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FUNDANENTOS DE LA INVENCION

La presente invencidn se refiere a un procedimiento
para convertir materiales carbonosos, tales como carbdn, en produc—
tos lfquidos. Més en particular, la presente invencidn se refiere a
un procedimiento para convertir carbdn en un producto liquido, por
extraccién del carbdn con disolvente, usando un liquido hidrocarbo-
noso pesado gue contiene material insoluble en heptano, y una co- .
rriente hidrocarbonosa de recirculacidn, y recuperacidn de la mezcla
de disolvente y carbdn licuado, como producto del procedimiento.

Los recursos de sustancias carbonosas sdlidas, tales.
como carbdn, lignito, esquistos bituminosos, etc, representan una
fuente valiosa de materias primas para la produccidn de productns de
hidrocarburo liquidos comﬁnmenté obtenidos del petréleo. La relativa
gbundancia de fuentes de materiales carbonosos sdlidos, respecto a
ias de petrdleo, hace econdmicamente deseable el uso de esos sclidos
para suplementar y reemplazap al petrdlec como fuentes de energia.

Se conocen en la técnica varios procedimientos para
convertir carbén en productos liguides valiosos; Recientemente se
han desarrollado técnicas de hidrogenacidn a alta presidn y de ax-~
traccidn con disolvente, la dltima de las cuales estd relacionade
con el procedimiento de la presente invencidn. En los procedimientos
de extraccidn con disolvente conocidos, de la técnica anterior, un
carbdn u otro material carbonoso en partficulas, machacado y finamen-
te dividido, se pone en contacto con un disolvente liquidq que di-
suelve una parte del sdlido, usualmente en presencia de hidrégéno
gaseoso. Después del contacto, ei disolvente 1fiquido y la parte li-
cuada del sélido se separan del restante material sélido por filtra-
cidn, centrifugacién o una operacidn similar. En los otros procedi-
mientos conocidos de la técnica anterior, el material anteriormente

s6lido se separa del disclvente, tipicamente por destilacidn frac-
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cionada, y se sigue tratando por técnicas de tratamiento de hidro-
carburo usuales, tales como coquizatidn, craqueo, hidrogenacidn,
etc, para convertir el material sometido a extraccidn con disolvente
en productos més 6tiles.ﬁ '

Una referencia pertinente de la técnica anterior es la
patente de los EE.UU. 3.705.092, que ensefia un procedimiento para la
extraccidn de carbdn con ligquidos hidrocarbonosos pesadas, mientras
se-perfecciona simulténeamente la calidad de los liquidos hidrocar-
bonosos. La presente invencidn reconoce el hecho de que el procedi-
miento de la técnica anterior se perfecciona recirculando al menos
una porcidn del efluente de_la zona de reaccidn,

Otro ejemplo de la técnica anterior tipica, en el &rea
de la hidroconversién de carbdn, es la patente de.los EE.UU,
4.077.867. o

7 Uno de los problemas qﬂe se encuentran en el méfodo de
extraccidn con disolvente para licuar sustgncias-carbonosas sélidas
es la naturaléza-no selectiva de la sglvatacién que tiene lugar. E1
procedimiento estd destinado a extraer la fraccidn del sdlido mds
valiosa, rica en hidrdgena. Sin émbargo, los disclventes que scﬁ
eficaces para extreer esta fraccidn rica en hidrdgeno tembiédn licdan
una fraccidn indeseable, que contiene asfaltenos. Los asfaltenos son
compuestos de carbono de alto peso molecular, no susceptibles de
destilacidn, y contienen menos que aproximadamente 7% en peso de hi-
drdgeno. Los.asfaltenos también son insolubles en heptano normal.
Estén presentes no solo en los productos procedentes de extraccidn
con disa}vente de materiales carbohosos tales como carbdn, sino tam-
bién en el aceite crudo de petrdleo y fracciones del mismo tales co-
mo aceites crudos de destilacidén primaria o reducidos, materiales de
ciclo pesados, efluente liguido de reduccidn de viscosidad, y las

colas de torres de crudo atmosféricas. Las fracciones asfalténicas




80.504

f~q
"

10

15

20

25

30
120782

Hojr nam J

de todos esos hidrocarburos liquidos tienen poco valor intrinseco,

e interfieren con el tratamiento de las fracciones de aceite pesado,
mis valiosas, con las que estén mezcladas. Asf, la reduccidn del
contenido de asfaltenos‘én cualquier liquido hidrocarbonado suscep-
tible de tratamiento es un perfeccionamiento deseable del mismo. La
conversién adicional de asfaltenos a hidrocarburos susceptibles de
destilacidn es posible, recirculando al menos una porcidn del efluen
te de la zona de reaccidn.

OBJETDS Y REALIZACIONES

El objetive de la presente invencidn es originar un
método eficaz para la conversidn de materiales carbonosos sélidos a
productos liquidos vaiiosos, y el perfeccionamiento simulténeo de
las propiedades de un lfquido hidrocarbonado pesado. M4s especifica-
mente, el objeto de la presente invencién es ﬁn método eficaz para
extraer con disolvente l{quidos validsos de materiales carbonocos
sdlidos, y la conversidn simultdnea de parte de un lfquido hidrocar-
bonado pesado; de un material menos aéseable a un material mds de-
seable. E1 objeto concreta de la presente invencidn es la extraccidn
eficaz con disolventes de una fraccidn valicsa de un material cérbo-
noso sdlido, con reduccién simulténea de los asfaltenos contenidos
en un 1fquido hidrocarbonado pesado.

Como se ha expuesto antes, estos objetos se consiguen
por utilizacidn de 1Iquido hidrocarbonoso pesado que contiene asfal-
tenos, como disolvente, en un procedimiento para extraccidn con di-
solvente de materiales carbonosos sélidos. Por tanto, en una reali-
zacidn, }a presente invencidn proporciona un procedimiento para pro-
ducir productos hidrocarbonosos enriquecidos en hidrégeno, a partir
de carbén y un aceite de petrdleo que contiene asfaltencs, gue com-
prende poner en contacto dichos carbén y aceite de petrdéleo qus con-

tiene asfaltenos, en presencia de hidrdgeno, y una corriente de re-




™
1 -

50.504

10

15

20

25

30
120782

‘menos una porcidn de dicho carbdn y reducir el contenido de asfalte-

-
Hoja num &

circulacidn liquida, descrita m&s adelante, que contiene un catali-
zador metdlico sin soportar, finamente dividido, eligiéndose dicho
metal del grupo que consta de los grupos IVB, VB, vig, VIIB y VIII
de la tabla periddica dehlos elementos, y mezclas de ellos, en una
zona de reaccidn a una temperatura de aproximadamente 12,89 a
aproximddamente 5029C, y presidn de hidrdgeno de aproximadamente

3450 kPa manom. a aproximadamente 68.950 kPa manom., para licuar al

nos en dicho’ aceite; y eliminar con disclvente las cenizas de al me-
nos una porcién del efluente de la zona de reaccién, para proporcio-
nar dicha corriente de recirculacidn ligquida utilizada en la stapa
(a), 1la cual corriente de recirculacidn contiene catalizador metdli-
co sin soportar, finamente dividido. |

En la realizacidn preferida de ia presente invencidn
se introdqce carbdn desmenuzado en una zona de extraccidn con.disol~
Qentg, donde se mezcla con un aceite de pe?réleo'crudo y una corrien-
te de recircuiacién 1fquida, en presencia de hidrdgeno gaseoso y un
catalizador metélico sin spportar, finamente dividido, a una tempe-
ratura y presién gque produzcan la licuacidn de una porcidn del cér-
bdn. ’

El aceite crudo usado como disolvente en la realiza-
cidén preferida contiene suficientes aceites pesados, de manera gue
al menos el 80% del crudo hierva por encima de aproximadamente 343,3
C, y el SD% hierva por encima de aproximadamente 5389C.

En una realizacidn general de la presente invencién,
el disolvente liquido hidrocarbonoéo pesado, el barbén, la corriente
de recirculacién liquida, y el catalizador metdlico sin soportar,"
finamente dividido, mezclados, se someten a temperatura y presién su-
ficientes, en presencia de hidrdgeno gaseoso, para licuar la frac-

cidén deseada del sdlido. El procedimiento de extraccidén con disolven-
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te y conversién de hidrocarburo se puede efectuar en un recipiente
de reaccién discontinuo o continuo. Entre las condiciones de extrac-
cidén con disolvente y de conversidn de hidrocarburo se incluyen una
temperatura de aproximadamente 12,89 a aproximadamente 510°2C, y una
presién de aproximadamente 3450 kPa manom. a aproximadamente 68,950
kPa manom. El hidrdgeno gaseoso estd presente a la presién antes in-
dicada, |

DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

El procedimiento de la presente invencidn es aplicable
en general a la hidroconversidn de carbdn y 11quido hidrocarbonoso
pesado a productos hidrocarbonosos mds valiosos. El término carbdn
se usa aqui para designar un material carbonoso normalmente sdlido,
incluyendo todas las clases de carbdn tales como lignito, carbsdn de
antracita, carbdn biﬁuminoso, carbdn semibituminoso, y mezclas de
ellos. .

_ El disolvente 1fguido hidrocarbonoso pesads utilizado
en 1a.extréccién con disolvénte puede ser cualquier sustancia de hi-
drocarburo pesado que sea liguida bajo las condiciones de extraccidn
con disolvente, que contenga asfaltenos que sean insolubles en hep-
tano normal, y cuyo 80% hierva por encima de aproximadamente 342,39
C y cuyo 50% hierva por encima de aproximadamente 5382C. El disol-
vente hidrocarbonoso liquido y carbdn se pueden.mezclar en cualguier
proporcidn en peso, pero se prefiere una proporcidn en pesoc entre
aproximadamente 1 parte de disclvente por 1 parte de carbdn, y hasta
aproximadamente 5 partes de disolvente por 1 parte de carbdn.

En la realizacién preferida de la presente invencidn,
el carbdén es un carbdn bituminoso que tiene alto contenido de mate-
rial vol&til., TIpicamente, un contenido alto de material voldtil se-
ria aproximadamente 20% o mds voldtiles en el carbdn exento de hume-

dad y cenizas. E1 carbdn se somete a condiciones de extraccién y
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conversién en estado finamente dividido. Dicho estado finmamente divi-
dido estd bien ejemplificado por partficulas de carbdn que atraviesan
un tamiz de sproximadamente 74 micras de abertura o menos.

El disolvente hidrocarbonoso 1iquido utilizado en la
realizacidn preferida de la presente invencidén es un aceite crudo pe-
sado entero. Es tipico:del-disolvente preferido un sceite crudo Cold
Lake que tiene una densidad API de aproximadamente 10, y contiene ung.

fraccidn de materizles insolubles en heptano normal de sproximadamend

rida contiene los aceites pesados suficientés, de manera que al me-
nos el 80% del crudo hierve bor encima de 343,39 y-el.50% hierve
por encima de 538¢eC.

En una realizacidn general de 1a presente invencién,
el disolvente, el carbdn y la corriente de reclrcula01on liquida mez-
clados se someten a una temperatura y presidn suficientes, en- presen4
cia de hidrdgeno gaseoso, para licuar la fracgién deseada del carbdn,
El procedimiento de extraccidn con disolvente se puede efectuar en
un recipiente de reaccidn discontinuo o continuo. Entre las condicio4
nes de extraccidn con @isolvente se incluyen una temperatura de.
aproximadamente 12,820 a aﬁroximadamente 510¢C, y una presién de
aproximadamente 3450 kPa manom. a aproximadamente 68.950 kPa manom.
El hidrégeno gaseoso estd presente a la presidn antes indicada.

Preferiblemente, el disolvente, el carbdn y la corriend
te de recirculacidn liquida mezclados se tratan en un recipiente de
reaccidn continuo, a un caudal que tenga como resultado una veloci-
dad espacial horaria de liquido de gproximadamente 0,5 a aproximada-—
mente 10, donde la velocidad espacial horaria de liquido se define
como el flujo volumétrico de alimentacidn por hora, dividido por el
volumen del reactor. E1 hidrdgeno gaseoso se recircuyla al procedi-

miento desde el efluente del reactor, en cantidad de aproximadamente
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8688,8 a aproximedamente 3555 maN/m3 de disolvente, carbdn y corrien-
te liquida de recirculacidn combinados, y se afiade hidrdgeno gaseoso
a la reaccidn en cantidad suficiente para mantener el intervalo de
presiones antes indicado.

Una vez expuestos los reaccionantes a las condiciones
de extraccidn con disolvente durante un periodo de tiempo -suficiente
para que se haya licuado la fraccidn deseada del sdlido, se retira
el contenido de la zona de reaccidn. E1 gas se separa del efluente
de la. zona de reaccidn. La suspensidn se somete a eliminacidn de ce-|-
nizas con disolvente, bajo condiciones de procedimiento selecciona-
das para efectuar una separacidn que produzca un crudo. sintético de
alta calidad, y una fase liquida pesada. La fase ligquida pesaca con-
tiene material de alto peso molecular, que hierve alto, carbdn sin
convertir, catalizador, y esencialmente toda la materia minergl, lina
horcién de la fase liquida pesada se recircula a la entrada de la zo-
na de reaccién.

En la realizacidn preferida de la presente invencidn,
el carbdn bituminoso sdlido finamente dividido,-antes descrito, cse
mezcla con el aceite crudo de petrdleo pesado como disclvente, anies
descrito, en proporcién en peso de dos partes de aceite crudo por
una parte de carbdn sdlido. Una porcidn de la corriente liquida sub-
siguientemente derivada se recircula a la entrada de la zona de ex—
traccién, en proporcidn en peso de una parte de efluente de la zona
de extraccidn por una barte de carbdn sélido. Esta mezcla de carbdn,
eceite crudo y corriente de recirculacidn lfguida forma la alimenta—
cién a la zona de reaccidn o de~éxtracci6n, donde se mantiene la ex-
traccidn con disolvente de esta realizacidn preferida. Entre las con-
diciones de extraccidn con disolvente de la realizacién preferida se
incluyen una temperatura de aproximadamente 4549C y una presidn de

hidrdgeno gaseoso de apraoximadamente ZO.SBO kPa manom. La alimenta-
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cién a la zona de reaccidn se pasa continuamente por la zona de reac-
cidn, en cantidad suficiente para mantener una velocidad espacial
horaria de liguido de aproximadamente 0,5, basada en los voldmenes
de alimentacién fresca. El hidrdgeno gaseoso se recircula a la zona
de reaccidn desde el efluente de la zona de reaccidn, en cantidad de
aproximadamente 2666 mSN/m3 de la alimentacidn a la zona de reac-
cidn. Las éondiciones de extraccidn con disclvente se deben mantener
de manera qde se produzba una conversidn del carbdn. s6lido a extrac-
to 1fquido “de aproximadamente 70% en peso del carbdn exento de hume-
dad y de cenizas, '

¥ ‘Cuando la alimentacién a la zona de resccidn se ha so—
metido a dichas condiciones de extraccidén con disolvente, se recoge
como efluente de la zona de reaccidn, Durante el periodo en que la
alimentacidén se sometid a las condiciones de extraccidn con disul-
vente, aproximadamente el 70%‘del carbdn sélido se habrd licuads,
formando productos de hidrocarburo valiosos, y una parte del aceite
crudo disolvente, que era insoluble en heptano normal, se habré con-
vertido en un material gque es socluble en heptano normal,

El efluente de la zona de reaccidn, tras eliminasidn
de los componentes normalmente gaseosos, se separa por separacidn
con disolvente, para efectuar la separacidn de los sdélidos del pro-
ducto liquido. Una porcidn de la corriente lfgquida gque contiene sé-
lido se recircula, para unirse.a la alimentacidn fresca a la entrada
de la zona de reaccidn.

Los hidrocarburos recuperados del procedimiento de la
presente invencidén constituyen un aceite crudo sintético que se pue-
de tratar de la misma manera que cualquief aceite crudo de petrdlen
com’in. Tento el componente derivado del sélido como el componente
derivado del disolvente se perfeccionaq por el procedimiento de la

presente invencidn, ya gue el contenido de asfaltenos se reduce en
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ambos. Esta reduccidén de asfaltenos en el aceite crudo sintético,
particularmente respecto al componente derivado del éélido, hzce al
hidrocarburo resultante susceptible de un tratamiento m8s Td8cil que
el del hidrocarburo obtenido en los procedimientos de extraccidn con
disoivente conocidos en la técnica anterior.

Se puede preparar una corriente 1fquida de recircula-
cidn adecuada a partir de la totalidad o de una fraccién del efluen—
te de la iona de extraccidn. Se prepara una corriente liquida de re-
circulacidn preferida separands primero los componentes normalmente
gaseosos del efluente de la zona de extraccién, y separando luego el
producto hidrocarbonoso deseéble, con un disolvente hidrocarbonadd
de peso molecular relativamente bajo, en un método de separacidr con
disolvente, mientras se deja un componente que es bien adecuadso para
ia deseada corriente de recirculacidn 1£quida; y que contiene esen-
cialmente toda la ceniza, carbdn sin convertir, asfaltenos, hidrocar-
buros de peso molecular relativamente elto, y un catalizador metdli-
co sin soportar, finaﬁente dividido.

El método de separacidn de disolvente antes menciopado
es similar a los procedimientos de desasfaltado con disolvente que
se conocen y estén descritos en la técnica anterior. Los disolvenies
selectivos de hidrocarburo adecuados son hidrocarburos ligeros, in-
cluyendo etano, propeno, butano, isobutano, pentano, isopentano, neo-
pentano, hexano, isohexano, heptano, sus equivaléntes monoolefini-
cos, etc. La técnica anterior también ha ensefiado que se pueden afia-
dir hidrocarburos aromdticos para reforzar el disolvente.

El catalizador metdlico sin soportar, finamente divi-
dido, se elige del grupo que consta de los grupos IVB, VB, VIB, VIIB
y VIII, y mezclas de ellos, de la tabla periddica de los elementos.
El catalizador metélico sin soportar, finamente dividido, se puede

preperar por cualquier método conveniente,
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El catalizador o precursor de catalizador puede ser un
compuesto metdlico soluble en aceite, un metal finamente dividido, o
un compuesto metélico insoluble en aceite, que estd simplemente sus-
pendido en el aceite hidrocarbonado. |

El catalizador metélico sin soportar, finamente divi-
dido, estéd generalmente presente en cantidad de aproximadamente 10
ppm en peso a aproximadaménte 4 por ciento en peso, calculado como
meéal elemental, basado en el peso de carbdn en la mezcla.

Entre los compuestos metdlicos adecuados susceptibles
de conversidén a catalizador activo, bajo las condiciones del proce-
dimiento, se incluyen compuestos metdlicos inorgdnicos tales como
6xidos, éxidos hidratados, sulfuros, tiosales, heteropolidcidos, isof
poliéci?os, haluros, oxihaluros, sales metdlicas de dcidos orgéni-
cos, sales metélicas de aminas orgénicas, complejos metdlicos inor-
génicos y orgdnicos, compuestos organomefélicos.

) Se pueden usar diversos métodos para formar. el catali-
zador finamente dividido, pero un métbdo preferido para formar el
catalizador finamente dividido a partir del compuesto metdlicc cs
calentar la mezcla de compuesto metflico, carbdn y aceite de petrd-
leo hasta una tem@eratura comprendida entre aproximadamente 315,690
y @proximadamente 426,79, y a una presidn comprendida entre aproxi-~
madamente 3447 y aproximadamente 34470 kPa manom., en presencia de
un gas que contiene hidrdgeno. Preferiblemente, el gas que contiene
hidrégeno también comprende sulfuro de hidrdgeno. E1 sulfuro de hi-
drdgeno puede'comprender de aproximadamente 1 a aproximadamente 90
por ciento en moles, y de preferencia de aproximadamente 1 a 30 par
ciento eﬁ moles, de la mezcla gaseosé que contiene hidrdgeno.

La conversidn del compuesto metdlico a un catalizador
metdlico finamente dividido, segdn el método antes descrito, se pue-

de efectuar en una etapa o procedimiento separado de preparacidn de
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catalizador, o in situ, en la zona de hidroconversidn o reaccidn.

El siguiente ejemplo se da para ilustrar el procedi-
miznto de la presente invencién y su eficacia para producir produc-
tos hidrocarbonosos enriquecidos en hidrdgeno, a partir de carbén y
aceite de petrdleo que contiene asfaltenos. No se pretende que la
presente invencidn esté indebidamente limitada por el ejemplo presend
tada,

En este ejemplo, los experimentos se efectuaron de ma-
nera discontinua, en un autoclave con balanceo, con una capacidad de
1800 cc., Este ejemplo pone en evidencia los resultados conseguidos
por conversidn de carbdn y aceite de petrdleo en presencia de un ca—
talizador metélico sin soportar, finamente dividido.

Una muestra de 100 gramos de carbdn Illinois n? 6, Ti-
namente dividido, que tenfa las caracteristicas presentadas en la
Tabla I, se cargs en el autoclave junto con 200 gramos de aceite cru-
do Boscan sometido a destilacién primaria, que tenifa las caracteris-
ticas preséntadas en la Tablé II, y 22,1 gramos de molibdeno hexacer-
bonilo. Luego se puso el autoclave a presidn con una mezcla de sulfu-
ro de hidrdgeno/hidrdgeno 10/90, hasta aproximadamente 7583 kPa me-
nom., y luego se puso a presidén con hidrégeno puro, hasta aproximeda-
mente 10341 kPa manom. El autoclave cargado se calentd luego hasta
una temperatura de aproximadamente 3902C y se mantuvo -a una presidn
de aproximadamente 17.235 kPa manom., durante una hora. E1 contenido
enfriado del autoclave se recuperd con un aclarado con tolueno. Tras
separar el tolueno por efecto flash, el producto se sometid a éepa—
racién con disolvente, con isopentano, a cuatro voldmenes de isopen-
tano par cada volumen de producto de autoclave. La fraccidn soluble
en isopentano se recuperd, y el isopentano se separd por efecto
flash. E1l produéto soluble en isopentano, exento de disolvente, pesd

185,8 gramos. La fraccidén insoluble en isovpentano,- que pesd 55,3 gra-
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mos y contenfa el catalizador metélico sin soportar, finamente divi-
dido, se recirculd al autoclave con 100 gramos de carbdn y 200,7
gramos de aceite crudo Boscan sometido a destilacidn primcria. El
calentamiento y puesta a presién del autoclave antes descritos se
repitieron de manera idéntica. Aqui, de nuevo, el contenido enfriado
del autoclave se recupepé con un aclerado con tolueno. Tras separar
el tolueno por efecto flash, el producto se separd con disclvente,
con isopehtano, a cuatro volimenes de isopentano por cada volumen de
producto del autoclave, La fraccidn soluble en isopentanc se recupe-
ré, y el isopentano se separd por efecto Flésh. El producto soluble
en isopentano, exento de diéolvente, pesd 98,4 gramos. La fraccidn
insoluble en isopentano, que pesé'lla,d gramos y contenia el catali-~
zador metdlico sin soportar, finamente dividido, se recirculd &l
éutoclave con 100 gramos de carbdn y 198,1 grémos de aceitg crudo
Boscan sometido a destilacidn primaria. Los correspondientes calen-—
tamiento, puesta a presidn y subsiguiente separacidn, como se han
descrito antes, se volvieron a repetir de manera idéntica, El1 pro-
ducto soluble en isopentano, exento de disolvente, pesd 189,7 gra-
mos, y la fraccidn inépluble en isopentano pesd 178,7 gramos. L&
fraccién insoluble en isopéntaho més reciente, que pesaba 178,7 gra-
mos, se cargd en el autoclave con 100 gramos de cerbdn y 188,1 gra-
mos de aceite crudo Boscan reducido. El procedimiento en autoclave
antes descrito se volvid a efectuar, produciendo un producto soluble
en isopentano que pesaba 164,1 gramos, y un producto insoluble en
isopentano que pesaba 186,7 gramos. El resultante producto insoluble
en isopentano se sometid a extracciédn con disolvente, con tolueng,
produciendo 130,7 gramos de material soluble en tolueno, que es Util
para aceite combustible pesado, y 51,1 gramos de material insoluble
en tolueno, gue contenia carbén sin convertir, materia mineral y ca-

talizador.
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Las cuatro experiencias en autoclave se resumen en la

Tabla III, y la extraccidn con tolueno de los insolubles en isopen—

tano se resume en la Tabla 1V.
TABLA 1
ANALISIS DE CARBON ILLINCIS Ne

6

Carbono, % en peso
Hidrégeno, % en peso
oxfgeno, % en peso

% en peso

Azufre,
Nitrdégeno, % en peso
Ceniza, % en peso
Humedad (agua]; % en peso
TABLA I1

ANALISIS DE ACEITE CRUDO BOSCAN

70,05
5,88
9,01
2,68
1,20
9,02
2,15

Densidad, 2API a 15,590
Destilacidn:
PEI, C

PF

% pasado (volumen)

' Carbono, % en peso
Hidrégeno, % en peso
Nitrdgeno, % en peso

Azufre, % en peso

o
~

t en peso

-t

Insclubles en heptano,
Vanadio, ppm

Nfquel, ppm

5,5

367
409
429
525
525
30,5

82,8
10,6
0,8
5,6
19,04
1500
130
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TABLA IIT
RESUMEN DE EXPERIENCIAS DISCONTINUAS EN AUTOCLAVE CON RECIRCULACION
Experiencia n? 1
Carga ‘
Carbén, g 100
Aceite Boscan sometido
a destilacidn primaria, g 200
Mo(co)s, g 22,1
Recirculacidn, g ——
Recuperacidn de producto
exento de tolueno, g 261,1
Soluble en isopentano, g i85,8
Carbono, % en peso 86,22
Hidrégeno, % en peso 11,44
Ox{fgeno, % en peso 0,17
-Azufre, % en peso 2,77
Nitrdgeno, $% en peso 0,43
Niquel, ppm 2,7
Vanadio, ppm <1
Insoluble en heptano,
%'en peso <0,01
Inscluble en isopentanc, g 56,3

2 3 a
100 100 100
200,7 198,1  188,1
56,3  117,3 177,9
221,5  381,1 422,0
98,4  189,7  163,1
84,03
10,78
3,17
0,55
1,8
18
0,3
18,4  178,7 186,7
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TABLA IV
EXTRACCION CON TOLUENG DE LOS INSCLUBLES EN TISOPENTANO

Carga, g 186,7

Soluble en tolueno Insoluble en tolueno

Peso recuperado, g 130,7 51,1
Carbona, % en peso 84,74 31,60
Hidrdgeno, % en peso 7,66 3,04
Oxigeno, % en peso 2,73 -
Azufre, % en peso 2,36 ' 14,1
Nitrégeno, % en peso . 1,43 —
Molibdeno, % en peso | 6,70
Vanadio, % en peso o 1,73
Niquel, % en peso . 0,15
Hierro, % en peso . 6,8

-

Por la descripcidn y ejemplo anteriores es evidente
que el procedimiento de la presente invencién proporciona un método
superior para producir productos hidrocarbonosos enriguecidos er hLi-
drégeno, a partir de cerbdn y aceite de petrdlec gue contiene osfal-

teno.
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REIVINDICAGIONES

s

Los puntos de invencidn propia y nueva que se presen-
tan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de Invencidn
en Espafa, por VEINTE aﬁoé, son los gque se recogen en las reivindi-
caciones siguientes: .

12 —- Un procedimiento pera la cbtencidn de productos
hidraocarbonados enriquecidos en hidrdgena, a partir de materiales
hidrocarﬁonados, que comprende: (a) desmenuzar carbdn y crudo Ue pe-
trélec que contienen asfaltenos y aceites pesados; en cantidades ta-
les que al menos el 80% del crudo de petrdleo hierva por encima de
343,32C; (b) someter la mezcla resultante a conversidn, junto con
una corriente de recirculacidn liquida,'que contiene catalizador me-
télico sin soportar, finamente dividido, donde el metal se elige del
grupo que consta de los elementos de los grupos IVB, VB, VIB, VIIB
y VIII de la tabla periddica de los elementas, y mezclas de ellos,
en una zona de reaccidn a.una temperatura de aproximadamente 12,820
a aproximadamentEVSIDQC, Yy a una presién .de hidrdgeno de aprorimsda-
mente 3450 kPa manométricé a aproximadamente- 68,950 kPa manométrica,
para licuar al menos una parte de dicho carbdn y reducir el conteni-
do de asfalteno de dicho crudo; (c) separar gas del efluente de la
zona de reaccién resultante; (d) someter luego a eliminacidn de ce-
nizas, con disolvente, al menos una parte del efluente de la zona de
reaccidn, con un disolvente hidrocarbonado de peso molecular relati-
vamente Bajo, para separar de &1 una'fase 1£qgida pesada gque contie~
ne sustancialmente toda la ceniza, carbén sin convertir, asfaltenos,
hidrocarburos de peso molecular relativamente alto, y catalizador

metdlico sin soportar, finamente dividido; y (e) suministrar al me-
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nos una parte de dicha fase liquida pesada a la reaccidn para uso co-
mo dicha corriente de recirculacidn licuida en la etapa (b) antes
mencionada.

2 - Procedimiento segln la reivindicacidn 12, en donde
dicho crudo de petréleo gue contiene asfaltenos tiene un punto de
ebullicién del 50% mayor que aproximadamente 538¢C,

2 -~ Procedimiento segin la reivindicacién 12, en donde
dicho catalizador metdlico sin soportar, finamente dividido, compren-|
de molibdena.

42 -~ Procedimiento segin la reivindicacidn 12, en donde
dicho catalizador metdlico sin soportar, finamente dividido, compren-—
de vanadio. -

2 ~ Procedimiento segdn la reivindicacién 12, en donde
la relacidén en peso entre aceite de petrdleo que contiene asfalteno
y carbdn es de aproximadamente 1:1 a apréximadamente 5:1.

2 — Procedimiento segin la reivindicacién 12, en donde
el caﬁdal de lfquido en dicha zona de reaccién tiene como resultado
una veloclidad espacial horaria de lfquido de aproximadamente 0,28 a
aproximadamente 10.

2 - Procedimiento segin la reivindicacidén 12, er, dunde
la magnitud de circulscién de hidrégeno en dicha zona de reaccidn es
de aproximadamente 888,8 a aproximadamente 3555 msN/ma, basado en la

carga de la zona de reaccidn.

82 - "UN PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE PRODUCTOS
HIBROCARBONADOS ENRIQUEGIDOS EN HIDROGENO®.

-
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Tal y como se ha descrito en la Memoria que antecede

y para los fines gque se han especificado.

Esta Memoria consta de dieciocho hojas escritas a mé-

quina por una sola cara,

‘Madrid,
PIA.




