[

. "'MNISTERIO DE INDUSTRIA TS Al
AEGISTRO DE LA PROPIEDAD INDUSTRIAL ES % 456,920
— . FECHA DE PRESENTAGION
§ 16-3-1977
N
o TE DE INVENCION
ESPANA
PRIORIDADES:
@NUBlERD @ FECHA @ HAIG
@FEGHA DE PUBLICIDAD @CLASIFICACION INTERNACIONAL FA?ENTE'DE LA QUE ES -IV‘SI9N.ARIA

Bo/S No. 441.517

69 mTuLo bE LA INVENCEON

"UN REACTOR DE PARED FLUIDA PARA TEMPERATURA ELEVADA"

@ SOLICITANTE ()

THAGARD TECHNOLOGY COMPANY (8-1454,54
Div. V)

DOMICILIO DEL SOLIGITANTE

2712 Kelvin Avenue, Irvine, Caiifornia 92705, EE.UU.

@ wvenron ks

Edwin Matovich

TITULAR (ES)

(@) nepnzsEnTANTE

R 7 P LY OUES
DON ALBERTO DE ELZABURU MAR.UEZ (P.-65.464)

Lamzedize el Registro de acuerdo
UNE A-« MOD, 3108 .
. sente descripcion y segung el con=
Je? ido de la Memoria adj
tenido de la Memoria adju

20 Julzerg A -

coi 0% s gue figuran MdGRes COMO PRIMERA PAGINA DE LA MEMORIA 18

/



PRSI

10

,15

P [ 65 - 464‘"

¢ La presente invencidn se refiere a reactores

*de pared fluida para procedimientos de reaccidn quimica a

temperatura elevada, asi Qomo a los diversos procedimien-
tos que pueden realizarse en tales reactores, muchos de cu~-
yos préqedimientos han sido con anterioridad imposibles de
llevar a la préctica o sflo, tedricamente posibles. Tanto el

reactor de pared fluida como los procedimientos emplsedos

en tales. reactores, utilizan acoplamiento de radiacidn come

fuente de calor, mantienen las reacciones quimicas conside-

radas en aislamiento en el interior de una capa o envclven-~

te de fluido de proteccidn, fuera del contacto con les su-

perficies del reactor en el que tiene lugar la reaccidn, y

. proporcionan una pantalla térmica que encierra sustanciale

mente los medios de calentamiento por energla radiente y la
zona de reaccidén de tal manera que define una "cavidad de

cuerpo negro". Tal como se¢ utiliza en esta memoria, debe en-~

-tenderse generalmente que el término "cavidad de cuerpo ne-

gro" denota un espacio que esta confinado sustancialmente

. por _una o varlas superficies y del cual, idealmente, no pue-

de escapar radiacidén alguna. Dentro del contexto del prasen-

te reactor, la pantalla térmica constituye la superficie o

superficies confinantes de la "cavidad de cuerpo negro® y

v

<

- . . i . .
el matorial del que estd fabricada la pantalla térmicz se

comporta como un aislador inhibiendo la transmisidn do calox

desde el interior de la "cavidad de cuerpo negro", y tisns

s
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,que ser capaz de soportar las temperaturas generadas por

la fuente de calor de acoplamiento de radiacidn.

" ANTECEDENTES DE TA INVENCION

En la actualidad se emplean reactores de tempe-
ratura elevada para llevar a cabo reacciones de pirdlisis,
termolisis, disociacién, descomposicidn y combustidn, tanto

de compuestos orginicos como inorgénicos. Sustancial mente

. todos los reactores citados transfieren calor a las sustan—

cias reaccionantes por conveccién y/o conduccidn, pero esta

‘caracteristica produce inherentemente dos problemas funda-

" mentales que limitan la naturaleza y el alcance de las

reacciones que pueden llevarse a cabo. Ambos problemas pro-

“vienen del hecho de que en un reactor convencional que trans—

fiere calor a las sustancias reaccionantes por conveccidn,

la temperatura nas alta del sistema se localiza necesaria-

mente en la interfase entre la pared interior del reactor

¥ le corriente de sustancias reaccionantes.

El primer ppob;ema implica las limitaciones en
cuanto a temperatﬁrés de reaccidn disponibles que vieneﬁ
impuestas por la resistencia a temperaturas elevadas de los
materiales para paredes de reactor conocidos. Ia capacidad
decrepiehte de tales mabteriales para mantener su integrided

en condiciones de temperatura creciente es por supuesto,
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,bien conocida. No obstante, puesto que es necesario que
tales materiales se calienten a fin de que pueda transfe-

rirse energia térmica a la corriente de sustancias reaccio-

" nantes, las temperaturas disponibles para la reaccidén hen

venido limitadas por la temperatura a la que pueda calenn.
tarse la pared del reactor én.condiciones de seguridad.
Este factor es particularmente critico en aquello; casos en
los que la reac?ién que se considera o bien ha de tener-
lugar a presiones elevadas’o bien produce dichas presiones
elevadas, ' '
" El segundo problema resulta inherentemente tan~
%o del hecho de qﬁe la pared de un reactor convencional se
encuentra a la temperatura mas alta del sistema, como del
hecho de que la transmisidn de calor convectiva/conduchiva
reqﬁiere contacto entre la pared y la corriente de sustan-

cias reaccionantes. Por encontrarse .a tal temperatura ele-

vada, la pared del reactor es una zona ideal, si no la més

" deseable, del sistema, y en muchos casos, los productos de

reaccidn se acumularén y crecerin sobre la pared, Tal acu-

- mulacién deteriora la aptitud del sistema para transferir

~calor a las sustancias reaccionantes, y esta impedancie

térmica que aumenta continuamente reguiere que la tempera-
tura de la fuente de calor se eleve progresivamente 1o pre-

ciso para mantener el régimen inicial de transmisidén de ca-

lor hacia la corriente de sustancias resccionantes. Evidan-

230975 e
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Jtemente, a medida que aumenta la acumulacidn, la tempera-
tura requerida de la fuente de calor podra 11egér, en un
momento dado, a sobrepasar las capacidades del material de
la pared del reactor. Ademés, como se requiere encrgla adi-
cional para manbener la reaccidn, el procedimiento se hace
fenos cficiente Ganto en el sentido téecnico como en el eco-
ndmico. As{, en el punto en que la reaccidén considcrada ya

no puede mantenerse, sobre la base de la transmisidn del
-e !

" calor, de la resistencia de los materiales, o de considera-

. ciones econdmicas, el sistema tiene que pararse y limpiar-

SE.

’

Usualmente, la limpieza se realiza mecénicamen-

" te por rascado de la pared del reactor, o quimicamente por

combustidn de los depdsitos. En algunos procedimientos con-
tinuos, se ha intentado rascar la pared del reactor mien-

tras transcurre la reaccién. Sin embargo, la propia herra-

mienta de rascado llega a calentarse inevitablemente, se

convicrte en un foco de reaccidn y, despuds de ello, tiene

que limpiarse a su vez. En cualquier caso, este tiempo de

parada representa una pérdida econdmica sustancial. En mu-

chos casos, se instalard un segundo sistema con el fin de

‘reducir al minimo el tiempo de produccién perdida. No obs-

tante, tal equipo adicional representa por lo general una

inversidn importante de capital. Algunos reactores quimicos

" de temperatura elevads incluyen un tubo que se calienta a

25-9-75 - =5=
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juna temperatura a la que sus paredes interiores emiten su-

ficiente energia radiante para iniciar y mantener la reac-
cién. Sin embargo, como en el caso de los reactores con-
ductivos y convectivos, para aquellas reacciones 2n las
que se forman productos sdélidos, se produce con frecuencia
una acumulacidn indeseable'de_productos en ‘las parcdes del
tubo, que conduce a una reduccién de la tronsmisidn de ca-
loxr é incluso. a ia obstruccidn del tubo.
' - El reactor descrﬁto en la patente de los EE.UU.
'.NQ. 2926073 esti des;gnado para pro@ucir necgro de humo e
'hidrégeno por pirdlisis de gas natural. El'procedimiento
“es, seglin se afirma, continuo, pero en la practica, el
principio de tr?psmisién de calor por conveccidn con arre-
glo al cual opera el reactor causa graves problemas tanto
de haﬁtenimiento como de control de la reaccibén. Como los
tubos calentados del reactor son focos de reaccién idea-
les, invariablemente se acumula carbono ¥ eventualmente pue-
de llegar a obstruir el sistema. Mis grave, no obstante, es
el problema de embalamiento térmico qhe puede dar como re-
sultado explosiones. Con respecto a esta condicidn, se ha
.determinado que durante la piréliéis del gas natural, la
conductividad térmica de la fase gaseosa aumeﬁta repentina~
mente desde aproximadamente 5 a 30 veces, dependiendc de 1#
_composicidn del gas. Como las temperaturas en un reacton

convencional de tipo convectivo no pueden regularse con la

25-9-75 -6 -
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yelocidad y 1akexaétitud suficientes para compensar este
fehémeno,'en algunos casos el sistema-se haria inestable
y podrian producirse explosiones. Tales condiciones son
inherentes en los reactores convencionales y, hasta ahora,
no se ha encontrado procedimiento alguno para resolver es-
te problema. .

La patente de los EE.,UU, Ne, 3565766 represen-—

ta un intento recienté,para mejorar la calidad de la hulla

e g s Ak s ’ .
. por pirélisis. Fl sistema descrito comprende una serie de

recipientes de acero hueco que actilan como lechos fluidiza-

.dos de ebapa miltiple a temperaturas progresivamente cre-

cientes que llegan hasta aproximadamente 871¢C. La fluidi-

_zacibn a temperaturas mds bajas se consiguc por medio de un

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

‘se considera calentamiento procedente del exterior. A las

temperaturas mis altas, la fluidizacidn se consigue por me-

dio del gas de cabeza obtenido en la etapa final; y, en di-

‘¢cha etapa final, la temperatura se mantiene por combustidn

- interna del carbdn residual en el seno de aire u oxigeno.

Debido a que se basa primariamente en la transmisién de ca-
lor por conveccidn, esteé sistema se ve sometido a muchés de
los defectos y desventajas que se han expuesto con anterio-
ridad. ‘ |

El aparato para la fabricacién de negro de hu-

Mo déscrito'en la patente de los EE.UU. N2 2062358 incluye

23-9-75 =7~
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yun. tubo poroso dispuesto en el interior de una cémara de
calentamiento. Se»dirigé el gas caliente procedente de un
horno alejado al interior de la cémara, y después de ello
se Ye'impulsadﬁ a través de la pared del tubo porosn para
. mezclarse con lés sustancias reaccionantes. Asi, solamen-
te ge emplea transmisién de calor por conveccidn desde un
fluido hasta las sustancias reaccionantes. Esto, junto con
la ausencia de una “"cavidad de cuerpo negro" ekige el flu~
Jo de un gran volumen de fluido a través de la cémara de
calentamiento con el fin de compensar las pérdidas de ca-
'19r. »
La patente de los EE.UU. Ne 2769772 descripe

un reactor para tratamiento en caliente de méteriales,flui—

-~ -dos tales como hidrocarburos que incluye dos tubos concén-

'yricos dispuestos en un horno calentado por llama. Las
sustancias reaccionantes fluyen axialmente a través del
tubo concéntrico intefior, que es permeable. Un gas poria-
dor de cealor que fluye por el interior de la cémara anular

' .comprendida entre los tubos concéntricos se calienta por
contacto con la pared exterior. Los fluidos contenidos en
el tubo interior se caiientan por conveccidn cuando el
gas pértador de calor atraviesa la pared permeable y se
mezcla con ellos., Se evita expresamente la transmisiénvde
calor radiante. De hecho, es imposiﬁle calentar el tﬁbo in-

terior sin calentar simulténecamente el tubo exterior a una

23975 . = =8~
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femperatura, como minimo, tan alta como la de aquél.

E1 horno de'cracking de combustidén en super—
ficie, de la patente de los EE. UU. Ne 2436282, emplea el
principio de gas portador de calor por comveccidn, simi-
lar al'de la patente de-ios EE.UU. Ne2,2769772. E1l horno
incluye'un tﬁbo refractario poroso rodeado pox una cami-
sa..Un fluido cémbustible procedente de una cAmara arular

se ve forzado a pasar a través de la pared porosa hasta el
ro '

-interior del tubo, donde aquél entra en ignicidn. Es evi-

dente, sin embargo, que el fluido combustible contenido en

la cémara anular explotard a no ser que el mismo sc vea

forzedo a atravesar la pared porosa a una velocidad mayor

- que la velocidad de propagacidn de la llama hacia atris a

través de la pared. Andlogamente, la temperatura en el in-
terior de la cémara anular tiene que mantenerse por debajo

de la temperatura de ignicidn de la mezcla gas/aire. Los

productos de la combustién de la llama de superficie se

mezclan con las sustancias reaccionantes en el horno, dilu-

‘yéndose y reaccionando posiblémente con ellas. Se imparte

‘calor a las sustancias reacclonantes mediante mezclado por

convcccloq de los productos de la combustlon y dichas sus~
tanclau reaccionantes.

Las patentes de los EE. UU. Nims. 2670272;

- 2670275, 2750260; 2915367; 295775%; y 99730, describen

cémaras de combustidn para la produccidn de d:.oxldo de ti~

23-9-75 . =9~
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+tanio utilizado como pigmento por combustidn de tetraclo-

ruro de titanio en:oxigeno. En la patente 2670275, que es
representativa de este grupo, se quema el tetracloruro de
,titanio en un tubo refractério poroso. Un gas insrie se di-
funée continuamente a través del tubo pSroso pasando al in-
terior de una cémara de combustidén en la que aquél forma
wna capa pfotectora sobre ia guperficie,interior 2el tubo.
Esta capa protectora gaseosa reduce sustancialmente la ten-

dencia de las parbticulas de didxido de titanio a adherirse

a las paredes del reactor. Como la combustidn del tetraclo-

.ruro de fitanio es una reaccidén exotérmica, no se hace pro-

visibén alguna para suministrar calor a la mezcla dc reac-—

cién a medida que ésta atraviesa el tubo. De hecho, la pa-

tenﬁe 2670275 afirma que es ventajoso eliminar calor de la

cémera del reactor bien sea por exposicién del conjunto del
tubo poroso a la atmdsfera, o bien por circulacidn de wn
fluido refrigerante a través de un serpentin dispuesto al-

rededor del tubo poroso.

L)

RESUMEN DX LA INVENCTION

.
*

En el presente procedimiento de reaccidn quimi-
ca a temperatura alta, se genera una ‘envoltura anular de un

fluido inerte que es sustancialmente transparente a la ra-

diacidn; la envoltura tiene una longitud axial sustancial,

23-9-75 S -0
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tA continuacidn, se hace pasar al menos una sustancia reac-

cionante a través del nicleo de la envolbtura a lo largo de
una trayectoria previamente determinada que es sustancial-
mente -coincidente con el eje de la envoltura, confinando-
se las sustanéias reaccionantes dentro de dicha ervoltura.
Después de haberse iniciado el flujo de sustencias veac— -
cionantes, se dirige energia radiante de alta invencidad
a través de la envbltﬁra de éal modo gque coincida al me-
nos con una porcién de la trayectoria de las sustansias
reaccionantes. Se absorbe en el nﬁéleo suficiente cner-
gia radiante para elevar la tempefatura de las sustancias

reacclonantes a un nivel requerldo para que se 1n1cle la

reacclon<p1mlca deseada. '

‘ En el supuestode quelas sustancias reacéionan-
teé sean por 51‘mismas transparentes a la energia radian-
'te,'se introduce un blanco absorbente en la corriente de
‘sustancias reaccionaﬁtes. Dicho objetivo absorbefé sufi~-

cienbe energia radiante para hacer que se eleve la tenpe-

- rabura en el nfcleo al nivel deseado. En algunos casos,

sin embargo, si bien las.sustancias reaccionantes son
transparentes a la radiacidn, uno o més de los productos
de la reaccidn serd sbsorbedor de la radiacién. En tal

caso, una vez que se ha iniciado la reaccién, puede ex-

B traerse el blanco v contlnuarse la reacclon. Un ejemplo

de tal reaccidn es la pirdlisis del metano a carbono e

23975 . . -11-
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,hldrogeno”

Klgunas reacciones se invertirin bien sea par-
cial o completamente si-los productos de reaccidn no se
enfrian inmediata y.répidamente. En tales casos, se con-~
sidera adicioﬂﬁlmente que la refrigeracidn de los broduc-
tos de la peaccién y de cuélesquiera objetivos remanentes
se lleve a cabo inmediatamente después de completada la
reaccidn deseada,'a fin de prevenir tales reaccioneé qui~ -
micas indeseables. ' ‘

El reactor de pared fluida para temperztura

alta de la presente invencidn transfiere sustancialmente

* 1a totalidad del calor requerido a las sustancias reaczio-

nantes por acoplamiento de radiacidn. Ciertas realizacio-

~ nes Gel reactor comprenden un tubo que tiene un extremo de

entfada y otro de salida, definiendo el interior del tub§
una cimara de reactor. Medios para introducir un fluido
inerte en la'cémara del reactor proporcionan una capa de
proteccién para ia superficie radialmqnte interior del tu-
bo del reactor. Medios para la introduccidn de al menos una

sustancia reaccionante en la cémara del reactor a través

"del extremo de entrada hacen qué tales sustancias reaccio-

nantes se dirijan en una trayectoria previamente determina-.
da axialmente con respecto al tubo del reactor. JLa cupa de
fluvido inerte confina las sustancias reaccionantes en una

posicidn sustancialmente central en el interior de la céma-

23-9~75 [ -
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ra del reactor. y fuera del contacto con el tubo del reabu.

tor. Se genera cnergia radiante de alta intensidad y se

"dirige hacia el interior de la cémara del reacbtor para
~ coincidir con.al menos una porcidn de la trayectoriu de

|
‘las’ sustancias reaccionantes, siendo absorbida suficien~

te energla radiante -para elevar la temperatura de las
sustancias reaccionantes a un nivel requerido parc que se

inicie, 1a reaccidn .quimica deseada. Otra realizacién del

" reactor comprende un tubo que biene un extremo de entrada

y un extremo de salida, definiendo 'al menos una porcidn

~del interior del tubo una zona de reaccidén; el tubo del

reactor estd hecho de una estructura de un material re-
fractario fibroéo capaz deAemitir suficiente energia ra-
diante para elevar la témperatura de las sustancias reac- )
cionantes en el interior de la zona de reaccidén a un ni~
vel requerido para iniciar y mantener la reaccidén quimica
deseada, Diche estructura tieﬁe una'multiplicidad de po-

ros de un didmetro tal que permiten un flujo wniforme de

cuantia suficiente del fluido inerte que es sustancialmen-
. te transparente a la energia radiante a través de la pared
' del tubo para constituir una capa de proteccidén para la su-

perficie radialmente interior del tubo del reactor. Un re-

cipiente tubular de presidn, estanco a los fluidos, confi-

‘na el tubo del reactor para definir una cimara de sobre-

presién del fluido inerte entre el tubo del reactor y el

3
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,recipiente de presidn, estando los extremos de entrada y
salida del tubo del reactor aislados herméticamente de la
cémara de sobrepresidn. El recipiente de presidén tiene

al menos una entrada para admitir el fluido inerte que se

dirige bajo presidén al interior de la cémara de sobrepre~
sién y a través de.la pared del tﬁbo poroso al interior
de la zona de reaccién. El reactor incluye tambidn medios
para introducir al menos una sustancia reaccionants en el
interior de la zona de reaccidn a través del extremo de

entrada del tubo del reactor. Despuds de ello, las sus-

" tancias reaccionantes se dirigen en una trayectoria pre-

viamente determinada axialmente con respecﬁo al tubo del
reactor, y son confinadas por la capa de proteceidén en una
posicidn sustancialmente central en el interior de.la zo-
’né‘de reaccién y fuera de contacto con la pared interior
-del tubo del reactor. Al menos un elemento de calenta-
miento eléctrico esta dispuesto en el interior de 1la cé-
mara de sobrepresidén y separado radiélmente hacia el ex-
terior del tubo.del reactor para calentar dicho tubo del
reactor al nivel de temperatura al cual éste emita sufi-
ciente energla radianﬁe para iniciar y mantener la reéc-
cién quinica deseada. La energia radiante se dirige al in~
terior de la zona de reaccidén sustancialmente en coinci-
dencia con al menos una porcidn de la trayectoria de las

sustancias reaccionantes. Estid dispuesta una pantalla tér-

23.9-75 -4 -
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mica en el interior del recipiente de presidn, que confi-

"na sustancialmente los elementos de_calentamientb y la

zona de reaccidn definiendo una "cavidad de cuerpo ne-
gro”. ;a pantalla térmica refleja la energia rad:uute ha-
cia el interior, dirigiéndola hacia la zona dc.reacciéﬁ.
En contraste con los reactores convectivos
convencionales, la'preéente invencidn estd basada 2n el
acoplamiento de radiacidn para transferir ca}or a la co-

rrientg de sustancias reaccionantes. Ia canbtidad de calor

_transferida es independiente tanto del contacto fisico en-

tre la pared del reactor y la corriente como del grado de

mezclado turbulento en dicha corriente. La considerscidn

- primaria para la transmisidn de calor en el presente sis-

tema es el coeficiente de absorcién de radiacidn () de
las sustancias reaccionantes, La capa de fluido inerte que
protege la pared del reactor es deseablemente sustancial-

mente transparente a la radiacidn y exhibe en consecuencia

un valor muy bajo de £ . Isto hace posible que se¢ trans-

fiera energia radiante a través de la capa de proteccidn a

la corriente de sustancias reaccionantes con pérdidas esca-

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

reaccionantes propiamente dichas 0 un medio de sustancia

objetivo exhibiran valores elevados de & y absorberdn por

banto cantidades grandes de energia, o alternativamente,

las sustancias reaccionantes pueden hallarse finamente di-

25-9-75 - =15~
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' vididas (como en una niebla) de tal modo que la radia-
cién sea absorbida al verse atrapada entre las particu~
las., Como aquellos materiales Que son buenos absorbenbes
son también.por regla general buenos emisores de¢ radia-

.cién, cuando las sustancias reaccionanfes o los blancos
se!calientaﬁ a una témperatura suficientemente alta, los
mismos se convierten en r;diadores secundarios gue
re-irradian energia a través de la totalidad del volumen
reaccionante y mejoran adicionalmente las caracteristicas
de transmisién de calor del sistema. Esto ocurre casi ins-
tantaneamente, por lo que se requiefe un control preciso
¥y répido. Ademds, el fenémeno de re-irradiacidén que ase-
gura un‘calenfamiento répido y uniforme de las sustan-
cias reaccionantes es completamente independiente del gra~
do de mezclado turbulento que pueda existir en el séno
de la corriente de sustanciasreaccionantes.

- El presente procedimiento}quimico para tempe-
ratura elevada y el aparato para el mismo proporcionan
una solucidén a los problemas que han‘'constibuido grandes
inconvenienées en la técnica y permiten asi la realiza- .
cién de reacciones que hasté ahora han sido imposibles de
1levar avla practica o sélo tedricamente bosibles. Dadq
que el calor es suministr;do pof acoplamiento de rgdiaf
cidén mis bien gue por conveccidn y/o conduccién,Ala tem-

peratura de la corriente de sustancias reaccionantes pue-

23-9-75 . -16 -
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de ser inéeﬁendiente tanto de la temperatura de la pared
del reactor como de la condicidén de la corriente de sus-
tancias reaccionantes, y se resuelve asl el grave proble-
ma de la resisteﬁcia de los materiales. Dos realizgaio~
nes'de; presente reactor consideran de hecho que £2 en-

frie la pared del reactor; las realizaciones tercera y

“cuarta, aun cuando proporcionan una pared calent-da como

fuente de energfa radiante, no estin sometidas a las altas
presiones que se alcanzan normalmente en muchas clacses de
reacciones. Por esta razén, ﬁueden emplearse de mndo sa-
tisfactorio materiales refractarios tales como carbono w
dxido de torio, que no son adecuados para uso comc mate-—
rial de pared en un reactor convencional. En cbmparacién
con las aleaciones mAs fefractarias, que funaen a aproxima-
damente 1593eC, el 6xido de torio, por ejemplo, puede pres-
tar un buen servicio é temperaturas mayores que 2982,22C,

Esta caracteristica permite que se alcancen temperaturas

de reaccidn que exceden con mucho de lds gque pueden al-

. -canzarse en la actualidad y puedan llevarse a cabo reac-

. ¢iones que habian sido sdlo tebricamente posibles.

La tela de carbono, que es el material refrac-

tario preferido para una realizacidn del presente tubo del

reactor, es relativamente poco costosa, ficilmente asequi-

.~ ble, y puede conformarse en tubos de reactor sustancial-

mente. mayores que los de carbono. poroso colado utilizables

-
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’én la actualidad. Como la tela de carbono es normalmente

. flexible, cualquier intento para forzar un gas inerte

radialmente hacia el interior a través de un tubo de reac-

- ‘bor de tal material ocasionaria de ordinario el aplasta-

miento’ del tubo. De acuerdo con ello, la presente irven-
cidén considera la deposicidn de una capa de grafite piro-
litico sobre la tela para conferirle una rigidez sufi-
ciente para resistir el gradiente de presién mantenislo
entre la cémara de sobfepresién del fluido inerte y la zo-

na de reaccidn. La deposicidén de una capa de grafito pi~-

".rolitico sobre la tela permite también el control dc ia

porosidad de la estructura.

Ia provisién de la capa protectora de finido
iﬁerte, que se hace posible en gram parte gracias al uso
del;acoplamiento'de radiacidn, aisla la pared del reactor
de la corriente de sustancias reaccionantes y hace que sea
imposible en condiciones de operacidén normales que se acu~
mulen precipitados de cualquier tipo u otros depdsitos, y
lleguen a obstruir el sistema. En el 6aso de que vaya a

utilizarse un fluido de proteccidén corrosivo tal como va-

por de agua, las superficies del tubo del réaqtor; los ele-

-mentos de calentamiento y la pantalla térmica que se man-

tienen a temperaturas altas Y en .contacto con el gas de

proteccidn cuando el reactor estd en funcionamiento. pueden

revestirse con una.capa delgada de dxido refractario tal
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jeomo &xido de torio, 6xido de magnesio u dxido de zirco-
nio. El éxido refractario se puedé depositar sobre estas
éuperficias calentando el reactor a una temperatura supe-
I rior a la de disociacién'de un compuesto voldtil jue con-
5 tenéa el metal, introduciendo este compuesto en L: cémara
del reactor y dejando que el mismo se disocie, devositan-
dose asi una capa‘de metsl sobre las superficies caienta-
. ' das. Después de‘ello,lun gas u otro material adecnado tal
como oxigeno molecular puede introducirse en la cémsra del
10 reactor para oxidar la capa de metal, formindose 21 &xi-
do refractafio deseado. Alternativamente, el revestimiento
refractario puede lograrse en una sola ebtapa si se emplea
vn cdmpuesto voléatil que contiene metal due se pirolice

direcctamente a un éxido, como agente de deposicidn del

E- refractario.

El uso de.acoplamiento de radiacidn hace posi-
ble, adémés, el control éxacto y casi instantineo de las
velocidades de transmisién de calor, lo cual es imposible

. -de conseguir en un reactor de conveccién convencional. Adi-

'-20 :_cionalﬁenteQ el presente reactor puede proporcionar una
densidad de potencia en el foco de reaccidn que excede de
10.000 watios/cmz. Una realizacidn que es adecuada ﬁara
fines comerciales en gran escala ha alcanzado una densidad
de potencia de aproximadamente 180 watiog/cmz. Incluso es-

-« 25 - ta cifra menor representa una_gran mejora sobre los 2-a 3
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! watios/cm2 que se obtienen corrienteménte en los reacto~'
res convéncionales. Y el empleo de una pantalla térmica-
que proporciona la superficie o superficies que limitan
uné cavidad de cuerpo negro dentro de la cual tienen lu-
_gaﬁ todas las reacciones hace que sea posible alcanzar

f . . .
eficiencias'térmicaq extraordinariamente favorables.,

. Las reacciones que se pueden llevar a cabo por
el procedimiento d& esta invencidn tal como se mateﬁiali~
za ésta por el presente reactor son muchas y variadas.

Por ejemplo, compuestos orgénicos, en particular hidrocar-
buroé, pueden pirolizarse para pfoduéir carboﬁo e hidrdge-

no sin los problemas concomitantes de acumulacidén y de em-

balamiento térmico que se presentaban en la técnica ante-
q P

rior. Los hidrocarburos saturados se pueden pirolizar par-

- cialmente para obtener hidrocarburos insaturados; asi, por

ejemplo, propano y etano pueden deshidrogenarse a propile~

no y etileno, respectivamente. Los hidrocarburos insatura-

.4os se pueden pirolizar parcialmente en presencia de hidré-

geno para formar hidrocarburos satursdos y, mis especifi-

camente, los productos de petrdleo se pueden craquear bLér-

micamente. Asi, el gasoil se puede convertir ficilmente en -

dieseloil, queroseno, fracciones de gasolina o incluso me-

tano. Se pueden afiadir compuestos intermedios halogenados a

los hidrocarburos parcialmente pirolizados para producir

_ compuestos de peso molecular mis alto. Los hidrocarburos
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. pueden pirolizarse de modo completo o incompleto en pre=-

sencia de vapor de agua para formar monéiido de carbono e
hidrégeno; después se puede afiadir hidrdgeno adicional y
llevarse a cabo.la reaceidn para formar hidrocarburos de
la serie de los alcanos, que son gases combustibles de al-
to poder calorifico. .

Anflogamente, se pucden pirolizar compuestos
inorginicos. Por ejemplo, sales u éxidos de hierro, mercu-

rio, plata, wolframio y t4ntalo, entre otros, se pueden

. disociar para obtener metales puros. Oxidos de hierro. ni-

quel, cobalto, cobre y plata, para nombrar unos cuantcos,

pueden reducirse directamente en presencia de hidrégeno

" con el mismo resultado. Esta lista no trata en modo alguno

de ser exhaustiva.

Por el presente procedimiento se pueden produ-
¢ir también productos éompuestos nuevos, Por ejemplo, se
pueden obtener particulas de carbono o de talco revestidas
con carburo de silicio. Este producto sirve como un abrasi-
vo excelente debido a que, a medida que se utiliza, se frag-
menta continuamente y forma nuevas superficies afiladas. Las
particulas de ciertos elementos tales como U255 pueden en-
capsularse también en una envoltura estanca quimicamente de
otro material tal como carbono; este producto particular es
util como elemento combustible péra reactores nucleares.

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

racidén aerobia convencional de residuos tales como basuras
¥y aguas de alcantarillado. Las temperaturas relativamente
bajas encontradas en las técnicas actuales de tratamiento
por;ihcineracién permiten ia formacién de perdxidos orgh-
nicos y éxidos de nltrogeno que contrlbugen de modo impor-

tante a la nlebla fotoqulmlca espesa y oscura y a obras

formas de contaminacién del aire. Puesto que tales com-

i
puestos no son estables a las temperaburas de tratamiento

més altas permitidas por la presente invencidén, se puede

obtener un efluente de incineracidn de los residuos que

- tiene un contenido muy bajo de contaminantes.

Adicionalmente, la presente invencidn conside-
ra la destilacidn y/o disociacidn destructivas anaerobias
a temperatura alta de los residuos para obtener productos

ﬁtiles tales como negro de humo, carbén vegetal activado,

hidrégeno, y desperdicios de vidrio, para citar unos cuan-

tos. La adicidn de vapor de agua a tales residuos produci-
r4 mondxido de carbono e hidrdégeno, los cuales pueden so-

meterse luego a tratamiento de la manera convencional pa-

>'ra,obtener gases combustibles, Finalmente, la adicidn de

-hidrégeno a tal residuo produciri aceites pesados equiva-

lentes a los de petréleo y otros productos de petréleo.

' ASL pues, se pueden lograr reducclones sustanciales en la

25

contamlnaclon del aire asi como benefmc;os econdmicos im-

25-9-75 - .



P amel e e le W TN T emime + mweaamtom

FRLNS2 o4

20

15

25

‘sportantes por.medio de las aplicaciones de la presente in-

vencidén consideradas.

La presente invencidn representa un avance
fundamental en la técnica.,Dado que hace asequitle por vez
primera una fuente de energia térmica que nunca se ha uti-

"lizado de esta manera, sus'aplicaciones potenciales son
numerosas & vafiédas. Ademéds, al resolver el problemz de
la resistencia de 1os.materiales que ha constituide un se-~

rio obstdculo para la téecnica durante muchos afios, esta

. invencidn hace posible en el sentido prictico muchas reac-

ciopes quimicas dtiles que se conocen desde hace largo
tiempo pero gue no habian podido llevarse a la préctica
debido a limitaqiones de temperatura innerentes a los
féactores que dependian de tronsmisidn de calor poriconn

venccién y/o conduccidn,

DESCRIFCION BREVE DE I0S DIBUJOS

Ta FIG. 1 es un alzado en corte parcial de unza
realizacién‘de1 reactor de la presente invencidn;
| la FIG. 2A es un alzado en corte del extremo
de entrada de uha‘segunda realizacidn del reactor de la
presente invencién; . ' 5
. la TIG. 2B es un alzado en corte del extremo

3

de salida de la segunda realizacidén del reactor de la pre~
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sente invencidnj las PIGS. 2A y 2B representan mitades de una

estructura integral que se ha dividido a lo largo de la linea

" A~A con el fin de pronorcionar una ilustracidn de famafio sufi

ciente para que muestre claramente ciertos detalles estructu-
rales; )

1la 'PI%. 2C es una perspeciiva en corte parcial de
1z segunda realizecidn del reactor de la presente invencidn
en la que ciertos elementos se han eliminado o se ilustran en
forma diagramitica para exvoner de modo mds claro el funciona
miento del reactor;

la PIG. 3 es un corte realizado sustancialmente a
lo largo de la linea 3~3 de la FIG. 24;

la FIG. 4 es un corte realizado sustancialmente a

" 1o largo de la linea 4~4 de la FIG. 2B;

la FIG. 5 es un corte realizado sustancialmente a
lo largo de la linea 5~5 de la FIG. 243 ¥
' la FIG. 6 es una persﬁectiva de una porcién de
los medios de calentamiento del. tubo del reactor de la segun-—
dg realizacidén de la presénte invencidn.
DESCRIPCION DE LAS REALIZACIONES PREFERIDAS

Haciendo referencia especificamente a la FIG.

1, wna primera realizacién del presente reactor quimico
10 para temperatura alta comprende ﬁn tubo de reactor 11l
que tiene un extremo de entrada 12 y un extremo de szalida
14. E1 tubo del reactor ll incluye una vared interior 15
y una pared exterior 16 que definen un canal anular entre

ambas, ¥ el interior del tubo 11 constitvye una cédmara de

- 24 -



' ‘reactof I?.'El tubo 11 estad hecho de un material que es
précticamente transparente a la radiacién. Materiales
adecuados de esta naturaleza que exhiben un coeficiente
de absorcién o« muy bajo incluyen vidrio, cuarze, 3dxido
de aluminio sinterizado caliente, Oxido de itrio sinteri-
zado caliente, pyrex (un vidrio de borosilicato), vycor
(un vidrio de silicato) y zafiro; polimeros orgénicus ta-

- les como plexigiass (écrilico), lucita (acrilico), po-
iietileno, polipropileno y poliestireno; y sales inorgé-
nicas tales como los haluros de sodio, potasio?:cesic, li~
ﬁio ¢ plomo. |

" Da) como se. ubilizan en esta memoria, los tér-
ninos "energia radiante" y "radiacién' tienen por objeto
éﬁarcar todas las formas de radiacién con inclusidn de
particﬁlas nuéleares ricas'en energia o producforas de
impactos. Sin emBargo; dado que la utilizacidn practica
de tal radiacidn no es posible en el estado presente de la
técnica, la radiscidn del cuerpo negro u otra radiacidn
electromagnética, en particular de longitudes de onda com-

_prendidas entre aproximadamente 100 micras y 0,01 micras,
se considera que es la fuente primaria de energia en 12

'.que se basan las consideracioneé de disefno. .

Durante el funcionamiento del reactor 10 se
introduce a través de'la entrada'lé un medio fluido gque

es sustancialmente transparente a la radiacidn, circula a
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+1o largo del canal anular para enfriar el tubo del reac-

tor 11, y sale al gxterior por la salida 19. Tal medio
fluido puéde ser un gas o un liquido; fluidos adecuados
representativos que fienen coeficientes de absorcidn of
bajos incluyen agua en estado liquido o gaseoso, agyu pe~
sada; nitrégeno, oxigeno y aire. »

Los medios para la introduccidn de un fluido
inerte en la cémara del reactor 17 a través de una cosra-
da 20 comprenden difusores laminares primero y seguﬁdo 21
y 22, respectivamente, que'estén dispuestos adyacentes al
extremo de entrada 12 del tubo'll. Tales difusores 21 y 22
pueden tener la forma de almas de panal o cualquier otra

configuracidn adecuada que haga que un fluido dirigido a

" presifén a su través fluya de un modo sustancialmente lami-

nar. El fluido inerte se introduce, asi pues, sustancial-
mente en direccién axial en la camara 17 del reactor pafa
péoporcionar.una cépa de proteccidén de la superficie ra-

dialmente interior del tubo 1l del reactor y se recoge pa-

ra su recirculacién a medida que sale por la salida 2%. El

‘fluido inerte es sustancialmente transparente a'la radia-
cién, por tener un valor & bajo. Los fluidos que son ade~
" cunados para este prépésito incluyen gases ‘simples tales co-

‘mo helio, neén, argbn, kriptén y xendn; gases complejos que

no se descomponen para formar un producto sélido tales como
hidrégeno, nitrdgeno, Qxigeno y amoniaco; y agua en estado

P ‘.
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llquldo ° gaseoso. El termlno "1nerte", tal como se
utiliza en egta memorla, implica dos factores: la ap-
titud del fluido para reaccionar quimicamente con el
material del tubo 11 del reactor, & la aptitud del
fluiao para reaccionar qdimicamente con los maleria-
les que se estan tratande. Asi, la seleccién de un
fluid6 de proteccidn "inerte" depende en cada caso del
ambiente particular. Excepto que se provea especiiica-
mente otra cosa, es deseable que el fluido-sea inerte

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

seable gque el fluido sea inerte con respecto a la reac-

cidn que se lleva a cabo. No obstante, se considera

.que en algunos casos el fluido "inerte" de la capa de

protecclon pueda participar también en la reaccidnd co-~

mno, por ejemplo, Sl se hacen reaccionar partlculas de

- hierro o de carbono en presencia de una capa de protec-

cidén de vapor.de agua para producir 4xido de hierro e
hidrdgeno o mondxido de carbono e hidrdgeno, respectiva-
mente,

Jias Suutanclas reaccionantes se introducen en

_la camara 17 del reactor a través de una entrada 24 si~

Tuada en el extremo de entrada 12 del tubo 11 del rﬁacuor.
Las susbtancias reaccionantes se dl&lgon a lo largo de una
traygctorla previamente determinada 25 axialmente con re-

lacidén al tubo 11 del reactor y se ven confinadas por la

23-9-75 . -2
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tcapa del }luido inerte de proteccidn sﬁétancialmente en
una posicidén centrada en el interior de la cimara 17 del
reactor fuera del cbnta&to con el'fubo 11 del reactor.
'Una fuente de energia radiante de alta inten-
sidad (no representada) es%é dispuesta en el interior de
un reflector pulimentado 31 que esté montado en un bas-
tidor 32 en el éxterior del tubo 11 del reactor. La fuen-

te de energia radiante puede ser un arco de plasma, un

filamento calentado, una llama sembrada, una lampara

"flash" modulada por impulsos, u otro medio adecuado; un

" dispositivo de rayos laser puede servir también como fuen-
,a1sp D

te pero, hasta el presente, la tecnologia de los rayos la-
ser no se ha desarrollado lo suficiente paré que resuite
econémicamente'bréctica para los fines considerados por
1afpresente invencién. Ia energia radiante generada por

la fuente es recogida por el reflector 31 y se dirige a

través del tubo 11 alvinterior de la camara 17 del reac-

for para coincidir con al menos una porcidn de la trayec-
toria 25 de las sustancias reaccionantes. De egte nodo se
absorberd suficiente epergia radiante para elevar la tem-
pergtura de las sustancias reaccionantes hasta un nivel

requerido para'iniciar y llevar a cabo la reaccidén quimi-
ca deseada. Como se ha indicado previamente, el tubo 11,

el fluido de refrigeracién y la capa inerte de pr&teccién

son todos ellos sustancialmente transparentes a la energila
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!rédiante, De acuerdo con ello, los mismos no interfieven
en una proporcidn importante con la transmisidn de la
energia a la corriente de Sustancias reaccionantes y per-
manecen relativamente frios. Asi pues, el tubo 11 del
reactor no se ve sometido a un esfuerzo térmico aprecia-
ble y permanece exento de precipitados y obtros depdsitos
que normalmente se acumularian,

Lafexposicién anterior presupone que las sus-—
tancias reaccionantes propiamente dichas exhiben un coe-
ficiente « de absorcidn de la radiacidn relativamente
alto. No bbstante,.si no es éste el caso, debe introdu-
cirse un blanco absorbente de la energia radiante en la
cémara 17 del reactor de modo que coincida con al menos
un punto a lo largo de la trayectoria 25 de las sustan-
cias reaccionantes. En la realizacién de la FIG. 1, el

blanco es un sbélido finamente dividido tal como polvo de

carbono u otro material adecuado que entra en la cémara

del reactor 17 Junto con las sustancias reaccionantes a
través de la entrada 24 y absorbe suficiente energia ra-
diante para elevar la temperatura de las sustaﬁcias reac-
cionantes hasta el nivel requerido. '
Alternativamente, el blanco bﬁede ser un 1i-
quido tal como alquitrén, asfalfo, aceite de linaza o
dieseloil, j puede incluir solucicneg, dispérsionés, gé~

les y suspensiones de constitucidn diversa que pueden se-

-
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1leccionarse Tacilmente a partir de materiales asequibles

para adaptérse a los requisitos particulares. El blanco

puede ser un gas que preferiblemente exhiba absorcidn en

el espectro electromagnético desde aproximadamentie 100

micras hasta aproximadamente 0,01 micras; tales gasgs in-
cluyen etileno, propileno, 4xidos de nitrdgeno, bromo,

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

bién un elemento s6lido hecho de un material tal como
carbono que estd dispuesto en la cémara 17 del reacﬁor a
lo largo de 2l menos una porcién de la trayectoria 25 de
las sustancias reaccionantes. .

- Otros medios para elevar la temperatura de la
reaccidén al nivel requerido puedén incluir un elemento ca-
léntado eléctricamenté, un arco eléctrico o una llama dis-
puesta en el interior de la cémara.l7 del reactor coinci-
dente con al menos una porcidn de la trayectoria 25 de las
sustancies reaccionantes. En tales casos, la fuente de ca~

lor iniciadora de la reaccidon es autdnoma y no se deriva

_de los medios de generacidn de la energia radiante. Tales

medios son particularmente Utiles cuando las sustancias

' reaccionantes propiamente dichas son transparentes a la
. radiacidén pero al menos uno de los productos de la reac—

cidn es absorbedor. Asi, una vez que se ha iniciado 1la

reaccidn considerada, los medios de elevacidn de la tempe-

ratura pueden desactivarsé,‘dado.que los productos de la

- 30 -
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reaccidn absorberdn suficiente energia radiante para que

' se mantenga la reaccidn., Andlogamente, si se ubtiliza un

medio de blanco puede inberrumpirse su empleo o retirar-
se gl mismo una vez que ha comenzado la reaccidén, por
‘ejq%plo med;gnte funcionamiento de un medio de control
55: Un ejemplo de una reacgién en la que se requiere un

blanco u otro medio de iniciacidn solamente al comienzo .

. es laipirélisis'del metano para producir carbono e hidré-

geno.
Como se ha indicado previamente, algunas rcac-
ciones ﬁﬁeden inveftirse pgrcialmente o por completo si
los productos de la reaccidn no se enfrian inmediatamente
Yy con rapidei. Para este fin, puede estar provisto un me~
dio 40 de enfriamiento de los productos de la reéccién en
el interior de la clmara 17 del reactor adyacente al ex-

tremo de salida 14 del tubo 11 del reactor. Una realiz=a-

_cidn de tales medios 40 estéd dispuesta sustancialmenie en

(4

posicion central en el interior de la cémara 17 del reac-

tor e incluye un miembro tubular 41 que tiene un canal

interior 42 a través del cual se hace circular un medio

refrigerante tal como agua. La superficie radialmente in-

“terior del tuBo 4] estad disefiada de tal modo que constitu~

ya un absorbedor de energia radiante. A medida que los pfo-

ductos de la reaccion, las sustancias reaccionantes rema-

-.nentes y los blancos, en su caso, pasan por dentro del tu~
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bo enfriado 41, el calor se transmite rapidamente por

acoplamiento de radiacidn y el sistema se enfria brusca-
mente de modo efectivo a fin de evitar cualesquiera otras
reacciones quimicas indeseables.,

. Haciendo refercncia ahora a las FIGS. 2A a 6,
inclusive, y en particular a las FIGS. 2A a 2C, una se-
gunda fealizaciéﬁ dél presente reactor 60 éomprende un
tubo 61 del reacﬁor que tiene un extremo de entrads o2 y
un extremo de salida 63; el interior del tuﬁo 6l define

und camara 65 del reactor. El tubo 61 del reactor esté

" hecho de un material poroso que es capaz de emitir ener-

gla radiante; preferiblemente, el didmetro de poro esté
gomprenaido En el intervalo de aproximadamente 25,4 a2 S08
micras a fin dé permitir un flujo uniforme de cantidad
suficiente del ﬁluido inerfe a través de la pared del tu-
bo para proporcionar una capa de proteccidén adecuada.
Otras construcciones de pared tales como tela metilica,

y tamices de diversos-tipos de perforaciones pueden uti-
lizarse también para proporcionar el resultado deseado.

El tubo 61 del reactor puede estar hecho de materiales te-
les como grafito, carﬁoho, acero inoxidable sinterizado,
wolframio sinterizado, o molibdeno sinterizado, y otros
materiales inorgénicos tales como Sxidos de torio, magne-
sio,,zinc, aluminio o zirconio, enfre otros. Wolframio,

niquel y molibdeno son tgmbién'adecuados para uso como te-

23-9-75 -3
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Un recipiente tubular 70 de presidn, estanco
a los fluidos, que estd construido preferiblemente en
acero inoxidable, circunda el tubo 61 del reactor. Ts in-
tegéidad del recipiente 70_esté mantenida por una serie
'de bridas de cierre hermético 71, 72; 73, Th; y 75, 76,
que unen las varias secci&nes del reactor 60. Las:bridas
72,.7% y 76 estin ademds ranuradas para alojar anillos "O"

de acero inoxidable 77, 78 y 79, respectivamente, los cua-

les actlan como cierres herméticos de presidn. El tubo 61

. del reactor estd montado de modo gque puede deslizarse por

uno de sus extrepos dentro de un manguito de grafito 81
que admite cualquier alargamiento del tubo 61 que pueda
Pproducirse durante el funcionamiento a temperaturas eleva-
das. A

El recipiente de presién 70 incluye adicional-
mente una entrada 83 para admisidn de un fluido inerte,
que como en el caso de la reélizacién de la FIG. 1, es sus~
tancislmente transparente a la energia radiante. El fluido
inerte se dirige en primer lugar a presidn hacia el inte-
rior de una clmara de sopreﬁresién 85 que esti definida
entre el tubo 61 del reactor y la pared del recipiente de
presidn 70. Después de ello, tal fluido se dirige a tra-
vés de la pared porosa del tubo 61 hacia el interior de la

cémara 65 del reactor para constituir una capa de protec-

23-9-75 gy
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,cién de la superficie radialmente interior del tubo 61

del reactor.

" Los medios de enfriamiento del recipiente de

presidn 70 comprenden serpentines de refrigeracidn 27 que

estan dispuestos alrededor .de la superficie radialmente
exterior del recmpmente de presidn 70 Los serpentines 87

estén cubiertos preferiblemente con un revestimiento de

"aluminio pulverizado a la llama que mejora el contacto

térmico entre el recipienté 70 y los serpentines 8% para

aumentar la eficiencia de la refrigeracidn. Tales serpen=~

tines 87 estan dispuestos también alrededor de una aber-

tura de observacién 88 que estd provista en la pared del
rechlente de presidn. | .

Como se muestra meaor en las FIGS 2h y %, las
sustan01us reaccmonantes se introducen en la camara 65 del

reactor por el extremo de entrada 62 del tubo 6l del reac-

. tor. Los medios para introducir las sustancias reaccionan-
%es comprenden una seccidén de entrada 90 que esté montzada
ien relacidn estanca a los fluidos por medio de bridas 71
.y 72 adyacentes al extremo de entrada 62 del tubo €l. Las

sustancias reaccionantes son transportadas en una corrien--

'te gaseosa a traves de la entrada ‘91, atraviesan un tabi~

T que tangencial 92 ¥y entran en una cimara de sobrepresidén

9% Que estd definida entre una pared exterior 94 y un di~-

. fusor 95. Los materiales adecuados para el difusor 95, cu-.

23-9-75 T L 3g -
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,ya funcidén es minimizar la turbulencia en la corriente,

incluyen carbono poroso, lana de acero y tamice§ de ma~
1la. Como en el caso de la realizacién de la FIG. 1, las
sustancias reaccionantes se dirigen segin una trayectoria
predeterminada axiaimente con respecto al tubo 61 del reac-.
tor y se ven confinadas por la capa & proteccidn sustan-
cialmente en una posicidn central en el inberior de la
camara 65 del reactor y fuera del contacto con la pared

interior del tubo del reactor.

En la segunda realizacién, el tubo 61 del reac-

". tor genera por si mismo la energia radiante de alba inten-

sidad, que se dirige centralmente en el interior de aquél
sustancialmente en coincidencia con al menos una porciodn
de la trayectoria dé las'éustancias reaccionantes. El ca-
;egtamiento se proporciona po¥ nedio de una pluraliﬁad de
electrodos de céfbono 100a-1COf que estén dispuestos ra-~
dialmente en el exterior del tubo 61 y distanciados cir-
cunferenciaimehte alrededor del mismo; el calor generado
por los electrodos 100 se transmite al tubo 61 por radia-
cidén. En la éegunda realizacidn, comé se muestra mejor en
las FIGS. EA, 5y 6, los electrodos 100a y 100b, por ejem-
plo, estén empqtfados POY un exfremo en un elemento 10la
de cruce de carbono arqueado; los electrodos 100c ¥y lOOd

estdn empotrados en el elemento de .cruce 10lb; y los elec-

trodos 100c y 100f estén empotrados andlogamente en ol

23975 ) <35 -
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elemento de-cruce 10lc. Separadores tubulares de alfmi-
na 102g-102¢ tienen la funcidn doble de-centrar el tubo
pordso 61 del reactor 5 de dividir los tres circuitos,

Hacigndo referencia especificamente a las FIGS. 2B y 4,
cada.elecfrodo de carbono lcoa;lOOf esta montedo por su
otro extremo en un'eléctrodo 104 de barra.colectora de

cobre. Aun cuando existen seis de tales electrodos 104,

sélo se muestra realmente uno de ellos en la FIG., & por

-razones de conveniencia. Cada uno dz los electrodos 104

de barra colectora de cobre incluye una brida fendlica
105 y un aislador de cerdmica 106. E1 electrodo 104- esta
enfriado por agua que circula en un canal interior 107,
entrando por la entrada 108 y saliendo pbr la salida 109,
Una conexidén eléctrica a ﬁﬁa,corriente de alta intensidad

se ilustra en 110..Un cierre estanco de politetrafluore-

"tileno, 111, ayuda a impedir que se produzcan fugas en el

recipiente de presidén 70. El sistema eléctrico ilustrado
aqul es particularmente adecuado para uso con una fuente
de energia trifdsica. No obstante, se pueden ubilizar
otros sistemas cuando las circunstancias lo permitan; Adi-

cionalmente; se considera que el tubo poroso 61 puede -calen-

‘tarse en si mismo directamente por resistencia eléctrica;

en tal caso se pueden eliminar los electrodos 100,
La eficiencia térmica de los medios de calen~

tamiento del tubo se mejora adicionalmente por la provisidn

.

23.9-75 L -3 -



- e = e e

vde una pantalla térmica de molibdeno 120 que consbtituye
la superficie que confina la "cavidad de cuerpo negro",
 reflejando la radiacidén electromagnética desde los elec-
trodos de carbono 100 hacia el tubo poroso 614 For cuan-
to la pantalla térmica 120 refleja el calor en lugar de
transmitirlo, se comporta como un aislador y puede por
tanto estar hecha'de cuzlquier material gue exhiba csta
carac#eristica ¥ que ﬁueda soportar las temperaturas ge-
neradas por los electrodos 100. La pantalla térmica 120
estd dispuesta en el interior ‘del recipiente de presidn
70 radialmente al exterior de los electrodos 100 y com~
‘prende preferiblemente una tira plana de seccidén transver-
sal rectangular que estd enrollada en una se?ie de vuel-
rﬁés helicoidales. Tal construccidn permite que el gas de
proteccidn inerte entfe a través de la entrada‘83 y cir-
. cule libremente bor téda la cémara de sobrepresién 85,
Como en el caso de la realizacidn de la FIG.
1, puede proveerse si se requiere un medio de blanco u
‘otro medio iniciador. Los medios de blanco se introducen
"en la cémara 65 del reabtqr por una entrada 121. Asimis—
:mo, pueden proveerse medios 125 para enfriar los productos -
'aé la reaccidn, de una construccidn como la que ée ha des~
crito previamente, o de cualquier otra construccidén ade-
-cuada, con el fin de impedir cualesquiera reacciones gqui.-

micas indeseables que podrian producirse si los productos
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ge la reaccidn no se enfriasen inmediatamente después de

" su formacidn.

Ta ventaja fundamental de la segunda realiza-
cibn sobre la primera realizacidn consiste en que en la
primera, la capa de fluido inerte se introduce en la cé-

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

rior, mientras que en la Gltima, la capa de protecsién sc
inbroduce: axialmente en la cémara 17. Se apreciard que el

fiujo laminar puede mantenérse sdélo en distancias relati.

- vamente cortas antes que la turbulencia ocasione el entre-

mezclado y destruya la integridad de la capa de proteccidn.
Como la introduccidn de la capa radial no requiere el flu-~
Jo laminar del fluido de la capa de proteccidn, pueden ob-
tenerse longitudes de chmara mucho mayores en los reacto-
fes.axiales. Todo lo que es preciso hacer en la segunda

realizacidn es mantener el nivel absolubto de la presidn

del fluido inerte mayo% que el nivel absoluto de la pre-
sién en la corriente de sustancias reaccionantes con el
fin de impedir que cualesquiera sustancias reaccionantes
y/o productos de la reaccidn choquen contfa el tubo 61 del

reactor. Esta caracteristica contribuye a hacer la segunda

_realizacién mis adecuada para operacidén comercial en gran

escala,
-Una distincidén adicional entre las respectivas

realizaciones es que el tubo 1l del reactor de la PIG. 1

P
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esté enfriado positivamente mientras que el tubo 61 de la.
FIG. 2 tiene que caientarse y pucde operar a temperaburas
gue exceden de 2982,296 como sucede en el caso en que ¢l
material base es éxido de torio poroso. Aungue 1a pared
fria es mis apta para soportar la presién por el hecho de
que no estd sometida a esfuerZOS.térmicosg la pared'ca~
liente 61 no estd sometida a un gradiente de presidn, a

excepcidn quizds de la diferencia de presidén relavivamen-
{

 te pequeila entre la capa de proteccién y la corriente de

reactivos. La presidn estd soportada por la pared 70 del
recipiente de presién de acero inoxidable, la cual, por
supuesto, estd enfriada por los serpentines 87 y por tan-
to no se ve sometida a esfuerzos térmicos. De acuerdo con
ello, un meterial refractario, tal como carbono u éxido
dée torio, que pueda soportar temperaturas que ekcedan de
las tolerables por 1os‘materia1es convencionales para pa-
redes de feactor pero que es inadecuado para uso en un

reactor convencional de tipo convective, puede emplearse

‘ahora por primera vez para proporcionar un sistema pric-

" $ico para temperatura ultraelevada.

La presente invencidén considera adicionalmente

- Una tercera realizacidn que combina las caracteristicas

de las dos primeras. De acuerdo con ello, el tubo del
reactor puede estar construido de un material poroso que

sea sustancialmente transparente 2 la radiacién. Los mate~

23975 - . -39~
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,rialés de pared adecuados incluyen, por ejemplo, cuarzo
poroso, frita de vidrio poroso, y zafiro porosol Un flui-
do inerte que seavsustancialmente inerte a la radiacidn
puede, introducirse asi en la cémara del reactor radial-
mente hacia el interior a travéé de la pared porosa del

reactor en lugar de axialnmente de modo laminar como se ha
descrito con respecto a la primera realizacidén. ILa ener-
gia radiante se genera, se recoge y sc dirige al inberior

de la céimara del reactor también como se ha descrito con

" respecto a la primera realizacidn.

.

La tercera realizacion proporciona la mayor
densidad de potencia de la primera realizacion y la capa
de fluido de proteccidén inyectada radialmente de la segun-
éé realizacién. Sin embargo, en la presente situecidn de
desarrollo, la segunda realizécién es la més adecuada pa-
.ra aplicaéiones comerciales en gran escala, dado que su
fuente de energia radiante procede del calentamiento ordi-
nario por resistencias eléctricas. La segunda realizacidn
es por consiguiente mis fécilmente susceptible de pueste
en servicio.y de mentenimiento., ideméds, la segunda reali-
zacidn puede prestarse a la realizacidén de la totalidad de’
los procedimientos y reacciones que se consideran en la
presente invencidn, sin mas que ajustar el tiempo de per-
maﬁencia de las sustancias reacclonantes en el interior

de la cémara del reactor para compensar la menor densidsd

- ;4'0_
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de potencia.
PARAMETR0S DEIL PROCEDIMIENTO

Los procedimientos de reaccidn quimica de alta

temperatura conducidos de acuerdo con la presente inveucién
requieren el uso de una envolvente o capa de proteccidn anu
lar de un fluido inerte que sea sustancialmente transparen-
te a la radiacidén. La envolvente tiene una longitud axial
sustancial. La envolvente anular puede estar generada en
ung direccién generalmente paralela a su eje o en una direc
cién generalmente perpendicular a su eje y radialmente ha-
cia el interior de su superficie circunferencial exterior.

En el primer cago, como se ha descrito previamen
te con respecto a la primera rezlizacién del presénte reac-
tor, el fluido de la envolvente tiene que mantenerse en flu
jo laminar a fin de imvedir el entremezclado con la corriente
de sustancias reaccionantes. Este requisito impone ciertas .
limitaciones sobre la longitud axial de la envolvente debi-
do a que tal flujo laminar, y por tanto la integridad de la
capa de proteccidn, no pueden mantenerse en longitudes inde-
finidas aguas abajo, en especial si se considera una reaccién
particularmente violenta, De acuerdo con ello, esta manera
de generarse la envolvente es sumamente adecuada para aplica
ciones en pequefia escala y en escala de laboratorio.

En el ﬁltipo caso, como se hadescrito previa-
mente con resvecto a la segunda realizacidn de la presente

invencién, la integridad de la envolvente de fluido es inde-~

- 41 -
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pendiente de cualesquiera consideraciones de flujo y puede
mantenerse en una distancia axial mucho mayor que la que Se
puede alcanzar en el caso de la envolvente laminar inyectada
axialmente. E1l requisito primario consiste en mantener el flu
jo de fluido inerte a wna presidén mayor que la de la corrien
te de sustancias reaccion;ntes a fin de impedir que tales
sustancias reaccionantes "perioren" o de cualquier otro modo
se.escapen de los confines del interior de la envolvente.
Una vez que se ha generado la envolvente, gl
menosvuna sustancia reaccionante se hace pasar a través de
su nucleo a 1o largo de unz trayectoria vredeterminada que

es sustaoncialmente cocincidente con el eje de la envolventes.

- La envolvente confing las sustancias reaccionantes en su in

terior y fuera del contacto con las superficies circundantes
de la cdmara del reactor.

Por dltimo, se dirige energia radiante de alta

intensidad hacia el ndcleo de la envolvente de tal modo que

coincida con al menos una poreidn de la trayectoriaz pre=-
determinada de las sustancias reaccionantes. Tal energia
radiante puede dirigirse a al menos un punto situado a lo
largo de la trayectoria de las sustancias reaccionantes co
mo en la primera realigacidn o bien se puede dirigir

a 1o largo de una longitud finita de dicha trayecto-

ria, tal como se considera en la segunda realizacidn.

En cualquier caso, se absorbe el nicleo

- 42 -
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1suficiente energia radiante para elevar la temperatura de

las sustancias reaccionantes hasta un nivel requeride pa-

ra qQue se¢ inicie la reaccidn quimica deseada.

[ ' En el'supuestd de que las sustancias reasccio-
naﬂtes no absorban por si mismas energia radiante, puede
introducirse un blaﬂco absorbente a lo largo de la trayec-'
torié de las sustoncias reaccionantes, preferiblewmente an-
tes de dirigir la energia radiante hacia el intericr del
niicleo. EL blanco absorberd entonces suficiente eneryia
radiante para elevar la temperatura en el nicleo al nivel
requerido para que se inicie la feaccién quimiéa descada.
Como se hz indicado anteriorﬁente, si la reasccidn conside-
rada es tal que las sustancias reaccionantes tranctparentes
producen al menos un producto que absorbe energia radiante,
el blanco puadé desactivarse une vez qQue se ha iniciado 1la
reeccidn.

Fl procedimiento considerado puede incluir adi-

cionalmente la etapa de enfriamiento de los productos de la

reaccidn y de cualesquiera susbtancias reaccionantes y/o
blancos que puedan quedar inmeds.abemente después de haber-.
se completado. la reaccién‘deseﬁda. El fin de este procedi-
miento es terminar la reaccidn descada e impedir que se

produzca cualquier otra reaccidén indeseable, Los productos,

* blancos , y sustancias reaccionsntes remanentes pueden en-

‘friarse conveniente y eficazmente medisnte transmisidn de

23-9-75 ' - 43 -



s s Yo ae ey S

e rm . —— s "

Ve s aveme

10

5

25.

vente una cémara de reaccid

.

/ H

calor por radiscién a una superficie fria absorbente de

energia radiante,

: UTTILIZACION DE 1LOS REACTORES DE PAQED FLUIDA

' Los reactores de pared fluida de 1a inversidn
pueden utilizarse virtualmente en cualquier reacci’n qui;
mica de alta temﬁeratura, muchas de cuyas reacciones se
han considerado con anterioridad como imposibles de llevar
a la practica o sélo tedricamente posibles. El eritaric
més importante para la upilizacién de estos reactores de
pared fluida en una reaccidn quimica particular a tempera

tura elevada es saber si tal reaccidn es termodinimicsmente

p051b1e en las condiciones de reaccién. Utilizando estos

reactores de pared flulda, tales” procedlmlentoq de resccidn
quinica a temperatura elevada pueden conducirse a tempera-
.Huras de . hasta aproximadamentg 531590,.bien sea (1) generan-'
do en el interior del tubo pbroso dél‘reactor una envolvente
anular constituida por un fluido inerte que es sustancial-
mente transparente a la energia radiante para formar una
capa de proteccidn de la superficie radislmente interior
del tubo del reactor, teniendo la envolvente anular uns lon-~
gitud axial sustancial y definiendo el interior de 1a envol-
on; (2) haciéndolpasar.al‘mepqs‘
una sustancia reaccionante (que puede hallarse en estado sb-

-
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\1lido, liquido o gaseoso) a través de la cimara de reaccidn

a lo largo de una trayectoria predeterminada sustancial-

mente coincidente con el eje longitudinal de la envolven-

.te, estando confinadas las sustancias reaccionsnbes en el

1ntcr10r de la cimara de reaccidn; y (3) dirigiendo ency-

8la radiante de altd intensidad al interior de 1la cdmara
de reaccidn de tal modo que coincida con al menos una por-
¢ibn de 1la trayéctoria predeterminada de las sustancias
réaccionantes, siendo absorbida suficiente encrgis rzdion-
e en el interior de la cédmara de reaccidn para elevar la
temperatura de las sustancias reaccionsntes a un nivel re-

4

querido pars iniciar y mantener la reagcién guimics desea-
da. |

Entre las réacciones que se pueden llevar a ca-
bo en los reactores de pared fluida de la invencidn se en-

cuentran la disociacidén de hidrocarburos y materiales hi-

drocarbonosos, tales como hulla y diversas fracciones de
petrdleo, en hidrdgeno y negro de humo; la reformacidn con
vapor de sgua de hulla, fracciones de petrdleo, esquistos
bituminosos, arenas alquitranosas, lignito, y cualquier

otro malerial de alimentacidn carbonoso o hidrocarbonoso

" en mezclas de gas de sintesis, procedimientos que pveden

incluir también el empleo opcional de uno o mfs carbonatos

inorgénicos (tales como piedra caliza o dolomita) u éxidos

" inorgénicos que reaccionen quimicamente con cualesquiera
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POﬁtaminantes’que contengan azufre de tal modo que'los nis-
mos.puedan separarse de las mezclas de gas de sintesis re-
sultantes; la disociacidn parcial de hidrocarburos‘y mate-
riales hidrocarbonosos en compuestos de peso mélecular in-
ferior; la pirblisis parcial de hidrocerburos saturndos en
hidrocarburos insaturados, tales como etiléno, prapileno y

acetlleno, la convers1on de materias orgénicas de desecho,

tales como fango de aguas de alcantarillasdo o subprodiuctos

que contengan lignina, en un gas combustible; la desulfura-
cidn completa o parcial de materiales de alimentacidn hi-

drocarbonosos que contengan azufre, la reduccidn de menas

de minerales o compuestos inorginicos a un estado de vaien-

-eia inferior con hidrdgeno, carbono, gas de sintesis, u

-otro agente reductor; y la reaccidn parcial o completa de .

un elemento 0 conpuesto 1norganlco con un maverial carbono-

80 para formar el carburo inorganico correspondiente,

S5i se desea, pueden utilizarse uno o mis cata-

,lizadores en tales procedimientos de reaccidn qui"licn

_temperatura elevada para acelerar la reaccidn o para 2lte-

rar su curso a una secuencia de rencclon deseada. 31 tales
procedlmlentos 1mpllcan sustancias reacc1on°ntes carbono osas
o hidrocarbonosas, la‘adlclon de un cabtalizador apropmado

al sistema puede utilizarse para favorecer la formacidn de

radicales libres, iones carbonio o carbaniones para influir

en el curso de la reaccidn,

. 23-9-75 - 46
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- "Por supuesto, no existe ningfin conjunto de
condiciones de funcionamiento que sea Sptimo o apropindo
Ppara todas las reacciones que pueden llevarse a cabo en

€l reactor de pared fluida. Las condiciones de Sunciona-

. miento, tales como temperaturas, presiones, caudstes de

alimentacidn, tiempo de permanencia en el tﬁbq del reac-
Yor, y velocidades de enfrismiento, pueden variarse para
adéptarlas a los rcquisitos de la reaccidn particular gue
se esté llevando a cabo. A modo de ilustracién, entre los
Tactores que influyen en los vroductos de la pirélisis de
un hidrocarburo sc¢ sncuentra la témperaturé a la que se-

calienta el hidrocarburo y el periodo de tiempo durante

el cual se frantiene aquél a dicha temperatura., Es sabido,

por ejemplo, que el mebtano tiene que calentarse a aproxi-

‘madamehte 1232eC, con objcto'de producir acebtileno. La

formacidn de etileno a partir del etano comienza a una

temperatura mAs baja, aproximadamente & 8299C. En un pro-
cedimiento tipico para pirolizar hidrocarburos, se produ-
cen aceéileno, etileno, hidrégeno, negro de humo, y acci-

tes hidrocarburados. Tiempos de reaccidn del orden de un

‘wilisegundo maximizan por lo general el rendimiento de

" rs ‘o ) «? , .
. acebtileno, dado que tiempos de reaccion mayores gue un mi-

lisegundo favorecen en general la produccidn de etileno y
otros productos = expencas del acetileno, mientras que los

tiempos de reaccién menores que un milisegundo reducen por

25-9-75 SR T B
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regla general los rendimientos tanto en etileno como en

acetileno. Temperaturas muy elevadas, por ejemplo supe-

riores a 1648,92C, favoreccen en general la produccidn de

negro de humo e hidrdgeno a expensas de acetileno y eti-
leno. Los tiempos de reaccidn én los reactores de pared.’
fluﬁda de la invencidn pueden disminuirse acortande el
tubo. del reactor vy ‘aumentando el caudal de las susvanciss
reaccionantes que se introducen en el.tubo del reactor.
Para tiempos de:reaccidn muy corfos, puede ser venisjoso
mezclar un blanco absorbedor de la radiacidn, tal couwo

negro de humo, con las sustancias reaccionantes con obje-

to de favorecer un acoplamiento eficiente entre la co-

" rriente de sustancies reaccionantes y la radiacibn L5rmi-~

ca procedente de la paréd del tubo y facilitar asi el

calentamiento rapido de las sustancias reaccionantes.
EJEMPLCS

Los ejemplos que siguen son ilustrativos de

-la facilidad con que pueden llevarse.a cabo diversos pro

cedimientos de reaccidn quimica a temperatura alta en
reactores de pared fluida de acuerdo con la invencidn. En
todos y cada wno de estos ejemplos, se utilizd el reactor

de pared fluida para temperatura elevada previamente ilus-

trado por las FIGS., 2A a 6, para llevar a cabo la reaccidn

| 23-9-75 4 -
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,de alta temperatura particular. EL tubo 61 del reactor ’

era un tubo de grafibto poroso de 90 cm de longitud que

tenia un didmetro interior do 7,5 em y un didmetro exte-
rior de 10 cm, siendo el radio medio de poro 20 wicnas,
El tubo poroso estaba alojado en un recipiente de. presidn
70 de acero, que tenia un didmetro de 25 cm. EL tihe 61
del reactor se 9alent6 por medio dé electrodos de cafbono
100a a 1COf, los cunles estaban dispuestos en el interiér

de la cémara de sobrepresién 85, La pantalla térmica 120,

localizada Lambién en el interior de la cimara de sobre-

presidn 85, estaba hecha de molibdeno. Un collar 124 yefri-
éerado por'agua estaba localizado adyacente al extremo de
salida del tubo~él del rerctor para enfriar los pro@uctos
de %eacciéﬁ formados por'acoplamienfo de radiacidn. Des-

pués de haber lievado a cabo cada ejemplo continuamente

durante diversos periodos de tiempo, se inspecciond el tu-

"bo 61 del reactor en cuanto a la acumulacidén de negro de

humo u otros materiales. No se encontrd material algu~

no.

. EJEMELO I
DISOCIACION TERMICA DEL, METANO

-

Se realizaron una serie de ensayos para deber-

minar la efectividad del reactor de pared fluida en la di-

25-9-75 Rt
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.ysocizcidn térmica del gas natural a diversos caudales de

alimentacidn y diversas temperaturas de resccidn. Zn to-
dos y cada uno de_estosAensayos, se introdujo hidrdgeno en
la cfmara de sobrepresidn 85 a través de la entruda 83 y se
forzb a través del tubo poroso 61 del reactor para que pe-
netrase en la camara del*réactor a un caudal constante de

. LY

141,5 litros normaleé/minpto. Se ajustd la corrierte que

_.pasaba‘por los éledtrodos.lOOa - 100f a fin de establecer

1é temperaturs del tubo del reactor entre 12608 y‘187l,190,

- medida con un pirdmetro éptico. El gas nabural, constitui-

do por més de 95% de metano y siendo el resto etano y pro-

 pano, se introdujo en el reactor a través de la entrada 91

“a diversos caudales comprendidos entre 23,3 y 141,5 litros

normales/minuto. Se introdujo en el reactor una pequeiia
cantided de negro de humo al mismo tiempo a través de la

entrada 121 con objeto de que sirviera como blancpvabsor»

" bente con el fin de iniciar la disociacidén pirolitica.

Una vez que hubo comenzado la disociacidn, no fué nscesa-

rio afizdir negro de humo adicional para mantener la reac-

‘¢idn. Un humo negro y denso brotd por el extremo de salida

‘del tubo del reactor, encontrindgse que estzba constituido

por negro de humo e hidrdgeno. Las particulas del negro de
humo eran extremadamente finas y dificiles de filtrar. Por
pulverizacidn de agua en la corriente efluente imrediata~

mente por debajo del extremo de salida del tubo 61 del renc-—

23-9-.75 S - 50 -



- 10

15 .

.20

+ 25

sbor, fué pocidle aglomerar las particulas de negro de humo

y recogerlas sobre un filtro de tela para polvo fino. En
la Tabla I se indica el porcentaje de disociacidén a diver-

sos caudales comprendidos entre 28,3 y 141,5 litins nor-

" males/minuto y a temperaturas de disociacidn comprondidas

entre 12602 y 1871,19C, determinindose la fraccidn de me-
tano disociadz por medida de la conductividad Héreica del
gas cfluente después de filtrar las par@iculaé de negro de

humo de la muestra.

" FORCENTAJE DE DISOCIACION A DIVERSQS CAUDALIS Y TENFETATUR\S

.. Temperatura

de’Disocia-
cidn (&C) Caudrl (litros normales/minuto)

28,3 56,6 84,9  113,2  141,5

12608 . 86 . 66 - 6 4
1571,12 — 89 79 72 68 63

v 1482,22 | 91,5 83 .78 74,5 70,5
1593, 32 ‘94 88 84,5 - 82,0 79

. 1648,9¢2 95,5 o1 88,5 86 . 83,5
1704, 40 97 % 92,5 9,0 89,5 -
1760 %,5 98,5 98,5 98,5 9,5
1815,5¢ 100 . 100 100 100 .. 100

" 1871,1e 100 . 100 00 100 100

23-9-75 . - 5%~
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EJEMPLO IT

DISOCIACION TERMICA DE HIDROCARBUROS LIQUIDOS _

Se 1levé a cabo una:.serie de‘ensayos para do-
terminar la efectividad del reactor de pared fluida en la
disociacién térmica de hidrocarburos liguidos. Se empled
hidrdgeno como gas de.protcccién, a un caudai constante
de 141,5 litros normales/minuto. Los hidrocarburos 1iqui-
dés seleccionados para las series de ensayos fueron desti-

ledos tipicos obtenidos a partir de petrdleo crudo e in-

‘¢cluian nafta (punto de ebullicidn 37,82 a 93,39C); quevo-

seno-diescl (punto de ebullicidn 104,42 a 176,79C); gasoil

. (punto de ebullicién 176,72 a 315,690); y aceite residual

y asfalto (punto de ebullicién mayor que 315,69C). Los re-
sultados de estos ensayos fueron los siguientes:

A. ygggg.' Una corriente de nafta, a una tem-
peratura aproximada de 279C, sé introdujo como alimenta.-
cién en el tubo 61 del reacfor a un caudal de 0,19 litros
por minuto a tfavés de la entrada 121. La temperatura del

tubo del reactor se mantuvo a 1871,12C, La nafta pura pe-

"s6_a través del reactor inafectada, siendo aparentemente

transparente a la radiacidn térmica que emanaba del tubo
del reactor incandescente. La nafta.se hizo luego opaca
mezcléndola con 0,1% en peso de negro de humo finareate

dividido. Cusndo se introdujo esta mezcla opaca en el

25-9-75 . - &5 -
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y reactor como eﬂ el caso anterior, se observd un ﬁcoplau
miento excelente con la radiacidn térmicn. Por la salida
del tubo del resctor bfotaron negro de humo e hidrdgeno.
Un anilisis del gas producido con unz célula de corductin-
vidad térmica, demostré qﬁe el mismo contenia mis de 98%
en moles de hidrégéno, lo que indicaba que.la disociacidn
habia sido casi completa,

B. QUEROS=EO-DIESEL.. Se mezcld queroseno-dic-

sel con 0,1% en peso de négro de humo y se introdujo luezo
como alimentacidn en el reactor de pared fluida a un cau-
dal de 0,19 litros bor minuto, ELl tubo del reactor se man-~
tuvo a 1871,19C, El queroseno-diesel se diéocié en negro
‘de humo e hidrégeno. Las medidas de conductividad térmica
iﬂdicaron que el gas efluente estaba constituido por més

de 98% en moles de hidrdgeno. '

. C. GAS0IL., Se introdujo gasoil mezclado con
negro de humo en el reactor de pared fluida a un caudal de
0,19 litros por minuto. Cuando se mantuvo el tubo del reac-

tor a 1871,12C, el gasoil se disocid en negro de humo e hi-

drdégeno, y cuando éste Gltimo se separd del negro de humo,

.serencontré que estabh constituido por 98% en moles de hi-
drdgenc puro, basado en medidas de conductividad térmica.
Cuando la temperatura del tubo del reactor se rebajé a
1537,89C, el efluente del reactor cambi$ desde un humo ne-
gro denso a una niebla gris clara,'lo que indicaba que a ia

-

| 23-9-75 7 853
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stemperatura de reaccidén el gasoil se disociaba sélo par~
cialmente, probablemente en fracciones de hidrocéarburos
més ligeros y una pequefia cantidad de carbono.

D, - ACRITE RESIDUAL Y ASFALTO. Se introdujo

en el reactor de pared fluida aceite residual quz conte-
nia asfalto, a un caudal de 0,19 litros por minuto, diso-
ciindose por completo en negro de humo e hidrégeno cuando

el tubo del reactor se mantuvo a 1871,19C, El and'isis de

~~conductividad térmica del componente gaseoso de la so-

rriente efluente indicd que esta estaba constituida por

‘mis de 98% en moles de hidrdgeno.

EJEMFLO IIT

LS

DISOCIACION ThRMICA DE TA EULTA

Se analizé una muestra de hulla grasa de Utah,

_ encontrandose que contenfa C,58% en peso de azufre y 8,55%

en peso de cenizas, Se pulverizd ls hulla hasta pasar por

un tamiz de 297 micras de abertura y.se introdujo como
alimentzcidn- en el reactor a aproximadamente 15,88 kg por
. hora. El1 tubo 61 del reector se mantuvo a 1648,99C y se

" protegié con una capa de proteccidn de nitrdgeno, que se

hizo pasar a través de la pared porosa a un caudal de 141,5

litros normales/minuto. La hulla se disocid en negro de hu-

~mo, productos gaséosos, y un coque ligero.

25-9-75 L - sh-
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: E1 negro de humo se diferenciaba del produci-

do en el Ejemplo I por el hecho de que las particulas

eran suficientemente grandes para poderse filtrar sin

adi?ién de agua., Se encontrd que el negro de humo conte~

niq’8,63% en peso de cenizas y 0,54% en peso de azufre.
El producto gaseoso era una mezcla de hidrdgeno ¥ nit:éw,
geno (el dltimo, procedente del gas de proteccidén), que
contenia sdlo 0;02% en_moles-de azufre, el cual esfaba
pfcsente en forma de sulfuro de hidrégeno.
Aproximadamente ¢l 62% en peso del material

de partida se convirtid en cogque. Este coque era extrema-

" damente ligero y poxoso; su densidad era sélo el 35% de la .

densidad de la hulla a partir de la cual se habla obbeni~
do. Recién preparado, el coque se oxidaba esponténeamente
al aire para convertirse en cenizas en menos de 12 horaé,
lo que indicaba que benia una elevada actividad superfi-
cial., Cuando se dejé permanecer el coque a la temperatura
ambiente en una atmésfera de nitrégeno durante la noche,
no se observd evidencia alguna de actividad superficial y
no se oxidd esponténcamente cuando se expuso subsiguiente-
mente al aire. 1 examen microscépico del coque demostrd ‘

que el mismo estaba constituido por glébulos esféricos hue-

.cos y de pequefio tamafio de una sustancia semejante al vi-

drio. El anflisis quimico indicd que el coque contenia

. 8,27% en peso de cenizas y 0,704 en peso de azufre.

. . “
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N ST BIENPIO IV

REFORMACION COM VAFOR DE AGUA Y GISIFICACTOH DE LA ﬁULLA

Una muestra de ‘hulla procedente de Carbon
County, Utsh, que contenla cenizas con un contenido eleva-

do de caliza, se analizb y se encontrd que contenia 0,6C%

en peso de azufre. Se.pulverizd la hulla hasta que paséd

i . . .
. por un tamiz de 297 micras de abertura y se introdujo como

alimentacidn en el reactor a aproximadamente 4,74 kg por

" hora. Se introdujo simulténeamente en el reactor vapor de

agua a.una temperatura de 121,12C y a un caudal de 9,C7 kg

" por hora. El tubo 61 del reactor se mant'vg/;’i87l 18C v

se proteglo mediante una capa protectora de hldrogeno Gue

se hlZO pasar a través de la pared porosa a un caudal de
141,5 litros normales/minuto. Se observd que brotaba un

vapor blanco'y denso por la salida del reactor. No se¢ Ob-

' servé evidencia alguna‘de que'se hubiese producido canti-

. Qad alguna de negro de.humo o de nihgﬁn otro residuwo pesa-

- do., Mo se encortro canuldud alguna de ceniza ni otro mate~
‘rial sélido en la 'tolva localizada dlrectanente bajo la sa~
Lllda del tubo del reactor 1o que 1nd1caba que la totqlldaJ
del residuo solﬂdo contenldo en la hulla habia smdo arras-

:.‘ trada en el producto gaseo Oe

Los productos sdlidos se separoron de la co-

rriente efluente por filtracién y el gas remsnente se secd

25-9-75 - 56 -
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.,antés deuéer analizado con un espectrdémetro de mésas. Los
resultado% del andlisis, despreciando el aire, son om0
‘sigue (déndose las conﬁentrapiones en porcentajes en mo-
les): Nitrdgeno (0,051%); mondxido de carbono (5,565%);
sulfuro de hidrégeno (no se observd cantidad alguna); di-
sulfuro de carbono (no se observé cantidad alguna); &ié-
xido de carbono (0,277%%); hidrdgeno (89,320%); metano
(1,537%); otros hidroéarburos, tales como benceno, aceti--
leno, ete. (1,25%%). |

El producto gasecoso de esta reacciéﬁ es ade-
cuado comd combustible. Adenés, no>se observd componente
alguno que contuviese azufrg en el'anéli igjfgﬁn cuando
él espectrémetro de masas era capaz/ﬁg/gitéctar conpuestas
de azufre en concentraciones t%p bajas como 10 partes gor
millén. Esto indicaba que practicamente la tobtalidad del
azufre inicialmente presente en la hulla habia sido rete-
nida en las particulas. sélidas que se separaron por f£il-

tracidn de la corriente efluente.

EJENFLO V

. REFORMACION CON VAPOR DE AGUA Y GASIFICACION DR ESQUIST

. BITUMINOSO

~ Una muestra de esquisto bituminoso de Green

River, obtenida de un yacimiento préximo a Rifle, Colora-

23-9-75 , . = .57 -
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vdo, se pulverizd hasta hacerla pasar por un tamiz de 149
‘micras de abertura. La muestra se analizd para determiner
los diversos materiales carbonoses presentes en el esquis-

1

to bituvminoso. Cloruro de metileno a la temperatura am-

- biente extrajo 0,93% en peso del esguisto. La muestra se

analizd ulteriormente por calentamiento de una porcidn de

ella al aire y observacidén de la pérdida de peso en fun-—

cién de la temperatura. Los resultesdos de tal andlisis

ulterior fueron como sigue:

Intervalo de Pérdida de
tenveratura. peso, ¥ Observacicnes
208 ~=-500eC - 1;60 " Destilacién de mate-
rias voldtiles
5002 - 7809C . 2,50 Oxidacidén de carbouno.
7802 - 12009C 12,00 Descarboxilacidn de
" .o - . C&COB

A partir de estas determinaciones se estimé que el esguis-

to bituminoso estaba compuesto por 15% en peso de materie

-orgdnica y 27,3% en peso de picdra caliza como CaGO3. El

57,7% en peso restante se supuso que era material sili-

CéOo

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

se introdujo como alimentacidn al reactor vapor de agua a

. -

23-9-75 . .58 -
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'uh caudal aproximado de 9,07 kg por hora. El vapor de

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

trads del reactor. Se mantuvo el tubo a una temperatura
de %704,490, e hidrégeno; inyectado a través de la pared
Porosa a un c;udal de 141,5 litros normales/minuto, sir-
vidé como gas de protéccién. Un vapor blanco como el vapol
de agua brotd por el-extremo de salida del tubc. Da tem-
pgratdra de esta corricnte de vapores se enconlrd que ereo
521,190 inmediatamente debajo de la salida del reactor,

Se -produjo también un material sdélido de ce-

nizas que cayé en la tolyh situada bajo el tubo de reszc-—

tor. Las cenizas estaban consbituidas principalmente por
bolitas de vidrio fundido de diversos colores. Se snalizd
este material parzs determinar su contenido en materia car— -
bonooa residual pulverlzandolo'y realizando el mismo and-

lisis de pérdida de peso en fun01on del calentamiento rea-

liZado sobre el esquisto bituminoso orivinal No se obser-

vb perd:da de peso alguna por oalentamlento desde 5002 a
780G, 1o que indicaba que nada de la materia organica pre-

sente en el esquisto original habia guedado en el material .

.qQue conztibuia las cenizas, Se observd una pérdida de peso

del 14% por calcntpmicnto de las cenizas sblidas desde

7802 C ‘hasta 12009G, 10 que indicaba que la mayor parbe del

»carbonato de calcio presente en la muestra original quedaba

"en las ¢enizas y que algo de este carbonato de calcio habia
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' (0,74%); acetileno (0,072

_ (1,24%);.mon6xido de carb

-

ssufrido descarboxilacién duiante la reaccién. El trata- .
miento de las cenizas con HCl 0,1 N di como resultado

el desprendimiento de sulfuro de hidrégéno y diéxido

~ de carbono, lo que indicsba que cualquier cantidad de

. azufre que hubiese estado presente en la muestra origi-

nal se encontraba también al menos en parte en las ceni-
|

El componeﬁte ga§eoso del efluente del reac-
tor se secd y se analizd a continuwacidén con un espectrd-

metro de masas. Los resultados expresados en moles por

=~

ciento, fueron como sigue: hidrégeno (87,86%); metano

“ .
)
/
o}

R

; etileno (0,39%); nitrégeno

no (8,70%); hidrocarburos mez.-
clados (0,04%); didxido de carbono (0,016%); ‘benceno ‘
(0,016%); %“olueno (0,002%); y sulfuro de hidrégeno (menos
de O,OOOS%)..Este gas és adecuado para uso como combusti-

ble pobre en azufre.

EJHMPLO VI

REFORMACION CON VAPOR DE AGUA Y GASIFICACTION DE FAKGOS DE

ATCANTARTLIA S

Una muestré de fangos de alcantarillado.acti—

vados, constituida por desechos humanos desecados mezcla-

dos con aglubinente de arcilla silicea ¥ nodulizada a un

© 23-9-75 o - 60 -
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y tamaiio de pér%ioulé de aproximadamente 2 mm, se analiz§
y 56 encontrd qué tenia la composicién siguiente (expre-
séndose las concontr‘clonca en porcentajes en peso): car-
bono orginico (33,21%); hidrégeno orgénico (I »38%); ni-
tré@eno orgnico (6,04%); azufre orgénico (0,23%); agua
(6,14%); y residuo inorganico (50%). '

Se introdujo el fquo en el reactor a un rifu
mo de 24;49 kg por hora. Se afiadieron en total 11,34 kg.
Se introdujo simultineamente en el reactor vapor de agua
a 121,12C a un caudal de 24,95 kg por hora, due era apvo-
ximadamente el doble de la cantidad éstequidmétrica para
la reaccidn del gas de agua. Se inyectd hidrdgeno a través
de la pared porosa a un caudal de 141,5 litros normales/
mlnuto. La temperatura del reactor se mantuvo en 2065,620,

Los productoa de la reaccidn consistisn en una
niebla blanca y densa, y un re51duo s6lido. El residuo, que
se recogid en un colector situzdo bajo el tubo del reac- .
tor, pesaba 6,80 kg y correspondia al 60% en peso de los
fangos activados. El residuo tenia 1la composicidn siguien-

te (expreséndose las concentraclones en porcentaaes en

" peso): carbono orginico (12,88%);; hldrogeno orgénico (1,69

nitrégeno orgénico (2,34%); azufre organico (0,37%); apua
(trazas); y residuo inorgdnico (83%).
Una porcidén del efluente de vapores proceden-—

tes del reactor se condensd en un colector de nitrégeno

25-9-75 RS
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- 4 1iquido. La muestra recogida en el colector se llevd & la

temperatura ambiente y se encontrd que tenia componentes

liquidos y gasecosos. El punto de ebullicidn del 1{quido.
era 100eC, lo que indiceﬁa que era agua. El componente
gaséoso, qae era adecuado para uso como combustible pobre
en azufre, se anallzo con un espectrometro de masas y un
“eromatdgrafo de gases, encontranaose que tenia la composi~

.¢idn sigulente (expresandose las concentraciones en por-

" cenbaje en moles): hidrdgeno (60,9%%%); amoniaco (0,000553);

metano (1,320%); agua (0,083%); acetileno (0,463%%); etile-
no (0,704%); etano (0,102%); cianuro de hidrdgeno (0,281%);
nitrégeno (0O, 900p), monéxido de carbono (34,122%); oxige-
-no (0,0005 %); argén (O, 0078%) buteno (O, 175%) butano
(0,026%); diéxido de carbono (0,996%); benceno (0,100%);
tolueno (0,019%); sulfuro de hidrégeno (0,0005%); y diciand-
geno (0,008%). . '

EJEMPIO VII
PTROLISIS PARCIAL DE GASCIL

Para demostrar el uso del reactor de pared
"fluida en la pirélisis parcial de destilados de petrdleo,

.se pirolizd parcialmente un producto base para lubricantes

:'.-ligepos o "gasoil". Este destilado de petréleo particular

se caracterizaba por el siguiente andlisis de destilscidn:

'.'23_9_75 ’ o .- - 62 -
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Temperatura (2oG)

! 78,9 0
200,0 10
220,0 20
230,0 30
250,0 40
270,0 50
277,8° 60
277,8 70
280,0 80
280,0. 0 .

% Destilado

El gasoil se introdujo en el’?ubo del reactor en forma de
una niebla por atomizacidén del mismo a través de vna bo-
quilla de nebulizacién. Se empled hidrdgeno como gas de
atomizacidn, asi como para formar la pared fluida. Adi-
cionalmente, se introdujo hidrdgeno en el exbtremo de en-
trada del tubo del reactor a través de una entrada de gas
de barridoe para arrastrar la niebla de gasoil a lo largo
del tubo. ,

El tubo del reactor se calentd iniciglmente'a _
1871,1eC, introduciéndose aproximadamenté i41,5 litros
normales/minuto de hidrégeno en ia cémara de sobrepresidn
para formar la pared fluida, e introduciéndose apr&ximada—,

mente 141,5 litros normales/minuto de hidrdgeno por la_ en-

| 23-9-75 B3 -
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¢ trada del éas de barrido. E1 gasoiltse‘inﬁrodujo después
en el tubo del reactor.a aproximadamgyte 0,95 litros por
minuto, wtilizando aﬁroximadamente 141,5 litros normales/
ninuto de hidrdgeno para el gas de atomizaciéﬁ; La tempe-
ratura de la corriente efluente inmediatamente debajo dc
la salida del reactor se'ajusté a aproximadamente 4389,
rebajando la temperatura del tubo del reactor a 1426,72C.
Antes de que se tomaran las muestras, se dejé tiempo para'
que se estabilizase el reactor en estas condiciones de
funcionaﬁiento. |
Las mues%ras de la corriente efluente se re-

cogieron por tres métodos, a saber (1) haciendo p;sar una
porcidn de la corriente efluente a través de un colector
con nitrdgeno liquido y recogicndo una muestra'por conge-
-lacién de la misma; (2) recogiendo muestras gaseosas de
la corriente en una posicién situsda aguas abajo del co-
lector de nitrdgeno liquido; y (3) haciendo pasar una por-

cidén de la corriente a través de un condensador refrigera-

_do con agua y recogiendo una fraccidn liquida. Se dejd que

el material recogido en el colector de nitrdégeno liquido

se calentase a aproximadamente 10°2C, y se recogieron des-

pués muestras de las fases liquida y vapor de este mate-

rial a esta temperatura.
E1 1iquido recogido.en el condensador enfriado

por agua se caracterizaba por el -andlisis de destilacién
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asiguiente:'

Temperatura (oC) % Destilado
1250 0
é559 _ 10
283,92 - ET)
; 5100 29
i 3250 | 38
_ 326,12 48
T 342,20 o - 58
352,20 6y
366,12 ' 77
372,20 - . &y

390,02 . 95

La muestra en fase liquida recogida en el colector de ni-
trégeno liquido se secd para separar el agua, y se anali-

2z después, encontrandose que contenia xileno, estireno,

" tolueno, benceno, pentano, pentadieno, ciclopentadieno,

buteno, butadieno, propileno, metil-acetileno, metil-naf-

. ‘%taleno, naftaleno, e hidrocarburos de peso molecular su-

perior. El componente gaseoso del material recogido 'en el
colector de nitrdgeno liquido se secd y se analizd con un
espectrdémetro de masas y un cromatégrafo de -ases, Des~

pués de efectuar correcciones por la presencia de aire,
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, 8¢ encontrd que dos muestraé de este componente gaseoso
tenian la composicién media siguiente (expresdndose las’
concentraciones en porcentajes en moles): hidrdgeno
(88,23%); metano (4,62%); etileno (3,09%); propilenb

~(1,22ﬁ); acetileno (0,55%) etano (0,41%); buteno (0,36%);
benceno (0,35%); butadieno (0,31%); didxido de carbon '
(O,l&%)g pentadieno (0,13%); penteno (0,13%); propano
(0,12%); monéxido de c¢arbono (0,12%); ciclopentadieno
(0,10%);_metil—pentadiend~(O;06%); ciclohexano (0,0%%);
butano (0,03%); metil-acetileno (0,02%); y Holueno
(0,02%).

EJEMPIO VIII

REFORMACION PARCIAL CON VAPOR DE {CUA DE GASOIL

Un'gasoil idéntico al utilizado en el Ejemplo
VII se reform$ parcialmente con vapor de agua en el reac-
tor de pared fluida en.dos operaciones sustancialﬁente
idénticas. En cada una de estas operaciones, el gasoil se
introdujo en el reactor en forma de una niebla por atomi.-

zacidn del mismo en una boguilla de nebulizacidn. Se em-

pled hidrdgeno como capa de fluido de proteccidn, como

" gas de barrido, y como gas de atomizacidén a un caudal de

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

nalidad.
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, .En ambas operaciones, el tubo del reéctor se
calenfé inicialmente a 1815,60C, introdudéiéndose hidrége-
no en la entrada de gas de barrido y en la cémara de so-
brepresidn a aproximadamente los caudales a ubilizar en
la operecién. Se introdujo despuds en el reactor el
gasoil a aproximadémente 0,95 litros por minuto Jjunto con
vapon de‘agua a aproximadamente 1,81 kg por minuto, lo
que correspondia a uﬁé proporcidén molar de carbono a va-
por de agua de aproximadamente 1,0:1,6. Bajo la carga

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

. reactor descendid a 1593,32C. La temperatura de la co-

rriente efluente inmediatamente debajo de la salida era
aproximadzmente 4549C, Se recogieron muestras y se trsta-

ron de la misma manera que en el Ejemplo VII.

El 1iquido recogido en el condensador enfriado

con agua en la primera operacidn sc caracterizaba por el

analisis de destilacidn siguiente:
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Temperatura (2C) % Destilado :

2500 | 0

305¢ - 10

3259 N . 20.

3350 - 30

3352 ' 40

345,§9 .so‘

: 356,10 60
’ 362,20 _ 90
362,20 R

380,00 90

In la segunda'operacién; una muestra del componente liqui-
"dc recogida en el colector de nitrégenc- liquido se calen-

- 46 a 102C, se secd a continuscidn para eliminar el agua,

¥ luego se analizd cualitativamente. Se encontrd que la
muestra resultante contenia tolueno, benceno, penteno,
pentadieno, ciclopentadieno, buteno, butadieno, naftaleno,
' xileno,>estireno, e hidrocarburos de peso molecular supe-
'-fior. La porcidn de la muestra originql procedente del co-
'lector de nlorogeno llquldo que era volatil a 102C, se se- .
:co y se analizd con un cromatografo de gases y un espectro«
metro de masas, encontréndose'que tenia la composicién si-
‘gulente después de corregir por la presencia de aire (esx—

' presandoue las concentraciones en porcentaae° en moles):
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etileno (36,85%); propileno (23,22%); acetileno (8,56%);

etano'.('7,99%); hidrégego (4,4-1‘,’5); buteno (&,41%); buta~-

ST dieno (3,50%); propano (2,47%); metano (2,108); metil-nce-
; ','&f .* tileno (1,98%); benceno (1,56%); pentadieno (0,62%); pen-
. ".5 teno- (0,62); ciclopentadieno (0,49%); aiéxido de carbono
’ . (0,37%); butano (0,25%); metil-pentadieno (0,25%); ciclo-
hexano (0,13%); y tolueno (0,04},

EJEMPIO TX

g " 10 DISOCIACION TERMICA DEL SERRIN DE MADERA’

Serrin de madera, un subproducto tipico que

-t

contiene lignina, se disocid térmicemente en el tubo 61

“. del reactor a una temperatura de 1871,12C, mientras gue so

15 .hizo pasar hidrégeno a través de la pared porosa del tubo

i ." a un caudal de 141,5 litros normales/minuto. Se introdujo
N . el serrin dé madera como sliment=cidén en el reactor a una
velocidad de aproximadamente 22,68 kg‘.por hora. Los pro-~-
ductos de la pirélisis estaban constituidés por-negro de

" 20 ‘humo finamente dividido similar al producido por la disocia-
. -¢ién de metano, prodﬁéfos'gaseosos procedentes de la diso-

ciacidn de los compuestos volatiles, y un carbdn residual

b er Getie ees A eabti gl mei hmt— o
-
L d

i : de textura porosa en el que la estructura fibrosa de 1z ma-
-dera original estaba esencialmente intacta.

- A EJEMPIO X
23%-9-75 ' -89 -
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;- ABRASIVOS D& CARBURO DE SILICIO A PARTIR DE SILICE

Arens de silice, que tenia una distribucidn

de tamafios de particula comprendida dentro del intervalo

.de 297 a 149.micras, se introdujo en el tubo 61 del reac-

tor a través de la entrada 121 a un ritmo dc 4,54 kg por
hora. Se afiadid simultineamente metaono al tubo del reactor
a trovés de la entrada 91 a un caudal de 28,3 litros nor-

males/minuto. La temperatura del tubo del reactor se mantu-

. Vo a 1871,19C. Se inyectd nitrégeno en el tubo del reactor

a través de la pared porosa z un casudal de 141,5 litrost

_normales/minuto para formar la pared fluida. Un material
" en polvo cayé del tubo del reactor y se recogidé en unz tol-

va situada bajo el mismo..

E1l producto en polvo era suficientemente abrasi-
vo para rayar fécilmente ¢l vidrio, lo que indicaba que
aquél contenia carburo de silicio. ﬁn examen micréscépioo
del polvo fealizadb despuds, demostrd que estaba constitui-
do por esferas de didxido de silicio fecubiertas con un re-
vestimiento compuesto de carbono amorfo y laminillas delga-

das de carburo de silicio cristalino.

PRODUCCION DE CARBURO DE-ALUﬁINIO

Se prepard una mezcla estequiométrica de polvo

23-9~75 : - .70 -
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de aluminio y carbono elemental para la reaccidn antici-

pada:

DL AL 4 3C

)7A1403 (1)

Se introdujo esta mézcla en el reactor a yna velocidad de
aproximadamente 4,54Akg por hora. El tubo 61 del reactox
se mantuvo a 1871,12C, y se hizo pasar hidrdégeno a través

de la pared porosa dcl tubo del reactor a un caudal de

_ 141,5 litros normales/minuto. La reaccién produjo un mabe-

rial amorfo de color gris pardo, que Se recogid en un co-

lector situado bajo el tubo del recactor. Una muestra del

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

d.6 un gas que ardia con la llama amarilla caracteristica
del metano, lo que indicaba que se habia producido la reac~

¢idén siguiente entre el producto y el dcido clorhidrico:

A1403(s) 4+ 12 HCl(ag) —> 3 GH4(g) + 4 AlCla(aq) (2)

t

La muestra se disolvid por completo en el &cido clorhidrico,

. produciéndosg una solucién clara. Como el carbono elemental-

utilizado como materia de partida es insoluble en EC1 0,1

N, esto indicaba que el aluminio y el carbono habian reac-

" cionado cuantitativamente en el reactor de pared fluida pa~-

ra formar carburg de aluminio.
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\ C !‘Para comprobar la factibilidad de la produc-

4

I t

¢idén de carburo de aluminio en el reactor de pared flui-
da a partir de cloruro de aluminio y carbono, se puso
;1&1013 anhidro em un crisol de cerbono y se calentd hasta
que sublimé aquél. E1 vapor de cloruro de aluminio se mez-
clé en una corriente de hidrdégeno, y la corriente resul-
tante se hizo pasar luego sobre un lecho de negro de hu;
mo. Se enfocd una lémpara de 'imagen de arco sobfe la su; '
perficie del lecho de carbono y se calentd un 4rea de1'1e~
cho a 998;990, temperatura que'se midié con un pirémetro

optico. Se formaron pequefios cristales de color anaranja~-

- do inmediatamente aguas abajo de la zona calentada, lo que

" irdicaba que el cloruro de aluminio habia reaccionado con

carbono e hidrdgeno para producir carburo de aluminio y

cloruro de hidrdgeno de acuerdo con la reaccidn siguien-
te:

¥ M0L; 4+ 30 + 6 Hy—3 MLC, + 121 (3)

Cuando los cristales de color anaranjado se afiadieron a

HCl 0,1 N, se disolvieron aquéllos y se désprendiéiun gas

" que ardidé con la llama amarilla caracteristica del meta-

- N0,

Dado que este procedimiento simulaba lo que

podia ‘suceder en el reactor.de pared fluida por reaccién

-
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.del cloruro de aluminio con carbono e hidrdgeno (produci-

dos por disociacidén térmica de un hidrocarburo gaseoso o

~ 1liquido), esto sugiere un nuevo enfoque para la fabrico-

¢ién de metano por (1) reaccidn de cloruro de aluminio
con un material hidrocarbonoso poco costoso para formar
Earburo de aluminio y cloruro de hidrdgeno, y (2) enfric-
miento brusco del producto de la reaccidn en esgva de tal
modo que el Acido clorhidrico acuoso résultante hidrolice

el carburo de aluminio para producir mebtano y cloruro de

* aluminio que, a su vez, puede recircularse al procedimien~

to.

EJEMPLO XII

REDUCCION DEL OXIDO FERRICO CON HIDROGEHO

.Para demostrar la uwtilidad del reactor de pa-
red fluida parda la reduccién de menas metdlicas, se intro-
dujo o6xido férrico puré (pasado por un tamiz de 149 micras
de abertura) como alimentacidn al reéctor a un ritmo de
15,92 kg por‘hora al mismo tiempo que se hacia pasar hi-
drégeno_a través de la pared porosa a un caudal de 141,5

litros normeles/minuto. El hidrdgeno servia, por lo tanto,

para formar la pared fluida y como agente reductor del éxi-

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

tura de 1871,19C, medida por enfoque de un pirdmetro dptico
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+ 8obre la pared intérior_incandescente del tubo. Se encon-
tré que la températura de las sustancias reaccionantes
en el tubo del reactor era de 15109C, medida con el pi-
rémetro 6ptico. Se produjo un polvo gris que se recogid
en'éa ﬁolva'situada bajo el tubo del reactor. La tempera~
tura de la corriente efluehnte inmediatémente debajo de-la

salid% del reactor.se encontrd que era de 315,6¢29C,

El producto era polvo de hierro puro, que ten-

dfa a ser pirofdrico a temperaburas de aproximadamente -
149eC recientemente preparado. Por observacidn del polvo
con un microscopio se encontrd que el mismo estaba cons-
tituido por particulas esféricas pequeifias, lo que indica-
ba que el hierro se habia encontrado en estado de fusidn

durante su paso a través del tubo del reactor,

EJEMPLO XITT

DISOCIACION TERBICL DE SULFUR0 DE UIDROGENO Y METAHO

Utilizando el reactor de pared fluida, se hi-

zo reaccionar ‘sulfuro de hidrdgeno con el carbono formsdo

in situ por la disociacidén térmica de metano, formindose
asi disulfuro de carbono e hidrdgeno. Se llevaron a cabo

operaciones a dos btemperaburas diferentes, a saber, a 16352C

¥y a8 1760eC. En ambos casos, las temperaturas se determina-

ron por enfoque de un pirdmetro Spbtico sobre las sustaucioze

23-9-75 R



10

15

reaccionantes incandescentes contenidas en el tubo del
reactor, siendo las’particulas de carbono procedentes de
la disociacidn del metano los principales constituyentes
incandescentes de la mezcla de reaccidn. Se hizo pasar
hidrdgeno a través de la paréd porosa del tubo del reac-
tor a un caudal de 141,5 litros normales/minuto para zox-
vir como gas de proteccidn. Se mezclaron sulfuro de hidrd-
geno a un caudal de 9;06 litros normales/minuto y mebtano
a-un caudal de 28,3 litros normales/minuto, y se introdu-
Jjeron en el tubo del reactor. La mezcla de gases se encon-

-

.traba a la temperatura ambiente al entrar en el tubo dcl
reactor. Se afadid un blanco constituido por negro de hu-
mo para iniciar la reaccidén, aun cuando una vez que s¢
inici la reacéién, ésta se bastaba a si misma y ya no .
era necesario més negro de humo.

Muestras del componente gaéeoso de los produc-
tos resultantes de las dod operaciones se anslizaron con
un espectrémetro de masas. Los resultados de los anilisis
se dan en la tabla siguiente, expresandosec las concentra-

ciones en porcentajes en moles:

23975 -5
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Compuesto Temperatura de Reaccidn

. 1635e¢C 17602¢
Hidrégeno T 83,974 - 88,560
Metano 11,379 6,230
Acetileno 1,681 2,281
Etileno 1,397 1,519
Sulfuro de hidrdgeno 1,021 0,613
Diéxido de carbono : 0,296 0,160
Disulfuro de carbono 0,216 0,403
Benceno 0,036 0,034

Aungue todos y cada uno de los ejemplos que
anteceden se llevaron a cabo en el reactor de pared flui-~
da que se muestra en las FIGS. 24-2B, pueden lograrse re-
sultados mejores todavia utilizandé el reactor de pared flui
da de‘las FIZS. TA-TD de la patente orincipal N2 441,517,
con modificaciones adecuadas (en caso necesario) para la ma-
nipulacién de materiales de alimentaecidn sélidos. E1l uso
de sistemas de control variable del procedimiento debe per
mitir que se alcancen y se mantengan exactamente las condi
ciones de funcionamiento Sptimas. Si tales sistemas de con
trol incorporan un ordenador digital, la bisqueda de lazs
condiciones éptimas de funcionamiento puede reslizarse au

tomaticamente.
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidén propia y nueva que se
presentan para gque sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invencién en Espafia, por VEINIE afios, son los que se re-
cogen en las reivindicaciones siguientes:

12,~ Un reactor de pared fluida para temperatu .
ra elevada en el que sustancialmente la totalidaed del calor:
gse suministra por acoplamiento de radiacibn, caracterizado '
por (A) un tubo de reactor que tiene un extremo de entrada
Y un extremo de salida, en el que el interior del tubo defi-
ne una cdmara de reactor, estando hecho el tubo del reactor -
de un material que es sustancialmente transparente a la ra-
digcidn e incluyendo una pared 1ntgrior Y una pared exte-
rior que definen entre si un cansl anular, haciéndose cir-
cular un medio fluido que'es sustancialmente transparente
e la radiacién a lo largo del canal para enfriar el tubo
del reactor; (B) un difusor dispuesto adyacente al extremo
de entrada del tubo de reactor a través del cual se dirige
bajo presién un gas inerte que es sustancialmente transpa-
rente & la radiacién, y desﬁués de ello en flujo sustancial
mente laminar axialmente a través de la cdmara del reactor
para proporcionar una capa de proteccién para la pared in-
terior del tubo del reactor; (C) medios para introducir al

menos una sustancia reaccionante en la cdmara del reactor
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a través del extremo de entrada del tubo del reactor, diri
giéndose las sustancias reaccionantes en una trayectoria
predeterminada axialmente con respecto al tubo del reactor
y estando confinadas sustancizlmente en una posicién cen-
tral en el interior de la cédmara del reactor y fuers del
contacto con la pared interior del tubo del reactor por la
capa de proteccidn; y (D) uns fuente de energia radiante
dispuesta en el interior de un reflector que estd localiza
do externamente con respecto al tubo del reactor, siendo
recogida y enfocada la energia radiante por el reflector
y siendo dirigida hacia el interior de la cédmara del resce
tor de tal manera que coincilds con al menos una porcidén de
la trayectoria predeterminada de las sustancias reaccionan
tes. '

28,.,~ Un reactor de acuerdo con la reivindica-
cién 12, caracterizado por (A) un tubo de reactor que tie-
ne un extremo de entrada y un extremo de salida, en el que
el interior del tubo define uma cdmara de reactor, estando
hecho el tubo delreactor de uﬁ material poroso que es Sus-

tancialmente transparente a la radiacién; (B) medios para

. introducir un.'fluido inerte a presidén en la cémara del reac

tor a través de la pared del tubo poroso para constituir

una capa de proteccidén para la superficie radislmente inte
rior del tubo del reactor, siendo el fluido inérte sustan-
cialmente transparente a la radiacién; (C) medios para in-
troducir al menos una sustancia reaccionante en la cdmara
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del reactor a través del extremo de entrada del tubo del
reactor, dirigiéndose las sustancias reaccionantes en una tra
yectoria predeterminada axialmente con respecto al reactor y
estando confinadas por la capa de proteccidén sustanciazlmente
en una posicién central en el interior de la cdmara del reag
tor y fuera del contacto con la pared interior del %ubo deiw '
reactor; y (D) una fuente de energia radiante dispuesta en' 2
el interior de un reflector que estd localizado externamen-
te con respecto al tubo del reactor, siendo recogida ¥y enfé
cada la energia radiante por el reflector y siendo dirigids .
al interior de la cdmara del reactor de tal manera gue coigir
cida con al menos una porcidén de la trayectoria predetermi-
nada de las sustancias reaccionantes.

32,~ Un reactor de acuwerdo con las reivindica-
ciones 18 § 22, que incluye adicionalmente medios para in-
troducir un blanco absorbente de la energia radiante en la
cdmara del reactor en coincidencia con al menos un punto a
lo largo de la trayectoria de las sustancias reaccionantes,
siendo absorbida suficiente energia radiante por el blanco
para elevar la temperatura de las sustancias reaccionantes
a un nivel requerido para iniciar la reaceidén quimica desea
da.

48,~ Un reactor de acuerdo con la reivindica-
cidn 32, en el que el blanco es un liquido.

58,- Un reactor de acuerdo con la reivindica-
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¢ibén 38, en el que el blanco es un gas que exhibe absor-
cién en el espectro electromagnético desde aproximadamente
100 micras a aproximadamente 0,01 micra.

6¢.- Un reactor de acuerdo con la reivindica-
cidn 38, en el que el blanco es polvo de carbono finamen-
te dividido que se introduce a través del extremo de entra
da del tubo del reactor a lo 1arg6 de una trayectoria prede
terminada en coincidencia con la trayectoria de las sustan
cias reaccionantes. |

78.~ Un reactor de acuerdo con la reivindica~- .
cién 32, en el que el blanco es un elemento sélido que es- -
t4 dispuesto en la cdmara del reactor a lo largo de al me-
nos una porcidn de la trayectoria de las sustancias reaccig.‘
nantes,

88,.,~ Un reactor de acuerdo con la reivindica-
cidn 72, en el que el elemento sbélido estd hecho de carbonc.

98,- Un reactor de acuerdo con las reivindica-
ciones 182 ¢ 28, que incluye ademés medios dispuestos en el
interior de la c¢dmara del reactor en coincidencia con al
menos una porcidén de la trayectoria de las sustancias reagc
cionantes para elevar la temperatura de las sustancias reac
cionantes a un nivel requerido para iniciar la reaccién qui
mica deseada.

102.~ Un reactor de acuverdo con la reivindica-
cidén 98, en el gque los medios para elevar la temperatura
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de las sustancias reaccionantes comprenden un elemento ca-
lentado eléctricamente.

118,- Un reactor de acuerdo con la reivindica~
cién 98, en el que los medios para elevar la temperatura
de las sustancias reaccionantes comprenden un arco eléetri
co.

128,- Un reactor de acuerdo con la reivindica-
cidn 98, en el que los medios para elevar la temperatura
de las sustancias reaccionantes comprenden una llama.

132,= Un reactor de acuerdo con las reivindicg
ciones 12 o 28, gue.incluye ademds medios de enfriamiento »
del producto de la reaccidén dispuestos adyacentes al extre
mo de salida del tubo del reactor.

1l42,~ Un reactor de acuerdoc con las reivindiqé
ciones 12 § 28, en el que el tubo del reactor estd hecho
de vidrio, cuarzo, 6xido de aluminio sinterizado en calien
te u 8xido de yitrio sinterizado en caliente.

158.~ Un reactor de acuerdo con las reivindica
ciones 1& 6 28, en el que el tubo del reactor estd hecho
de un polimero orgdnico.

168,~ Un reactor de acuerdo con las reivindica
ciones 12 § 28, en el que el tubo del reactor eatd hecho de
unag sal inorginica.

172.,- Un reactor de acuerdo con la reivindica-

cién 12, en el que el medio fluido es un gas,
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188,~ Un reactor de acuerdo con la reivindica~
cidén 12, en el que el medio filuido es agua liquida o gaseo
sa, agua pesada, nitrdégeno, aire u oxigeno.

19e,~ Un reactor de acuerdo con las reivindica
ciones 12 6 22, en el que la fuente de energia radiante es
u arco de plasma, un filamento. calentado o una llama sem
brada.

208 .-~ Un reactor de pared fluida para tempera-
tura elevada.

Tal ¥ como se ha descrito en la Memoria que an
tecede, representado en los dibujos que se acompafian, y pa '
ra los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de ochenta y dos. hojas
eseritas a miquina por une sola cara.

Madrid, 02301877
P.A.
Albers de E| -

Por Pader,
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