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Kenrog fremstilles ved en trinvis proces, ved hvilken
en strem af primere forbrandingsgasser tilferes et til-
setningsmateriale valgt blandt calcium, barium og stron-
tium pad et sted, der ikke er yderligere nedenstrems end
stedet for ramaterialets indsprejtning ved processen.

Fremgangsmdden giver kenrag med foraget overfladeareal
og med forbedret proceseffektivitet.
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Opfindelsen angdr en tretrinsfremgangsméde til fremstil-
ling af ovnkenreg med stort overfladeareal, der har
mange vigtige anvendelser, f.eks. som fyldstoffer, for-
sterkningsmidler, pigmenter og lignende. Kenraeg frem-
stilles sadvanligvis ved en forbrandingsproces, ved
hvilken et carbonhydrid-rémateriale krakkes og/eller
forbrendes ufuldstendigt i en lukket omdannelseszone

ved temperaturer over 1255,37 °K under dannelse af ken-
reqg. Den med gassen fra omdannelseszonen medrevne kan-
rog afkeles derpd hurtigt, hvorefter den opsamles ved

vilkarlig gengs méade.

Det er kendt at fremstille kenreg ved en tretrinsproces,
f.eks. fra det senere narmere omtalte US-PS-Re. nr.

28 974, ved hvilken der genereres en varm gasstrem i

en forste zone, hvorpd kenregudgangsmateriale i form

af en flydende carbonhydrid indsprejtes i denne strem

i en anden zone, hvorefter kenrsgdannelsen foregar i

en tredie zone, reaktionszonen.

Varierende driftsbetingelser fegrer til varierende kenreg-
udbytter og produktionshastigheder samt varierende egen-

skaber ved produktet, bl.a. overfladeareal og modulus.

Imidlertid har det vist sig vanskeligt at tilvejebringe
en fremgangsméde til fremstilling af kenreg, ved hvilken

alle procesmessige snsker opfyldes samtidigt.

Ved fremstilling af kenreg med stort overfladeareal
har man i lengere tid mattet affinde sig med en ulempe

i form af ringere udbytte.

Ifplge US-PS nr. 3 413 093 kan denne ulempe afhjzlpes
ved indsprsjtning af jordalkalimetaller i metallisk
form eller i form af kemiske forbindelser, iser i form

af vandopleselige salt, sésom chlorider, 1 reaktionszo-
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nen, dog ikke uden en ny ulempe, idet produktets modu-

lusvardi reduceres betydeligt.

Hermed fremkom en ny teknisk opgave, nemlig at tilveje-
bringe en fremgangsmade til fremstilling af kenreg med
stort overfladeareal, med stort udbytte, men uden reduk-

tion af modulus.

Denne opgave legses ifglge US-PS nr. 3 408 165 ved en
serlig totrinsmetode, hvor der i en ferste zone genere-
res en varm gasstrem, idet kenreg-udgangsmaterialet
indsprejtes i denne og blandes turbulent med den varme
gasstrem, hvorpd blandingen via en snaver passage ind-
fores i en anden zone, reaktionszonen, hvori der ind-
sprojtes et eller flere jordalkalimetaller i metallisk
form eller i form af kemiske forbindelser, iser i form
af vandopleselige salte, sasom chlorider. Eksemplerne

i dette patentskrift viser dog klart, at det er essenti-
elt, at jordalkalimetallerne indsprejtes i reaktionszo-
nen mens de ved den i anssgningen omhandlede fremgangs-

made indsprejtes feor reaktionszonen.

Tretrinsprocessen frembyder imidlertid s& mange andre
procesmessige fordele, at der er et teknisk behov for

en forbedret version af denne, der tillader fremstilling
af kenreg med stort overfladeareal, i stort udbytte,

med stor fremstillingshastighed, men uden reduktion

af produktets modulus. Den til grund for den foreliggen-
de opfindelse liggende opgave gar ud pa at opfylde det-
te behov.

Ifglge opfindelsen har det nu overraskende vist sig,

at ovennavnte formd&l kan opnas ved modificering af den
nevnte kendte tretrinsfremgangsmade til fremstilling

af kenreg, som f.eks. er beskrevet i US-PS Re. nr. 28 974.

Den foreliggende opfindelse angar sdledes en tretrinsfrem-
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gangsméde til fremstilling af ovnkenreg, ved hvilken

et brandstof og-en oxidant omsazttes i en farste zone
under dannelse af en strem af varm primer forbrandings-
gas, der har tilstrekkelig energi til at omdanne et
kenreg dannende flydende carbonhydridudgangsmateriale
til kenreg, hvoreftér det flydende carbonhydridudgangs-
materiale, i en anden zone, i form af et antal sammen-
hengende strdler, sprojtes perifert ind i stremmen af
gasformige forbrendingsprodukter i det vesentlige pa
tvers af denne og under tilstrekkeligt tryk til at op-
nd den gennemtrazngningsgrad, der er nedvendig til grun-
dig forskydning og blanding af udgangsmaterialet, hvor-
pa udgangsmaterialet nedbrydes og omdannes til kenreg

i en tredie zone, reaktionszonen, hvorefter den carbon-
dannende reaktion afsluttes ved bratkeling, og den frem-
stillede kenrag afkéles, fraskilles og udtages, som

er ejendommelig ved, at man indfsrer en senderdelelig
forbindelse af calcium, barium eller strontium i strem-
men af den primere forbrendingsgas pa et sted, der set
i gassens stremningsretning ikke ligger efter det sted,
hvor udgangsmaterialet indsprsjtes, altsd inden reak-

tionszonen.

Medens den tidligere kendte teknik, f.eks. i US-PS nr.
3 408 165 og US-PS nr. 3 413 093 omfatter anvendelse

af lignende materialer ved andre fremgangsmader til
fremstilling af kenreg, er det i den tidligere kendte
teknik ogsd klart pépeget, at det er nedvendigt at til-
fore materialerne til reaktionszonen, altsa efter det
punkt, hvor rématerialet indsprgjtes, dvs. i fremgangs-
médens sidste trin. Af eksemplerne i det efterfelgende
vil det fremgd, at man i modseztning hertil har fundet,
at materialet ved den omhandlede fremgangsméade, for

at denne kan gennemfores med held, méd tilsattes inden

reaktionszonen.
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Mengden af det materiale, der skal tilsattes, afhanger
af mange faktorer. F.eks. af typen af den esnskede kon-
reg, af gennemlebshastigheden, af det sarligt tilsatte
materiale og af andre faktorer, der kan have indvirk-
ning pd mengden af tilsat materiale. Det har vist sig,
at effektiviteten af det tilsatte materiale stiger med
en stigende mangde, indtil et vist punkt nés, hvorefter
det er uskonomisk at indfere yderligere materiale. I
alle tilfaelde er mengden af tilsat materiale en mangde,
der er tilstrakkelig til at fremstille enten kenrag

med sterre overfladeareal end normalt eller til at frem-
stille kenrsg mere skonomisk, hvilket ses af den forsge-
de produktivitet. En rakke forseg beskrevet i det efter-
felgende har vist, at den foretrukne meangde materiale,
der skal tilsattes, ligger fra 0,0026 til ca. 0,0264

g-mol/liter rdmateriale anvendt i kesnregs-processtremmen.

Efter bratkeling af reaktionen opsamles kenrggen pa

en hvilken som helst almindeligt anvendt méde inden

for industrien, f.eks. med posefiltre eller under anven-
delse af cykloner sammen med posefiltre. Den opsamlede
kenreg kan herefter eventuelt pelletteres pa sadvanlig

made.

Nir man skal udfere fremgangsmaden ifelge opfindelsen
for at opnd kenreg med stort overfladeareal, skal felgen-
de arbejdstrin anvendes. Et flydende carbonhydrid-rama-
teriale, der kan give kenreg, indsprejtes i det veasent-
lige tvers ind i en foruddannet strem af varm forbran-
dingsgas, der stremmer med en gennemsnitslinearhastig-
hed p& mindst 152,40 meter pr. sekund. Rématerialet
indsprejtes pa tvars som sammenhazngende straler ind

i forbrendingsgassen fra yderkanten af stremmen i en
saddan mengde, at den er tilstrakkelig til opnéelse af
gennemtrangning, sdledes at man undgér. koksdannelse

pd veggene i reaktorens carbondannende zone. I dette
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tilfelde vil rématerialet imidlertid vere sprojtet en-
ten ind i en foruddannet strem af gasformige forbran-
dingsprodukter, der indeholder et tilsat materiale grun-
digt blandet med denne, eller sammen med det tilsatte
materiale. Tilstedevarelsen af det tilsatte materiale
indsprejtet pa det korrekte sted, er som angivet tidli-
gere kritisk for gennemfsrelsen af den omhandlede frem-
gangsméde med held. Dette trzk muligger, at den tidli-
gere omtalte tretrinsfremgangsmade kan gennemferes sé-
ledes, at der fremstilles kenreg med stort overflade-
areal, i stort udbytte, med stor fremstillingshastighed,

men uden reduktion af produktets modulus.

Ved fremstillingen af de varme forbrazndingsgasser, der
anvendes ved produktionen af det omhandlede kenrgg,
omsettes et flydende eller gasformigt brendsel og en
passende oxiderende strem som f.eks. luft, oxygen, blan-
dinger af luft og oxygen eller lignende i et passende
forbrendingskammer. Blandt de brazndselsarter, der er
egnet til omsetning med den oxiderende strem i forbran-
dingskammeret til dannelse af den varme primere forbran-
dingsgas, kan navnes vilkarlige letforbrendelige gasar-
ter, gasformige eller flydende stremme af f.eks. hydro-
gen, carbonmonoxid, methan, acetylen, alkoholer og pe-
troleum. Imidlertid foretrekkes det sadvanligvis at
anvende brendselsarter, der har et hejt indhold af car-
bonholdige komponenter og specielt af carbonhydrider.
F.eks. er streomme, der er rige pa methan, f.eks. natur-
gas og modificeret eller beriget naturgas, et glimren-
de brandsel, men ogsd andre stremme, der indeholder
store maengder carbonhydrider som f.eks.rforskellige
carbonhydridgasarter og vesker og raffinaderi-biproduk-
ter herunder ethan, propan, butan og pentanfraktioner,
brandselsolier og lignende. Som beskrevet ovenfor re-
presenterer den primezre forbranding den mengde oxidant,

der anvendes ved det ferste trin i den modulerede pro-
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ces, i forhold til den me&ngde oxidant, der teoretisk
kreves for at fa fuldstendig forbrending af det farste
trins carbonhydrid til dannelse af carbondioxid og vand.
P4 denne made fas der en strem af varm forbrendingsgas,
der strommer med en hsj lineer hastighed. Det har yder-
ligere vist sig, at en trykforskel mellem forbraendings-
kammeret og reaktionskammeret pa mindst 6,9 kPa og for-
trinsvis p& ca. 10,3 kPa til 60 kPa er snskeligt. Under
disse betingelser frembringes der er en strem af gas-
formige forbrendingsprodukter, der er i besiddelse af
tilstrakkelig energi til at omdanne et vaskeformigt
carbonhydridramateriale, der giver kenreg, til de snske-
de kenregforbindelser. Den resulterende forbrandings-
gasstrem, der kommer fra den primere forbrandingszone,
nadr en temperatur pa& mindst ca. 1588,71 °K, idet de
foretrukne temperaturer er mindst over ca. 1922,04 °K.
Den varme forbrandingsgas fegres med stremmen med en
linear hastighed, der accelereres ved indfersel af for-
breandingsgasserne i et lukket overgangsstadium med en
mindre diameter, der eventuelt kan vere tilspidset el-
ler begraznset ved hjalp af anordninger som f.eks. ved
hjelp af et almindeligt venturirer. Det er péa dette
punkt, der betegnes som det andet trin, at rémateria-

let sprejtes ind i stremmen af varme forbrandingsgasser.

.I det andet trin, hvor forbrendingsgassen bevager sig

med hej hastighed og der findes en gaskinetisk-trykdif-
ferens pa over mindst 6,9 kPa, at der indsprejtes et
passende flydende carbonhydrid-rémateriale, der kan
give kenreg, i forbrendingsgassen under tilstrakkelig
tryk til at opnd den enskede gennemtrzngning, hvilket
sikrer en hgj blandingsgrad og omrering af de varme
gasarter og det glydende carbonhydrid-rémateriale. Som
et resultat af dette miljs dekomponerer det flydende
carbonhydrid-rdmateriale hurtigt og omdannes til ken-

reg med stort udbytte. Velegnede til anvendelse heri
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som carbonhydrid-rédmaterialer, der er let fordampelige
under disse reaktionsbetingelser, er umazttede carbon-
hydrider som f.eks. acetylen; olefiner som f.eks. ethy-
len, propylen og butylen; aromater som f.eks. benzen,
toluen og xylen;.visse mettede carbonhydrider; og let
flygtige carbonhydrider som f.eks. petroleumsarter,
naphthalener, terpener, ethylentjere, aromatiske cycli-
ske materialer og lignende. Det flydende rémateriale
sprojtes i det vasentlige p& tvers af den varme for-
brendingsstrem fra den ydre eller indre periferi eller
fra begge i form af en hel rezkke sma sammenhangende
strdler, der trenger godt ind i de indre dele eller
kernen af forbrendingsgassernes strem, men ikke sé& dybt,
at de modstdende straler steder sammen. Ved fremgangs-
maden ifelge opfindelsen kan carbonhydrid-réamaterialet
let indferes som en sammenhazngende veskestrom, idet

det flydende rédmateriale tvinges gennem en hel rekke
bninger, der har en diameter fra 0,25 mm til 3,81 mm
og fortrinsvis fra 0,51 mm til 1,52 mm under et til-
strakkeligt indsprejtningstryk til at né den snskede

gennemtrengning.

Det tredie trin ved den omhandlede tretrinsfremgangs-
made foregadr i en reaktionszone, der vil muliggere en
tilstrazkkelig opholdstid, séledes at den kenragsdannen-
de omsetning kan finde sted, hvorefter reaktionen af-
sluttes ved bratkeling. Opholdstiden afhanger i hvert
tilfelde af de saerlige fremstillingsbetingelser og af
den serligt enskede kenreg. Efter at den kenregsdannen-
de reaktion er forlgbet i et vist tidsrum, afsluttes
reaktionen ved at pasprejte en bratkalingsveske som
f.eks. vand under anvendelse af i det mindste et sat
sprejtehoveder. De varme affaldsgasarter, der indehol-
der kenregs-forbindelserne i suspension, ledes herefter
med stremmen, hvor afkeling, adskillelse og opsamling

af kenreg udferes pad sadvanlig méde. F.eks. kan adskil-
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lelsen af ksnregen fra gasstremmen let udferes pa sad-
vanlig méde ved hjelp af anordninger som f.eks. en ud-
feldningsanordning, cyklonseparator, posefilter eller

kombinationer heraf.

Som anfert ferer tretrinsfremgangsmaden ifelge opfin-
delsen til fremstilling af kenrsg med stort overflade-
areal, i stort udbytte, med stor fremstillingshastig-

hed, men uden reduktion af produktets modulus.

Det skal atter papeges, at det ikke blot er den her
omhandlede tilsatning af materialet, der bevirker de
opndede resultater, men snarere det sted i processtrom-
men, hvor materialet indferes. Som navnt skal det til-
satte materiale indferes i processtremmen pa et punkt,
der ikke er langere nede af stremmen end det punkt,
hvor ramaterialet indferes i forbrandingsgasstrammen.
Det foretrazkkes at indfare tilsetningsmaterialet gen-

nem de samme abninger, der findes for at indfere kali-

" umkilden, et velkendt kontrolmiddel ved konregsfrem-

stilling, eller til indfersel af ramaterialet. Dersom
det tilsatte materiale derimod indfesres i den tredie

zone eller reaktionskammeret i stedet for 1 den prime-
re forbrendingsstrem, opnadr man ikke den enskede for-
bedring med hensyn til overfladearealet eller produk-
tionshastighed. I nedenstéende eksempler er den forege-
de produktion udtrykt i form af hastigheden af tilfert
ramateriale ved en given proces til fremstilling af

en given kvalitet kenreg.

Felgende afprevningsmetoder er anvendt til at bedemme
de analytiske og fysiske egenskaber ved det omhandlede

kenreg.
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Iodoverfladeareal

Iodoverfladearealet af kenraeg bestemmes ved felgende
fremgangsméde og angives i enheder 1 mz/g. En kenreg-
prove anbringes i en sterrelse 0 porcelenssmeltedigel
udstyret med et lmst'tilpasset lukke for at muliggere,
at gasarter kan undslippe, og der afdampes eller udgle-
des ved en temperatur pa 1199,82 °K i 7 min. Smelte-
diglen og indholdet afkeles herefter i en ekssikkator,
hvorefter det sverste lag af den udgledede kenreg til
en dybde af ca. 6,35 mm fjernes og bortkastes. Fra ken-
regen, der bliver tilbage i smeltediglen, udtages og
vejes en passende preve med en nejagtighed pa 0,1 mm,
hvorefter den overferes til en 118,29 crn3 olieprove-
flaske. Det har vist sig, at for kenreg, der menes at
have overfladearealer inden for omrédet 300 til 750
mz/g er en passende preovesterrelse 0,1 g, medens det
for kenreg, der har overfladearealer over 750 m2/g er
passende at udtage prever pd 0,05 g. Til flasken, der
indeholder ksnrsgspreven, sattes der 40 ml 0,0473 N
iodoplesning. Kolben tildekkes, og herefter rystes ind-
holdet 10 min. med en hastighed pa 120 til 260 frem-

og tilbagerystninger pr. min. Den fremstillede oples-
ning centrifugeres straks med en hastighed pa 1200 til
2000 omdr./min., indtil oplesningen bliver klar, og
dette varer sadvanligvis 1 til 3 min. Straks efter cen-
trifugeringen titreres en 25 ml prove af iodoplegsnin-
gen, hvortil er sat nogle f& draber 1 % stivelsesopl-
lgsninger som endepunkts-indikator, med 0,0394 N natri-
umthiosulfatoplesning, indtil 1 drébe natriumthiosul-
fatoplesning bevirker at den blad farve forsvinger. Som
kontrol rystes 40 ml af 0,0473 N iodoplesning, centri-
fugeres og titreres pd samme made som beskrevet oven-
for for den ksnregholdige oplesning. Overfladearealet

udbrykt 1 mz/g beregnes efter felgende formel:
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10

10 (B-T) - 4,57
S.A. = 1,3375

B er titrering af kontrollen og T er titrering af pro-

ven.

Dibutyl Phthalat (DBP) absorptionstal

DBP absorptionstallet for en kenreg bestemmes som be-
skrevet i ASTM forsegsmetode D 2414-76.

Blakstyrke

Blekstyrken af en kenregspreve bestemmes i forhold til
en industriel trykreference-kenreg sdledes som beskre-
vet i ASTM D 3265-76a.

pH-verdien af kanrag

I en passende Erlenmeyer-kolbe anbringes en 5 g's prave
af kenrsgen og 50 ml destilleret vand. Den kenrsgholdi-
ge vandblanding bringes til kogning under anvendelse

af en elektrisk plade, og den holdes pa langsom kogning
i 10 min., men ikke séledes at man far inddampning til

terhed. Den fremstillede blanding afksles til stuetem-

- peratur, og pH-vardien heraf bestemmes derefter under

anvendelse af et pH-meter udstyret med glas- og kalomel-
elektroder, der har en nejagtighed pa b 0,05 pH-enheder.
Inden bestemmelsen af ksnregens pH-vardi, kalibreres
pH-meteret over for to pufferoplesninger, hvoraf den
ene har en pH-verdi pa 4,0, og den anden har en pH-var-

di pa 7,0.

Jodabsorptionstallet

Dette bestemmes saledes sam beskrevet i ASTM D 1510-70.
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Opfindelsen beskrives narmere nedenfor med henvisning
til eksemplerne. Der findes naturligvis mange andre
former for den foreliggende opfindelse, der vil vare
klar for fagmanden, nar ferst opfindelsen er fuldstaen-
dig beskrevet, og derfor er de felgende eksempler kun
givet som en illustration for denne, og ikke som be-

gransende for opfindelsens rammer.

Eksemplerne 1-13

I felgende serie forseg angivet som eksempler 1-13 har
man anvendt et passende reaktionsudstyr, der er udstyret
med anordninger til at tilfere forbreandingsgasproduce-
rende reaktanter, dvs. et brendstof og en oxidant, enten
som adskilte stremme eller som gasreaktionsprodukter

til den primere forbrendingszone samt anordninger for
tilfersel af bade det kenreggivende carbonhydrid-rama-
teriale og forbrendingsgasser, der skal indferes med
stregmmen i apparaturet, og midler til at indfere til-

setningsmaterialet i forbrendingsgasserne.

Apparaturet kan vere opbygget af hvilket som helst pas-
sende materiale, f.eks. metal og enten vare udstyret

med ildfast isolation eller omgivet af ksleanordninger
som f.eks. en cirkulerende vaske, der fortrinsvis er
vand. Herudover er reaktionsapparaturet udstyret med
temperatur- og trykskrivende anordninger, midler til

at bratkesle den kenrsgdannende reaktion som f.eks. sprej-
tehoveder, midler til at afkale kenregsproduktet og
midler til at adskille og udvinde kenresgen fra andre

ugnskede biprodukter.

Det forste trin gennemfores sdledes, at der fas en i
det vesentlige fuldstendig forbrending inden indfegrs-
len af ramaterialet. Som en passende forbrender findes

der en lukket reaktionsbeholder, der har en diameter
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pad 508 mm og en langde pa 1080 mm, der gradvis er redu-
ceret pd konisk made over de efterfslgende 260 mm til
en diameter pa 406 mm. I forbindelse med den farste
zone eller forbrandingssektionen findes en anden zane,
der omtales som overgangszonen, der har en diameter

pad 135 mm og en langde pa 279 mm. Det er i denne zone,
at det vaeskeformige ramateriale indsprejtes som en sam-
menheangende strem gennem s& mange a&bninger, som der
pnskes. Ramaterialet indsprsjtes under sadanne betin-
gelser, at der sikres den korrekte gennemtrzngnings-
grad ind i forbrzndingsgasstrsmmen, hvorved der undgas
problemer med koksdannelse i reaktoren. Herefter trenger
den fremkomne varme sktrem ind i en tredie zone, der
omtales som reaktionszonen, hvor kenrsgen dannes. Denne
zone strakker sig til det punkt, hvor selve reaktionen
bratkesles. I det foreliggende tilfelde har reaktionszo-
nen en diameter pd 152 mm og en lengde pa 1219 mm. Ved
den foreliggende razkke forseg, hvor tilsatningsmateria-
let indferes i den ferste forbrendingsgasstrem, fore-
tages indferingen ved hjalp af en rorformet sonde med
en udgangsabning, der enten er anbragt 1219 mm fer det
punkt, hvor rématerialet indferes, eller ved det punkt,
hvor ramaterialet indfgres. Til sammenligning udfertes
forseg, hvor tilsatningsmaterialet blev indfert i reak-
torsektionen under anvendelse af en rerformet sonde

med en udgangsdbning anbragt 229 mm efter ramaterialets

indsprejtningspunkt.

Naturgassen anvendt ved denne rakke forssg havde fal-
gende sammensetning udtrykt som rumfangs-%: N2 - 1,90;
Cl - 94,51; C02 - 0,533 C2 - 2,52; C3 - 0,38; iso-C4 -
0,07; og n-C4 - 0,008. gerudover er det nedvendigt at
anvende 9,56 standard m~ luft for at fa fuldstendig
forbrending af 1 standard m3 naturgas. Det anvendte
ramateriale i alle forssg bortset fra 10 og 13 er "Exxon

R", der er et brendstof, der indeholder 7,96 vegt-%
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hydrogen, 88,9 vegt-% carbon, 2,7 vagt-% svovl, 0,12
vegt-% nitrogen; og som har en API-massefylde ved 288,71
oK p& - 0,9; en specifik massefylde (ASTM D 287) ved
288,71 K° pa 1,08; en SSU-viskositet (ASTM D 88) ved
327,59 °K pd 597; en SSU-viskositet ved 372,04 K° pa
69,8; en BMCI p& 125; og et asfalten-indhold pad 3,5

%, Til forsegene nr. 10 og 13 er ramaterialet "EXXON"
olie R, der er et brendstof, der har et hydrogenindhold
pa 8,13 vagt-%, et carbonindhold pa 88,8 vagt-%, et
svovlindhold pd 2,6 vegt-%; en API-massefylde ved 288,71
°K pa - 0,2; en specifik massefylde ved 288,71 °K pé
1,078; en SSU-viskositet ved 327,59 °K pé 561; en 55U-
viskositet ved 372,04 °K p& 67,9; en BMCI pd 123 og

et asfelten-indhold pa 2,9 %.

Yderligere detaljer angdende fremgangsmaden ifslge op-
findelsen og de forbindelser, der fremkommer ved den
omhandlede fremgangsmade ved eksemplerne 1-13 ses i
fglgende tabel I og II. I alle eksemplerne 1-13 ind-
sprojtes ramaterialet gennem seks oliedyser, der hver

har en storrelse pa 0,4064 mm.
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Tabel 11

Kenrag Iodoverflade- - Trykfarve, DBR, porast

fra for- aEeal, porast, % porest’ ml1/100 g

sag nr. m~/g
1 456 - - - -
2 495 - - - -
3 474 - - - -
4 555 142 154
5 468 142 150
6 435 146 149
7 444 134 140
8 564 140 152
9 434 146 148
10 588 - - - -
11 516 - - N 156
12 450 - - 149
13 477 - - - -

Sammenligninger er dfaget mellenm de forseg, der udferes

s& ner ved hinanden som muligt. F.eks. nar man sammen-
ligner forseg nr. 1 med henholdsvis forsegene 4 og 6

vil det bemzrkes, at indfersel af calciumacetat i forbran-
deren. enten muligger at kenrsegens overfladeareal foreges
signifikant eller at produktionshastigheden for en gi-

ven kenreg foreges, hvilket kan méles ved en foregelse

af den hastighed med hvilket ramaterialet kan indferes

i processen.

En sammenligning mellem forsegene 7, 8 og 9 viser samme
virkning af calciumacetat-tilsatning, idet tilsatnings-
midlet indspresjtes pad det punkt, hvor rématerialet kom-
mer ind. En sammenligning af forssegene 7 og 8 viser

den signifikante foregelse i overfladearealet, der er
opnaet ved hjelp af fremgangsméden ifslge opfindelsen.

NAr man sammenligner resultaterne fra forseg 9 med re-
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sultaterne fra forseg 7 ses en foreget produktionshas-

tighed opnédet ved fremgangsmaden ifelge opfindelsen.

Forsegene nr. 4 og 5 er sammenlignet for at vise de
virkninger, der féas, nar man tilsztter lige mangder
calciumacetat i forbraenderen eller i reaktoren. En gen-
nemgang af resultaterne afslorer let den tydelige for-
skel i overfladearealer. Yderligere resulterer forseg
nr. 5 med calciumacetatet sat til reaktoren i det vaesent-
lige i en proces, der er lig med kontrolforseg nr. 1,
hvor der intet calciumacetat er tilsat, bade med hensyn
til overfladeareal og med hensyn til gennemlsb. Dette
ses ogsd, nar man sammenligner forseg nr. 2 og 3, hvor
en i det vesentlige lignende calciumacetat er tilsat
forbrenderen, forarsager en forsget produktionshastig-

hed i forhold til tilsaztning til reaktoren.

For at bestemme de virkninger, der féas ved varierende
mengder tilsat calciumacetat, kan en sammenligning fo-
retages mellem forseg nr. 1, 11, 8, 4 og 10. Resultatet
af en sadan sammenligning er, at overfladearealet af

en kenreg kan forsges yderligere, dersom der tilsattes
store mengder calciumacetat. Imidlertid ber der ved
forbedringer i_effektiviteten tages hensyn til omkost-
ningerne i hver enkelt situation. Det ses ogsd ved sam-
menligning af resultaterne fra forseg nr. 1, 12, 6,

9 og 13, at stigende mengde tilsat calciumacetat vil
forege produktionshastigheden af en given art kenraeg.
Imidlertid bsr igen her omkostningerne ved den anvendte
mengde calciumacetat i hvert tilfelde afvejes i for-

hold til forbedringer i effektiviteten.

Eksemplerne 14 og 15

Felgende to eksempler 14 og 15 er medtaget for at vise,

at lignende virkninger opnds ved fremstillihg af ken-
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roeg, der har lavere overflade end den, der er angivet

i eksemplerne 1-13. I de to forseg nr. 14 og 15 er reak-
tionsapparaturet det samme som det i eksemplerne 1-13
anvendte, bortset fra at overgangszonen har en diameter

pd 160 mm og en langde pa 221 mm og en anden reaktions-
zone. Den anvendte reaktionszone her bestar af en sektion,
der har en diameter p& 229 mm og en lengde pa 343 mm
efterfulgt af en sektion, der har en diameter pa 343

mm og en langde p& 2286 mm, der herefter &bner ind i

"en sektion, der har en diameter p& 457 mm og en langde

1181 mm og endelig en sektion, der har en diameter

686 mm og en l@ngde pa 914 mm.

Under udfsrslen af forsegene 14 og 15 anvendes et ra-
materiale af "Shamrock" olie, der indeholder 8,42 vegt-%
hydrogen, 91,2 vagt-% carbon, har et hydrogen/carbon-
forhold (H/C) pa 1,10, et svovlindhold pé& 0,5 vegt-%,

et asfaltenindhold p& 4,8 vegt-%, en API-massefylde

ved 288,71 °K pa 1,6, og en specifik massefylde (ASTM

D 287) ved 288,71 °K pa 1,063, en SSU-viskositet (ASTM

D 88) ved 327,59 °K pad 386,7, en SSU-viskositet ved
372,04 °K p& 56,5 og en BMCI pa 117. Den anvendte natur-
gas ved forsegene har feolgende sammensatning udtrykt

som rumfangs-%: N2 - 6,353 C02 - 0,152; C1 - 90,94;

C2 - 2,45 C3 - 0,09; iso C4 - 0,018; n - C4 - 0,019.
Yderligere skal det bemaerkes, at det er nedvendigt at
anvende 9,10 standard liter luft for fuldstandig at
forbrende 1 standard liter naturgas. Yderligere detal-
jer vil fremgéd af resultaterne angivet i tabel III.
Specielt skal det bemarkes, at indsprejtningen af cal-
ciumnitrat opstrems i forbrenderen.signifikant foreger
fremstillingen af en given kenreg, hvilket er malt ved

forsgede olieindsprejningshastigheder.
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Tabel IIT
Forsegs nr. 14 15
Forbrendingsluft, standard
m°/sec. 0,707 0,707
Calciumnitrat, g-mol/1 réamateriale - 0,0135
Naturgas m>/sec. 0,0415 0,0415
Ramateriale, ml/s 117,8 168,2
Oliedyse nr/sterrelse, mm 4 X 1,0414 | 4 X 1,3208
Olietryk KPa (gage) 1448 1034
Kalium, g/100 liter 1057 -
Bratksling, i forhold til olie-
indsprejtning, mm 4834 4834
Forudvarmet luft, °K 644 914
% primer forbrending 188,5 188
% totalforbrending 40,7 30,3
Forvarmning af ramateriale, °K 505 505
Bratkelingstemperatur, °K 1005 1033
Luft/gas 17,2 17,1
Iodtal, pellets 158 160
DBP, pellets, ml/100 g 112 122
Trykfarve, pellets, % 107,8 109,6
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Eksemplerne 16 - 18

Forsegene 16, 17 og 18 viser, at fremgangsmaden ifelge
opfindelsen ogséd er verdifuld til fremstilling af kenreg
med meget store overfladearealer. Her igen frembringer

indsprejtning af calciumchidrid opstrems i apparatu-

- rets brandersektion enten kenreg med foreget overflade

eller giver foreget produktivitet ved processen.

Forsegene nr. 16, 17 og 18 blev gennemfert i et reaktions-

apparatur med en forbrendingssektion, som anvendt i
eksempel 1 - 15. Imidlertid har overgangszonen en dia-

meter p& 135 mm og en lzngde p& 221 mm, og reaktordelen

"har en diameter p& 914 mm og en langde pa 6706 mm, ef-

terfulgt af en sektion, der har en diameter pa 686 mm
med en lzngde pa 1524 mm og en slutsektion, der har en

diameter pa 457 mm og en langde pa 1524 mm.

Det i denne forsegsrakke anvendte ramateriale er "Sun-
ray" DX, der er brandstof, der indeholder 8,67 vaegt-%
hydrogen, 89,8 vaegt-% carbon, har et hydrogen/carbon
(H/C) forhold pad 1,15, et svovlindhold pad 1,4 vagt-%,
et asfaltenindhold pé& 3,4 vegt-%, en API-massefylde ved’
288,71 °K pa& 0,0, en specifik massefylde (ASTM D 287)
ved 288,71 °K pad 1,076, en SSU-viskositet (ASTM D 88)
ved 327,59 °K pa 611, en SSU-viskositet ved 372,04 °K
pd 67,9 og en BMCI p& 122. Naturgassen anvendt ved for-
sagene har felgende sammensatning udtrykt som rumfangs-
procent: N, - 8,82; C0, - 0,04; C;, - 87,285 C, - 3,57;

2 2 1 2
C3 - 0,21; iso - C4 - 0,02; n - Ca - 0,04; iso - C5 -
0,01; og n - C5

tabel IV, af hvilken det fremgdr, at tilsetning af cal-

- 0,01. Yderligere resultater findes i

ciumchlorid i forbreandingssektionen muligger enten en
foregelse af overfladen af kenreg med allerede stor
overflade eller en forasget produktivitet af kenresg med

meget stor overflade.
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Eksemplerne 19 - 23

Neste rakke forseg nr. 19 - 23 viser virkningen af an-
vendelsen af materialer, der indeholder barium og
strontium savel som calcium. I alle tilfelde foreges
processens produktivitet hvilket ses ved foregede ra-
materialehastigheder. Tils®tningsmaterialet i alle for-
sggene i denne serie indfgres opstrems i apparaturets

forbrandingssektion.

Det i forssgene 19 - 23 anvendte reaktionsudstyr bestér
af en forbrandingsanordning og overgangssektioner,

der er identiske med sektionerne i forssgene 16 - 18.
Reaktorsektionen har imidlertid en diameter pa 229 mm
og en lzngde p& 1829 mm. Det anvendte réamateriale er
"Sunray DX" der er et brendstof, der indeholder 8,67
vegt-% hydrogen, 89,8 vegt-% carbon, har et hydrogen/
carbon (H/C) forhold p& 1,15, et svovlindhold pa 1,4
vegt-%, et asfaltenindhold pa 3,4 vegt-%, en API-masse-
fylde ved 288,71 °K pa 0,0, en specifik massefylde ved
288,71 °K pa 1,076, en SSU-viskositet ved 327,59 °K pa
611, en SSU-viskositet ved 372,04 °K pa 67,9 og en

BMCI pa& 122. Den anvendte naturgas har fslgende sammen-
setning udtrykt som rumfangsprocent: N2 - 9,75; CD2 -
0,35; Cl - 87,40; Cz - 2,405 C3 - 0,08; iso - C4 - 0,01;
og n - C4 - 0,01. Yderligere oplysninger findes i ta-
bel V, hvor indsatningsstoffet indsprejtes i brander-

sektion i alle tilfazldene.
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Af disse resultater fremgér det, at tilsetning af ikke
blot calciumholdige, men ogsé& barium- og strontiumholdige
materialer til forbrendingssektionen i en trinvis metode

til fremstilling af kenreg, giver de snskede resultater.
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Patentkrayv

1. Tretrinsfremgangsmade til fremstilling af ovnksnreg,
ved hvilken et brandstof og en oxidant omszttes i en
ferste zone under dannelse af en strem af varm primer
forbrendingsgas, der har tilstrekkelig energi til at
omdanne et kenreg dannende flydende carbonhydridudgangs-
materiale til kesnreg, hvorefter det flydende carbonhy-
dridudgangsmateriale, i en anden zone, i form af et

antal sammenhangende stréler, sprsjtes perifert ind

i strommen af gasformige forbrendingsprodukter i det
vesentlige pad tvers af denne og under tilstrakkeligt

tryk til at opnd den gennemtrangningsgrad, der er nsdven-
dig til grundig forskydning og blanding af udgangsma-
terialet, hvorp& udgangsmaterialet nedbrydes og omdannes
til kenreg i en tredie zone, reaktionszonen, hvorefter
den carbondannende reaktion afsluttes ved bratkeling,

og den fremstillede kesnreg afkeles, fraskilles og udtages,
kendetegnet ved, at man indferer en senderde-
lelig forbindelse af calcium, barium eller strontium

i stremmen af den primszre forbrazndingsgas pé& et sted,

der set i gassens stremningsretning ikke ligger efter

det sted, hvor udgangsmaterialet indsprejtes, altsé

inden reaktionszonen.

2. Fremgangsmdde ifslge krav 1, kendetegnet
ved, at den indferte mazngde af den ssnderdelelige forbin-
delse er fra 0,0026 til ca. 0,0264 g-mol pr. liter ud-

gangsmateriale.

3. Fremgangsmade ifslge krav 1, kendetegnet
ved, at den ssnderdelelige forbindelse indferes i for-
brendingsgassen, fer udgangsmaterialet indsprejtes i

denne.
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4. Fremgangsmade ifelge krav 1, k e.n d e

DK 15696 1E

tegnet

ved, at den senderdelelige forbindelse indfsres pa det

sted, hvor udgangsmaterialet indsprejtes.

5. Fremgangsmade ifelge krav 1, k e n d e

ved, at den segnderdelelige forbindelse er

6. Fremgangsmade ifslge krav 1, k e n d e

ved, at den senderdelelige forbindelse er

7. Fremgangsmade ifslge krav 1, k e n d e

ved, at den senderdelelige forbindelse er

8. Fremgangsmade ifelge krav 1, k e n d e

ved, at den ssnderdelelige forbindelse er

9. Fremgangsmade ifslge krav 1, k e n d e

ved, at den senderdelelige forbindelse er

tegnet

calciumholdig.

tegnet

calciumacetat.

tegnet

calciumnitrat.

tegnet

calciumchlorid.

tegnet

bariumacetat.

10. Fremgangsmade ifslge krav 1, k ende t egnet

ved, at den senderdelelige forbindelse er

trat.

strontiumni-
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