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MEMORTA DESCRIPTIVA
que se presente para unir‘a'la golicitud
de
PATENTE DE INVENCION
formulada el 28 de Diciembre de 1961, con el N2, 273.295
en
ESPaARA
por VEINTE afios
a nombre: de UNIVERSAL OIL PRODUCTS COMPANY, entidad norteg
mericans, establecida en 30, Algonquiﬁ Road, Deg Flaines,
I1linois, Estados Unidos de Américs, por:
"UN PROCEDIMIENTO PARA. REFINAR UN DESTILADO DE HIDROCARBU
RO FORMADOR DE. COQUE"

La presente invencibn se refiere a la hidrorrefine-

cién de destilados de hidrocarburos formadores de coque,—

‘con el fin de eliminer de ellos diversos conteminantes y

de mejorar sus caracteristicas fisicas y quimicas. Més=q§5
’pecificamente, el procedimiento de la presente-invenciSh
se dirige a la hidrogenacién de destilados de hidrocarbu-
ros no saturados formadores de coque en condiciones parti
culares: de operacidén que inhiben la formacién de coque y
otro materiai carbonoso pesado en la hidrorrefinacidén de
tales destilados hidrocarbonados.
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naterialeg deﬂpartida bara el presgente procedimfento, pro
vienen de diversos procesos de conversidn, Tales procesos
de conversgidn incluyen el eraguing ecatalftico y/o0 térmico
de fracciones de hidrocarburog petroliferos Y la destilg~
cién destructiva de madera, carbdn, pizarrs bituminosa y

semejantes,; y proporecionan diversas mezclas de hidrocarbu
ros las cuales pueden ser empleadss ventajosamente, en es
tado refinado adecuado, como cambustibles, lubricantes ¥y

materiales‘petroquimicos, 0 como materisles de carge en
Procesos: disefiados para 1g produccidn de los migmos, Eg—-

tos destilados de hidrocarburos contienen con frecuencig

~ impurezas que deben ser eliminadas necesarisments anteg —

da-que'estoa"destiladOS“sean adecuados para el empleo g -
que se destinan, o que, unas vez eliminadas, mejoran el va
lor de los destilados para su tratemiento posterior, Estas
1mpurezasrincluyen campuestos‘sulfurosos. compuestos ni-—-
trogenaGOs; compuestos oxigenados, ¥ diversos contemingn-
tes metdlicos que son causa de que el destilado de hidro-
carburo muestre tendenciag corrogivas y sea maloliente, -
haciéndolo menos convenlente pars su utilizacién poste—~—.
rior como combustible o lubricante, o pars otros fines,
Problaments, 1g més corriente de lag impurezag: ente
riormente mencionadas, es el azufre cambinado que puede -
exigtir en 1g fraccién de hidrocarburo como mercaptanosy-
tlofenos, sulfuro Y semejantes, El1 szufre combingdo: gsg —-
eliming generalmente. por el procedimiento de hidrodesulfu
racidn, en ol cual la molécula que lleva azufre se trate
a una temperatura: elevada, generalmente én exceso de apro

ximadamente 26020, ¥s generalmente, aproximedamente g
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371ecC, I.a resccidn de hidrodesulfuracidn se efectds en ——
presencia de hidrégeno y de un canpuesto cetali{tico ade—-

~cuado, convirtiéndose las molémulas que llevan azufre en

Su correspondiente hidrocarburoe y sulfuro de hidr6geno, -
elimindndose el dltimo del procedimiento en Fforms de un -
mgterial de desmecho gaseos0, El miemo tratamiento es efi-
caz para eliminar moléculas que 1levan nitrdgeno, convire
tiéndolas en el hidrocarburo ¥y amonfaco, elimindndose el
til’t:lmo, bilen en fase de vapor, o absorbidndolo del produc
to 1fquido efluente. Cuando existen en alguna Fforme combi
nada, es menor el problems de la eliminscién del ox{geno
que la del azufre o nitrégeno; bajo las condiciones de w~
operacidn empleadas, los eompuestos oxigenados se convier
ten fécilmente en su hidrocarburc ¥ agua, elimindndose la
dltimg del producto hidrocarbonado bor cualesquiers me=———
dlos adecuados y bien conocidos,

Sin embargo, ademés de los conteminentes anterior
mente mencionados, los destilados de hidrocarburo resul--—
tentes de los diversos procesos de convez?sién que se des-
ceriben antes; contienen uns centidad apreciable de hidro-
carburos no saturados, tsnto mono—olefini’-coa* cano diolefi
nicos, incluyendo los ¥ltimos, hidrocarburos tales como —
egtireno, isopreno, ¥ dieciclopentadienoc, Estos hidrocarbu
ros no saturados inducen les carscter{sticas de formacidn
de coque del destilado de hidrocarburo, y, cuando se some
te el Wltimo g la hidrodesulfuracién con el fin de elimiw.
nar azufrae, nitrogeno y ox:{geno, se encuentrs con frecuen
cia la dificultad de efectuar ol gredo deseado de reacecidn
debido a la formecién de coque y otros materiales carbono

sos. E1 depdsito de coque y de otrog meterisles carbono—

-3 -



10

15

20

25

30

Rk A O
808 parece: ser un. resultede inherente g la necesidgd de -
efectuar el procedimiento de hidrodesulfuracidn s tempera
turas elévades, generglmente por enmcime de aproximgdemen~
te 2602C, Diversos‘calentaaores, ¥y otros accesorios ds la
zona de conversién, experimentan u.na;.coquificacién inten—
sa: esto aparece como una formseidn de materisl altamente
carbonoso y s6lido que resulta de la resceidn térmics de

log campuestos no estables o formadores de coque contenie
dog en el destilado de hidrocarburos que gse cargas a lg --
unided, Ademds, dentro de la zonsg de revaccic'm de hidrode-
sulfuracidn, se efectis una polimerizacidn ¥y copolimerizg
cién de las mono-olefinas y diolefinas, ¥ en ung exten——
gién tal que el catalizador dispuesto en ellg queda prote
gido del material que se estd tratando, Se dispone de ——e
gren cantided de destilados de hidrocarburos formgdoreg ~
de coque ¥y, generalmenfe., necesitan el tratamiento de hi-
drodesulfuracién con el fin de mejorar las posibilidedes

de su posterior utilidad. En muchos casos, el destiledo -
de hidrocarburo no céntendré cantidades excesivas de com-
puesgtos sulfurosos y nitrogenados, pero contendrd tales —
cantldades excesivag de compuestos sulfurosos ¥ nitrogeng
dom, pero contendréd tales centidades perjudicisles de mo-
no-olefinag y dloletinas que hegan prohibitive el empleo

subsiguiente de la fraccidn de hidrocarburo., Por ejemplo,
en un farcceso de craquing térmico, para la produccién de

etileno, se obtiene como resultado un producto hidrocar—

bonado de emplie intervalo de ebullicidn, el cual puede -
contener menos de 1000 pep.m. de azufre y/o nitrégenc reg
pectivemente, pero que generslmente contendrd suficientes
hidrocarburos olefinicos pare presentar un fndice de bro-
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o del orden de gproximademente 70,0, y diolefinas en una
cantidad paras que presente un ind:tce de &ieno del orden -
de aproximadamente 30,0 o mas.

Han sido ya desarrollados procedimientos rare la hi
drorrefingcidn de destilados de hi&rocarburos formadores
de coque, los cuales supersn las desventajas del depbsito
de coque y del envenenamiento del catalizador, con un exi
to esencial pero todavia incampleto., En un tipo bastante
eficaz de este procedimiento conocido, ge bone en contacto
ung corriente de cargs ﬁeI’ destilado de hidrocarburo for—
mgdor de coque, en presencis de hidrdgeno afiadido & pree-
sién superlor a la stmbsferica Y & una temperatursg relati
vamente baja de por lo menog aproximgdemente 1502C, con -
ur catalizador de hidrorrefinacién en uns primere zons de
reacciln, se callents el efluente de este primera zona ——
hagte ung temperaturs mis elevada y se pone en contacto g
pregién superior g la atmogférica Y a ung temperaturs sus
tancialmente no meyor de aproximsdemente 4270C, con un ca

talizador de hidrorrefinacién en una segunda zone de resc

- cidn, se semra el efluente de esta segunda zong de reso-

cibn en ung corrlente gaseosa y ung corriente de producto
1iguido, conteniendo 1g Ultima sustancisimente log campo-
nentes normelmente lfquidos del efluente de dicha segunda
zona de reaccidn, y se reécupera el producto hidrorrefinsdo
deseado de la corriente de producto 1{quido. Un cateliza~
dor de hidrorrefinacién adecusdo pars su empleo en egte —
tipo de rrocedimiento, contiene un portador de bxido inor
génieo refractario, rreferiblemente alvming, que.lleva un
camponente hidrogenante que contiene por lo menocg un me—-

tal del grupo consistente en los metales de los grupos -
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Vi-A y VIII de la Teblas Periddica, preferiblemente n011b-
deno, Jjuntamente con un metal del grupo del hierro en for
me de mug dxidos o sulfuros, El principal objeto de lg ——
Pregente invencién eg proporcianar-una.meaoramsimple y al
tamente eficaz en este tipo de procedimiento de hidrorre-
finacion, por medio de la cusl se puedg efectuar el trata
miento de loe destilados de hidrocarburos formadores de -
coque y elevademente no gsatursdos anteriormente descritos,
en perfodos de operacidn continug de ung longitud gin rre
cedentes, gin incurrir en el depdsito de cantidades gran-
des de coque y de otros materisles carbonosos, asi camo -
de productos de rolimerizacidn Indesegbles, sobre el cata
lizador de hidrorrefingcién,

De esta mgners, en un Procedimiento de hidrorrefina
cidn del tipo definido enteriormente, la presente invene—
cidn provee que lg corriente de carge de destilado de hi-
drocarburo formador de coque sea mezcladg sntes de sy  ——
reaccién;enzla.primera zong de reaccién, con ung poreidn
de la corriente de producto liquido, en ung proporciln —-
comprendids en el margen de desde las volimenes de PYO-
ducto 1fquido por csda voldmen de carge de hidrocarburo -
nuevey, can lo cusl se establece Y se mentiene ung relg—-—
cilén de suministro de hidrocarburo cambingdo & 1g primers

zong de ‘reaccidn, dentro del margen de desde 2:1 hagtg —-

6:1, ¥y la mezcla resultante, constitufda por 1a alimenta~

cién combinads de hidrocarburoes normslmente 1{quidos, se
bone en contacto con el,catalizador, én presgencie de hiw-
drégeno- afiadido, g ung temperaturs inferior & 2602C en 1a
Primera zona de reaccidn, Y & ung temperatura superior g

2602C en 1a segunda 2ona de reaceidn,
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En una realizacidn mds especifica de la presente in

vencion, ge separa gas rico en hidrégeno del efluente de
la segunda zona de reaceidn, y se hace.recircular hasta -
la primers zona de reaccidn, en uns proporcidén de desde -
89 hasta 445 litros normales por cada 1itro de mezcla de
hidrocarburos'suministrada & la primera zong de reasccidn,
¥ se aflade hidrégeno nuevo s le corriente de gas circulan
tey en una cantidad sugtancislmente igual a la. cantidad -
deAhidrogeno consumido por las reacciones en lag dos: zo=
ngs- de reaccidn. Fn general, 7y, especiglmente cuando se -
trata de recuperar hidrocarburos araméticos del destilado
de hidrocarburos, results més ventajoso hacer ecircular el
&as rico en hidrégeno en una proporcidn no superior a 178
litros-normales.por litro de mezcla de hidrocarburog 1{—
quidos suministrada a la primere zong de reaccidén, Tame—-
bién se ha encontrado particularmente ventajoso en el pre
sente procedimiento, introdueir e1 hidrdgeno nuevo en el
efluente de la primers zong de reasccién, En la siguiente
descripeién con mﬁs*detalle de este procedimiento, se ha~
rén evidentes mis caracteristicas del procedimiento de es
te: invencidn,

De las realizaciones precedentes, se deduce fécil--.
mente que el brocedimiento de 1g bresente invencidn impli
ca la utilizascibn de dos zonas de reaceion distintamente
separadas e individuales, ¥ la utilizacidn de una gserie -
barticular de operaciones de tratemiento, de tal maners -
que la formacién de polimercs ¥ copolimeros de elevado e
80 molecular, y la pérdids de rendimiento representads —-
por e1 depdsito de coque y de otro materisl carbonoso, ——

queden inhibidos hasta un grado que permita el tratamien—
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to durante un periodo de tiempo prolongado. Esta serie de

\

a

operaciones de tratamiento regula el procedimiento de hi-
drorrefiaaeién. de tal menera que la carga de hidrocarbu—
ros a tratar nunca esté en condiciones que favorezcan se=-
lectivemente, tanto la formacidn de coque como lag reac—-
ciones de polimerizacién y copolimerizacién durante el —-—
curso del procedimiento, pero la cual es hidrorrefinades -
finalmente en las condiciones que ordinasrismente produci-
r{an coque ¥y productos de polimerizacibn, si no fuera por
la serie particular de operaoionesfde tratemiento. El hi-
drorrefinadofsé inicia en el presente procedimiento a tem
reraturas por bajo de aproximademente 2602C en presencia:
de producto 1iquido sustancialmente saturado e hidrorrefi
nado, y en estas condiciones no se favorecen selectivamen
te las reaccidn de polimerizacidn formedoras de coque, Se
entiende aquf que "sustancialmente satursdo" cuando trata
del producto 1{quido hidrorrefinado del pregente procedi-
miento, se refiere a la ausencia sustancislmente completa
de hidrocarburos meno y diolefinicos, Cuando la carge de

hidrocarburOrnueva:pasaAa-través'de-1a,serie de. operacio—
nes de tratamiento, se gumenta su temperatura'hasta.el ni
vel deseado y neceéario, pero sbélo en tanto sea compati-—
ble con sus tendencias & le formacibn de coque.

En el procedimiento de le presente invencidn, cads
une de las zonas de contacto o de reaccién, existe a una
temperaturs compatible con lag caracteristicas quinicas -
del destllado que pasa a su través., Si asf se desea, el -
destilado de hidrocarburo puede ser tratado de maners con
tinue en una cédmara de reaccidn Unice que tenga un adecug

do equipo de intercembio de calor intermo, ajustdndose la
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temperaturs. pars qQue proporcione las dos zonas de reaccién
al pagar la ecarga a través del catalizador dispuesto den—
tro de la cémars de reasccidn. En algunos casos, un grado
extremado de 1nsaturgc16n de la carge puede dar COMO I'Gm=—
sultado une elevacién demasiado grande de la temperaturs
en la primera zone de reaccidn, debido a 1a. exotermicidad
de. la reaccion; es decir, el grado de hidrogenacidn que -
ge esté efectuando, es indicado por la diferencis de tems
peraiura.experimentada,a,travéS'de la zona de reaccién,
En talee"caSOS, puede ger convenfente proporcionar lg in-
trodueeién por varios puntos de la cargas, en diversas sec
ciones: intermedisg de: la primers zona de reaccién, con el
fin de evitar*que tenga lugar un elevado grado de sature-
cibn en una porcidén particular del catalizador, Y pPropor-
clonar también el enfriamiento de' la corriente de carga -
al paser a través de la zons de reaccidn, Por otrs parte,

pueden emplearse corrientes de extineidn Internas, cuando

- se: debe congiderar el aspecto de una elevacidén eéxcesive —

de temperaturs, Preferibleﬁente, ¥s en particular en ing.

' talacianes-camerciales>en gren escalg, el rrocedimiento -

de 1z presente invencién‘se efectia mds ventajosamente en
dos zonas de reaccidn, que tienen entre sf facilidades de
intercambio de calor~adecuadas.

El procedimiento de 1g presente invencién ruede ger
entendido més claremente, por referencig al dibujo que se
acompafia., Se entiende que el dibujo, asi como su explice~ -
cién, se da para fines de 1lustracién. En interds de 1g -
gimplicidagd y de la claridad, se han eliminado del dibujo
diversos*equip03'de.tratamiento tales como calentadores,-

condensadoreey valvulasa controleg e instrumentos; s0lgm—
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mente se indican los recipientes y tuberiss de conexibn -

necesariag para el completo entendimiento del procedimien
to. En la explicacidn del dibujo, el meterisl de carge de
hidrocarbura se consideraré idéntico al empleado en los -
ejemplos especificos indicados a continuacién. Este mate-
rigl de ca;fga de hidrocarburo eg sustancialmente no satu-

rado, teniendo un indice de bromo de aproximademente T1,7,

un indice de dieno de aprox:ﬁzia;d’amente 2740y y conteniendo

sproximademente 650 ppm de azufre. El material de carga -
de hidrocarburc emtrs en el procedimiento a través de la
tuberia T, y se mezcla en ella con produc‘co 1{quido Prae—
viamente hidrorrefinado e hidrégeno de reciclo procedents
de lg tuberia 22, continuende la mezcla resultante a tra-
vég de la tuberis T haste el interior del reactor 2, EX -
'producto hidrorrefinsdo que se hace recircular por ls tu-
berfa 22 y cuys procedencia se indica a continumcidén, se
emples en una cantidad que dé como resultado une relscién
de glimentacién combinads al reactor 2 por encime de epro
ximgdamente 2:1, La relacién de alimentacidén combinada se
define, camo es natural, camo la relacidn de ia: carga to-
tal de hidrocarburc liquido al reactor 2, con resi)ecto a
lz carga de hidrocarburec nuevo éontenidé en _él; la relgm-
cién de alimentascidm combinade tendrd un 1{mite superior
de aproximedemente 6:1. ‘4

Una caracteristica esencial de la presente inven——
cidn es que la temperaturs del materisl que entrg en el -
reactor 2 geag inferior a aproximadsmente 2602C, teniendo
un 1imite inferior de aproximadamente 1508C, a cuye tempe
rature se efectia, por lo menos, la hidrogenacidn parcial
de las dlolefinas y mono-olefinasg, sin que tenga Iuger su
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polimerizaeibn y/o copolimerizacibn, EI1 reactor 2 ge man-
tiene bajo ung pregidn comprendida en el margen de desde

aproximafamente 34 hasta sproximadsmente 6t atmésforag; -
esta presién es aproximsdements 1,35 atmésferas superior

a la que ge ma.ﬁtiene en el reactor 6, la segundg etapg ==
del presente procedimiento, con el fin de compensar lg —-
caida de presidn normsT experimentads gl rasar el mgte~——
rial g tratar desde ung zona de reasccidn g la otra, a tra
vés de los consiguientes dispositivos de distribucidnm, E1
efluente total procedente del reactor 2 se mezclg en lg -

tuberfe 3 con hidrégenoc de campensacidn, el cusl entrs en

eI procedimiento a través de la tuberfa 23 y es forzado —

por el compresor 24 a través de la li{nes 25 & la presién

de operacidn., Ig mezcla resultante pass g través de 1la tu
beria 3 al Interior del calentador 4,donde es celentada -
hagta una temperaturs en exceso de aproxj.madamente 260¢,
teniendo un 1imite superior de aproximadsmente 42700, E1

efluente del regctor 2 y eI hidrdgeno de compensacidn aflg
dido, ahora a unmz elevada temperatura, passn g través de

lz tuberis 5 a1 reactor 6, segunda etapa del presente rro
cedimiento. 3in embargo, como ge ha indicado en lo que an
tecede, el reactor 6 se mentiene bejo ung presidn :lmpues-
ta de desde aproximademente 34 haste aproximadamente 55 -
atmésferas, a una presidn ligeraemente inferior que la im-
ruesta en el reactor 2, Ia temperstura elevada en el reagc
tor 6, es necesaris para campletar lg saturacidn de hidro

carburog diolefinicos y moncolefinicos, y para convertir

en amoniaco, sulfuro de hidrbdgeno ¥ su hidrocarburo co——

rrespondlentes, cualesquiera compuestos sulfurosos ¥ fi--

trogenados remenentes, Cusndo el procedimiento estd fun—-

- I1 -




10

15

20

25

30

clonando eficazmente, el indice de dieno de los hidrocan—
buros 1iquidas~que entran en el reactor 6, una medids de
la concentracidn de hidrocarburos diolef{nicos, serd infe
rior & aproximasdamente 2,0 ¥s preferiblemente, inferior a
aproximademente 1,5, ILg mgyor proporeidn de 1lg convergidn
de compuestos nitrogenados y sulfurosos contenidos en la
cargg de hidrocarburo,’se efectis en 1a brimera zong de -
reaccidn, girviendo la segunda zong de reaccién paras 1lg -
funcién principal des satursr las monolefings origingles y
coampletar la saturaeidn de las diolefinas, gin 1g congie
gulente saturacién de hidrocarburos aromgticos. Como se -
indiceg g continuacidn, 1g eficacia del funcicnamiento del
reactor 2 se compruebe fécilmente ¥ se indica, por el in-
dice de diemo e {ndice de bromo que muestrs el producto -
1{quido final extraido del separador 16 a través de 1g tu
beris 18,

El efluente total brocedente del resctor 6y cuys ==
porcién normalmente. 1iquida estd saturads sustancisImente
por completo, pasa por lsa tuberia 7 & trevds del intercen
blador de calor 8 y de 1a tuberis 9 a1 refrigerante 10,
La funcibn del intercambisdor de calor 8 es elevar 1s tem
peratura del efluente de producto hidrorrefinado ¥ reci--
clado en las tuberfas 21 y 22, hasts un nivel tal que 1g
mezcla de cargs de hidrocarburo nuevo ¥y de efluente de —-
producto reciclado, egtd a la temperaturs deseads al enw-
trar en el reasctor 2. La corriente de gas reciclado rico
en hidrdgeno brocedente del compresor 29 pase a travds de.
la tuberia 30 que une el efluente de Producto reciclgdo -
de lg 1ineg 21, anteg de que la mezcla seg calentads en -~

el intercambisdor de calor 8, ILa temperatura del efluente

- 12 -
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de producto procedente del reactor 6 ge rebaja méds en el

refrigerante 10, antes de ser Pasada a través de la tubew
ria 11 &1 separador 12, E1 separador 12 funcions, bajo 1a

misms presidn esencialmente que el reactor 6, ¥y de hecho,
es el punto dentro del broceso desde el cual se controla

la temperatura de operacidn impuesta en ambasg zonag de ——
reaccidn. El separador 12 funciona esenciglmente g le tem
beratura embiente del orden de aproximademente 380C o in-
ferior, y sirve bara sgeparar el efluente de producto to--
tal procedente del reactor 6, en uns fase gageosa y en —-
una fase de hidrocarburo normalmente 1{quido. La fase ga~
Seosa, que contiene hidrdgeno, smonfaco, sulfure de hidrd
geno, e hidrocarburos“parafinicos ligeros, tales como me-.

tano, etano y DPropano, se extrae del separador 12 g trg--

- vég de la tuberia 26 por medio del compresor 29, Yy ung —-

‘Parte de le misms pasa g través de la tuberfe 30 a la tu-

20

25

30

beria 21, donde Se mezcla cony por lo menosy; uns parte de .
los: hidroearburos hidrorrefinados normalmente 1{quidos.
Uha parte porllo menog de la fage gaseose ge saca del pro
cedimfento a través de la tuberdis 27y que lleva la vdlvue
la de control de presién 285 con el fin de evitar dentro
del sistema el crecimiento de amonfaco y sulfuro de hidré
geno procedentes de la conversidn de los compuestos sulfu
rosos y nitrogenadOS'contaminantes. Una parte del efluente
de producto normalmente liquido procedente del reactor 6,
basa deade el separador 12 a travds de la tuberfa 13 y de
le vélvula 14 & la tuberis 31y ¥ es impulsado por 1s bom-
ba 20 g 1g presidn de operacidn deseada & travds de la tu
berfa 21 hasta el interior del intercambiador de calor 8§,

Como- se ha indicado en lo que antecede, ol producto hidro

-13 =
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rrefinédo 1{quido ge reclcla por medio de la bomba 20, en
una centidad tal que la relacidn de alimentacidn combina
da del materisl hidrocarbure 1fquido total que entrs en -
el reactor 2, esté comprendids en el margen de desde apro
ximadaments 2: 1 haste aproximadamente 6:1, E1 hidrocarbu
ro liquido én exceso procedente del separador 12, pesa g
travée de la tuberia 15 a1 separgdor 16, El separador 16
sirve para eliminar del sistems més smonisco, sulfuro de
hidrégeno e hidrocarburos parafinicos ligéros, a travls —
de la tuberie 17, A travds de la tuveris 18, se sacen del
Proceso productos de hidrocarburo sustanciglmente satura-‘
dos por completo. v

Como se indica en el dibujo, el producto hidrorrefi
nado que ha de ger reciclado para su mezecla con la carge;
de hidrocarburo nuevo, puede ser el producto de colag del
separador en la tuberia 18, y, en tal caso, se suminigtra
& través de le tuberfa 31 y vdlvula 19, hasta la bombs 20,
dunque este método particulsr tiene la ventaja de reci—e-
clar golemente ung parte del producto hidrorrefinado 1{--
quido sometido g separacidn, el método rarticularmente pre
ferido consiste en tomar este producto hidrorrefinado del
separador 12 a través de la tuberis 13 ¥y de la vdlwvula 14,
Este Ultimo método tiene diversas ventajas sobre el prime
ro; la: corriente 1iquide procedente del separador 12 egtd
esencialmente g la presidn de funcionemiento del regctor
2y ¥y por lo tanto, no necesita una nueva presurizacidn -
intense. Ademds, el tamafio del recipiénte requerido pars
gervir como: separador 16, es significativamente disminui-
do cuando 1lg parte de producto-hidrorrefinado'que debe -—

ser reciclada, pass directemente desde el separador 12 a
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través de la tuberis 13, hasts 1a tuberia 31 y la bombs -
20. En algunos casos, Ia corriente de reciclo de producto
ruede gef obtenids g Partir de ambas fuentes (separador &
presidn elevada 12 y separador 16) con el fin de facili——
tar el control de lag diversas temperaturas y velocidades
de circulacidén dentro del proceso. Los expertos en lg tqé
nicg de tratamiento del petréleo, rueden efectuar diver—-

ses modificaciones en la realizacidn ilustrada, y no se -

vconsidera.que»estasrmodificacioneS'aparten el Procedimien

%o resultante del objeto y espiritu de las reivindicaciom
nes anexas. A titule de ilustracidn, el separador 12 pue-
de ser combingdo con medies adicionzgles de seperacidn y/é
absoreidn, dando como resultado ung disposicién de aparsto
¥ esquema de circulacidn dlgo diferentes, Por ejemploy ~—
puede preverse una inyeccidn de sgum en 1a tuberfs 9, con
el fin de gbsorber en ells el amoniaco, y, en tal caso, -
el ague y el smonfaco absorbido se eliminan del separador
12 por medios adecuados de control del nivel de liquido.
De manerg sinilar, 1a fase gaseosz que debs ser recirculg
da desde el separador 12 y tuberias 26, pusde ser tratada
de manera que se efectie 1s elim;nacién.susténcialmenfe -
completa de sulfure de hidrdgeno y/b'hidrocarburos-paraii
nicos ligeros.

La cantidad de carga de hidrocarburo muevo gl regc—
tor 2, serd tal que dé como resultado ung velocidad espa~

clal horarig de liquido (definida como volﬁmenes, medidos

. como liquido, de carge de hidrocsrburo pbr'hora, ror volu

men de catalizador dispuesto dentro de le zong de reaccidn)
comprendids en el margen de desde 0,5 hagtg aproximadamen

te 10,0, Como se ha establecido en lo qQue antecede, lg —-
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cantidad de rroducto hidrorrefinado que se reciclg en 1g
tuberdiag 22 bara mezclarse con lg carga de hidrocarburg —-
nuevo en- la;tuberia‘T, sers ung cantidad tal que 1g relg-
cién de alimentacidn cambinada al reactor 2, este compren
dida en el margen de desde aproximadsmente 2:1, Ig corrien
te reciclada de gas rico en hidrégeno, Indicada en el di-
bujo como que se mezels con el efluente de producto hidro
rrefinedo de la tuberia 21 que entra en el intercembiador
de calor 8, serd ung cantidad comprendida,en el margen de
aesde'aproximadamentefSQ hasta.aproximedamente~445 litros
normeles (Iitros de gas medidos en condiciones normgleg -
de temperaturg ¥y presién), por litro de carga de hidrocar
buro a la zong de reaccidn, Se Prefiere, y se congigue un
funcionamiento mas.eficaz, cuando el hidrdgenc que egtd -

siende reciclasdo por el compresor 29 g través>de la tube-

ria 30y sesg menos-de aproximadamente 178 litros nomales,

por litro de 1z carga de hidrocarburo total que entrm en

el reactor 2. Se puede introducir hidrogeno de compengge—
cin en el procedimfente desde cuslquier fuente exterior
adecuada, y lo aera en una cantidad taI que compense lg -
cantidad de hidrégeno que se consume dentro de ambas etge
bas del procedimiento, para la elimingeidn destructiva de
campuesfos'nitrogenadOS*y'sulfurosos~y Pare la saturgcidn
de los hidrocarburos diolefinicos y menoolefinicos. E1 hi
drogeno ‘de compensacibn entrg realmente en el proceso, en

la tuberfa de salids de 1g zong: de reaccidn de ls primers

~

,etapa- por este método, 5810 se permite pasar al interior

de lz primers zana\de reaccién, sin haber sido tratads en,
bor 1o menos, uns de lag dos zonas de reacecidn, 1s carga

de hidrocarburo nuevo,
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E1 procediniento de hidrorrefinaciéy en dos etapas de
la presente invencidn, es un proceso catalitico, y 61 ca-
talizadg} empleado puede ser de la mismg composicién qui-
mica y ffsics en ambas zongs de reaceidn, Log compuestos
cataliticos de hidrorrefinacidn adecuados, comprenden com
ponentes metdlicos seleccionados del grupo consistente en
los grupos VI-4 y VIIT de 1g tabla periddica. Aeif, eI oo
talizador comprenderd por lo menos un componente metdlico
seleccionado del grupo del cromo, molibdeno, tungsteno, -
hierro, cobalto, niquel, rutenio, rodio, pasladio, osmioy-

iridio, platine, y mezclag de dos o mds de éstOS*componqg '

tes-metélicos; Bl compuesto catalitico preferido pars su

utilizacién en el procedimiento en dos etapas de la pre--
sente-invencién, comprende molibdeno y, por lo menos, un
camponente metdlico seleccionado del grupo del hierro de

lz tablag periddics, El componente de molibdeno estard, ge

. Deralmente, en la mayor concentracién de desde aproximadg

mente 4% hasts aprdximadamente 30% en peso, mientras que
el componente mefélico del grupo del hierro estard Presen
té en ung eantidad'comprendida en el margen de desde apro
Ximgdamente 1 hgstg aproximadamenﬁe 6%, siendo calculadas
estaS‘concentraéianes gobre la base de log elementos,
Une caracter{stica esencisl del compuesto catali{tico .
es que los componentes metdlicos acti&bs—cataliticamente,
indicados>anteriormente; egtédn soportados gobre un mgte——
rial portador no dcido. Generalmente, los~componentés mee
télicOSfc&taliticamente activos, estén compuéstos con  ——
cualquier material de dxido inorgdnico refractario adeéqg
do incluyendo aléming, silice, éxido de circonio, 6xido -
de torio, éxido de boro, éxido de titanio, 6xide de hafmio,
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¥ mezclas de dos o mds de estos materisles. De maneryg gie

nilgr, gﬁras componentes, en especial los miembros de 1g
familia de los haldgenos y, en rarticular, fluor y/o clo-
ro, estédn combingdos con frecuencia con los~componentes'-
metélicos y el materia] portador. Sin embargo, los CoOmpo~
nentes haldgenos, as{ como elgunos de los diversog Sxidog
inorgénicos refractarios indicados mds arriba, proporcio-
nen gl compuesto catalitico une particular funcidn de go-
tividad écidé, cuys funcidn no 8 conveniente en el proce
dimiento de 1a-presente invencién, Por ejemplo, un mate——
rial portador que comprende una combinacidn de aliming \a
gflice, poseerd suficiente actividad de hidfocracking Pa~
re afectar de manera adverss la consecucidn del objeto eg
pecifico de 1g presente invencidn, Pop lo tanto, ung cge-
racter{sticg del procedimiento de la presente inveneidn,-~
es que 103fcomponentes'metélicos-cataliticamente activos _
eStén.campuestos con un material portador de dxido inorgd
nico refractario no écido, excluyéndose as{ 1g utilizgmme—
cién de miembros de 1g familia de los halbgenos y de -
otros componenteg que proporcionen en alguna forms ung —-
funcidn de actividad deids a1 campuesto catali{tico, Por -
lo tanto, un material portador particularmenfe bPreferide
Para su utilizacidn en 14 fabricacidn de1 catalizador em—
Pleado en el procedimtento de 1z presente invencidn, eg -
alimina en Sus muchas formas mis o menos enhidras,

Aunque pars la febricacién del compuesto catalitico,
Pueden emplesrse cﬁalesquiera nedios adecuados, unos me—-
dios—convenientes implican el empleo de técnicaS'de imee—
pregnacidn sobre un material portador de aliming previg—-

mente formado. Por ejemplo, puede Prepararse un catglize~

- 18 -
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dor gue consiste en aproximgdamente 2,2% en Peso de cobal
to y aproximadamente 5,7% en peso de mollbdeno, calcul gme
dos como sus elementos, por impregnacidn de varticulas de
elimina de cualquier temafio y/0 forms adecuados, con uns

golucidn de impregngcidn simple de compuestos de éobalto |
¥ molibdeno adecugdos y"solubles en agua, Se puede efec——
tuar uns tecnica de doble impregnacion, por medio de 1g -~
cual se compone primersmente el componente de molibdeno -
¥y el material rortedor gsi impregnado, ge gomete g calci
nzcidn a temperaturs elevada, seguida por un segundo pro-
cedimiento de impregnacién, en el cual se compone el came
ponente de cobalto. Los compuestos golubles en agua ade--
cuados pars su empleo en lg preparscidn de 1z solucidn de
impregnacion incluyen dcido molf{bdico, molibdato aménico,
nitrate de cobalto hexahidrato, cloruro de cobalto hexg-

hidrato, nitrato de niquel hexahidrato v semejantes, Des-
ruds de la impregnacidn, se seca el catalizador a una tem

reratura comprendide en el margen de desde sproximadamen—

- te 932 hasta aproximadsmente 204eC y, g continuacidn, se

somete & un procedimiento de calcinacién en una atmdsfers
de aire, g una temperatura elevads de desde aproximadamen
te 2609 hasta aproximadamente 538ec¢C, Después de lg calci-
nacidn del material portador impregnado, puede tratarse -
el compuesto de cualquier mgnara encaminada g provocar RE:)
existencia de 1oé'oomponentGS'metélicos en ung formsa parti
cularmente deseada. De esgta menera, el compuesto puede ser
tratado de manera que los componentes metdlicos se con——
viertan sustencialmente a la forme de dxidos o sulfuros,

Cuando se sgiguen las. condiciones precedentes de o=

Peraciones y tratamientos de elaboracidn, el procedimien—

- 19
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to de Ia Presente invencibn eg capaz de funcionar con exi

to y efivazmente, durante un perfodo de tiempo prolongado.

- Sin embargo, como ocurre virtualmente en todos los proce-

dimientog conducidos’cataliticamente, existe un grado de

desactivacion inherente y que tiene lugar de maners natu.-
ral, del compuesto catalitico empleado dentro de la zons

de reaccion. Esta desactivacion no es la répida desactivg
eiébn que concebiblemente podris resultar de diversog tras/
tornos importantes de funcionamiento, debidos por ejemplo
a Interrupciones de circulacién o g cambios bruscos en —-
las condieiones de funcionamiento, En el presente procedi
nmiento de hidrdrrefinaeién en dos etapas, el éatalizador

alcanzard finglmente un nivel de desactivacidn como resul
tado del deterioro natural del catalizador, del depdsito

de coque y de otro material carbonoso durante el prolonga
do perfodo de operacién, Y de la formacidn de diversog —-
productos de polimerizacidn, todos los cuales tienen ten—
dencia g proteger del material que se estd tratando, los

centros y superficieS‘activos del catalizador, Aunque las
técnicas de tratamfento de 1g Presente invencidn permiten
le utllizecién del compuesto catal{tice durante un perio-
do de tiempo prolongado, eliminando virtualmente las reac
ciones de polimerizscidn ¥y copolimerizacidn, es préctica~
mente imposible que ests eliminacidn seg efectuada de una
manera.éamﬁléta. De menera similar, el depdsito de coque

¥ otro materiel carbonoso alcenzari, eventualmente, el ni
vel para el cual el catalizador resulte desactivado hasta
el punto de que el brocedimiento no ges ya econdmicamente
factible. In tales casos, el catalizador puede ger Ffécil-

mente reactivado por un medio bastante simple Que no pre-—
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¢lga un perfodo de tlempo de parada“prolongado, Después -
de un perfodo de'funcionamientovprblongado, cuando parece
que el catalizador hg gido desactivado haste el punto que
sea conveniente 1g reactivacidn, se interrumpe 1a introtf
duceibdn de materigl de cargsa hidrocarburado, bero se man-
tlene la presién de la instalacidy continuando la circuls
cidn de'la-corriente'de-gas~reciclado rico en hidrégeno,
Con el fin gde reégenerar el catalizador, se aumenta la tem
beratura de la primers etapa del presente procédimiento -
hasta un nivel deﬁtro del margen normalmente mantenido en
1a‘aegunda.etapa de la zong derreaccién; es decir, dentro
del margen de &esde‘aproximadamente 2602 hastg aproximada
mente 4272C, La corriente de gas rico en hidrégeno que --
circula, girve bara separar el catalizgdor de los produc—
tos de polimerizgcidn formados durante el perfodo de opera
cibn, y efectlsn este separacidn en el perfodo relativamen
te corto e desde aproximadamente 8 hasta'aproximadamente
12 horas. En los casos en que la desactivacién catalftics
parece haber sido el resultado del depbsito de cogue v mg
terigl carbonoso, puede eliminarse eficazmente egte nate-
rial por combustiln en une atmésfera de gire, La temperg-
ture en la primera zong de resceidn se rebaje, a continug
cifdn, hastg un nivel por debajo de aproximadamente<26090,
Y s& vuelve g introducir la carga de hidrocarburo nuevo, -
mezclada con producto reciclado hidrorrefinado.

El sigutents ejemplo se dg parg ilustrar mds e1 pro
cedimfento de 1g presente<invencién, Y para indicar los -

beneficios conseguidos por medio de su utilizacidn.

L EMFL0

Bl catalizador»empleado en este ejemplo se prepard

- 21 -
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compuesto catalitico finay conteniendo 2,2¢ en peso de co
balto y 5,7% en peso de molibdeno, calculado como sus ele

mentos. Despuds de 1 impregnacién de log grénulos de eld

aproximademente 4829C en ung atmlsfers de aire. Despuds ~
del.procedimiento de calcingeibn, se rebajé 1g temperatu-
ra hesta aproximadamente 3992C y se tratd o1 catalizador

& esta tempersturg ton ung mezelg de hidrégeno ¥ sulfuro

de hidrégeno, con el fin de convertir log canponentes de

cobalte y4molibdeno en sus sulfuros,

Este catelizador ge empled en 1g hidrorrefingecidn -
de un subproducto ge aceite ligero Procedente de ung uni.
dad de craquing comercial, disefiadg Y hecha funcionar pa~
ra la produccidn e etileno, Antes de ser utilizado como

material de carga hidrocarburade barg el brocedimiento en
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aromdticog, hidrocérbﬁros~mono~olefinicos, e hidrocarbuym—
ros &ioIefinicos; Ademés, la carga estaba contamingds por
lg presé;cia<de compuestosg nitrogenados y éompuestos-sulfg
rosos, los Ultimos en ung cantidad de aproximsdamente 650
partes por milién, caIcuiadaS‘como azufre elemental., K} —
objeto Principal parsg el cual se iba o hidrorrefinar este
meterial de cargs de destilado hidrocarburado, ers utilf-
zar el efluente de producto hidrorrefinado como material

de carge para uns unidasg disefiada para la recuperasciln de

'hidrocarburos aromdticos tales como benceno, tolueno yxi

leno, Antes ge g8r trgtasdo de acuerdo con eI método de Iz

presente invencidn, este material de cargs hidrocarbursdo

rarticular que se caracteriza por los andlisis dados en —
lz siguiente tabla I, no ers edecuado camo mgterial parg
rscuperar de &1 hidroearburos-arométicos; los compuestog
sulfurosos y nitrogenados, gsf comO‘Ias~mono-olefinas-y -
dioYefinag, ser{an,recuperadas~en'e1 concentrado en benqg
no, interfirienao~subsiguientemente‘coh las funciones g -
las que egtagbg desgtinado este concentrazdo en benceno, Por
1o tanto, fue necesario efectuar 1la eliminacién destructi
ve de los compuestos sulfurosos~y'nitrcgehados, ¥ saturar
lag olefinas y diolefinas de ung menera que asegurars lg
produccidn continug de un materiel adecuado pars sep car—
gado gl .sistemg de recuperacidn de aromdticos s lo largo

de un perfodo de tlempo prolongsdo,

- 23 =



&
Al

10

15

~

* Peso especifico a 15,60¢

- Destilecibn sogin AS™ 100 ML, eC
Pg;z{to de ebullicibn inicisl
1

20
707’
90% )
Punto final de ebullicién

Concentracidn de azufre, p.p.m.
Indice de bromo
Indice de dieno

27,0

La parte siguiente de egte ejemplo se dd pars ilug-

trar el funcionamiento Ineficaz y gin éxito de un procedi

miento de hidrorrefinszcidn en dos etapas, cumndo eIl mismo

no se efectisz de acuerdo con la presente invencibn, Iag -

diversas condicioneg de funcionamiento e inspecciones-de

Ia corriente que Prevalecen durante ests

dan en la siguiente Tabla IT,

- 24 -
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El compuesto catalftico, dispuesto en ambas zonag de reac
ciéh, 8 el compuegto previemente sulfurado an‘t:eriormen—
te descrito, de aldmina, 2'2% en peso de cobalto Y 5,7% -
en peso de molibdeno, calculados como sug elementos, ILa -
carga pasd a través de la primers zZona de reaccidn, mente
nida g una. temperstura de entrada g ella de aproximadamqg
te 2160C, en presencis de aproximadamente 56630 m3/d{e de
&gas de reciclo, ¥ se obtuvo reciclo 1iquido procedente -~
del efluente de la primera zons de reaccidn, el ¥ltimo en
una cantidéd péfa proporcionar una relacidn de alimentgm~ -
cidn combinadé'de desde aproximadamente 5,0 hagts aproxi-~
madements 6,0, Adanés-de-lg carge de hidrocarburo nuevo,-
el'gas~de reciclo rico en hidrégenO'y'el reciclo de efluen
te liquidq; la cargs pars 1s Primera zonag de reaccidn con

ten{a tambidn 1g cantldad de hidrdgeno necesaria para com

 pensar el que se consumis en el brocedimiento, E1 efluen-

te procedente de: la primerg zoha de reaccidn raso a lg se

- gunda zonag de reasccidn g una'temperatura de entradg en ——

ella de aproximademente 3162C, In este tipo de operacidn,

8¢ pueden emplearvvarias variables parg indicar 1g efica~"

cia de 1a operécién: la diferencis de preéién, medida deg
de la descargs del compresor de gas de reciclo hasta 1g -
pregién controlada del separador g Presidn elevada en 1g

tuberia:de efluente brocedents de 1g segundea zong de rege
ciSn, indice la cantidad de productos de poliﬁerizacién -
Que hen sido depositados dentro de la zona de resccidn ¥

conducciones-éorrespondientes: la diferencis de temperaﬁg
ra & través de cada wno de los dos lechos de catalizador,
©9 una indicaciém del grado de saturacién que se estd con

siguiendo dentro de la zong de reaceidn Particular, Adew-—

- 26 o.
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més; la cantidad de hidrocarburos no saturados contenidog

en 1a fraceidn de colas del separador, medida por su inai

ce de byomo' y su indice de dieno, indica 1a eficmciam +ome
tal del procedimiento, ya que, para todos los fines préc-
ticosg, estas~cifrasrserian‘cero.

Como se indicd en Ia Tabls IT, la unidad funciond -
durante un perfodo de 12 dfas conseoutivos, siendo desmon
tada en el treceavo dfa de operaciénm, como resultado de -

que la diferencia de presién habia sumentado hasta un ni-

vel de aproximademente 6,8 atmdsferas. Poco antes de deg-

montarse la unidad, se determinaron como sigue los diver—
sos fndices de dieno de las varias corrientes: la carga -

del reactor tenfs un Indice de dieno ge 29,33 el {ndtce -~

de dieno de lg corriente de 1{quido reciclado desde 1la sa

'1ida de la primers zons de reacibn hasts 1a entrada de la

primera zong de reaccion, ers 1,73 la fraccion de colas -
del separador mostrd un indice de dieno de 0,15 y el ensa
yo "de espatula" de esgtg corriente indicé que era agris.

Por ingpeccibn del cetalizador en lg primera zone de regg
cidn, se descubrid un residuo goamogo que se extendia has-
ta aproximademente 1/3 dentro del lecho catalizador. El -
catalizador fué regenerado con aire para eliminar- coque y
material hidrocarbonoso, y fué presulfurado con sulfuro -

de hidrégeno a una temperatura de aproximadamente 379¢ecC,

- Después de 1a regeneracidn del catalizador en la primers

zona, de reaccidn, lg unidad funciond durante un periodo -
de 14 dfasy cuyos 10 primeros se indican en la siguiente
Table III.
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En el catorceavo dfa de esta operacidn, se pard Ia
unidad debido s unz diferencia de presidn de 5,4 atmbsferss.
Al inspeccionar el gistema de feactor de Ia primers etapa,
se encontrd que lag tuberias de carga que conducfen g1 re
cipiente del reactor,'estabaﬁ extremadamente obstrufdag -
oon'céque ¥y otro material carbonoso, y, justamente antes
del Jecho de catalizador,\éé encontrd un productb de poli
merizacién gomoso. Como se indice en la Tabla ITT, inclu—
s0 los primeros 10 dfay de esta operacidn fueron no Satig
factorios: el {ndice de diené del efIuente de la primers

etapa habia sumentado hagta 3,6, saturende evidentemente

- la primers etapa las~mono-olefinas-de-manera selectivg ——

(como se hizo evidente por la dismimicién. del Indice de —
bromo); las colas del geparador (éarga,final a la unidad
de recuperacién,de araméticos), nostraron ﬁn~indice de =——
dieno de 0,15 hasta aproximadsmentes 0,5, ¥y estaban todg——
via contaminaaaé'por mono-olefings; ademéds, la diferencis
de femperatﬁra.de la gegunda etapa aumentd desde aproximg
demente 72eC hagta aproximsdemente 94,5eC, indicandc que
estz segunds etapa estaba siendo forzadas a ejecutar fun-—-—
clones destinadss a ser'efectuadaS'en la primera etapa.
El catalizedor en la primers etapa fue regenerado como an
tes y fué sulfurado "im situ® con sulfuro de hidrégeno a
ung femferatura de 37990. La siguiente operacibn progi-—-
guid durante solsmente 10 dfas, aumentendo ds nuevo la ai
ferencia de presidén hasta un nivel de 554 atmdsferas con
aumento del Indice de dienc del efluente de lg primerg —-
etapa hastg 2,85,

Durante los pocos perfodos de operacidn siguientes,

el hidrdgeno de compensacidn se introdujo en la zong de —

- 29 -



R R o

} |  reaccidn de la segundé etapa, siendo el ¥Ynico hidrégeno -
" e pasaba al Interior de le primera etaps, el de reciclo
'procedente del separador a elevadg presién. Ig diferencig
de preesibn, en 12 alas de funcionamiento, aumentd solemen
5 ,. te 0,34 atmdaferag, pero el indlce de dieno en el efluen-
te de la zona de resceidn aumenté haste 2473, mientras ——
que el Indice de bromo de la fraccidn de colasg del separg -
-dor aumentd desds 0,18 hasta 0,43, resultando estg corrien
- te agria a1 ensayo "de espatula" N
: . le Las dos operaciones siguientes, de nueve ¥y cinco =~
dias de quracidn, indicaron resultados gimilares g log ex
verimentados anteriomente; en 1g primers, el indice de -
dienc del efluente de 1g primers etapa aumento hastsa 4,08
¥ o1 {ndice de bromo de lag colas del separador hasgts ——
15 1,435 1a Qltina operacidn de 5 dafag termind cusndo 61 fnai
ce de diemo fué de 5,23 y el {ndice dge brcmo de 1,5. En -
embasg operaciones, sumenté continuasmente la difereaeia de
presidn, aproximsdaments 0,34 atmdsferas por aia.
La unidad se pard ae huevo y se inspeccionaronm los
20 depositos-carbonosos~y’de coque y los productos de bolime
rizacion. Se efectugron cambios en l1g circulacibn del pro
ceso Pars conformar la unidad g la circulgeidn preferids,
de lea presente invencibn:s se tomaron medidas‘para obtener
material de reciclo quuido procedente de la corriente ge
25 efluente 1{quido- de la segunds etaps en el separgdor g -
| Presidn elevada, Y para controlar ou tempersturs PO MBmw
dio de intercambio de caslor con el efluente total de la -
segunda etapa; se decidid continuar-introduciendo el him—

drégeno de compensacidn en lg segunda etapa de la zong de

30 reacciodn, ya que esta caracteristica—habla,mostrado ante—
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riormente un efecto benefibioso~evidente Pare mantener —-
ung diferencig de presidn desde la descarga del compreé%r
de reciclo hasts el recipiente a pregidn elevada,., Como re
sultado de estog cambios, 1s carga 1fquide a la zons de -
reaccidn de Ig primera etapa serfs diluida esencialmente
¢on un producto hidrorrefinsdo virﬁualmente-saturado poxr
completo, con 1o cuel dismimyiria considerablemente el gra
do de insaturscidn de 1a carge totel y habrfs menos opor-
tunidades de qus entrars ox{geno en 1a zone de reacciln -
de la-primera etape, ya que eY dnico material gaseoso que
serfa introducido en ells hebria 8ido ya sometido g tratg
miento en embag zongs de reaccidn,

Tas condiciones de funcionemtento ¥ las insgpeccio--

nes de la corriente se dan en la giguiente Tabla IV:
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Mé Resulta inmediatsmente evidente que el método de 1z
= present® invencidn efectfia un cambio significativo en el
i funclonamiento de la unidad. Despuds de 27 dfas de funcio
namiento, casi tres veces la duracién de la mayoris de ——
5 los ensayos previos, la diferencis de rresifn habfa sumen
tado solamente 0,82 atmésferas, 0 seg menog de aproximada,
mente 0,032 atmbsferas por dfa de funcionemiento, E1l {nai
ce de dieno del efluente de la primera etaps fué por con-
siguiente inferior s 0,3 y el Indice de dieno de la frac-
10 cidén de cola del separador (después del primer dfs de fun
} clonemiento) fué cero; esta corrients tambidn fud conti—-
E nuemente dulce al ensayo de espdtula. Es mds significativo

el hecho de que Ig relacidn de elimentacidn combinade se

rebajdé haste aproximedamente 3,5; este resultado permitird
15 por Ultimo aumentar la canitidad de~carga neva g la uni——
dad, ya que la zona de resccidn ée disefia consgiderando lg
cantidad total de hidrocarburosg que se han de introducir
S ‘ en ella. El que ia carga nueve a la unidad de la primers
- A etapa sea aproxﬁnadaménte 56 m3/dfa inferior que en los -
20 enseyos previos, se explice por el hecho de Que no se disg
i}i : ponis de carga adicional en el momen to en que se esgtaban _
‘ | © reunfendo los datos de la Tabla IV,
La memoris y ejemplog precedentes Y los datos mog—-
trados en la Tabls IV; indicen claramente el método de 1la
‘25 ' " presente invencion ¥ los beneficios o consegulr por medio
del procedimiento de hidrorrefinacidén en dog etapas de es
ta invencion.
La presente solicitud qué corregsponde g lg presenta
da en los Estados Unidos de América, el 28 de Diciembre -
30 ' de~1960;.bajo el nimero 78.961, se acoge a los beneficios
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Los puntos de invencidn propla y nueva que se pre——
gentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invencidn en Espafia por VEINIE afios, son los siguiene-
teg:

12.,~ Un procedimiento para fefinar un destilado de

hidrocarburo formador de coque, en el cusl una corriente

de carga de dicho destiYado es puesta en contacto en pre-

sencia de hidrlgeno afiadido a presién superatmosférice y

a una temperaturs relagtivamente baja, del orden de por lo

- menosg 1502 C, con un catelizador de hidrorrefinacibn en -

una primera zona de reaccién, el efluente ae'dicha primé-
e zons ésvcalentaao e uns temperature méyor ¥y puesto en
contacto a presidn superatmosféfica y e ung temperatura -
dé, en esencia, no més de 427° C, coh un catalizador de -
hidrorrefinecidn en une segunda zons de reaccidn v el ==
efluente de dicha segunda zona es separado en une corrien

te gaseosa y una corriente de producto 1iquida,‘conteniqg

"do esfa Ultima sustancialmente 1os-componentes normalmen-

te 1iquidos del efluente de diche segunda zona, cafacter;
zado pdrque dicha corriente devcarga,”antes de-su reaccidn
en dichs primera:zonag es mezclada con una'parte de dicha
corriente 1iguida de producto en une proporcidén de 1l g 5 |
volimenes de producto l1iguido por volumen de nueva carga

hidrocarbanada, v la mezclg resultante es puests en con--
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273275
tacto en presenciaz del hidrbgeno afiadido conm el cataliza-
dor a'ugé temperatura de menog de 2602 C en la primers zo
na de reaccidn y a una temperaturs de mis de 2602C en la
segunda zonaz de rezccidn.

22.— Un procedimiento segin el punto 10, caracteri

zedo porque se sépara.gas rico en hidrdgeno del efluente

‘de la segunda zona de reaccidn y es hecho circular de nue

vo g la primers zona de resccidn en ung proporcidn de 89
g 445 litros<normales:§or litro de mezclg de hidrocarbu—-—
ros*liquida suminigtrgda & la primerg zons de reaccién Yy
se aflade hidrdgeno nuevo &l gas circulante en una cantie—
dad sustancielmente igual & la centidad de hidrdgeno con-
sunide por las reacciones en las dos zonas de reaccidn.
32,~ Un procedimiento segﬁn.el punto 22, caracteri-

zado porgue el gas rico en hidrégeno es hecho circular de

nuevo & la primers zong de reaccidn en une proporcidn de

no méé_def178 litros normales por litro de mezclg hidro——
carbonade 1iquida suministrada & le primera zona de resc-
cidn y el hidrdgeno nuevo es introducido enm el efluente de
la primera zona de reaccidn. , |

42.- Un procedimiento segfin cualquiers de los PUn——
tos 12 a 32, caracterizado porque la mezcla de carga hi--
drocagbonada.nueva, producto liguido recirculado ¥y gas hi
drégeno‘es-puesta en contacto en cada zona de rescecibn ~-
con un catalizedor de hidrorrefingcibn que contiene de 4
g 30% de pesovde un componente de molibdeno ydel a 6% -
en peso de un:compbnamte metdlico del grupo del hierro, -
cada uno de ellos celculado como metel, sobre ur portador
de alfmina no dcido. '

58¢— Un procedimiento segin cualquiere de los pun——
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tos51245 42, caracterizado parque la separascidn del efluen
te de la segunda zonz de reaccidn en lg corriente gaseossa
¥y Ia,cbrriente de producto 1igquido se sfectfa en una zons
de separacidn mantenida s ung temperatura de no més_de -
unos 382 C y a una presién dentro de los 1imites de 34 &

55 atmésferas, ung corriente de producto hidrocarbongdo -

~ es hecha pasar desde dichas zona de separacién g la prime—

ra zona de reaccidn para su mezcla con el destilado de hi
drocarburo formador de coque, mientras que uns segunda co
rriente de hidrocarburo 1fquide es hecho pagar desde Ji--—
che zona de separacidn & una zona de fracéianamiento barg
la récuperscidn del producto destilado hidrorrefinado. |

68, Un procedimiento segin el punto 59, caracteri-
zado ppréﬁe una pérte de' 1g corriehte gaseosa separade es
retirada de la zona de sepafacién g del procesos otra par
te de dichg corriente gaseosa separada es mezclada éon la
corriente'de hidrocarburo liguido que se estd haciendo e
sar desde didha zona de separacidn a la primera zona de -
reaccidn y la corriente mixte resultante es puesta en per
mutacidn térmica indirecta con el efluente de la segunda
zona de reaccién antes de ser mezclada con 1z carga de —-
destilado hidrocarbonado formador de coque a lg primers -
zong de reaccidm. - |

7%.~ Un procedimiento pars refinsr un destilado de

hidrocarburo fonnador>de coque,

Tal y como se ha descrito en la Memoris qﬁe antece-~
de, representado en el dibujo que se acompafis y para log

fines que se han especificado.
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Esta Memorig congta de treinta y sieteb hoj’és escri-
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- tas a maquina por una sole cara,

Madrid,

1 (AR, 1962

Abe de Elzaburd
PoéPT/el‘ :
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