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(57) Rezumat: Inventia se referd la un procedeu
pentru obtinerea bitumurilor oxidate utilizabile ca
liangi sau pentru acoperiri rutiere $i de hidroizolafi,
precum i la o instalaie de realizare a acestuia.
Procedeul pentru obfinerea bitumurilor oxidate
constd in barbotarea unui gaz oxidant in interiorul
unui reactor de oxidare tip coloani (1), dotat cu
mantale exterioare (14) pentru ‘incﬁlzire-i‘ﬁcire, in
care gazul este contactat continuu cu o topitura a
unui material asfaltic, in absenta agitirii mecanice,
printr-un sistem eficient de contactare gaz-lichid,
prin amestecare staticd. Instalafia este constituita
dintr-unul sau mai multe reactoare (1), tip coloani,
inseriate, alimentate cu material asfaltic de pompe
dozatoare §1 cu gaz oxidant si dintr-un sistem
scruber-condensator-separator  (10)  pentru
purificarea gazelor reziduale. Procedeul si instalafa
pentru  obfinerea  bitumurilor oxidate ofera
avantajele obfinerii de produse cu o calitate

superioard, continuu reproductibila, printr-un
control termic eficient, cu randamente de oxigen §i
siguranti in exploatare mari.
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Inventia se referd la un procedeu

pentru obtinerea bitumurilor oxidate, din
materiale asfaltice, produsele obtinute avind
proprietati corespunzitoare utilizirii lor, ca
lianti sau pentru ‘acoperiri rutiere §i de
hidrolizolatii, precum si la o instalatie de
realizare a procedeului.
o Sunt cunoscute procedee discontinui,
pentru oxidarea materialelor asfaltice, cu
diferite fluxuri gazoase, in absenta oriciror
substante cu rol de acceleratori de reactie.
Aceste procedee sunt dezavantajoase,
deoarece, pentru o capacitate de productie
relativ micd, sunt necesari timpi mari de
procesare si o agitare mecanici eficienti, care
se realizeazd cu aparate dinamice, neaccesibile.
Totusi, timpii de reactie sunt mari, iar
reproductibilitatea calitdtii produselor oxidate
nu este asigurati.

Alte  procedee de oxidare a
materialelor asfaltice, cunoscute, se realizeazi
in prezentd de acceleratori de reactie (cloruri
metalice de tip acid Lewis, carbonati si sulfai
de zinc, fier, cupru si stibiu, sodiu metalic).
Dezavantajul constd in aceea ci acceleratorii
de reactie sunt introdusgi in masa de material
asfaltic, in proportie de pini la 5 procente
masice fatd de materialul asfaltic. Acestia se
regisesc integral in produsii obtinuti, de unde
nu mai pot i recuperati.

Sunt cunoscute procedee continue,
pentru oxidarea materialelor asfaltice, cu
continut redus de asfaltene, la care debitele de
gaze oxidante depind de natura materiei prime
si de gradul de oxidare dorit pentru produsi, in
absenta sau prezenta acceleratorilor de reactie
mentionati mai sus. .

Dezavantajul constd In aceea cd, pentru
a obtine calitatea doriti a produselor, materia
primd este amestecatd, in anumite proportii, cu
produse oxidate anterior sau cu asfaltene
separate, in. prealabil, din material asfaltic
supus oxidirii. Sortimentele de materii prime,
_ utilizabile in asemenea procese, sunt limitate la
anumite categorii, de exemplu, reziduuri
petroliere grele, cu un continut de aromate de
minimum 70 ... 80 %.

Aceste procedee descrise se realizeazd
in instalatii care cuprind aparate tip coloand,
dotate sau nu cu agitare mecanic3, in interiorul
cdrora, in topitura de material asfaltic, este
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barbotat gazul oxidant, la un debit care
depinde de natura materiilor prime §i a
produsului obtinut. Cind procesul de oxidare
se desfasoari in absenta agitirii mecanice,
dezavantajul constd in aceea ci dispersia
gazului oxidant, in materialul asfaltic, se
realizeazi doar prin barbotare, fiind micd si
neomogend, chiar dacd injectarea gazului
oxidant se realizeazi simultan, in mai multe
locuri situate la diferite in3l{imi ale coloanelor.
Ca wurmare, suprafata de contact dintre
materialul asfaltic §i gazul oxidant este micl §i
distribuitd neuniform in spatiul de reactie, ceea
ce determini o desfisurare neomogend a
reactiei de oxidare si aparifia unor zone de
incilzire locald. Toate acestea au, ca efect,
obtinerea unor produse de calitate
nereproductibili la timpi de stationare identici.
Totodatd, debitele de gaz oxidant, necesare
obtinerii produselor dorite, sunt mari,
determindnd scdderea randamentului de oxigen
si a probabilititii de formare a amestecurilor
gazoase, explozive, care diminueazi siguranta
in exploatare a instalatiilor. Timpii de
stationare, necesari unor asemenea procese,
sunt foarte mari, atingdnd intotdeauna valori
de ordinul zecilor de ore.

Unele procedee prezintd dezavantajul
cd se desfisoari la temperaturi de oxidare
ridicate, de 285 ... 400°C, la care o parte a
oxigenului se consumd in reactii mai putin
dorite, distilarea si degradidrile termice
devenind semnificative.

Dezavantajele procedeelor de oxidare
continud a materialelor asfaltice, descrise,
prin care se utilizeazd agitare mecanici,
constau si in aceea ci se desfdsoard in coloane
al cdror raport optim in#l{ime utild/ diametru
propriu (H/D) este relativ mic. Cum fin

productia  industriald, volumul  acestor
reactoare este mare, limitarea raportului
. mentionat determind diametre mari ale
coloanelor, care duc la imposibilitatea

efectuiirii unui control termic, eficient in toatd
masa de reactie.. De asemenea, apar
dezavantajele legate de caracterul dinamic al
sistemelor de agitare : consum energetic ridicat

si utilizarea unor cutii-de etangare.

Problema pe care o rezolvd inventia
este realizarea unui procedeu si a unei instalatii
de obtinere a bitumurilor de o calitate doriti,



108575

continuu reproductibild, cu consumuri de gaz
oxidant si utilitdti reduse, in absenta agitirii
mecanice, prin utilizarea unor sisteme eficiente
de contactare gaz - lichid si reducerea
consumului de acceleratori de reactie, prin
folosirea unei metode eficace, de realizare a
contactului fintre reactanti §i acceleratorii
reactiei de oxidare.

Prin procedeul de obtinere a
bitumurilor oxidate, se utilizeazi un sistem
eficient de contactare gaz - lichid, prin
amestecare staticd, rezultind o dispersie foarte
bund, a gazului in topitura de material asfaltic,
deci o oxidare uniformi, a acestuia.
Temperatura la care are loc oxidarea este
cuprinsi intre 250 si 285°C. Timpii de reactie,
necesari obtinerii produselor dorite, sunt
minimi. Pentru obtinerea unor produse
utilizabile ca materiale pentru hidroizolatii,
care necesitd o oxidare mai avansati, timpul de
stationare este de 3 ... 5 h. Se utilizeazi, in
procedeu, ca acceleratori de reactie si oxizi,
sulfuri §i carburi ale metalelor tranzitionale,
precum si fostfomolibdat de bismut.

' Acceleratorii de reactie se pot fixa
direct pe suprafata unor copruri geometrice
dispuse in reactor, caz in care acestia nu
rdmén in produsul de reactie.

Instalatia pentru obtinerea bitumurilor
oxidate, conform inventiei, este constituiti din
unul sau mai multe reactoare tip coloani,
inseriate, alimentate cu material asfaltic, prin
intermediul unor pompe dozatoare si cu gaz
oxidant, preancilzit, printr-un sistem de
distribuire uniformi a gazului oxidant. Gazele
reziduale sunt evacuate pe la partea superioar
a reactoarelor, la un sistem scruber -
condensator-separator, de unde sunt trimise la
cos, pentru ardere. Apele de spilare, de la
partea inferioard a sistemului scruber -
condensator-separator, sunt trimise la o statie
de epurare. Produsii de reactie sunt stocati in
rezervoare cu manta. Instalatia pentru
obtinerea bitumurilor oxidate este pretabill la
automatizare computerizati.

Prin utilizarea reactoarelor cu raport
optim fnalfime utild /diametru propriu (H/D)
mare, rezultd posibilitatea unui control termic
eficient in toatd masa de reactie, prin mantale
exterioare. Sistemul eficient de contactare gaz
- lichid i controlul termic conduc la avantajele
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obtinerii unor produse cu caracteristici dorite
§i reproductibile, cu randamente mari, de
oxigen si siguranti in exploatare .

Se dd un exemplu de realizare a
procedeului, in legdturd si cu fig.1 si 2 care
reprezinti;

-fig.1, instalatie pentru obtinerea
bitumurilor oxidate ;
-fig.2, reactor pentru obtinerea

bitumurilor oxidate.

Procedeul pentru obtinerea bitumurilor
oxidate, descris in prezenta inventie, consti in
barbotarea continud a unei surse gazoase de
oxigen, nefiguratd, numiti gaz oxidant, in
interiorul unui reactor de oxidare, tip coloani
1, in care este contactatd continuu, cu 0
topiturd de material asfaltic, proaspét. Produsii
de reactie sunt evacuati, de asemenea,
continuu. Procesul de oxidare a materialelor
asfaltice se poate desfdsura cu o circulatie a
fluxurilor de materiale in echicurent ascendent
sau contracurent, att in prezenta, cét si In
absenta acceleratorilor de reactie. Materialele
asfaltice utilizate ca materii prime in procedeu
pot fi : suspensii petroliere, reziduuri.de la
prelucrarea titeiurilor brute, reziduuri de la
distilarea produselor cracate, gudroane
rezultate la chimizarea cidrbunilor si a sisturilor
bituminoase, cu conditia si contini un
minimum de 5 ... 8 % asfaltene si si aibi o
temperaturd de aprindere, superioari
temperaturii de oxidare, cu cel putin 10°C,
pentru siguranta procesului.

Gazul oxidant poate fi ales dintr-un
grup de surse de oxigen, care cuprinde oxigen,
aer comprimat, aer lichefiat, aer imbogitit in
oxigen. Procesele de oxidare a materialelor
asfaltice se pot desfisura 1in prezenta
acceleratorilor de reactie.

Pot fi utilizati acceleratori de reactie,
alesi dintre carbonati, sodiu metalic, cloruri de
fier sau aluminiu, pentaoxid de fosfor, oxizi,
sulfuri si carburi de metal tranzitionale si
fosfomolibdat de bismut. Acestia pot fi
introdusi n reactorul 1 ca suspensie
bituminoas3, suspensie apoasd sau chiar
cristale, intr-o cantitate care depinde de natura
materiei prime si sortimentul de produs dorit
si care poate fi de pand la 3 procente masice,
fagad de cantitatea de material asfaltic.

O modalitatea de realizare a contac-
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tului dintre masa asfaltici si acceleratorii de
reactie, o reprezinti fixarea acestora din urmi,
direct pe suprafata corpurilor geometrice,
dispuse in reactor. In acest fel, creste eficienta
in utilizarea acceleratorilor de reactie si
totodatd acestia nu se mai pierd in masa de
produs, de unde recuperarea lor era
imposibila. ,
Proprietidtile materialului asfaltic si a
gazului oxidant sunt stabilite initial, in functie
de natura produgilor obtinuti, fiind determinate
de gama compozitiilor fluxurilor de barbotare
disponibile, cerintele de calitate a produselor,
de analize de laborator efectuate in prealabil,
temperatura  fiind  stabiliti odati cu
proprietdtile fluxurilor de alimentare.
Temperatura are o importan{d mare, deoarece
are influentd asupra: tipului si vitezei reactiilor
si deci, asupra calititii produselor, viscozitiii
materialului  asfaltic, precum §i asupra
eficientei consumirii oxigenului. Temperatura
~ de reactie este cuprinsi intre 250 si 285°C,
tiind constantd pe toatd .durata procesului,
calitatea produsilor crescand, daci se lucreazi
la temperaturi apropiate de limita inferioari a
- acestui interval.
_ Temperatura de alimentare a materiilor
. prime este inferioard temperaturii de lucru.
. Diferenta dintre temperatura de alimentare si
cea din reactor este legatd de  compozitia
. alimentatului si mirimea barbotdrii. Estimarea
temperaturii de alimentare, necesari, se poate
face in functie de bilantul termic al reactorului,
care poate fi calculat utilizandu-se cildura de
reactie, estimatd la 335 ... 377 KJ/mol oxigen
reactionat si este cuprinsi intre 5 si 10°C.
Raportul de alimentare dintre sursa de
oxigen si masa asfaltici este cuprins intre 20
si 150 I oxigen /Kg masi asfaltici. Eficienta
oxigenului este influentatd de temperaturi,
nivelul lichidului, viteza i distributia initial a
gazului oxidant. Valorile mari ale raportului de
alimentare, mentionat mai sus, sunt
reprezentative pentru obtinerea unor produsi
~avand un punct de Tnmuiere ridicat, peste
:95°C, cu o eficientd a oxigenului relativ mici,
de aproximativ 60 %.
. In procedeu se utilizeazd conform
fig.2, un reactor tip coloani 1, dotat la partea
exterioard cu o succesiune de mantale 14,
pentru incdlzirea sau ricirea masei de reactie,
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care pot functiona independent una fatd de
alta, iar la interior, cu un sistem de amestecare
statici a reactantilor, care consti dintr-o
umpluturd 15 alcituitd din pachete ordonate,
de corpuri geometrice, dispuse transversal i
consecutiv, de-a lungul axei longitudinale a
reactorului 1.

Inaltimea pachetelor de corpuri
geometrice este impusi de un raport optim
H/D, iar numirul lor este determinat de
ciderile de presiune, admise de reactorul 1.

La partea inferioard, reactorul 1 este
previzut cu stuturi nefigurate, pentru
alimentarea masei asfaltice si a acceleratorilor
de reactie §i cu un sistem 6 de distribuire
uniformi a gazului oxidant in masa asfalticd,
pe toatd suprafata sectiunii transversale a
reactorului 1. La partea superioard, deasupra
umpluturii 15, reactorul 1 are un spatiu gol A,
a cirui iniltime este de 20 % din iniltimea
umpluturii 15. In aceastd zond, reactorul 1 este
dotat cu o supapid de sigurantd, nefigurati,
pentru evitarea formdrii amestecurilor
explozive de gaze reziduale §i compusi volatili,
antrenati din masa de reactie §i cu un sistem de
stropire cu api 16, in eventualitatea scpdrii
reactiei de sub control, in mod accidental.

Evacuarea bitumului se face printr-
unul din stuturile nefigurate, amplasate la
inaltimi diferite ale reactorului 1, intre dou#
mantale 14 consecutive si la interfata spatiului
de vapori A cu suprafata superioari a
umpluturii 15. Nivelul de lichid se mentine
constant in reactorul 1, la un debit de
alimentare a materialului asfaltic i o vitezd de
suflare a - gazului oxidant prestabilite, cu
ajutorul sistemelor de preaplin, nefigurate.

Instalatia pentru obtinerea bitumurilor
oxidate, conform procedeului, este constituitd
din unul sau mai multe reactoare 1 tip coloana,
inseriate, alimentate cu material asfaltic, de
pompele dozatoare 2, prin niste conducte de
alimentare 3 si cu gaz oxidant, provenit de la
o sursi de oxigen, nefiguratd, preincilzit cu
niste preincilzitoare 4 prin conducte de
alimentare cu gaz 5 si printr-un sistem 6 de
distributie uniformd, a gazului oxidant.
Produsii de reactie sunt evacuati prin nigte
conducte 7, la nigte rezervoare cu manta 8,
pentru stocare. Gazele reziduale sunt evacuate
pe la partea superioard a reactoarelor 1, prin
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conducta 9, la un sistem scruber-condensator-
separator 10, de unde sunt trimise la cos,
(nefigurat), prin niste conducte 11, pentru
ardere. Apele de spilare, de la partea
inferioard a sistemului scruber-condensator-
separator 10, sunt trimise la statia de epurare,
nefiguratd, prin niste conducte 12. Instalatia
este pretabild la automatizare computerizati.
Se utilizeazi in procedeu, ca materie
primd, o masi asfaltic3, rimasi ca reziduu la
distilarea in vid a titeiului. Continutul de
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8

asfaltene al materiei prime este de 22 procente
masice, punctul de inmuiere este de 29°C, iar
penetratia > 300 zecimi de mm.

Fluxul de oxidant se asigurd cu aer
comprimat. Se foloseste un debit de gaz de
180 1 aer/h, misurat in conditii normale.
Temperatura se mentine constantd, pe toatd
durata procesului.

Instalatia folositd este conform fig.1,
dar cu o singuri coloand de oxidare.

Rezultatele experimentale sunt prezentate in tabel

Numdr 1 2 3 4 5 6
experiment

Reactanti : masi asfalticd gi aer comprimat
Temperaturi, 260 260 250 250 250 250
°C
Timp de 130 270 90 185 85 210
stationare

Caracteristici fizico-mecanice ale produgilor
Punct de 44 89 45 85 45 83
inmuiere, °C
Penetratie, 1/10 91 16 90 18 90 19
mm
Ductilitate, cm > 100 3,5 > 100 3,6 > 100 4.1

Observatii Se lucreazi in absenta
privind acceleratorilor de reactie
acceleratorii de

reactie

Se lucreazd cu
fosfomolibdat de
bismut, in proportie
de 2% fatd de masa

Se lucreazi cu silicagel
impregnat cu acid
fosforic, depus pe
suprafata corpurilor

asfaltic geometrice ale
umpluturii
Din datele prezentate in tabel, se 45 Revendicadri

observd ci timpii de reactie sunt foarte mici.

Produsii obtinuti in experimentele 1, 3
§si 5 prezintd caracteristici corespunzdtoare
bitumurilor oxidate, rutiere, iar cei rezultati
din experimentele 2, 4 si
caracteristici care 1i recomandd pentru
folosirea lor, ca bitumuri pentru hidroizolatii.

6 prezintdi 50

1. Procedeu pentru obtinerea
bitumurilor oxidate in regim continuu, prin
oxidarea unor materiale asfaltice, la
temperaturs adecvatd, caracterizat prin aceea
c¢ii se aduce in contact, la temperatura de
250...285°C, in echicurent ascendent sau in
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- contracurent, materiale asfaltice avind un
. continut minim de asfaltene de 5 ... 8 % si o
temperaturd de aprindere, superioari
temperaturii de oxidare cu cel putin 10°C, cu
oxigen provenit dintr-o surs¥ gazoasd, intr-o
proportie de 20 ... 150 | oxigen/kg masi
asfalticd, oxidarea efectudndu-se, eventual, in
prezentd de acceleratori de reactie, in absenta

agitdrii mecanice, prin utilizarea unei
amestecdiri statice a reactantilor.
2. Procedeu pentru obtinerea

bitumurilor oxidate, conform revendicirii 1,
caracterizat prin aceea ¢ se supune oxidirii
un material asfaltic, selectat dintre reziduuri
- rezultate de laprelucrarea titeiurilor brute, de
la distilarea produselor cracate, suspensii
petroliere §i gudroane rezultate la chimizarea
carbunilor si a gisturilor bituminoase.

, 3. Procedeu pentru obtinerea

bitumurilor oxidate, conform revendicirilor 1
si 2, caracterizat prin aceea ci se supune
oxiddrii material astaltic avand 22% asfaltene,
0 temperaturd de inmuiere de 29°C §i 0
penetratie > 300 zecimi de mm.

4, Procedeu de obtinere a bitumurilor
oxidate, conform revendicdrii 1, caracterizat
prin aceea «cii se efectueazi oxidarea
materialului  asfaltic, in prezentd de
acceleratori alesi dintre cloruri de aluminiu i
fier, carbonati si sulfati de zinc, fier, cupru si
stibiu, sodiu metalic.

5. Procedeu de obtinere a bitumurilor
oxidate, conform revendicirii 1, caracterizat
prin aceea c¢i se efectueazi oxidarea

materialului asfaltic, in prezentd de acid-

fosforic impregnat in
fosfomolibdat de bismut.

silicagel, sau de
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6. Procedeu de obtinere a bitumurilor
oxidate, conform revendicdrii 1, caracterizat
prin aceea ci  se efectueazd oxidarea
materialului asfaltic, in prezentd de oxizi,
sulfuri, s§i carburi de fier, cupru, zinc,
mangan, cobalt gi titan.

7. Instalatie de realizare a procedeului
de la revendicarea 1, cuprinzdnd unul sau mai
multe reactoare tip coloand, mijloace de
alimentare §i evacuare, precum §i un sistem
scruber, condensator §i separator,
caracterizatd prin aceea ci este previzuti cu
cel putin un reactor tip coloani 1, dotat la
partea exterioard cu o succesiune de mantale
(14), care pot functiona independent una fatd
de alta, iar la interior, cu un sistem de
amestecare statici a reactantilor, care constj
dintr-o umpluturd (15) alcituitd din pachete
ordonate de corpuri geometrice, dispuse
transversal si consecutiv, de-alungul axei
longitudinale a reactorului (1), la partea
inferioard reactorul (1) fiind previzut cu un
sistem (6) de distribuire uniformi a gazului
oxidant pe toatd suprafata sectiunii transversale
a reactorului (1), iar la partea superioard,
reactorul 1 avind un spatiu gol (A) cu: o
indl{ime de 20 % din indl{imea umpluturii
(15), o supapd de sigurantd, pentru evitarea
formdrii amestecurilor explozive de gaze
reziduale si compusi volatili antrenati din masa
de reactie, precum si un sistem de stropire cu
api 16.

8. Instalatie de realizare a procedeului
conform revendicdrii 7, caracterizati prin
aceea cii suprafata corpurilor geometrice, care
alcituiesc umplutura (15), este adecvatd
depunerii acceleratorilor de reactie.

Presedintele comisiei de examinare: chim. Iliescu Octavian

Examinator: ing. Florea Stela
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