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La presents invencién se refiere a un mé
todo para purgar un catalizador de conversién de un ma
terial volAtil tal como hidrégeno e hidrocarburos, Més
particularmente, l2 presente invencién ss refisre a un

método para sxtrasr materialss volitiles ds un catali-

‘zador de reformado, antss de su regensracién.

En los procsdimientos da conversidn ca-
talfticos, los catalizadores empleados en ellos absor-
ben (o adsorben) tf{picamsnte materiales volédtiles que
han de ser extrafdos antes de que el catalizador sea
descargado o regenerado, Estos materiales volédtiles re
presentan t{picamente sl material de alimentacidn y
loe productos de la reaccién de conversién ¥, en el ca
so de una resaccién tipica de conversién de hidrocarbu-

ros, hidrégsnc, Por ejemplo, en sl reformads de naftas,

gl guo se refiere perticularmente la presente invencién,

al catellzedor utllizedo en la reascidn, cuando se sa-
o8 del proceso para ser regensrado, contiens hidrdégena,
producto de reformade de nafta, e hidrocarburos normal-
mante gasgoscs. Estos componsntes hen de extrasrse antes
de la rogenorasién oxidante, ya que aumentan la propor-
cién de matorial que tlene que ser oxidado, y pueden

perjudicer la actividad dal catalizedor regsnasrado fi-

nal, Ademds, en algunos casos sl purgado as hacs por
éazonaa de sepguridad, para sviter que se forme una mez
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cla explosiva cuando se transfiere el catalizador de
ung atmbsfera de Hz-hidrocarhuru a una atmésfera que
contiene oxigeno,
En la técnica se han empleado técnicas
5 varias para extraer componantss voldtiles de un cata-
lizador. En el caso de un reformado en el fue se usa
un compuesto de platinc-aldmina para obtener un pro-
ducto de reformado de alto Indice de refarmado a pag
tir de una fraccifn de nafta de destilacidn directs,
10 ge extrasn hidrégeno y/o hidrocarburos'purgando el ca
talizador con un gas inerte tal como nitrégeno, a una
presién relativamente constants, Este método, sin em-
bargo, no extraé de mado efectivo toda el material
voldtil de todas las porciones del lecho de cataliza
15 dor, y deja un catalizador que contiene una propor-
crén considerabls de hidrdgeno e hidrocarburos absor
hidos en zonas "muertas" aisladas. Para asegurar la ex
- ‘{raccién de todo el material voldtil, en la técnica
‘se aisla el reactor (o recipiente) particular que con
20 ‘tiene 8l catalizador, y se aplica un vacic sobre el
- reactor, extrayendo asi{ sustancialments todo el ma-
““terial voldtil restante.
e No obstantse, este método de vacio re-
_:guiers un equipo de vacf{o y un tiempo considerable

2§ . para sxtraer los materiales voldtiles. Tiplcaments,

o
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ésta no es una consideracidn critica en la secuencia
alobal de tiempo empleado para regenerar un sistema
de reformado de lecho fijo comercial, ya que sl pur-
gado no es un tanto por ciento importante del ciclo
total de tiempo. No obstante, cuanda en la técnica
se utiliza un sistema ds lecho mdvil, como se ilus-
tra en la Patente de los EE,UU, N2 3,470.090, en sl
que 8l catalizador es retirado y regqenerado continua
o intermitentements, se hace mis importante el tiem-
po de purgado requerido para desprender dsl cataliza
dor extrafdo del reactor el hidrégeno y los hidracar
buras, en comparaciﬁn con el tiempo total hasta que
8l catalizador es devuslto al recipiente de reaccidn,
Por consiguiente, &3 importante desarrollar un méto-
do para purgar més répidamsnte los materiales voléti-
les de un catalizador de conversidn, particularmente
un catalizador de conversidén de hidrocarburos, -tal-.
como uni oetalizador de reformado.

RESUMEN DE LA INVENCION

Es un objeto de la presente invencidn
proporcionar un método para purgar materialss volé-
tiles de un catalizador de conversidn. Més especifi-

camente, @s un objeto de la presente invencidn propor
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cionar un método para purgar hidrdégeno o hidrocarbu-
ros de un catalizador de reformado. En los casos en
que ss usa una zona da purgado, con particulas de ca
talizador entrando en la zona y salisndo de dlla, es
un objeto proporcionar una operacién de purgado qus
hace que o) material vplétil éea purgado de las par=-
tf{culas de catalizador, sin Pluidizar las part{culas
de catalizaedor en la zena des purpado,

Por lo tante, en uma realizacién, la
presente invencidn se refisrs a un pesrfeccionamien-
to en un procedimisnto para purgar material woldtil
de un catalizador de conversién, tal como el purgado
de hidrégeno o hidrocarburcs de un catalizador ds
reformado, en el que el catalizader es pussto en
cantacto, preferiblemente de manera que sl flujo sea
ascendsnte, con un medio gaseossc que fluys, preferi-
blemente un gas relativamente inerte tal como nitré-
geno, para sxtraer el material voldtil, Este psrfecw
cionamisnto particular comprende aumentar la presién
impuesta sabrs el catalizador hasta un nivel superior
previamente determinado, ménteniendo al mismo tiempo
un fiuju continuo de medio gaseoso, y disminuir la
presifin, cuando la presifn alcanza el alto nivel prg
viamente determinade, hasta un nivel inferlor, extra
yendo as{ a superior velocidad el material volédtil
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del catalizador., Preferiblemente, el flujo de medio
gaseoso se termina durante la operacién de disminuir
la presién, Para asegurar la extraceién completa de
todo el material voldtil, la secusncia de aumento de
la presidn es repetids de afroximadaments una a seis
veces. Otra realizacifn més limitada implica dejar
salir a la atmdésfera sl medio gaseoso a partir de

una zona de purgado mientras estd siendo aumentada

la presidn en su interior, detener el flujo que sntra
en la zona de purgado, y despuds dsjar que la comini-
cacidn con le atmdsfera reduzca la presién en la zana
de purgada,

En una realizacién més limiteda, la pre
sldn e8 aumentada desde aproximadamente la atmosféri-
ca haste una presién en sl intsrvaloc de aproximadamen
te 0,84 2 1,05 kg/cm2 manométricos, y despuds es dis-
minufda de nusvo hasta sproximadamente la atmosférica,
En una realizacifn comercial, tanto la opsracién de
sumento de preeién como de disminucifén ds la misma
son do una duracidn do aproximadamente 10 segundos &
aproximadamente 60 ssgundas.

Se encontrarén otros objetos, realiza-
ciones, y una descripcién més detallada de las rea-
lizacionas anteriores en la siguients descripcidn més
detallada de la presents invencién,
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DESCRIPCION DETALLADA DE LA INVENCION

Aunque el método perfecclonado de purga
del catalizador puede aplicarse a cualquisr sistema en
sl que han de extrasrse materiales volétiles de un ca-

talizador de conversién, el método perfsccionado es

‘particularmente eplicable & la extraccldn de hidrégs-

no o hidrocarburos de catalizadores de conversidn de
hidrocarburos, que incluyen catalizadores de craquea-
do hidrogenante, de reformado, de hidregenacibn, de
deshidrogenacibn, de desalcochilacidn, de desulfuracién,
y similaerss,

" E1 perfeccionamiento de la presente in-

venoién es particularmente adecuado para extrasr hi-

" drégeno o nafta ba un catalizador de reformado. Estos

catalizadores son muy conocidos para los expertos en
la téenica, prefiriéndose los cetalizadores que com-
prenden un metal del grupa del platino, halégeno combi
nado y allmina, Es particularmente preferido un cata-
lizador esférico que comprende plaetino y cloro sen for-
ma de un compuesto con 2llmina, como se ilustra en la
Patente des los EE,UU, N2 2,620,814, Ha de entenderss,
no obstante, gue este catalizador particular no ha de
limitarse el catalizador éita&o, y son adeocuados otros

metales del grupo del platino, pero no se emplean tipi
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camente, Ademis, el catalizador que contiene un metal
del grupo del platino puede contenser un activador tal
como el renie. De igual manera, pueden aplicarse otros
6xidos inorgénicos refractarios, incluyendo la sflice,
8l 6xido de circonio, de boro, de torio, silice-allmi
ne. Sin embargo, la naovedad de la técnica de purgado de
la presente invencidn no reside sn el catalizador per
se, aunque la técnica es particularmente adescuada para
una realizacibn de rsformado,

Una reaccidn de rePormado catalitico es
efectuada en condiciones que incluyen una temperatura
de aproximadamente 3712-5939C, una presidn de aproxima
damente 3,5 kg/cm2 manométricos a aproximadamente 70
kg/cm2 manométricos, una velocidad espacial horaria
de lfquido de aproximadamente 0,2 a 10 h.'l, y una re
lacidn molar de hidrbgenc & hidrocarburo de aproxima-
damente 131 a 1031, En una operecifn de reformado cone
tinua & semicontinua como la ilustrada en la Patents
de los EE£,UU, N@ 3,470,080, el catalizador, al ssr
extrafdo de un recipiente de reaccidn, contiene hidré-
geno y nafta adsorbidos, que han de ser extrafdos an-
tes ds la ragensracidn,

Este hidrdgeno y esta nafta son extraf-
dos ponlendo en contacto sl catalizador, bien cuando

@l catalizador se musve 2 través de una conduccifn de

- 8 =



10

15

transferencia, o en un receptéculo discontinue, con un
medio gaseoso circulante relativamente inerte, Preferi
blemente, el gas que circula se pone en contacto en
contracorriente con el catalizador, si el catalizador
se hace pasar a través de una conduccibn, o en flujo
ascendente si el catalizador asté contenido en un reci-
piente, La expresidn "ralatiuamahta inerte” significa
un gas tal como nitrdgeno, helio, argdn, etc, que es
inerte en las condiciones de purga y no es absorbido so
bre el catalizador en perjqicio de las operacignas sub-
siguientes. Se prefiers el nitrdgeno, pero frecuente-
mente pueden incluirss materiales tales como hidrocar-
burcs ligeras o hidrégeno. Igualmente, la expresién
"matoriales voldtiles" se refiers a compuestos que in-
cluysn gases que pueden extraerse por operaciones de sg
paracién conocidas en la técnica, y pueden incluir hi-
drocarburce tales como nafta o materiales més pesados.
La presente invencién efectlla el variar
la presifn aplicada sobre el catalizador durante sl pur
gado, aumsntando primero la presién hasta un nivel pre-
viemente determinedo, menteniendo al mismo tiempo un
flujo continuo de gas inerfa. La presifin exacta & al-
canzar puede determinarse, bien por un control de la
presibén absoluta, o un control del volumen exacto de

gas que ha de afadirse en incrementos para alcanzar esa
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presidn, Preferiblemente, la presidn superior previa-
mente determinada es al menos aproximadamente dable

de la presidn inicial de purgado. Por consiguiente,
cuando el purgado se sfectla a presiones atmdsfericas,
la presifn es aumentada desde aproximadamente 1 atmés-
fera hasta apraximadamente 2 atmdsferas. Cuando la prs
sidn alcanza el valor previamente determinado, la pre-
sibén es disminufda, preferiblemente hasta la presidn
inicial, Aun cuando el flujo de gas de purgas puede con
tinuarse durante la secusncia de disminucidén de la pre
sidn, se prefiere que sl flujo de gas esté terminado
durante ssta opsracidn, Esta secuencia de aumento y
disminucién de la presifn, particularmente cuando se
repite de aproximadamente 1 a 6 veces, asegura ques el
gas de purga alcanza todas las partes de la cémara o
conduccifin en la que estd contenido el catalizador, y
por consiguiente extrae esencialmente todo el material
volétil del catalizador, en tiempos de purgado signifi-
cativamente menores que los hasta ahora alcanzables en
la fécnica.

En una realizacidén comercial tfpica, la
operacidn de aumento de la presidn es efectuada en un
perfodo de tiempo de aproximadamente 10 segundos a apro
ximadamente 60 segqundos, y la operacifn de disminucién

de la presidn es efectuada similarmente en un periodo
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de aproximadamente 10 segundos a aprpximadamente 60
segundos. . '

La técnica perfeccionada de purgado rea

 lizada en la presente invencidn puede ilustrarse del

me jor modo haciendo refsrencia al ejemplo siguients,

que ilustra la extraccidn de hidrdgeno y nafta de un

 catalizador de reformado agotado sacado de una zona

de reaccién de reformédo mientras ss encuentra sl
proceso en marcha, y qus ha de ser finalmente regene

rado.

El catalizador, qus comprende un com-

puesto de platino, renio y haléigeno sobre un soports

de allmina, en forma de esferas de 1,6 mm., es sacado
del reabtdrla una temperatura de aproximadamente 352C
a 5382C, y una presidn de aproximadamente 14 kg/cm2
manométricos, y es pussto en contacto, enm una condut-
cibn de transferencia, con una corriente de hidrégeno
o gas de reclelo del reformador, que circula en contra

corriente. Esta corriente de hidrfgeno o de gas de re-

‘ciclo del reformador enfria sl catalizador hasta una’

temperatura de aproximadamente 932C, y purga la mayor
parte de la nafta del catalizador. Después se cargan
aproximadamente 22,5 a 90 kg. del catalizador en una
tolva de cierre de catalizador, y se disminuye la pre-

gién hasta un velor de aproximademente la presién atmos
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férica. La tolva de cierre comprende un recipients
cilindrico con una seccibdn inférior cbnica, y tiene
una purga de nitrdgeno que entra en esta seccidn in
ferior, De la parte supsrior de la tolva de cierre
sale una conduccién de salida a la atmbsfera, que
contiens un orificio reductor para causar un aumen-
to de la presién.

El hidrdgeno y la nafta son extrafdos
del catalizador iniciando una purga con nitrégeno.
Con la conduccidn de salida a la atmésfera abierta,
se affade un volumen de gas igual al volumen de la
tolva de cisrre durante un perfode de aproximadamen
te 35 ssgundos. Esto aumenta la presidn hasta apro-
ximadamente 0,84 kg/cm2 manométricos, Al cabo ds es-
te perfodo de tiempo, ss termina el flujo de nitrégg
no que entra sn la tolva de cierre, y se deja que la
presibén vuslva hasta aproximadamente la atmosférica
durante un perfodo de tiempo des aproximadamente 35
segundos. Durante esta operacidn se extrae del cata-
lizador un gas de sscape gue contiene ol gas de purga
y material volétil extrafdo del catalizador, Esta
secuencia de aumento de la presién con nitrégeno y
disminucifn de la presidn es repetida despuds dos
veces més antes de que sl catalizador, ahora sustan-

clalmente exsento de nitrégeno y nafta, sea extrafdo

- 12 -



10

15

20

25

y transferido a una seccidn de regeneracidn,

Al final de esta secuencia de purgadg,
el catalizador contiene aproximadamente 1/2 % en pe-
so de material volédtil (hidrégeno e hidrocarburos
que tienen un punto de ebullicién menor de aproximz
damente 2609C), Si el mismo volumen de nitrdgeno uti
lizado en la secuencia de purga en tres operaciones
se afiadiera de mansra continua en el mismo perfodo
de tiempo, el catalizador podria contener aproxima-
damente 2% en peso de material volédtil. Por tanto,
la técnica realizada en la presente invencidn extrae
de modo mds -éficiente el material volédtil de un cata
lizador de reformado agotado.

La presente solicitud, que correspande
a la presentada en los Estados Unidos de América, el
29 de Octubre de 1971, bajo el Ne 194,030 se acogs a
los benefigcios del Articule 51 del vigente Estatuto

sobre Propiedad Industrial,

-REJVINDICACIONES=

Los puntos de invencidn propia y nueva,
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gue se presentan para gque ssan objeto de esta soli-
citud de Patents de Invencidén. en Espafa, por VEINTE
affos, son los siguientes:

L. Un procedimiento mejorado para pug
gar material volédtil de un catalizador de conversidn
en el que el catalizador es“puesto.en contacto con un
medio gaseoso fluents para extraer el material volé-
til, caracterizado porque las msjoras comprendent
(a) aumentar le presidn aplicada sobre el catalizador
hasta un valor superior previamente determinade, man-
tenlendo al mismo tiempo un flujo continuc de medio
gasecso, y (b) disminuir la presién, cuando ésta al-
canze sl valor alto prsviaments determinado, hasta un
valor inferior, extrayendo con allo sl material voléd.
til del catelizador 2 mayor velocidad, )

2. Un procedimiento segdn la reivindi-
cacién 1, en 8l que dichas operaciones da purge son
repstidas deade aproximadamente 1 hasta aproximadas
mente & voces,

3.+ Un procedimiento seglin la redvindi.
cacién 1, en el que el flujo de medio gaseoso es ter
minado durants la operacién de disminuir de nuesve la
presibn,

4, Un procedimiento segln la reivindi-

cacifn 1, en el que dicho medio gassoso comprends un
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gas relativamente inerte,

5., Un procedimisnto segln la reivindi-
cacidn 4, sn el que dicho gas comprende nitrdgena.

6. Un procedimiento seglin la reivindi-
cacién 1, sn al.que la presidn es aumentada en la
operacidn (a) desde aproximadamente la presién atmog
férica hasta aproximadamente 0,84 kg/cm2 manométri-
cos, y es disminufda en la operacidn (b) hasta apro-
ximadamente la presién atmosférica,

7. Un procedimiento segdn la reivindi-
cacidn 1, en sl que dicho catalizador comprende un
catalizador de reformado de hidrocarburos y dicho
material volétil es una nafta o hidrégeno..

8. Un procedimisnto segdin la reivindi-
ceacidn 1, en el que diche operacidn de aumento de
la presidn es efsctuada sn un perfodo de tiempo de
aproximadamente 10 ssgundos & aproximadamente 60 sg
gundos, y dicha operacién de disminucidn de la pre-
sién es efectuada en un perfodo de tiempo de aproxi-
madamente 10 segundos a aproximadamente 60 segundos.

9. Un procedimiento ssgdn la reivindi-
cacifn 1, en sl que dicho medio gassoso fluye hacia
arriba con respecto al catalizador.

10, Un procedimiento mejorado para

purgar material veldtil de un catalizador de conver-

3011072 - 15 -
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sibn en el que sl catalizador se hace pasar a una 20
na de purga, ss puesto en contacto con un medio gaseg
8o para extraer material voldtil y después es sacado
de dicha zona de purga, caracterizados porque las me
Joras comprendens (&) introducir dicho medio gaseoso
en dicha zona ds purga para aumentar la presidn apli-
cada sobre el catalizador hasta un valor superior de
presidn previamente detsrminado, y (b) disminuir la
presidn, cuando es alcanzedo el valor superior de prg
sibn previamente determinado, hasta un valor de pre-
sibn infsrior, para efectuar la sxtraccidn de material
voldtil dsl catalizadar.

1l. Un procedimiento seglin la reivindi-
cacién 10, en el que dichas operaciones son repetidas
deede aproximadamsnte 2 a aproximadamente 6 veces.

12. Un procedimiento segfin la reivindi-
cacibn 10, sn el que sl flujo del medioc gaseoso es
terminado cuando se alcanza dicha presifn superior
previamente determinada,

13. Un procedimisento segin la reivindi-
cecidn 10, en el que el material voldtil es un hidro-
carbure,

14, Un procedimiento segln la reivindi-
cacidn 13, en el que dicho hidrocarburc es una nafta,

15. Un procedimiento segln la reivindi-
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cacidn 10, en el que dicho valor superior de la pre-
sifin previamente determinado es desde aproximadamen-
te la presibn atmosférica hasta aproximadamente 0,84
kg/cm2 manométricos, y dicho valer inferier de la prg
sién es aproximadamente la atmosférica.

16. Un procedimiento segln la reivindi-
cagién 10, en el que se introduce catalizador en di-
cha zona de purga y es extraido de la misma cuando se
alcanza dicho valor inferior de la presidn,

17, Un ﬁrocadimianto mejofado para pur-
gar material volétil de un catalizador de conversidén
en el que el catalizador es introducido en una zona
de purga, puesto en contacto con un medio gaseoso pa
ra extraer material voldtil y después sacado de dicha
Zona de purga, caracierizado porque las mejoras com-
prenden: (a) introducir catalizador en dicha zona de
purga a una presidn inferior previamente determinada;
(b) introdueir dicho medio gaseoso en dicha zona de
purga para aumentar la presidn aplicada sobre el ca-
talizador hasta un valor superior de presién previa-
mente determinade, &)l mismo tiempo que ses expulsan
a la atmésfera el medio gaseoss y materiales volé-
tiles; (e) interrumpir el paso de medio gasecso a
dicha zona de purga cuando es alcanzado el valor su-

perior de presién previamente determinado; (d) con-
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tinuar expulsando a 1a atmésfera medio gaseocso y ma-
. r4 2

teriales voldtiles para disminuir la presidn hasta

dicho valor inferior de presién previamente determi-

nado, y (9) extraer el catalizador de dicha zonza de
purga,

48. Un procedimienta seglin la reivip-
dicacién 17, en el qus dicha presidn inferior previa
mente determinada es aproximadaments la atmosférica,

19. Un procedimiento segdn la reivin-
dicacién 17, en el que dicha presién superior previa
mente determinada es desde aproximadamente la atmos-
férica hasta aproximadamente 0,84 kg/cm2 manamétri-
cos.

20, Un procedimiento segln la reivine
dicacidn 17, en el que las operaciones descritas son
repetidas desde aproximadamente 2 a aproximadamente
6 veces,

21l. Un procedimiento mejorado para pur
gar material voldtil de un catalizador de conversién.

Tal y como se ha descrito en la Memo-
ria que antecede y con los fines que se han especifi

cado,
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Esta Memoria consta de diecinueve hojas

escritas a méquinas por una sola cara.

Madrid,

10 Koy, 1972

P.A,
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