como
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carburo de wolframio, carburo de silicio u oiros ma-~
teriales resistentes al desgzaste conocidos en la
técnica en cualquier combinacidén o mezcla de los
wiswos. Por claridad y con fines ilustrativos sola-
meute, la descripcion de este invento se dirigira
principalmente al empleo de carburo de wolframic cc-
mo superficie resistente al desgaste del materié1' 
que reduce la erosién en las tuberias, aunque pueden
emplearse de acueféo con este invento y con éxito
cualesquir numero de materiales resistentes al des~
gaste.

Unos mediop de entrada tales como uni
tobera que comprexde uug tuber{e de transferenciu
que ‘tiene una superficie de seccion trensversal re-

ducida o constrefiida pueden emplearse en el a3tndo

‘de este invento. Le relacion de longitud a super-

ficie de la seccion trensversal de la tobera Gebe
ser suficienteumente grande de modo gque pueda con-
seguirse la velocidad deseada de inyecoidn pars
les part{culas de carbdn sdlidas o el aceite de re-
oiroulacidn no veporizable. Una relacion de longi-
tud & superficie de la seccidn transversal de esta
seccidn de le tuberfs de transferencia, mayor de
aproximademente 5 a 1 es deseable, siendo preferi=-

ble mayor de aproxiuadamente 10 a 1, ¥ mas preferi-
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ble aun meyor de aproximadamente 20 & 1. Esto permi-
te para una distancie finite que las particulas de
carbdn y/o el aceite de recirculacion no veporiza-
ble requieren la aceleracion hasta la velocidad que
se aproxima a la del gas portador.

De acuerdo con esie invento, es prefefible
introducir una corrients fluidizada de:particulas’
de carbon en el extremo inTerior de una zona de Ei-
drocarburizacion en lecho flwido. Mas preferiblsmen-
te las pafticulas se introducen en el reacioriﬁa_hi-
drocarburizacion s través de al menos una entrada
en el reactor en una direccion veriicalmente aa@én—
dente. La entrada estd situada sustancieslmenteé sn
la proximidad del eje vertical en el fondo dei;:éac-
tor o cerca de dicho fondo. Las particulas de carbdn
e introducen a una velooidad suficiente para mez~
clar, el carbon de nuevo aporie que tiene una tempe-
rature inferior a la temperaturs de transformacicn
pléstica, répidamente con las particulas no aglome-
rantes tales como el carbdn que ha reaccionado par-
cialmente y las particulas de carbdn desvoletiliza-
do en la zone de resccidn a la temperatura de reac-
cion con lo cual se impide sustancialmente la aglo-

meracion del lecho fluido.

En el reactor que preferivlemente es sus-
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tancislmente vertical, la circulacion natural de
les particulas de carbon dentro de la zona de hidro-
carburizaecidn de lecho fluido es una estructura de

flujo compleja. Sin embargo, puede describirse apro-

 ximadamente dividiendo la zona de hidrocarburizacidn

’ » . 3 B
en dos sub-zonas concentricas, una sub-zona interior,

.y una sub-zona exterior que rodea & las sub-zonas. , -

interiores.
En le sub-zone interior que esta situeda
sustancialwente dentro de la parte axialuente certyal

del reactor, el flujo de particulas de carbdn es ge-

" pneralmente en une trayectoria ascendente. En la gao-

-zons exterior, que estd siftuada sustancialmente
cerca de las paredes del reactor, el flujo de lag

particulas de carbdn es en une trayectoria general-—

mente descendente. Las ventajas de introducir las

part{culas de carbdn en el lecho fluido del reactor
en une direccidn esencial y verticalmente ascendente
son que se mejare la circulacidn natural de las par-
t{culas de oarbdm en el lecho fluido y las particu-
las de carbda consizuen al menos el tiempo de perma-
nenoia minimo. Le introduccidn de particulas de car-
bén en el lecho fluido del reector favorsce la cir-

cwlacidn en canales de las particulas dentro de la

zona de hidrocarburizacion a lo largo de la trayecto-
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ria de circulacion natural. Los remolinos de circu-
lacidn, son por tanto mejorados y favorecen la disper-
sidn de las particulas de carbén entrante dentro de
la zona de hidrocarburizacidn en lecho fluido. Ade-
més, cuando se introducen de este modo, las particu-
las de carbdn son aseguradas de no pegarse inmedié$a;
y directamente o los lados del recipiente en el gue
ocurre la hidrocarbqr*zacién, el resultado de lo-éual
conducirie a una aglomeracién innecesaria e indesea-
ble. f*
Las particulas de carbon fluidizadas dgﬁen
introducirse en esta sub-zona interior, la zona’dél
flujo ascendente central dentro del reactor. Lé‘écﬁa
de flujo ascendente central ss extiende radialﬁehfé
desde el eje vertical del reactof haste una subarfi-
¢ie en la que comienza laz sub-zona exterior, la zona
de flujo descendente periférico. Es esencial que las
particulas de carbon sean introducidas en la zona de
flujo ascendente central con el fin de evitar que se
pequen & las paredes del reactor o que entren en la
zoﬁa-de flujo descendente periférica. Preferiblements,
las part{culas de caruvon se introducen a través de
la base o fondo del reactor en una o mas entradas si-
tuadas en la proximidad del punto en el.que el eje

vertical del resctor interseca con la base del reac-
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tor.

Se ha descubierto que introduciendo una

corriente fluidizeda de particulas de carbon en una

zona Ge hidrocarburizacion en lecho fluido en fase
densa & una velocidad de mas de aproximadamente ¢l
metros por segundo del modo descrito en lo gque én;§-
ceue se impide sustancialmente la aglomeraciéﬁ o-
apelmazamiento del lecho fluido. Cuando se empics
una velocidad de inyeccion inferior, por ejemplo,
eproximadamente 30,4 metros por segundo, no se iupi-
de la aglomeracion del lecho fluido. Con el fin de
impedir susta@oialmente la aglouweracidn en la zona
de hidrocarburizecién en lecho fluido, el carbén de-
e introducirée a una elevada vglocidad en larzbna
en una corriente de sglta velocidad, es decir, a unas
velocidad mayor de aproximadawente 61 metros por se-
gundo, y preferiiulemente wge de aproximadaumente 122
petros por segundo, del modo descrito en lo que ante-
cede.

la zona de hidrocarburizacion se mantiene
a une temperatura media de aproximadamente 4809C
heste aproximadamente 600¢C por métodos de calenta-
miento conocidos. Preferiblemente, se emples una
combinacidn de precalentamiento y calor de reaccidn

para mantener la zona de nidrocarburizacion adiabati-
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camente a estas temperaturas. Aunque puede emplearse
cualyuier fuente conveniente de calor, se ha encon-
trado que, cuando el carbdn slimentado se precalien-
ta en el intervalo de aproxiwadamente 25090 8 apro-
ximadamente 3002C, preferiblemente entre aproxiwada-
mente 250¢C y aproximadamente 420¢C, el calor g#otér—
mico de la reaceidn en la zona ¢e hidrocarburizacidn

es suficiente para mantener la iewperatura de reac-
* TG s

cion deseada. fambién es deseable precalentar simi-

laruente el ges del procesc. Aungue pueden emplearse
temperaturas menores de 4602C, generalmente nowéon
deseables debido & que la velooidad de remccion dal
carbdn con el hidrdgeno es demasiado lenta para un
proceso préctico. la temperaturs no debe exceder de
aproximademente 60C¢C, sin embaréo, e tempergtures
mds elevadas que éstas, ocurren graves reacciones per-
judiciales incluso durante los tiempos de permanencia
ninimos practicables en la clase de reaccion desori-
ta. El oxfgeno se convierte wés completamente en agua
Y oxidos de carbono, los productos 1liquidos pesados
se convierten en cogue y Liquidos e s ligeros y ga~-
ses, y aumenta el consumo de hidrdyenoc.

La temperaturs de reaccion puede controlar-
se en un punto deseado dentro del intervalo de opera-

.

cidn de 480-60GC por eleccicn de las condiciones de
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precalentamiento y el control de las mismas. Las

temperaturas en el intervalo de 520-500¢C son las

preferidas.

El gas empleado puede ser hidrdgeno puro
0 hidrogeno mezclado con un gas inerte tal como ni-
trdgeno o similar. Para los fines de esta reacecion,
los gases de recirculacion tales cowmo metano y eta-
no pueden ser cons?derados como esencialmente insr-
tes. Sin embgrgo, la presion parcial de hidrégeno en
le zona de hidrocarburizacion debe ser emtre aproxi-

2
medsmente 7 kg/bmz ¥y eproximadamente 84 kg/em .« A

‘una presion parcial de menos de 7 kg/cu® la veloci=

dad de reacoidn conm el carbdn es demasiamdo lenia y

- & presiones parciales mayores de 84 kg/bm? ly centi-

-dad de hidrdgeno consumido es demasiado grande para

un proceso econdmico y las dificultades en evitar

la aglomeracidn llegan a ser demasiado grandes para

" un procedimiento préctico y aecondmico. Las presiones

parciales de hidrogeno de msproximadamente 21 a apro-
ximadamente 35 kg/cm2 son las preferidas y desde
aproximadamente 14 a aproximadamente 56 kg/cm2 son

deseables. Por la expresidn “presidn parcial de hi-

drégeno", tal como se euplea en la presente memoria
desoriptiva y reivindicaciones, se quiere decir la

media de la media logaritmica de la presidn parcial

-39 -



10

15

20

25

de hidrégeno en las corrientes de alimentacion y
del gas producido.

El carbdn, cusndo se alimenta & la zona
de hidrocarburizacidn, se hidrocarburiza rapidamente,
dejando un carbon desvolatilizado-en particulas sé-
lido en el'lecho, que luego se retira del lecho- EL
carbon se alimenta a una velocidad tal que el tiampo
de permenencia medio de los solidos en la zone .de
hidrocarburizacién es desde aproximadamente 1 & 30
minutos, preferiblemente 3 a 12 minutos, y puede ser
desde aproximadamente 5 a aproximademente 60 minﬁtos,
més preferiblemsnte aproximadamente 8 a éprdxiﬁada—
menbe 30 minutos. Por la expresién "tiempo de ég?ma—
nencia de solidos" tal Gamo se'gmpléa eh la membria
descriptiva se quiere decir el tiempo néoeéario pa~
ra llenar la zona de reaccidn vacia con carbdn de
resceidén. Se calcula multiplicando el volumen de la
zona de reaccion por lé densidad del lecho fluido
de caroon por unidad de volumen t{picenente, 480,6
a 608,7 kg/m3, y dividiendo esto por el caudal de
glimentacidn de ecarbon. |

En la zona de hidrocarburizsoicn, el car-
bén se. convierte en un gas rico en hidrocarburos, en
aoceite y en carbon desvolatilizado en proporciones

. . 4
que pueden variar con la variacion de la temperatura,
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18-12=75

el tiempo y la presidn, Preferiblemente, el rendiumien
t0 en carbdn desvolatilizado es la cantidad minima su
ficiente prra obtener hidrdseno y combustible para 1a

instelacidén, El carbén desvolatilizado obtenido oue

. « s

de crer @ través de una tuberis de reboso hmsté“éblectg
res calientes provistos de vilvula, que puedeﬁuéé}
despresurizsdos y descargados intermitentemente. L1
carbén desvolntilizsdo arréstrrdo puede separarse del
vapor de cabeza por ciclones o disoositivos slhiiares

y devolverse sl lecho. El asceite, el agun y los pro-—
ductos gnseos0s puasden wepRrarse por métodos bicu co-
nocidos en 1= tdonlon talos couo 19 condensacion por
etopes y simileres,.

Como se hm indicado anteriormente, es el
objJeto de este invento hrcer mfxims lo cantidad de pro
ductos liquidos particulnrmente compuestos fendlicos,
incluyendo fenoles, cresoles, xilenoles, atil-fenoles
y simileres en proporcidn s la cantidaed de hidrdgeno
consuwmids, Tembidn es el objeto de este invento ha-
cer wixime 1o contidad de osroductos combustibles 1i-
quidos y gaseosos en proporcidn a 1a cantidad de hi-
drégeno consumida. JSe hs descubierto en este invsen-
to que, p~ra obtener estos objetivos, no solemente de
ben mantenerse las condiciones del proceso dentro de

los limites sntes descritos, sino que tawbidn depen-—
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den entre si unas de otras.

Esta interdependencia de las condiciounes
del proceso resulta debido al efecto de cada varia-
ble sobre los rend;mientos de los producto y el hi
drégeno consumido. Por ejemplo, el rendimiento en al
quitrdn aumenta a medida que aumenta’el tiempo, pero
tiende a igualarse hasta un limite, que es depéndieg
te de la temperatura y de la presifén, por encima de
la cual, eiiste poco o ningin incremento en eiffén-
dimiento de alquitrdn. BEste limite es aproximademen
te 10 minutos por encima de 54092C y puede sery a;ve-
ces, aproximadamente 15 minutos .a aproximadaménfé
5402C, perc disminuye a tan poco como. 8 minutos a
5709C., EL limite preciso variard, naturalmente, de~
pendiendo del carbdén particular y de 1a,presién par-~
cial de hidrégeno eﬁpleada. Por otro lado, la canti
dad de hidrégeno consﬁmido aumenta continuamente con
el aumento del tiempo de permanencia. Tanto el ren-
dimiento de alquitrdn como la cantidad de hidrdgeno
consumido aumentan con el aumento de la presidn de
hidrégeno, aumentando la cantidad de hidrlgeno consu
mido proporcionalmente de un modo mis rdpido.

Pueden obitenerse por seleccién apropiasda
de las condiciones de operacién otras mezclas de pro

ductos deseables. Por ejemplo, puede sumentarse el

18-12-75 - 42 -
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rendimiento en gas producido a expensas de un'éqhsumo
de hidrégeno mis alto a un tiempo de permanencia y una
presidn parcial de hidrégeno constentes. A medida que
gumentz la temperatura como se ha descrito aryeriormen
te, aumenta primeramente el rendimiento en liquido,
luego alcanza un mdximo y finalmente disminuye. E1
gas: producido puede aumentarse a expensas del produc-
to 1fquido recirculando la totalidad o parte de este
dltimo. Por otra parte, en condiciones de opecracién
Buaves en las que el consumo de hidrdézeno es menor de
aproximadamente 2% del peso del carbén IHC, el wendi-
miento en liguido serd alto en comparacién con el ren
dimiento en gas.

Ia variable que tiene el mayor efecto sobre
el rendimiento en alquitrdn y compuestos fendlicos por
unidad de hidrégeno consumido es la temperatura. En
general, el rendimiento de alquitrdn aumenta lentamen
te con la temperatura hasta un mgximo, y luego dismi-
nuye debido al hidrocraqueo de los componentes del al
quitrdn para formar gases no condensables y coque.

Por otre parte, la cantidad de hidrégeno consumida

sumenta muy rdpidaments con la temperatura. Ademds,
la cantidad de oxigeno en el carbén desvolatilizedo
disminuye con la temperatura, y, una vez que el car-~
bén desvolatilizado est4 empobrecido en oxfgeno, la

18-12-75 = 43 -
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reaccibn posterior del carbln desvolatilizado y el hi
drégeno no producirédn los productos fenélicos "desea—
dos., Como resultado, el rendimiento de alquitién N
fenoles por unidad de hidrégeno consumido permansce
elevado hasta una femperatgra mdxima: que depende del
tiempo de permanencia y de la presién y luego;iiémi-
nuye répidamente. o

Por consiguiente, para hacer méximb'éi ren
dimiento de fenoles y alquitrdn por unidad dézﬁidrégg
no consumido, las variables del proceso deben=coﬁfo§
marse a la relacién definida por la ecuaci6n§=~:

(1) 5= 2> %7 ()% ®T

en donde Sy es el factor de severidad de la hidrocar-
burizecibn que tiene ungalor de 530 a 640, preferi-
blemente desde 560 a 6§O; T es la temperatura de hi
drocarburizacién media’en 2¢; P es la presién par-
cial de hidrdégeno medid de la medie logaritmica en
libras por pulgada cuadrada (1 libra por pulgada
cuadrada = 0,07 kg/cm®) dividida por 1.000 y % es el
tiempo de permanencia de s6lidos en minutos. Cuando
se observa esita relacibn, la relacién en peso de com
buestos fen6licos que hierven por debajo de 2309 a

hidrégeno consumido variard generalmente alrededor
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de 3,5 & aproximadamente 5 o superior. Esto es.zier-
to, para las clases preferidas de carbones III iy IV.
Ademds, para hacer mdximo el rendimiento de productos
liguidos totales, el intervalo de operacidén para S de
be ser 550 a 700, preferiblemente 600 a 680. o

Muchos productos obtenidos por la hidrocar
burizacibn dé carbén de acuerdo con este invento son
cresoles y otros fenoles sustituidos que pueden ser
de desalcohilados deseablements para formar fenéi. Aun
que la desaleohilancién pusde efectuarse en una:étapa
separade de le hidrocarburizacién, se ha encontrado
mediante este invento, que si los vapores producidos
por la hidrocarburizacién son retenidos en el lecho
fluidizado durante alrededor de 10 segundos a alrede
dor de 250 segundos, preferiblemente desde aproxima-
damente 30 a alrededor de 150 segundos, ocurre una.
desalcohilacién considerable de los fenoles sustitui
dos. Ademds se ha encontrado que la presencia del
carbén desvolatilizado en el lecho fluidizasdo actus
como catalizador para la desalcohilacién permitiendo
wun grado de desalcohilacidn equivalente al obtenido
a temperaturas mds elevadms en ausencia del carbén
desvolatilizado,

Para los resultados 6ptimos de esta etapa
de desalcohilacién, se ha encontrado que la tempera-
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tura: y el tiem@o de permanencisa del vapor deben';@az

tarse a la siguiente ecuaciédn:

(11) s, = 1(9)0'048 it

en donde 5, es un factor de severidad de craqugg!due

tiene un valor de 640 a aproximadamente 750, preferi

.....

" blemente 650 a 710; T es la temperatura en 9C; y @

es el tiempo de permanencia del vapor en segunics. En
otras circunstancias, cuando es preferible hadér-méxi

mo el producto lfquido total y reducir al minimo el

consumo de hidrégeno, puede ser desesble trabajar em

el intervalo préctico mds bajo de Sc, desde 600 &
690,

El gas producido comprende producfos de va
por procedentes de la hidrocarburizacibn y consiste
principalmente en productos gaseosos tales como agua,
dibxido de carbono, monéxido de carbono, metanc y si
milares, por ejemplo otros hidrocarburos, asi como
hidrégeno que no ha reaccionade y la fraccién de "al
quitrdn" condensable. ILa fraccién de alquitrédn puede
ser destilada fécilmente para recuperar productos qui
micos valiosos, incluyendo fenoles. EL alquitrdn con
tiene una cantidad apreciable de material que hierve

a. temperaturas mayores de aproximadamente 2309C, que
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es Util principalmente como combustible. Se hé*éﬁcog
trado por este invento, sin embargo, que este maverial
de punto de ebullicién elevado puede ser recirculado a
1la zona de hidrocarburizacién para ser hidrocragueado
para obtener compueétos que hierven por debajo de
2309C, permitiendo con ello que sustancialmenfe ia to
talidad de los productos de vapor producidos por la
hidrocarburizacién sean recuperados como preductos
quimicos valiosos de bajo punto de ebullicién. El ma
terial de alto punto de ebullicién, se alimenie =z la
zona de hidrocarburizacién en un punto suficiente pa-
ra permitir la conversién de aproximadamente 25 a 40%
de los materiales recirculados a productos que hierven
por debajo de aproximadamente 2302C. De este modo se
avmenta el rendimiento global de los materiales fené-
licos de bajo punto de ebulliciébn y también se aumen-
ta la relacién de fenoles producidos a hidrégeno con-
sumido. Debido a gue este material se vaporarizard
sibitamente cuando se alimente a la zona de hidrocar
burizacién, la reaccién de hidrocarburizacién se rea
liza todavia en fase seca. MNediante esta modifica-
cibn, las tres etapas del proceso de hidrocarburiza-
cién, desalcohilacifn de fenoles sustituidos y un hi
drocragueo secundario de los alquitranes de carbén

gson realizadas simultaneamente.
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También se ha encontrado en este invento
gue este alquitrdn o fraccién del mismo puede recir-
cularse a la reaccién de hidrocarburizacién.y-éonveg
tirse por tanto en liguidos de punto de ebullicidn
inferior, gases y carbén desvolatilizado. Talirecig
culacién puede efectuarse sin aglomerar el lecho flui
do si el liguido de recirculacién se inyecta a’ﬁna ve
locidad lo suficientemente alta, tal como se na Ges—
crito anteriormente, para mezclarlo»répidameﬁheléon
carbén que parcialmente ha reaccionasdo ¥y particuias
de carbén desvolatilizado y con un #ngulo tal qaé se
evite su pegado a las paredes oiintervalos del lecho
antes de reaccionar o0 vaporigzarse,

El carbén desvolatilizado producide por el
proceso de hidrocarburizacién de este invento es muy
reactivo y contiene cantidades bastante grandes de
hidrégeno, generalmente alrededor de 4% en peso sobre
una base IHC., Se ha encontrado gque si el carbdén se
calienta a una temperatura de 800 a 9002C o mds ele-
vada, preferiblemente 840-9002C, se puede obtener
ung corriente gaseosa gue coniiene aproximadamente
75 a 85% en volumen de hidrégeno, siendo el resto
principalmente mondéxido de carbono y metanoc. Esta
corriente de hidrégeno, después de la eliminacién de

los contaminantes pueden emplearse como gas de flui-
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dizacibn, disminuyendo por tanto sustancialmente - la
necesidad de hidrégeno procedente de alguna otra"?ueg
te. Se prefiere que este proceso de "calcinacidn"
sea realizado en un lecho fluidizado, empleando, por
e jemplo vapor de agua como medio de fluidizacibn., Ia
presién es preferiblemente la atmosférica. El tiem—
po de permanencia de los s6lidos en la zona de calei
nacién puede variar desde aproximadamente 2 a'apfoxi
madamente 10 minutos, y preferiblemente es desde apro
ximadamente 3 a aproximaiamente 7 minutos. Cuesndo el
vapor de agua es el gas de fluidizacién, ocurrce la
reaccidén parcial aumentando los rendimiento dé“hidrg
geno y de monéxido de carbono. No se pretende res-
tringir el método de emplear el carbém desvolatiliza-
do a este procedimiento, sin embargo, para el carbén
desvolatilizado es adecuado como alimentacién a cual
guiera de los procedimientos de gasificacidn comercia
les o propuestos. |

El modo en el cuzl se realiza el invento
serd comprendido mAs completamente a partir de la des
cripcidén siguiente cuando se lea con referencia a los
dibujos que se acompaiian, gue representan vistas semi
esquemdticas de realizaciones de un sistema en el cual
puede efeoctuarse el procedimiento de este invento.

Ia Figura 1 ilustra recipientes 10 y 16
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de suministro de carbén, un dispositivo alimentador

_ de carbén 22, un precalentador 30 y un recipiente de

reaceién 40. mEstdn dispuestas tuberias para tfanspog
tar el cérbén finamente dividido a través de los-reci
pientes conectados.en serie. Una tuberfa 26 trans-
porta el carbén desde la cdmara de recogida la‘ﬁésta
el precalentador 30. Una tuberifa 34 tran3porfé el
carbén desde el precalentador 30 al recipiente de
reaccién 40. Una tuberia 44 transporta el carbén des
volatilizado desde el recipiente de reaccién 40“§ara
recuperacién como producto sélido o para recirqula-
cién. Estd prevista una tuberia 42 para tranépdrtar
liquido y productos de vapor desde el reciniente de
reaceibn 40 para un posterior tratemiento y/o recir-
culacién.

De acuerdo con el procedimiento de este in
vento, el carbén alimentadc en forma de particulas,
gue ha sido triturado, molido, pulverizado o reduci-
do de tamafio de otro modo hasta un tamafio menor de
aproximadamente 8 mallas segin la escala Tyler, y pre
feriblemente mds fino que aproximadamente 20 mallas
Tyler. Ademds, aunque el carbén de alimentacién pue
de contener agua adsorbida, es preferible que la mez
cla esté sustancialmente exenta de humedadlsuperfi—

cial. Cualguier agua adsorbida se evaporizard duran
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te el precalentamiento. Ademds, cvalquier agﬁa"ébsog
bide debe incluirse como parte del gas portadorjiner—
te y no debe ser en cantidades grandes tales que den
mds ges portador del requerido. Ias partfcules de
carbbn que satisfaéen estas condiciones se denoninan
en esta memoria “fluidizables".

Los recipientes 10 y 16 de suministro de
carbén cada uno pueden alojar un lecho de particulas
de carbén fluidizables, que se emplean en el ‘proceso.
El recipiente 10 de suministro de carbén es tipicamen
te una tolva con cierre a presién esencialmente atmos
férica. El recipiente 16 de suministro de carbén es
t{picamente una tolva con cierre en la gque el carbén
fluidizado puede ser puesto a presién con el gas del
proceso u otros gases de fluidizacién deseados.

Ia operacién de los recipientes 10, 16 y
22 puede ilustrarse describiendo un ciclo iipico.

Con las vdlvulas 14 y 20 cerradas, la tolva con cie-
rre 16 se llena hasta una profundidad predeterminada
con carbén procedente de la tolva con cierre 10 a tra
vés de la vdlvula abierta 12 y la tuberia 1l a una
presidn esencialmente atmosférica. Iuego, con 1aé
vdlvulas 12 y 20 cerradas, la tolva con cierre 16 se
pone a presién hasta una presién predeterminada mayor

que la presién del sistema de reaccidn a través de la
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v&lvula abierta 14 y la tuberfa 13. Ias vélyulas 12
y 14 se cierran luego y el carbdn se introduce en ‘el
recipiente alimentador fluidizado 22 a través de una
vdlvula abierta 20 y la tuberia 17. El ciclo. alre-
dedor de la tolva con cierre 16 se repite luego.- Un
tiempo tipico para tal ciclo es desde aproximédaﬁen—
te 10 a aproximadamente 30 minutos. Con la véiﬁ@la
20 cerrada, el carbén fluidizado se alimenta,é'uhé
velocidad predeterminada a través de la tuberis 26 a
unidades de proceso situadas aguas abajo. Otras va-
riaciones del ciclo de alimentacién para el alimenta
dor fluidizado son posibles, naturalmente, pero no
estdn ilustradas en la presente memoria puesto que no
constituyen etapas inventivas de este'procedimiento.
En el alimentador fluidizado 22, un gas de
fluidizacién pasa a través de la tuberia 24 a una ve-
locidad baja suficiente para arrastrar el carbén flui
dizado y transportarlo en flujo en fase densa a tra-
vés de la tuberfa 26 y entra por el fondo del preca-
lentador de carbén 30, o directamente por la tuberia
34 si no se requiere precalentamiento. Alternativa-
mente, podria afiadirse gas adicional a la tuberia
que transporta el carbém en un flujo en fase densa a
través de la tuberia 26 para favorecer el transporte.

Puede emplearse cualquier gas no oxidante como gas de
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fluidizacién, por ejemplo gas combustible, nitrégeho,
hidrégeno, vapor de agua y similares. Sin embarga,
es preferible, en general emplear gas del proceso de
reaceidén o gas producido de recirculacién.

El precalentador de carbén 30 estd consti
tuido por medios para precalentar répidamente, cﬁan-
do sea deseable, las particulas de carbbén finamente
divididas, bajo condiciones fluidizadas, hasta una
temperatura inferior a la temperatﬁra minima pars el
reblandecimiento de un margen de reaccién significan
te, en ausencia sustancial de oxigeno. Ilas teﬁpera—
turas preferidas son desde aproximadamente 200¢C a
aproximadamente 3759 y particularmente preferidas
son desde aproximadanente 3259 a aproximadamente
3759C. ILa corriente de carbdn fluidizado y gas en fa
se densa se calienta al pasar rdpidamente a través
del calentador que tiene una relacién muy favorable
de superficie de calentamiento a volumen interno. El
carbén se calienta en un calentador 30 a la tempera-
tura deseada por cualquier medio conveniente de inter
cambio de calor, por ejemplo por medio de calor ra-
diante o0 gas de chimenea caliente tal como Se repre-
senta en la Figura 1, entrando por el fondo del ca-
lentador 30 a través de la tuberfa 28 y saliendo por

la parte superior del recipiente calentador 30 a tra
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vés de la tuberia 32. Se reconoce, sin embargd;'éue

la cantidad de precalentamiento de carbén citada pue

de ser reducida al minimo precalentando el gas de pro
ceso a una temperatura elevada.

Las partfculas de carbén fluidizado precalenta-

 das salen del precalentador 30 por la tuberia 2}fy en

tran por el extremo inferior del recipiente de reac-
cibn 40 sustancialumente cerca del centro del fbﬁdo,
es decir en donde el eje vertical interseca con el
fondo del reactor 40. De acuerdo con este invento,
las particulas de carbdm se introducen en el extremo
inferior de la zona de reaccién en lecho fluidizado
a una elevada velocidad. Esta elevada velocidad pue
de conseguirse acelerando la corriente fluidizada de
particulas de carbén hasta la velocidad deseada a lo
largo de una trayectoria constrefiida de seccién trans
versal confinada. Una tobera de orificio de entrada
estrecho, con canal biselado o cualesquiera medios
de entrada que estrechen, constrifian o reduzcan la
superficie de la seccifén transversal del paso para
la entrada, en donde las particulas de carbén'fluid;
zado entran en el reactor, puede emplearse para ace
lerar la corriente fluidizada de particulas a la ve-
locidad deseada. ILa corriente precalentada de parti

culas de carbém fluidizables se introduce en la zona
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de flujo ascendente central del lecho fluido en el
interior del recipiente de reaccidn a una elevata ve
locidad en una direccidén esencizlmente vertical as-
cendente en la parte sustancial y axialmente cgntral
del fondo del reciﬁiente de reaccibfn y a travéé dé
ella. ,
El aceite de recirculacién puede ser in-
troducido en el reactor 40 a travéds de la tuberia 36.
Is inyeccién de la recirculacién también se efectia
preferiblemente a una elevada velocidad de la corrien
te aproximadamente 61 metros por segundo O mayor, y
més preferiblemente aproximadamente 122 metros por se
gundo o mayor entrando por el extremo inferior de la
zona de reaceiébn de lecho fluido dentro del recipiente
de reaccidn en una direccidén esencial y verticalmente
ascendente. Andlogamente = las particulas de carbén
entrante, la corriente de aceite de recirculacién si-
gue una trayectoria sustancialmente ascendente alrede
dor de una parte sustancial y axialmente central del
recipiente de reaccién. En la inyeccién del aceite

de recirculacién y particulas fluidizables de carbén
es esencial gque sean introducidas en el recipiente de
reaccién de tal modo que no se peguen inmediata y di-
rectamente a las paredes del recipiente de reaccién,

el resultado de lo cual conduciria a una aglomeracién
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innecesaria e indeseable. .
Solamente se muestra en la Figura 1 una de
cads una de les entradas de las particulas de garbdn
precalentado y el aceite de recirculacién. Esféé en
tradas pueden tambidn representar una multiplicidad
de entradas para facilidad de operacién de este pro-
cedimiento. Una multiplicidad de entradas pueigrser
deseable, por ejemplo, cuando el reactor es grande o
cuando se estdn inyectando separadamente en el reac-
tor corrientes de recirculaciébn separadss de éééite.
Los puntos de entrada para las particulas de Qéfpém
y/o el aceite de recirculacién estdn situados prefe-
riblemente cerca de la interseccién del eje vertical
con el fondo del réactor. Cada corriente de particu
las de carbén y/o aceite de recireculaciébn se introdu
ce preferiblemente a una alta velocidad en cada entra
da en una direcciébn eseﬁcialy verticalmente ascenden-
te, estando sitvada la entrada en el fondo del reac-
tor o cerca del mismo, preferiblemente en la proximi
dad del eje vertical. De este modo, la corriente se
parada de material carbonoso entrante se mantiene se
parada y aparte hasta ser mezclada rdpidamente en el
lecho fluido con el.carbén que ha reaccionado parcial
mente y las particulas de carbém desvolatilizado,

El carbén desvolatiligado proceéente del
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recipiente de reaccién 40 se separa continuamente por
la tuberia 44 hasta colectores calientes provistos de
vdlvulas (no mostrados), que se despresurizan y se
descargan intermitentemente. B

El carbbn desvolatilizado producido es de
hecho carbén que ha reaccionado parcialmente, el cual
a la temperatura del reactor continua desprendisndo
pequefias cantidades de alquitranes y otros vapores.
Es necesario impedir con cierre hermético que los ga
ses y vapores del reactor entren al colector de car-
bén desvolatilizado mediante el empleo de un retroce
s0. MTambién, a la temperatura del reactor, -entre
éproximadamente 4809C y =aproximadamente 60020, el di
sefio ¥ operaciénrde les vdlvulas calientes entre el
reactor y el colector de carbén desvolatilizado son
por lo general extremedamente dificiles. Por esta ra
zén es necesario disminuir la temperatura del carbén
desvolatilizado producido por debajo de la temperatu
ra de reacciébn, preferiblemente a una temperatura
comprendide entre aproximadamente 3102 y aproxima-
damente 3759C. '

Disminuyendo la temperatura de carbén des
volatilizado producido se impide el decprendimiento
de alquitranes que de otro modo obturarian las tube—

rias y vdlvulas del colector de carbdn desvolatiliza
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do, permitiendo el funcionamiento continuo de iashvél
vulas calientes. También es deseable mantener al me-
nos la fluidizacidn minime en la tuberfa 44 que, lleva
el carbén decvolotilizado producido desde el reuctor
40 hasta el colector. Esto puede consesuirse intro-
duciendo un flujo pequesio y calculado de aguahiiQUida
u ofro lfguidc voldtil no formador de carbén desvola-
tilizado en la tuberfa de salida 44 en uno o mds ‘pun-
tos dircctamente por encima de la vdlvula o véiﬁulas
calientes (no representadas). EL vapor de agra o el
generado - por vaporizacién del agua aﬁa@ida u otro 11
quido, puede servir para la fluidizaci6n y las necesi
dades de retroceso solo o aumentado por pegueflas can-
tidades de gases de retroceso adecuados, tal como gas
de recirculacidén producido, hidrégeno o vapor de agua.
Los productos liquidos y vapor se separan
del recipiente de reaccién a través de la tuberfa 42.
El carbdén desvolatilizado atrapado puede separarse
de la parte de cabeza de vapor por ciclones (no mos-
trados) y devolverse al lecho e inyectarse a elevada
velocidad, para ayudar a reducir la aglomeracién de
lecho fluido en la zona de hidrocarburizacién. El
aceite, el agua y los productos gaseosos pueden sepo-
rarse por condensacién en etapas. Ia corriente de

aceite puede enfriarse bruscamente para enfriar la co
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rriente hasta ﬁna temperatura a la cual los gases li-
geros y el lIquido de bajo punto de ebullicién y ei
vapor de agua vayan a la parte superior de una boium—
na y el aceite pesado vaya al fondo. Puede emplearse
por ejemplo, un intercawbiador de calor para enfriar
el ciclo de aceite pesado para enfriamiento y-al vapor
de fabricacién. Ia masa del producto fendlice perma-
nece en el aceite pesado, y el agua y parte de los
productos fenblicos permanecen en el aceite ligero
gue puede recireularse por la tuberfa 36. El produc
t0 acuoso contiene compuestos fenbélicos, bases y simi
lares y necesita ser descontaminado o purificails con
0 sin recuperacién de los fenoles y/0 bases para la
venta antes de ser descargado o vuelto a usar. Si se
desean el fenol y los cresoles como productos separa-
dos, puede emplearse este producto acuosc en una eta-
pa de extraecidn de fenoles.

El gas de fluidizacidn se alimenta al reci
piente de reaccién 40 por la tuberfa 38. El gas pre-
ferible es un gas exento de oxfgeno y rico en hidrége
no.

Los ejemplos siguientes son ilustrativos
del concepto de este invento, demostrando el método
de evitar la aglomeracién del carbén en los procedi-

mientos de lecho fluidizado por inyeceidn a alta velo
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cidad de particulas de carbén en unz zona de rgacqién.

BJErLO I

El apafato empleado, que se muestra'esquemé
ticamente en la Fiéura 1l de los dibujos,. compren&e dos
tolvas con cierre para alimentacién de darbén:(lc, 16)
conectadas en paralelo a un alimentador fluidizado 22,
un precalentador 30 y un reactor 40. Ia tubepiaxque
transporta todo el carbbn se construyé de un fuko de
9,5 mm de didmetro interior por 16 mm de diémé%ro ex—
terior. Ias dos tolvas con cierre para alimentacién
de carbén (10, 16) gue alimentan el alimentaﬂofrfluidi
zado alternativamente cada una tenfan un didmetro in-
terior de 178 mm y una altura de 2,44 metros. El ali
mentador fluidizado 22 tenfa un didmetro interior de
610 mm y una altura de 6 metros. EL precalentador 30,
un bafio de plomo czlentado por quemadores de "combus—
tién superficial" tenia un didmetro interior de 610
mm y wna altura de 3,6 metros. El reactor 40 tenfa
un lecho fluido de 279 mm de didmetro interior unma pro
fundidad de lecho de 5 metros y un drea de la seccidn
transversal interior de 0,06 metros cuadrados.

Ia velocidad media a través de la tuberia
de alimentacibn de carbén en fase densa no fue parti-

cularmente alta, siendo la velocidad mdxima aproxima-—
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damente 12 mefros por segundo en la entrada del';eﬁc—
tor y de solamente 4,5 metros por segundo en la sali-
da del alimentador de carbén, permaneciendo todavia

la erosifn de la tuberia a estas velocidades en un ni
vel aceptable. Ios intentos de alimentar carbén en

el reactor a velocidades de aproximadamente 39 metros
por segundo dieron como resultado 1a aglomeracibn y co
quizacién del lecho fluido. Se emple6 una tobéra de

carburo de wolframio de 12 milimetros de didmeiro pa

‘ra aumentar la velocidad a la que se introdujerdn el

carbén y el hidrégeno en el reactor hasta 60 metros
por segundo y proporcionar una superficie resistente
a la erosién.

En la operacién, se llené el reactor con
carbén y se calentd lentamente hazta que se esteble~
cieron las condiciones, flujos gaseosos y presiones
pretendidos. Como fase gaseosa se empleé hidrégeno.
Cuando se establecieron las condiciones pretendidas
comenzé la alimentacién de carbdén. Al terminar la ex
periencia se abrié el reactor. No se enconiraron gran
des aglomerados ni partfculas de coque. Ias condicio
nes de funcionamiento durante la hidrocarburizacién

se muestran en la Tabla I siguiente:

-
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TARL&.T - DARBON:

(Gondic.kones @

Ndmero de experiencia

Presién del reactor

| Temperatura del reactor
Velocidad de fluidizacién
Caudal de alimentacién de carbén
Gas alimentado a2l reactor
Duracién de la experiencia

Velocidad de inyeccién dél car-
bén

Tiempo de permanencia de sélidos
nominales en el lecho

1. o
35 - 42 Kefem® - 421
n 3

¥ 4709C - 5200, T470%
0,15 m/ses- }'0,15
450 - 54Q Kg’h 450
Hidrégeng .., { Hidx«
45 horas""'f: 34 ht
61 m/seg. 61 ry
18-22 minutos 182

* Inicialmente a 4702C y aumertando

en incrementos de 10e¢ cada !

45000-4702C dGespués de una detencién en la alimentacién de c&l

¥¥ 1o profundidad del lecho del reactor se acorté a 2,15 me S

la Tabla II siguiente.
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_
28 - 70 Kg/cm2 49 Kg/cm2 i
_ 480C & 5709C 5209C - 5602C
g. . ;;0,15 m/ge‘g_j 0,07 m/seg - 0,15 m/seg| 0,15 m/seg. T
| Ke/h 12 450-540 Ke/h 270 - 450 Ke/h 450 Ke/h '
: ':' ' é }Iidréger;p‘_i Hidrégeno Hidrégeno {
, * 34 horas - 78 horas 29 horas
"’;:§76lrm/seg. 61 m/seg. 61 mfseg.
utos o 318-24 minutos 19-46 minutos 9,4 minutos

tos de 1oeci';‘!;'ada 6 horas con lz limitacién adicional de que el reactor se enfrié a
limentacién Qe carbén y antes de comenzar de nuevo la alimentacién de carbém.

6a?2 ne . s . .
a 2,15 e #ros para esta experiencia. El zndlisis de la alimentacién se resume en

et
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TABIA II - CARBON SUBBITUMINCSO C DEL
LAGO DB SMET, WYOMING, (ANALISIS)

Base libre de humedad y ceniza Porcentaje ern peso
¢ 72,0
H 5¢3 .
N R 1,3
S 1,0 . .
0 20,4
Ceniza 11,9 (base seca)
Agua ) ' 30 (como se recibid)

EJEITLO II

Se realizaron dos experiencias adicionales
empleando aparatos y procedimientos similares a los
empleados en el Ejemplo I, excepto que el aceite, las
fracciones de punto de ebullicidn mds elevado de los
productos lfguidos, se fecirculé al reactor. Estas
experiencias adicionales se realizaron para determi-
nar si podia alimentarse al reactor aceite pesado con
una inyeccién a velocidad alfa, sin aglomerar el le-~
cho flufdo. El equipo de recirculacién de aceite afia

dido al aparato de la instalacidén piloto comprende un
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depésito de almacenamiento, para alojar el aceite'dgf
recirculacibn, un precalentador de aceite para caleg;
tar previamente el aceite antes de la inyeccién énmu
el reactor. -
Ia corriénte principal de hidrégeno en el
reactor se dividid en dos corrientes aproximada@ente
iguales, cada una de las cuales se calentd previemen
te a 3009C - 3502C. El aceitfe pesado de recircule-
cibn se bombe6 en una de estas corrientes de hidrd-
geno y se 1nyect6 en el reactor a través de una to-
bera de carburo de wolframio de 6,35 milfmetros d°
didmetro a aprox1madamente 122 metros por segundo.
Ia tobera, que se sitda verticalmente en el reactor,
se colocd en el centro del fondo del reactor aproxi-
madamente a 1, 5 metros de la entrada del carbén. Ia
otra corrlente de hidrbégeno se mezclé con el carbén
previamente c@lentado, y se introdujo en el fondo
del reactor a través de una tobera de carburo de
wolframio de 12 milimetros de diéﬁetro a aproximada
mente 49 metros por segundo en una direccién verti-
cal ascendente. Ios datos para estas experiencias

Se resumen a continuacidn en la Tabla IIT.
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CPABIA III

Experiencia 1l 2
Caudal de alimentacién 1
de carbén 450 kg/h 450 kg/h
Presién del alimentador 2 oy
de carbén 77 ¥Kg/em 77 kg/cm

.2

Presién del reactor 35 kg/cm2 35 kg/em
Temperatura del reactor 550 C 580 C X
Veleceidad de fluidizacién -

del reactor 0,15 m/seg 0,15 m/seg.
Duracién de la experien-

cia 5 horas 5 horas
Caudal de alimentacién del

aceite de recirculacién 45 ke/h 108 kg/h
Velocidad de entrada de car

bén- H, 49 n/seg. 49 n/seg.
Velocidad de entrada de acel

te - H, 128 m/seg 128 m/seg
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No se encontraron problemas al realizar, es
tas experiencias. No hubo ninguna manlfesta016n de
aglomeracién en el lecho fluido, incluso cuando se
inyect6 aceite al. caudal de 108 kg/h. ‘

El aparato a escala piloto empleado eﬁ es-
te ejemplo comprendfa una tolva para sélidos pviéeri'
zados que tenia una capacidad de sélidos de 4y 5 1li-
tros y estaba construida de un conducto de acero al
carbono de nomenclatura 80 de T6 milimetros de did-
metro y 1,2 metros de altura; se hizo un reactor de
un tubo de acero inoxidable de 25 milimetros de did
metro interior por 229 milimetros de altura gue te~
nfa un espesor de pared de 6,4 milimetros y un cabe
zal expandido de 102 milimetros de altura y 51 mili
metros de didmetro interior; 1la tuberia de rebose de
s6lidos se construyé de un conducto de nomenclatura
40 de 13 milimetros; se comnstruyé una tuberia de va
por de un tubo de acero inoxidable de 9,5 milimetros
de didmetro exterior; y un alimentador de sélidos.
Se emplearon dos bombas de alimentacién de liguido,
Lapp Microflow Pulsafeeders, una para alimentar el

lfquido que ha de investigarse y la otra para ali-
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nentar agua péra la generacibn de vapor. Un vaperi,
zador de liguido y agua calentado eléctricamente y v
recalentadores construidos de tubos de acero inokida
ble de 6,4 milimeﬁpos de didmetro exterior se inzta
laron en el reactor entre las bombas de alimenta-.
¢ibn y la tobera de inyeccién de alimentacidn.:iUn
termopar situado a 76, 152, 203 y 279 milfmetros °
del fondo del reactor se instglé en una cavidadrﬁa—
ra termopares colocada axialmente en el centro del
reactor. Los tres termopares inferiores estabtan en
el lecho fluidizado mientras que el termopar supe-
rior estaba en el espacio de vapor por encima del
lecho,. o

En funcionamiento, los alquitranes que hierven
por encima de 2359 obtenidos por hidrocarburiza-
cibén del carbén del lago De Smet se emplearon como
el material de alimentacién a la zona de reaccién
para la conversién a aceites que hierven por deba-
jo de 2309C. ILos alquitranes se destilaron del pro
ducto liguido total obtenido de la hidrocarburiza-
cifn en diversas fracciones de destilacién y una
mezele de estas fracciones de destilacién emplea~
das en este ejemplo tenfa un intervalo de tempera-
tura atmosférica nominal para el 75% del alquitrén

entre 2359 y 4609C. El 25% restante servia por en
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cima de 460<C. .
Ia tolva de alimentacién de sélidos se ‘car
g6 con carbén desvolatilizado por hidrocarburacién
del lago De Smet como se ha descrito antes de la pre
sente memoria. Ios depbésitos de alimentacién de
agua y alquitrdn se cargaron y calentaron a la tém—
peratura de funcionamiento. Durante el periodo ie
caléntamiento, paéd a través del reactor vacio wn
flujo predeterminado de hidrégeno. Tan pronto cdmo
Se aproximaron las condiciones de funcionamiento,
se comenzé la alimentacién de carbén desvolatiza&o
¥ la alimentacibn de agua (vapor recalentads ar el
momento que entré el reactor z través del orificio
de inyeccibn). Los tres termopares se colocaron en
el lecho fluidizedo, en los niveles antes indicados,
sirvieron como indicacién del comportamiento del le
cho. Los intentos para alimentar esta corriente de
alguitrdn a velocidades de 30,5, 61 y 91 metros por
Segundo dieron como resultado una répida aglomera-
cién del lecho del reactor fluidizado. Se empleé
una aguja hipodérmica calibrada 26 para alcanzar uns
velocidad de inyeccién de 122 metros por segundo de
la alimentacién de alquitrdn total. Empleando esta

velocidad de entrada para la alimentacién total, se

evité la coquizacién del lecho fluidizado en el reac

18-12-75 - 686 -




10

15

20

25

tor con las condiciones de operacién siguiente conte

nidas en la Tabla IV.

TABIA IV -~ CONDICIONES DE OPERACIUN
CARBON DBEL IAGO DE SNMET .

o

Presién 10,5 Kg/cm2 manomé
' tricos
Presién parcial del hidrégeno | 8 Kg/cm? mar.oné-
, ' tricos
Tiempo de permanencia de los . '

vapores en el carbén desvo

latilizado basado en la ve _
locidad lineal superficial 1,33 seg.

Alimentacién de carbén desvola

tilizado 250 g/hora
Caudal de alimentacién del
aceite 2 ml/min
Alimentecién de agua (como
vapor) 3 ml/min
Flujo de hidrégeno al reactor | 991 litros normales/
/hora
Moles de hidrégenco/loles de
agua 45/1
Temperatura 6509C
Velocidad lineal superficial '
de hidrégeno 0,15 m/sg.
Tiempo de la experiencia 5 horas
Gas de fluidizacidn Hidrégeno l
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EJEMPLOS IV - XXTII

El aparato empleado en estos ejemplos se muse-
tra esqguemdticamente en Ia Figura 2 de los dibujos
¥y consistia esencialmente de una tolva para carbﬁn
101 que tenfa una capacidad de 3500 gramos consﬁrﬁi
da de un tubo de acero al carbono de nomenclatura
80 de 76 milimetros de didmetro por 1,2 metros de
altura; un reactor 103 que comprende ung zona de reag
cibn 105 construido de un tubo de acero inoxidable
de 25 milfmetros de didmetro interior por 22§ milf
metros de altura gue tenfa un espesor de paredrée
654 milimetros y un cabezal expandido 107 conSf;ui
do de un tubo de nomenclatura 80 de 51 milimetro de
didmetro por 457 milfmetros de altura; un condensa-
dor enfriado por vapor 109; dos condensadores en-
friados por agua 111 y 113; ¥y un compresor de recir
culacién de gas, no mostrado. Para asegurar la se—
paracién de los productos condensables de ls corrien
te de vapor, el sistema también empled bien un lava-
dor de disolvente 115 o una trampa de carbono acti-
vado 117. EL reactor 103 estaba ecuipado con una
cavidad para termopares montada axialmente, no mos—
trada, que contenfa cuatro termopares situados a
25, 102, 178y 305 mili{metros desde el fondo del
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reactor 103,

En funcionamiento, la tolva 101 se carga .
con una cantidad pesada de carbén sub-bitumiﬁosorqi!
de 40-100 mallzs que se extrajo de una mina e inmg'
diatamente se almécené bajo agua. El carbén se lle
v6 al reactor y se deshidraté y secé en condiciones
no oxidantes. El sistema se purgé de aire, eljreag
tor 103 se calenté a hasta aproximadamente las con-
diciones de reaccién deseadas y se establecieron-
los caudales y las presiones del gas. Como fase ga
seosa se emplea hidrégeno de botellas. CuandéJSe
establecen la temperatura, presién y caudales del
gas (eseados, se comienza la alimentacién derear-
bén y continua hasta que la tolva estd vacia, en cu
yo momento se detiene el sistema y se enfria, Du-
rante la experiencia, el carbén desvdlatilizado se
separa del reactor 103 a través de la tuberifa de re
bose 119 y se recoge en el colector de carbén desvo
latilizado 121 y se dejan acumular los alquitranes
y el agua en condensadores 109, 111 y 113 y el la-
vador 115, si se emplea.

Al terminar la experiencia, el colector de
carbdn desvolatilizado estd vacfo y el carbén desvo-
latilizado se pesa. Los condensadores se drenan en

un colector comin 123 y el producto se filtra, afia-
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 diéndose lz torta de filtracién al carbén desvolati-

lizado con el fin de determinar los rendimientosir,;
El filtrado se sometib luego a separacibn de comp03‘
nentes voldtiles paras separar el disolvente, si cs-
t4 presente, y el .ag,ua, a la temuveratura de la cai—
dera de 2L0C a presidn atmosférica. EL aceite lipe
To que se ségaré por destilacibén con el agua sé'sepg
ra del destiiédo por decantacibn y se devuelve ol
alambique. ﬁi alquitrdn se destila luego para recu-
perar cuatro.frac01ones- (1) una primera fraccién
que hierve por debajo de 1309C a presibn atmosféri-
ca ¥y con una relaclén de reflujo de 3 a 1; (2) uns
segunda, frac&ién, o "aceite ligero", que hierve g
309C - 260eC a 50 mm y con una relacién de reflujo
de 6 a 1; (3) ,una tercera fracczdn, 0 "aceite medio",
que hierve a 2602C - 3409 a 10 mm y con una rela-
cifn de reflujo de 3 a.l; y (4) un residuo que con-
siste en aceite pastoso (que hierve a 340°C - 3509C
a 10 mm) y brea.

Ias fracciones de alquitrdn se analizan
por valoracién o andlisis por cromatografia de ga-
ses en cuanto a presenciz de materiales fenblicos
0 Ydeidos de alguitrdn".

Los datos para estos experimentos se resu

men en forma tabular a continuvacidn:

18-12-75 - 72 -
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_BJEEPLO No 4-22

Ejemplo
Carbdén
Andlisis Wltimo (1)
c
H
N
S
0
Cenizas(a)

Condiciones de rescecidn

Temperatura, oC
Presibn

Total, kg/cm2 manométri
cos

Hidrégeno, kg/cm2 (3)

Tiempo de permanencia de
s6lidos, minutos

Tiempo total, horas

Sy

PRI NI

(1) Base libre de humedad y cenizas (IHC)

(2) Base libre de humedad

(3) Presién parcial.

18-12-75

4 5 6 1T
! oo

72,2 | 72,5 | 7236 72,2

5,2 545 5;%': fi Dy

1’ O 1, 4 l,:6€ " 1,7

0,8 1,0 | 1,¢ 11,8
20,8 | 19,6 | 19,7 19, ¢
11,5 | 16,6 | I0;5 18,2
560 497 562 -511
24 70 45,5 70
21 66 42 i 64
3,8/ 3,7 2,8 &8s
345 8,17 2,5 Ty
564 572 ’581 583

-73 -



& 778 9 10 11 12
72442 f2,30l 13,2 | 706 0 1,2 73,0 0 71,0
53l 5,2« |© 5,5 51 . 5,5 5,3 5,1
1.5 L,7° 4. 2,0 1,4 1,3 1,0 2,1
1,0 1,2 1,2 L,0 ! 0,8 0,9 1,0
19,7 : 19,6 "1 18,1 21,9 | 19,2 19,8 20,8
T0;5 18,1 “+hi918,0 14,0 | 13,8 9,0 15,4

62 = +511 508 539 522 511 540

12,5 = 70 70 35 70 70 70

2 i 64 64 31,5 60 67 62
2,8 8,2 8,8 8,4 Tyl 9,4 4,9
2,5 L 1,83 8,67 8,33 6,42 8,42 4,67
! 583 585 530 591 592 596

:
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(Continuacién)

Ejemplo 13 14 15_s
Carbén ' )
Andlisis dltimo (1) .

c ' 7,5 | 71,24 ¢ 71,0
H 53 5,0 | 5,0
N 1,1 L,8 | 17
s 0,8 1,0 1,0
0 21,3 | 26,8 | 21,3
Cenizas (2) 10,8 17,1 16,8
Condiciones de reaccién ‘;_
Temperatura, 2oC 560 571 %381
Presibn
Total, kg/cm2 manométricos 24 70 52,5
Hidrégeno, kg/cm2 (3) 22 58 47
Tiempo de permanencia de .
sélidos, minutos 8,2 2,9 9,8
Tiempo total, horas 7,42 2,67 9,62
SH 597 606 610
(1) Base libre de humedad y cenizas (ILHC)
(2) Base libre de humedad
(3) Presién parcial.
- T4 -

18-12-75

' 558

.24
22
12,5

611



52,5
47

.9,8
9,62
610

- 74 -

P PR
T Py A L R

17 18 19 20 21 22
@
71,0 70,9 70,8 | 3,5 72, 72,1
5,1 5,2 5,2 5,3 5,3 5,2 |
1,3 1,4 1,4 1,0 1,4 1,3
1,2 1,1 1,1 ¢, 9 1,0 1,0
21,4 21,4 21,5. 19,3 20,3 20,4
16,2 15,9 15’6 913 1610 9’5
536 536 536 543 567 567 -
24 70 70 70 70 T0 70
22 62 62,6 63 | 66 61 65,5
: i
i i
12,5 9,5 10 10,6 9,2 9,0 10,2
10,75 9,33 19,24 9,92 8,67 8,5 9,25
11 620 621 623 627 650 661
,
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Resultados

Rendimientos del producto

Carbén IHC % en peso

Carbén desvolatili-
zado

Alguitrén

Gas

Agua,
Andlisis dltimo- I'AF

cu=EmQ

Acidos de alquitrdn, %

en peso
Carbdén IHC
0-2602C
260-3409C
Total

Hidrégeno consumido,
Carbdén IHC % en peso

Relacidn alquitrén/H2

Relagcibn decido de al-
quitrén/H2

18-12.75

4 5 6 7' 8 9

! t:‘

:i . .' :ow&'
58,2 | 49,5 | 54,2 | 44,0 44,6l 48,4
15,3 | 23,4 | 17,0 | 2776 25,4} 19,5 -
12,0 13,0 11,9 | 18,9°" 19,9} 16,5.
15,6 | 13,6 | 18,0 | 14;7 13,5 15,6
87,3 - | 89,0 | 89,71.89,1 94,0°
3,7 = 38 45 43 43
Lé |- L34 33l LiL
1,0 - 1,0 1,30 1,1} L%,
646 - 459 | 3.7 4,2 (-1,L0
4‘,5 - 4’7 5,8 had ] 4,4
0,9 - 1,5 L,6] -- 1 1,1
5y4 - 652 | Ty4| ~= | 5,5
1,1 1,9 1,2 2,1 2,2 1,9
13,9 | 12,3 | 14,2 | 13,1| 11,5 10,3
4,9 - 5,2 | 3,5| -- 2,9

-75 -
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(Continuacién)

Resultados 18 19 20 21 - 22
Rendimientos del producto g

i
Carbén IHC % en peso g

Carbén desvolatilizado é 38,5 | 37,5 39,8 33;3 38,4

Alguitrdn i 28,4 | 29,1 | 27,3 | 27,3 29,0

Gas | 21,8 | 21,0 | 17,9 | 21,7| 19,2

Agua 15,8 15,0 15,2 19,31 16,2

Andlisis ltimo-LAF

c 93,0 { 93,5 | 92,0 94,0/ 93,0

H 4,2 4,2 4,0 3,71 3,8

N 1,4 1,2 1,3 1,1{ 1,3

S L2 | 1,1| 06| 1,2{ 0,6

0 0,2 0,0 2,1 0,0 1,3
Acidos de alguitrédn, ¢ en

peso

Carbén IHC
0-2609C 5,7 - 6,3 - 746
260-3409C 1,4 - 0,8 -1 ¢8
Total 7,1 - 7,1 - | 8,4
Hidrégeno consumido, -

Carbén LHC 3{’ en peso 314 3,5 2,9 4,1 315
Relacién alquitrdn/H, 8,4 8,3 9,4 6,8/ 9,4
Relacién 4cido de alqui-

trén/H2 2,1 - 2,4 - 2,4

18-12-75 - 76 -




BJRMPLOS XXIIT y XXX IV

Se realizan dos experiencias adicionalés
que emplean aparatos y procedimientos similares -a-

5 los empleados en los Ejemplos IV - XXII exceptb-gqe
el producto gaseoso no se recircula al reactofg;;Es—
tas experiencias adicionales ée realizan para deter-
minar el efecto del didéxido de carbono presenfp:éﬁ
el gas de recirculacién sobre el consumo de hi&fb&

10 geno. Los datos para estas experiencias se reswicn

a continuacidn:

Ejemplo ' 23 24
Carbén
15 Andlisis dltimo, IHC )
C 73,7 | 13,0
H 5,1 | 5,1
N 1,0 1,3
S 1,0 1,0
0 19,2 | 19,6
Cenizg libre de humedad 8,5 8,5
20 Condiciones de la reaccibn ,
Temperatura, 2C 544 531
Presibn 5
Total, kg/em” manométricos 42 42
Hidrdgeno, kg/cm® (presién
parcial) 42 42
Tiempo de permanencia de gé-
lidos, minutos 13,2 | 14,8
Tiempo total, horas 12,4 ] 11,3
25 SH 624 615

18-12-75 -T7 -
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Resultados

Rendimiento del producto 23 .24
carbén IHC % en peso o
carbdén desvolatilizado 45,6 | 48,5
algquitrdn 23,6 1725,2
gas 16,0 | 14,2
agua , 16,8 | 13,7

Andlisis dltimo de carbén desvolati
lizado, IHC

c 90,

H 3

N 1

0

3

S
0

Acidos de alquitrdn, % de carbén
IHC

0-260¢C 6,3

260-34009C . 1,3

Total 7,6

Hidr6geno consumido, % de carbén 'IHC | 2,0 1,6

Relacitn de alquitrdn/H, 11,8 | 15,8

Relaciébn de 4cido de alquitrén/H2 3,8 4,75

Por comparacién de las cantidades de hidré
geno consumido y el alquitrdn y 4cidos de alguitrdn
producidos por unidad de hidrégeno consumido en aque

llos ejemplos con experiencias que emplean recircula

18-12-75 - 78 -
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cibn que tienen factores de severidad similareg,(SH)
puede verse que se obtienen resultados mejoradpg»
cuando no se emplea recirculacién de gas. Asi, a
un factor de severidad de 624 sin recirculacién” °
(Ejemplo 23) la cantidad de hidrégeno consumidé:es
solamente de 2,0 por ciento del carbén, cusndo - se
compara con 2,9 a 3,5 para los Ejemplos 19 y go;;,
Ademds, las relaciones de alquitrdn y 4eidos de al-
quitrdn a hidrégeno consumido es 11,8 y 3,8 reébéc-
tivamente, en el Ejemplo 23. En contraste lasfégig
ciones de alquitrdn a hidrégeno en los Ejemplés'lg
y 20 son 8,3 a 9,4, y la relacidn de 4cido de alqui
trén a hidrégeno del Ejemplo 20 fué solamente 2,4.
Estos resultados mejorados se deben a que

se evitan las reacciones siguientes:
Hy + €0, -3 H,0 4 €0

3H, + CO0 -3 CH, + Hy0

debido a la presencia de didéxido o mondéxido de car-
bono en el sistema en cantidades significativas de-

bidas a la recirculacién.

EJEMPLO XXV-

Empleando técnicas similares a las empleg

'

18-12-75 - 79 -
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.

das en los ejemplos anteriores, se hizo una experien
cia en instalacién piloto durante aproximadamente
una semena. BELl reactor en esta experiencia es de
279 milimetros de.didmetro y 6 metros de altura. Ia
temperatura de hidrocarburizacién es 54090,? 1e pre
sién parcial de hidrégeno es de 28 kg/cm2 y €l tiem
po de permanencia de sélidos es de 14,3 minptos, pa
ra un factor de hidrocarburizacién (SH) de 606.

Los rendimientos del producto, bagados en
carbén THC, son 53 por ciento de carbén desvolatili
zado, 19 por ciento de alquitrédn, 15,5 por ciento de
gas y 15,2 por ciento de agua & un consumo de hidrd
geno de 1,74 por ciento basado en carbén IHC. Los
dcidos de alguitrdn gue hierven por debajo de 2309C
ascendian a 5,60 por ciento de carbén IHC. Asi, la
relacién de alquitrdn a hidréseno consumido es 10,9
¥ la relacién de dcidos de alquitrdn que hierven
por debajo de 2309 a hidrégeno consumido es de
3,22. '

Al recircular alquitrdn que hierve por en
cima de 2309C, el rendimiento de 4cidos de alqui-
trdn que hierven por debajo de 2302 aumenta desde
5,61 por ciento hasta 7,04 por ciénto de carbén IHC
a un consumo total de hidrégeno de 1,93 por ciento
de carbén IHC, para una relacibn de 4cido de algqui~

18-12-75 - 80 -
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trdn de tenperatura baja a hidrégeno de 3,65 cuando
se compard con 3,22 sin recirculacién. = 77C

Los datos de este ejemplo, cuando se éom—
paran con los del Ejemplo 15 indican también el efec
to de la deswlcohiiacidn simultdnea de los alcohil-
fenoles sobre la distribucibn del producto. El +1em
po de permanencia del vapor en el pequefio reactor
de los egemplos previos es demasiado corio para‘ger
mitir 1a exXistencia de desalcohilacién 31gn1fiéat1-
va., Sin embargo en este ejemplo, el tiempo de'ne"-
manencia del vapor es de 18,5 segundos, para un fac
tor de severidad (Sc) de solamente 640, que esté
por debajo del intervalo preferido. No obstante,
la proporcién de dcido de alquitrdn que hierve por
debajo de 2609C a todo el dcido de alquitrdn que
hierve por debajo de 340°C aumenté desde 70 por cien
to en el Ejemplo 15 a por encime del 81 por ciento
en este ejemplo. i

El carbén emﬁ}eado en varios de los si-
guientes experimentos éé conoce generalmente como
carbén del Iago De Smet, Este carbén se toma de
una formacién no usual en Wyoming del Norte y exis-
te en forma de yacimiento de carbén con espesores
de hasta 61 metros. BEste depésito de carbén se encuen

tra cerca de la superficie de la tierra y en el pasa

18-12-75 - 81 -
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do se quem6 parcialmente formando una cavidad llena
ahora de agua. Esta es conocida como el Iago De
Smet. El carbén empleado se tomé de la tierra mds
préxima a la orilla sur del lago. Bl carbén es sub
=bituminoso de la‘clase C. -

Se ha encontrado en un aspecto del presen
te invento que incluso una exposicidn suave del car
bdn del Iago de Smet de baja calidad a la oxi&akidn
del aire da como resultado una disminucidn mareada
en los rendimientos del procedimiento de los cumpues
tos fenélicos. Por ejemplo, secando el carbén sm
una estufa de vacfo comercial a 509C y moliendo y
tamizando el carbén seco en aire se redujo el rendi
miento de alquitrédn en aproximadamente 50 por cien-
to con una pérdida proporcional de compuestos fenéb-

licos.

Ejemplo XXVI
HIDROCARBURIZACION DEL CARBON DEL IAGO DE SMET

En la hidrocarburizacién del carbén del
Lago De Smet, se encuentra que es necesario mucho
cuidado con el fin de evitar la oxidacién y obtener
rendimientos verdaderamente representativos de este
carbén de baja calidad.

Una muestra de carbén del Iago de Smet

18-12-75 - 82 -
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se protege cuidadosamente durante el tran3porte,!co-
locando los testigos himedos en bolsas de polletlle-
no y rodeando las bolsas g medida que se empaouetan
en ung caja con recortes de testigos hﬁmedos‘“*Al
llegar al 1aborator10 de investigacién, se eqcoglé
una muestra alfcuota de los testigos, secados . par-
cialmente a temperatura ambienté en un desecadér a
vacfo, se molié y analiz6. E1 resto de las muéqtras
de testigos se colocaron en una estufa comerclal'de
secado a vacio y se secaron toda una noche aGSO
Los testigos se muelen luego para proporcionsr. car-
bén de 40~100 mallas suficiente. para las operaciones
experimentales siguientes. Ia unidad de hidrocarbu-
rizacién y el procedimiento de funcionamiento emplea
do en este y en todos los experimentos que existen -
en este informe se describen en los Ejemplos 4-22,
El andlisis de la muestra alfcuota v la
muestra preparada para empleo experimental Se mues-
tran en la Tabla V. Ias condiciones de funcionamien
to y los rendimientos del producto se muestran en
la Tablsg VI,

18-12-75 - 83 -
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TABIA ¥

FROPIEDADES DEL CARBON DEL LAGO DE SNET

Muestra alfcuota

Porcentaje en peso - Muestra
Andlisis inmediato seguin se recibif  Experimental
Material voldtil 33,8 38,2
Carbén fijado 35,8 45,9
Hunedad ™ 19,3 L5
Ceniza 11,1 . 14,4
Andlisis dltimo, % en peso,

IHe

c 72,4 72,2
H 543 4,3
N . 1,6. 1,5
S 1,6 1,7
0 (por diferencia) 19,1 20,3

18-12-75
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TABLA VI

CARBURACION E HIDROCARBURAZION DE CARBON DEL IAGO DE SMET -

P

2
~

Condiciones de operaciém .

Col. (1) Col. (2) CoX. (3)
Muestra Muestra Carbén “del Lago
Bxperimental Experimental De Smet

no ¢xidado,
no saco.al aire

Gas de fluidizacién Nitrégeno Hidrégeno . Hidrégeno
Presién, Kg/cmz"manométri ' ~

cos: 14 28 35
Temperatura, °C 515 515 - 539
Presién parcial de hidré-

geno, kg/cm? ningunsa 22 31,5

Rendimiento, porcentaje en peso de carbén IHC

Carbén desvolatilizado 7646 68,9 48,4
Alquitrdn 5,9 8,9 19,5
Gas 9,0 11,6 16,5
Agua 8,5 11,5 15,6
Hidrégeno - -0,9 -1,9

100, 0 100, 0 . 100, 0
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Discusién de los resultados
El rendimiento del alquitrdn del suminis-

. tro experimental del carbdén del Lago de Smet es sola

mente del 5,9 por ciento de carbén IHC cuando se car
burizé en una atmdéfera inerte como se muestra en la
Columna (1), Pabla VI. EL rendimiento en carbéa des
volatilizado es de 76,6 por ciento. Ademds, lé co~
luma (2) muestra ¢ue en una atmésfera de hidrédgeno,
& una presidén parcial de hidrégeno de 22 kg/cm?, el
rendimiento de alquitrdn amumenta hasta solamente

8,9 por ciento. Ia interpolacién de los datos mos— -
trados en la columna (3) obtenidos de carbén no oxi
dado en experiencias que se realizan en las mismas
condiciones de operacién, muestra que el rendimien~
to de alquitrdn debe ser de aproximadamente 17,0 por
ciento y de carbén desvolatilizado de 57,07%. EL
rendimiento de carbén desvolatilizado es de 68,9,
Volviendo a los dltimos andlisis dedos en la Tabla
V, es evidente que el suministro experimental de
carbén perdié hidrégeno, desde 5,3 a 4,3 por cien-
to y gané oxigeno, desde 19,9 a 20,3 por ciento du-
rante las operaciones de secado y molienda. E1
efecto adverso de oxidacidén sobre los rendimientos
de alquitrdn de estos experimentos muestra que se

requiere un cuidado extremo al manejar el carbén
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con el fin de obtener rendimientos mdximos de los

productos fendlicos.

Ejemplo XXVII
SECADO EN PRESENCIA DE OXTGENO

Tos procedimientos de combustién para. produ

cir gases de chimenea calientes se realizan gerieral-
mente con un exceso de oxigenor(aire) para asegurar

la combustién completa del combustible. En el disefio
de ensayo para una instalacién de hidrobarburi;acién
comercial, el gas de chimenea caliente que contiene

2 por ciento de oxigeno libre se emplea paré’éébar Yy
calentar previamente el carbén pulverizado. Se em~
plean dos recipientes fluidizados separados, un seca-
dor gque trabaja a 1002C y un precalentador que traba-
ja a 2852C. Se hace un estudio para definir el efec-
to al emplear un gas de chimenea que contiene 2 por
ciento de oxigeno para secar y precalentar carbén, so
bre el rendimiento de alquitrdn durante la hidrocarbu
rizacifn subsiguiente. El método elegido para evalﬁar
el rendimiento de alquitrin del carbén tratado es el
ensayo "Andlisis de Fischer Assay". (U.S. Bureau of
liines Bulletin 530, 1953, “"Low Temperature Carboniza-
tion Assay of Coal in a Precisién Laboratory Apparatus,®
de Goodman, J.B., Gomez, M., Parry, V.F.., y landers,
W.s.). -
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l. Preparacién de muestrasg c
El carbén del Iago De Smet en este ejéﬁplo
se tomé de un bidén de 209 litros en el que el car-
bén habia sido cubierto con agua desde el mOmehto gue
se transporté. E% terrén himedo de carbén se seca

en la superficie, se pulveriza, se tamiza pavra obie
ner una fraccién de 40-100 mallas y se almacena bajo
nitrégeno é presién positiva hasta que esté listo pa
ra empleo. Una determinacién de la humedad del 29,5
por ciento muestras que este carbén no ha sido secado
més que en lé superficie durante la preparacién, pueg
t0 que el coﬁtenido de humedad del carbén segin se
extrae de la mina es de aproximadamente el 30 por
ciento. Ias tres cuartas partes de la muestra de
este carbén preparado se colocan en un bote metdli-
co para muestrae de 3,8 litros, se inunda con nitré
geno y se suelda la tapa. Esta muestra (Ne 1) se
emplea para establecer el rendimiento base de alqui
trdn por el Andlisis de Fischer. Ias otras mues-
trag, N2 2, 3 y 4 se preparan en la unidad de hidro
carburizacién sntes mencionada descrita previamente
en los Ejemplos IV-XXII. ILas condiciones de opera-~
cidén pertinentes empleadas para preparar las Mues-

tras 2, 3 y 4 son las siguientes:

\_————
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Notas
Muestra )

1. Carbén del Lago de Smet; la miestra contie~
ne 29,6 por ciento de humedad (método del xilsl} y
6,1 por ciento delceniza.

2. Carbén seco del Lago de Smet; muestrgvseca-
da a 10020; gas de fluidizacién: nitrdégeno. la mues
tra contiene 5,8 por ciento de humedad (xilol) y 8,2
por ciento de cenigzas, ‘

3. Carbén seco del Lago de Smet; muestra seca-
da a 1009C; gas de fluidizacién: 2 por ciento de oxi
geno y 98 por ciento de nitrégeno; las muestra contie
ne 4,4 por ciento de humedad (xilol) y 8,8 por cien-
to de cenizas.

4. Carbén seco del Lago de Smet; muestra seca
da a 28520; gas de fluidizacién: 2 por -ciento de
ox{geno y 98 por ciento de nitrégeno. Ia nuestra
contiene 1,1 por ciento de humedad (xilol) y 8,6 vnor

ciento de cenizas.

Ejemplo 25
Se determinan los rendimientos de hidrocarbu

rizacidén para muestras de carbén Wyodak (un carbén
sub=bituminoso C de una mina a cielo abierto cerca

de Gillette, Wyoming) y lignitos de Texas y Dakota
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del Norte. Ios resultados se comparan con 1os fesu;
tados obtenidos del carbén del Iago de Smet en condi
ciones de operacibén similares. '

El aparato experimental y el procedimiento
de funcionamiento son los mismos gue los empleados
en los Ejemplos IV-XXII y adicionalmente, séaévita
también la oxidacién con aire del carbén y el ligni-
$0. ) o

Sekhicieron experimentos para detefminar
los rendimientos de hidrocarburizacién del carhén de
Wyodak y los lignitos de Texas y Dakota del Norte a
70 kg/cmz, 510-~5359C y un tiempo de permanencia de
8 a 10 minutos. Para comparacibén se presentan los
rendimientos de hidrocarburizacién del carbén del
Lago de Smet, en condiciones de operacién similares.

Los andlisis de los carbones y lignitos ali
mentados y los carbones desvolatilizados se dan en la
Tabla VIII. las condiciones de operacifén, rendimien-
t0s y consumo de hidrégeno se dan en la Tabla IX. Ia
Tabla X proporcions los rendimientos del gas y la com
posicidnf Las propiedades fisicas de los alquitranes

se dan en la Tabla XI.
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Muestras '

2 3 4
Temperatura de seca- .
do, 9C 100 100 .- 285
Caudal de alimenta-
cién del carbén, oo
g/h 250 250 580
Tiempo de permanen- : S
cia, minutos 15 15 7

Gas de fluidizacién Nitréceno 98% de Nitrégeno 98fde Nitrébgeno
de alta 2% de Oxigeno ' e Oxigeno
pureza

Flujo del gas, li-
tros/hora en con-
diciones normales 158,5 158,5 158,5

Porcentaje en peso

de oxfgeno con re

ferencia al car- : '

bén: 0 197 017
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El colector de carbén se dejbé enfriar a la tempéiatg
ra ambiente a una presién positiva de nitrdégeno de
elevada pureza. lLas muestras frias se ensayaron por

el método de andlisis Fischer.

Resultados del andlisis Fischer L
Los resultados del andlisis completo se dan

en la Table VII. Los resultados del andlisis perti-

nente se resumen como sigue:?

Nimero de muestras.

1 2 3 4

Rendimiento en carbén

desvolatilizado, %

LHC 67,6 66,3 66,4 67,8
Algquitrdn y aceites '

ligeros, % IHC 10,4 10,3 9,6 8,8
% de pérdida en el ren

dimiento de alquitrdn - 1,0 T,7T 15,4

Tos resultados de este estudio muestran que
el carbén del Lago de Smet es sensible a tan poco co-
mo el 2 por ciento de oxigeno en el gas empleado para

gecar y precalentar el carbém.
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Muestra

Temperatura de carburizacidn,

Rendimientos de carburizacibn, %

Carbén desvolatilizado
Agua formada
Alquitrdn, seco
Aceites ligeros

Gas

Sulfuro de hidrégeno
Total

18-12-75

B
g
ENSAYOS Y ANALISIS DE |PRECISIC
MUESTRAS D CARB PN DEL Ia
1 112
¢ 500 - 1500 . 1500
LHC L S
67’6""0‘ 67,5 . A‘;: 66,3
10,3. .. 10,4 11,6
9,3 . 9,3 1 93
1,1 -0 1,1 ) 1,1
11,5 .. 11,5 11,4
0,3 0,3 33'70,2
100,1  100,1  199,9
L
- 93 =

o e g e L




LI

\NALISIS DR

TABIA VII

-

K]

1AS DE GARB'

e

PRECTSTON DE GARBURIZACTON EN LABORATGRIO
DN.DEL IAGO DE SMET DE UNION CARBIDE |

3 3 4
500 500 500
66,4 66,4 67,7
12,0 12,1 11,2
8,8 8,45 Ty7
0,9 0,9 1,0
11,6 11,8 12,0
0,3 0,3 0,3
100, 0 100, 0 99,9

500

67,9
11,1
8,0
0,9
11,8
0,3
100, &
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ANALISIS DE CARBON Y LIGNITOS ALIMENTADCS Y CaRBLN DESVOJLATILI

Carbén o lago de Smet Lignito de Lignito de jarbén
Iignito Texas Dakota del :ifyodak
Norte - .-
:‘. “e i
Ultimos andlisis, tanto por ciento en Heso ILHC -
Alimentacién ;
Elemento Yl
¢ 72,3 4,8 ..72,0 13,8
H 542 547 Sl 5,0 g 5,3
t¢% 3 )
N 1,7 1,6 1,0 -~ 4§ 1,0
S 1,2 1,6 1,1 -} 06
0 (por dife- I
rencia) 19,6 16,3 20,9 {133
% de ceniza y :
base seca 18,1 11,6 7,6 5,8
Carbén desvolatilizado hidrocarburado
c 89,2 87,5 88,6  -189,0
H 4,5 4,2 4,1 i 4,0
N 1,3 2,0 1,3 1,3
S 1,3 1,6 0,8 - 06
0 (por dife- B |
rencia) 3,7 4,7 5,2 . %5,1
S
18-12-75 - 94 -
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-  TABIA IX

HIDROCARBURIZACION DE LIGNITOS Y CARBON DE WYQDAKﬂdqiT
CONDICIONES DE UFFRACION Y REND IMIENTOS

Condiciones.de operacién

Carbén o Iago de Smet .  Iignito de Lignito Wyodak
Lignito Texas N.D. S

Tenmpera—
tura de
hidrocaxr

burizacién y
o0 511 512 510 535

Preaién del
sistema, kg/ o
/em? manom. 70 70 N 70 70

Gas de flui L
dizacidn Hidrégeno Hidrégeno  Hidrégeno Hidrégeno

Presién par
cial media

de2H2, ke/
cm 64 62 63 64

Tiempo de permanencis (definido como el tiempo requerido pa
ra llenar el carburizador con alimentacién de nuevo aporte
e una densidad de fluidizado del 481 g/1), minutos.

Duracién de 8,2 8,1 9,8 9,8
la experien :
cia, horas. 7,83 6,58 7,92 8,42

Rendimientos, porcentaje en peso de alimentacidén IHC

Carbén desvo

latilizado 44,0 43,0" 48,3 48,1
Alquitrén 27,6 31,2 27,0 26,9
(Continda):

18-12-75 - 9 -
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(Cont inuacién)

Gas. 18,5 18,7 14,7 15,3
kgua 14,7 /9,6 15,1 11,7
Hidrégeno -2,1 -2,5 -2,3  ° =2,0
No considera- : .
dos para o =2,7 0,0 -2,8 . 0,0
100, 0 100, 0 100,0  .100,0

Una cantidad desconocida de alimentacién se quedf:-en la
tolva, los rendimientos se normalizan al 100%

** Gas por diferencia.
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TABIA X

HIDROGCARBURIZACION DE LIGNITCS Y CARBON DE WYODAK
RENDIMIENTOS Y COMPOSICION DEL GAS .....

Carbén o Tago de Smet Lignito de ILignito  Wyodak
Lignito _ Texas N.D. = -

Rendimientos de gas

Peso del gas, o
Kg/Tm IHC 166,5 168,3 132,3  137,7

Volumen del gas,
metros cvbicos.

normales/Tm .
IHC 150 164,7. 129,3 . 136,7

Composicién del gas, porcentaje en volumen

Componente

Metano 35,7 45,6 44,0 48,9
Etano 11,4 12,7 11,6 11,3
Propano 2,1 3,7 - 3,6 746
Monéxido de

carbono 29,0 28,3 32,0 26,5.
Diéxido de

carbono: 21,8 9,7 8,8 5,7
Peso molecg

lar del gas ) :

formado 27,7 24,9 24,9 24,5
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TABLA XI
HIDROCARBURIZACTON DE LIGNITOS Y CARBON DE WYODAK
ALGUNAS PROFIEDADES FISICAS DEL ALQUITRAN

Carbén o lago de Smet  ILignito de  Lignito  Wyodak

Lignito Texas N.D., -
Asfalto insoluble en ciclohexano .

Porcentaje T

de alquitrédn 21,0 21,7 26,8 17,6

Porcentaje "

de carbén L

LHG 5,8 6'8 7’2 77 4',6

Destilacién del alguitrdn, porcentaje en peso
Intervalo de ebullicidn, 9C )

FBI - 110 g,3% 1,8%* 3,50
110 - 260 29,8 21,5 29,2
260 - 320 10,9 — _—
260 - 340 - 17,8 16,0
Residuo 50,0 55,8 51,3
. Rendimiento en aceite, % de carbén IHC

PBI - 110 2,6 0,6 1,0
110 = 260 8,2 6,7 7,9
260 - 320 3,0 - -
260 - 340 546 4,3
Total PBI =~

320 13,8 - ——
Total PBI -

340 - 12,9 13;2

18-12-75 - 98 -



Rendimienta de fenoles y aceite neutro, % de carbén IHC

(Por extraceidn)

Intervalo de ebullicidn, °C

110 - 260

Fenoles 518 3’5 577
Aceite neutro 2,5 3,2 2,2
260 - 320

Fenoles 1,6 — —
Aceite neutro 1,5 — -——
260 - 340

Fenoles — 2,4 2,5
Aceite neutro —— 3,2 . 1,9
Fonoles totales

110-320 T,4 —— ———
Fenoles totales

110-340 —— 549 8,2

® . . .
Destilacién con reflujo en una columa rellena.

¥¥hestilacién en columma Vigreaux de alquitranes de lignito.
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Ia Hidrocarburizacién de una muestra de lig
nlto de Texas en una atmésfera de hidrégeno a. 70 Xke/
/cm menométricos y 5102C dié un rendimiento de 281
kilogramos de alquitrdn por tonelada de 11gn1t9 libre
de humedad y cenizas. Bsto puede compararse &a'un ren
dimiento en alqui%rén de 247 kilogrsmos por tonelada
cuando se hidrocarburiza carbén del Lago de Smet.en
las mismas condiciones de operacién. Un ligﬁiéd de
Dekota del Norte y un carbén de Wyodak dan aproxlma—
damente el mismo rendimiento de alquitrdn que el car
bén del Lago de Smet. _

El rendimiento de fenol de los aceites li-
geros es de 52 kilogramos por tonelada de*ali@é@ta-
cién IHC para el lignito de Dakota del Norte y él car
bén del Lago de Smet. E1 rendimiento de fenol de los
aceites ligeros para el lignito de Texas es de 31,5
kilogramos por toneladarde lignito IHC.

Esta solicitud que corresponde a la presen
tada en Estados Unidos de América, el dia 27 de Di-
ciembre de 1974, bajo el N2 536.850, se acoge & los
beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto so-
bre Propiedad Tndustrial.

\ .

18-12~75 - 100 ~
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RETVIND ICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva que
se presentan para due sean objeto de esta solicitud
de Patente de Invencién en Espafia, por VEINTE aiios,
son los aue sSe recogen en las reivindicaciones si=
guientes: :

la.,- Un procedimiento para la hidrocarvuri
gacibén de particulas de carbén, que emplea una zona
de lecho.fluido de hidrocarburizacién que consisten
esencialmente en: n) fluidizar dichas partfculas con
un ges no oxidante para formar una fase densé; b) po
ner a presién dichas particulas con un gas rico en
hidrégeno; ¢) precalentar dichas partfculas de car-
bén en dicha fase densa en un medio esencialmente 1i
bre de oxigeno hasta una temperature predeterminada
por debajo de la tem@eratura a la que dichas particu
las de carbén experimentan transformacién pldstica;
d); proporcionar un lecho flufdo en diche zona para
hidrocarburizacién a una temperatura de reaccién en-
tre aproximadamente 4802C y aproximadamente 6009C,
cqmprendiendo dicho lecho fluldo una matriz de par-
tfculas no aglomerantes a dicha temperatura de reag

cibn, fluidizada por un gas rico en hidrdégeno y li-
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bre de oxigend} e) introducir continuamente dichas
partfculas de carbén y un gas transportador riéc,én :
nidrégeno y libre de oxigeno en la parte inferior de
dicha zona en una dlrecclén esencial y vertlca_mente
ascendente, teniendo dichas particulas de carbén una
velocidad suficiente para dispersarse répida y unl—
formemente a dicha temperatura predetermlnada, en d1
cha matriz; f£) hacer reacclonar continuamente u*chas
particulas de carbén en dichs zona con hidrégenc en
dicha zona a dicha temperatura de reaccién para Ob-
tener un producto que comprende un vapor cond;ﬁéable
y carbén desvolatilizado s6lido; g) mantener iqé 56~
lidos en dicha zona durante un tiempo de pernancncia
de aproximadamente 5 a aproximadamente 60 minutos ¥y
dicho vapor durante aproximadaménte 10 a aproximads
mente 250 segundos; h) mantener la presién parcial
media de hidrdégeno en dlcha zona en aproxlmadamente
T kg/cm a aproximadamente 84 kg/cm s ¥y i) retirar
continuamente de dicha zona dicho producto en forma
de vapor y dichos sélidos.

28,~ Un procedimiento segin la reivindi-
cacién 18, en el que en la etapa e), se introducen
dichas partfculas de carbén y dicho gas transporta-
dor por la parte sustancial y axialmente central del

fondo de dicha zona.

18-12-75 =102 -
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3&8,<" Un procedimiento segin la reivindica
cidén 28, en el que dichas partfculas de carbén y di-
cho gas transportador se introducen en la parte'ihfg
rior de dicha zona por él menos una entrada que tie-
ne una superficie constrefiida de la seccibn transver
gal disefiada para acelerar dichas pariticulas de car-
bén y dicho gas transportador a dicha velocidad..

48,- Un procedimiento segin la reivinéica—
cién 38, en el que se introducen dichas particulas de
carbén y dicho gas transportador en dicha parté infe
rior de dicha zona por una muliiplicidad de entradas.

58.- Un procedimiento segin la reivindica
cién 38, en el gue la superficie de dicha entrala por
la. cusl fluyen dichas part{culas de carbén comprende
un material resistente al desgaste.

68.- Un procedimiento segin la reivindica
cibn 58, en el que dicho material resistente al des-
gaste es carburo de wolframio.

78,~ Un procedimiento segin la reivindica
cién 18, en el que en la etapa g), dicho tiempo de
permanencia medio de los s6lidos es de aproximadamen
te 8 a 30 minutos.

88,~ Un procedimiento segin la reivindicg
cién 18, en el que en la etapa d), dichas particulas

no aglomerantes comprenden carbén que ha reaccionado
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parcialmente § particulas de carbén desvolatilizado,
y en la etapa h), dicha presién parcial de hidrégeno
en dicha zona estd entre aproximadamente 14 kg{cﬁ? ¥
aproximadamente 56 kg/cﬁ?a .

98,~ Un procedimiento segin la reifindicg
cibn 12, en el que dichas partfculas de carbdn ¢om-
prenden carbones no aglomerantes sub-bitumin?sgg o
ligniticos. :

102,- Un procedimiento segin la pgiy@ndi—
caci6n 9%, en el que dichaé partfculas de carhﬁh 1no

han sido expuestas en ningn momento s condiciones

1

oxidantes antes de la hidrocarburizacidn.

114,- Un procedimiento segin la ieifindi- :
cacién 18, en el gue dichas partfculas de carbén son
mds finas de aﬁroximadamente 8 mallas Tyler,

l128,~ Un procedimiento segin la reivindi-
cacién 18, en el que dichas partfculas de carbén com
prenden carbones bituminosos aglomerantes.

138,- Un procedimiento segin la reivindi-
cacién 12, en el que dicha velocidad de las particu-
las de carbdn es mayor de aproximadamente 60 metros
por segundo.

148,- Un procedimiento segin la reivindi-
cacibn 138, en el que la velocidad de dighés parti-

culas de carbén es mayor de aproximadamente 120 me-
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tros por segurido.

158,~ Un procedimiento segun la reivindica
cifn 138, gue incluye ademds en la etapa e) ifitrodum
cir uns corriente de aceife de recirculacién &n la
parte inferior de dicha zona en una direccién esen-
cial y verticalmente ascendente a uma velocidad ma-
yor de aproximadamente 60 metros por segundo.

168.~ Un procedimiento segin la reivindicg
cién 158, en el que la velocided de dicho acei%é de
recireulacién es mayor que aproximadamente 120 me-
tros por segundo.

178,- Un procedimiento segin la reivindica
cién 18, en el que dicha temperatura de precalenta~
miento predeterminada estd entre aproximadamehfe
2009¢' y aproximadamente 3752C.

188,~ Un procedimiento semin la reivindicg
cién 178, en el gue dicha temperatura de precalenta-
miento predeterminada estd entre aproximadamente
32520 y aproximadamente 37520,

194,- Un procedimiento segin la reivindica
cién 18, gque incluye ademds después de la etapa i)
le etapa j) disminuir la temperatura de dicho pro-
ducto de carbén desvolatilizado s6lido a una tempera

tura-entre aproximadamente 300¢C y aproximadamente

375¢<C.
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208;~ Un procedimiento segin la reivindi-
cacién 12, en el que la temperatura de reacciﬁn, la

presién parcial de hidrégeno y el tiempo de pérméneg

et

cia de s6lidos siguen la ecuacifént

en donde SH es un factor de severidad de hidrpca;bu—

rizacién que tiene un valor de 550 a 700; T es la

temperatura de hidrocarburizacién en oC; P es la me- -
dia logaritmica de la presién parcial media ae:hiﬂrg
geno. en dicha zona de hidrocarburizacién en'iiﬁfas
por pulgada cuadrada (1 libra/pulgada2 = 0,07»kg/cm?)
dividida por 1000; y % es el tiempo de permeacavia
de s6lidos en minutos. o

2la.- Un procedimiento segmin la reivindi-
cacibén 208, en el que con el fin de hacer méximo el
producto lfguido total y minimo el consumo de hidré-
geno, la temperatura y el tiempo de permanencia del

vapor siguen la ecuacién:

en donde Sc es un factor de severidad de cragueo del
vapor que tiene un valor de 600 a 690; T es la tempe
ratura en 9C; y 6 es el tiempo de permanenciz medio

del vapor en segundos.
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908~ “UN PROCEDIKIENTO PARA IA HIDRCCARBU
RIZACION DE PARTICULAS DE CARBON". -

Tal y como se. ha descrito en la Memorla que
antecede, representado en.los dibujos gue se dcompa—
fian, y para los flnes gue se han especificado.

Esta Memorie consta de ciento siete hsjas

- eseritas a mdguina por una sola cara.

Madrid,
31 DIC. l‘!?@
DA,
. Alberto/ge E m%fé
Por Pod 7 ‘
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