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El presente invento se refiere a un
aparato para el tratamiento catalitico de aceites
hidrocarbonados, procedimiento que es el objeto de
la solicitud de patente espafiola N2 411.784 de la
que éste es divisional.

En procedimientos para el tratemien-
to catalitico de aceites hidrocarbonados la activi-
dad de los catalizadores utilizados disminuye al prg
longarse la utilizacidn., La velocidad de dicha dis-~
minucidén de actividad depénde de la naturaleza del
cataligzador, de la naturaleza de la materis prima
de alimentacidn hidrocarbonada y de las condiciones
del proceso. Correspondientemente la velocidaq pue-
de ser lenta y la reduccidn de la actividad del le-
cho de catalizedor hasta niveles econdmicos inacep-
tables puede durar uno o dos afios o puede ser rapi-
da y dichos niveles pueden ser slcanzados en un cier
to numero de horas, Entre estos dos extremos existe
todo un margen de velocidades de* desactivacidn,

En procesos cataliticos en los cua-
les es alta la velocidad de disminucién de actividad
del catalizador, se hace necesaria una frecuente re-
generacién del catalizador de manera que el tiempo
de regeneracidén se hace una proporcidén sustancial

del tiempo en que el materisl estd en circulacidn,
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La consiguiente pérdida de produccidn no puede en
general ser aceptada y por lo tanto se han desarro-
llado sistemas de reactores alternativos o de fun-
cionamiento oscilente para hacer posible que conti-
nde la produccidn en uno o més reactores sl tiempo
que uno o varios otros reactores estén siendo rege-
nerados, Estos sistemas, sin embargo, dan lugar a
instalaciones relativamente grandes y complicadas y
por lo tanto son costosos. DPor consiguiente, un ob-
jeto de este invento es crear un procedimiento con-
tinuo para el tratamiento catalitico de aceites hi-
drocarbonados que se lleva a. cabo en uno o més reag
tores a los que se affade catalizador de nueva apor-
tacidn y se retira catelizador gastado durante el
funcionamiento. De este modo es posible mantener un
proceso catalitico continuo que tiene una actividad
de catalizedor sustancialmente constante,

A las temperaturas y presiones a que
trabajan tales procesos cataliticos aparecen problg
mas con respecto a la descarga de catalizador desde
el reactor durante el funcionamiento y con respecto
a la separacién de catalizador desde aceites hidro-
carbonados liquidos y gaseosos y la introduccidn y
retirada de estos Ultimos del reactor. Por lo tanto

otro objeto de este invento es crear un procedimiento
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en el ocual estas operaciones se puedan llevar a ca-
bo sin dificultades.

El procedimiento continuo para el trg
tamiento catalitico de aceites hidrocarbonados, com
prende hacer pasar un aceite sobre un lecho de catg
lizador dentro de un reactor, cuyo fondo contiene un
embudo de descarga de catalizador que incorpora un
tamiz en un lugar por encima de la salida del embu-
do, siendo introducido catalizador de nueva aporta-
cidn por le parte superior del lecho de catalizadow
y siendo retirado catalizador gastado por el fondo
del mismo.

El procedimiento que se realiza en el
apargto del presente invento puede ser utilizado pa~-
ra trabajar en fase gaseosa o para trabajar en fase
liquida 0 para trabajar en parte en fase gaseosa y
en parte en fase liquida, La alimentacidén de aceite
es introducida o blen por la parte superior del reag
tor y pasa en flujo descendente sobre el lecho de
catalizador o es introducidsa por el fondo del reac-
tor y pasa en flujo ascendente sobre el lecho de caw
talizador, BEn el primer caso el aceite pasa a tre-
vés del reactor en flujo en isocorriente con el ca-
talizador y el producto es separado del cataligador

y retirado del reachbr a trewés del temiz y en el
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dltimo caso el aceite es introducido en el lecho de
catalizador a través dei tafiiz, pasa en flujo en con
tracorriente; con relacidn al catalizador y el produg
t0 es retirado por la parte superior del reactor.
Cual de los dos modos de trabajo sea el gque se em-
plee dependerd de la naturaleza del proceso cataliti
co particular implicado,

El procedimiento realizado en el ape-
rato del invento puede ser empleado para una gran va-
riedad de tratamientos cataliticos continuos de acei-
tes hidrocarbonados.

Ejemplos de tales tratamientos son
cragueo, reforma, polimerizacidn, elcohilacidén e iso-
merizacidn cataliticos. Es particularmente apropia-
do el procedimiento para el hidrotratamiento catali-
tico de aceites hidrocarbonados en el que el aceite es
hecho pasar juntamente con un gas que contiene hidréd-
geno sobre 8l lecho de catalizador. Dichos hidro-
~-tratamientos incluyen; sin ninguna limitacidn, hi-
drogenacién; hidrocraqueo, hidrodesulfuracidn y/ o
hidrodesnitrificacidn.

Bl hidrotratemiento catalitico de acei
tes hidrocarbonados que se encuentran al menos en par
te en fase liquida se lleva a cabo ventajosamente de

acuerdo con el presente procedimiento. Correspondien
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temente, la materia prima de alimentacidn de aceite
puede comprender aceites hidrocarbonados de glto pun
t0 de ebullicidn tales como aceites destilados o re
sidusles obtenidos de la destilacién a la presidn

atmosférica o en vacio de petréleo crudo. Aceites

pesados obtenidos por cragueo catalitico o térmico

de fracciones de petrdleo son también materias pri-
mas de alimentacidn muy epropiadas para ios procegos
de hidrotratamiento llevados a cabo de acuerdo con
este invento.

En une reaslizacidn particular el pro-
cedimiento puede ser empleado ventajosamente para
la eliminecidn de conteminantes metdlicos desde un
aceite residual y paras la hidrodesulfuracién del mig
mo,

Tal como es sabido, los aceites resji
duales contienen diferentes componentes; que contie-
nen metal y libres de metal; de alto peso molecular
que poseen un efecto perjudicial sobre la actividad
del catalizador en el proceso de hidrodesulfuracidn
al que es sometido el aceifte residual. ILos componen
tes que contienen metal mis importantes son compu.es-—
tos que contienen niquel y vanadio, y de los compo-
nentes libres de metal tienen importancia resinas;

compuestos poliarométicos y asfaltenos. Ls deposi-
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cidn de los compuestos de metal pesado y la forma-
cién de coque provocada en particular por los asfal
tenos reducen gravemente la cagpacidad del cateliza-
dor para convertir los compuestos que contienen azu-
fre en el aceite residual. En la hidrodesulfurs-
cidn en lecho fijo de aceites residuales la conte-
minacidén del catalizador por metales requiere que

el proceso seea interrumpido periddicamente de mane-
ra que el cataligador pueda ser reemplazado. Estas
interrupciones periddicas pueden hacerse frecuentes
en el caso de acelites residusles gravemente contami-
ngdos y dan como resultado un trabajo muy eficaz.

La aplicacidén del procedimiento como
una etapa preliminar en un procedimiento para la hi-
drodesulfuracidn de sceites residuales proporciona
muy convenientemente un método paras trabajar de modo

continuo y eficaz. En dicho procedimiento la ali-

mentacidn de aceite residual es ventajosemente ali-

menteda en primer término a uno o més reactores que
reelizan el proceso de acuerdo con el invento, en
los cuales los conteminantes metdlicos existentes en
el aceite son reducidos de modo sustancial y el con
tenido de azufre del aceite es preferiblemente dis-
minuido, Luego el aceite sustanciaslmente desprovis-

to de metal es alimentado a uno o mis reactores de
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hidrodesulfuracidn en lecho fijo en los que el aceite
¢g hidrodesulfurado. El reactor o reactores que reg
lizan el presente procedimiento actian por lo tanto
como reactores de proteccidén para los reactores de
lecho fijo al eliminar la mayoris de los contaminan
tes metdlicos que de otro modo envenemarian el catg
lizador en los Ultimos. El presente procedimiento
es capaz de proporcionar un suministro continuo de
aceite residual, desembaraszado de metel en un grado
sustancialmente constante, a los reactores de lecho
fijo que por lo tanto son capaces de trabajar duran
te periodos de tiempo muchisimo més largos sin rege
neracidén y/o sin reemplazemiento del catalizador que
lo que en caso contrario seria posible.

Ademés, dado que el catglizador en el
reactor o reactores de proteccidén es retirado de mo
do continuo o periddico ¥y reemplazado por cataligza-
dor de nueva aportacidn se excluye la posibilidad de
obstruccidn del lecho de catalizador en el reactor
o reactores de proteccién. Lo mismo ocurre con el
reactor o reactores siguientes de hidrodesulfuraoién
en lecho fijo, dado que éstos son hechos trabajar sg
bre una materis prima de slimentacidn sustancislmen-
te desembarazada de metales.

El suministro y la retirada de catg-
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lizador se efectian usualmente de modo priddico pero
en ciertos casos pueden ser continuos,

En el primer caso el suministro de ca~
talizador de nuevae aportacidn puede efectuarse al mig
mo tiempo que la retirada de catalizador gastado., En
la préctica, sin embargo, esto no es tan conveniente,
Yy se prefiere retirar primero una cierta cantided de
catalizador gastado y 1uego; inmediatemente Adespués,
suminigtrar una cantidad igual de catalizador de nue-
va aportacidn, Esta sucesidén de retirada seguida por
suministro puede ser invertida si asi se desea, En
cada periodo de retirada/suministro se puede retirar
y suministrar entre 0,1% y 100% del total de existen-
cias de catalizador, Preferiblemente el margen de rg
tirade/suministro esté restringido entre 0,5 y 20% de
las existencias totales de catalizador. La duracidn
de cade periodo de retirasda varis preferiblemente en~
tre 0,5 y 30 minutos y el nimero de periodos.:de reti-
rada por semans varia preferiblemente entre 1 y 200,

En el caso’de suministro y retirada
continuos del catalizador, 1lo cual puede ser deseable
por ejemplo cuando la velocidad de desactivacidn del
catalizador es alta; requiriendo por lo tanto una ve-
locidad correspondientemente alta de reposicidn de ca

talizador, se retira por hora spropiademente entre
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0,1% y 100% de las existencias totales de catalizador
mientras se afiade a la misma velocidad catalizador de
nueva aportacidén, No obstante, de modo preferible, se
retiran y suministran por hora al reactor de 0,5 a 20%
de las exigtenciag totales de cataligador.

Las dimensiones de las particulas de
catalizador utilizadas en el presente procedimiento
pueden variar empliamente y los didmetros de particulas
del catelizador pueden envonitrarse dentro del margen
de 0,1 a 10 milimetros. Sin embargo, con el fin de
obtener un buen contacto entre los lugares activdog sobrey
dentro de las particulas del catalizador y el liquido
y/o el gas, las particulas de catalizador poseen pre-
feriblements didm&iros relativamente pequefios., Correg
pondientemente se prefieren particulas de catalizador
que poseen difmetros dentro del margen de 0,1 & 5 milf
metros,

Tal como se ha mencionado anteriormente
el presente procedimiento es muy spropiado paras el hi-
drotratamiento catalitico de aceites hidrocarbonados,
El catalizador que se puede emplear de modo ventajoso
parg tales hidrotratamientos contiene preferiblemente
uno o més metales del grupo VI B (cromo, molibdeno,
wolfremio) y/o del grupo del hierro (hierro, niquel;

cobelto) de la Tebla Periddica de loe Elementos y/o
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uno o més 6xidos y/o sulfuros de dichos metal o meteo-
les depositados sobre un soporte oxidico refractario.
Ejemplos de dichos soporte son aldmins, silice, magne
sia, 6xido de titenio y mezclas de los mismos,

5 Las condiciones de reaccidn utilizadas
para los hidrotratamientos de acuerdo con ung realize~
¢idn preferids de este invento pueden variar dentro
de 1limites emplios y dependen principalmente de la ne-
turaleza de la materig prime de alimentacidn de aceite

10 hidrocarbonado que se utilice., La temperatura puede
variar entre 3009C y 4&590 y las presiones totales
pueden variar entre 20 y 350 kg/cmz. La velocidad es-
pacial horaria en peso puede variar entre 0,1 y 10 par
tes en peso de alimentacidn de aceite de nueva aporta~

15 cién por parte én volumen de catalizador por hora,

El embudo de descarga de cataligador
que es incorporado en el fondo del reactor puede com-
prender cualquier sistema de embudo que facilite el flu
jo mésico de catalizador en sentido descendente del reag

20 tor en los momentos en que se esté retirando, catalizg
dor gastado desde el fondo del reactor. Por "flujo mi
sico" se entiende gue las particulas de catalizador
se mueven en sentido descendente a velocidades aproxi-
madamente iguales en la parte cilindrica del reactor,

25 cualquiera que sea el lugar de esta parte del reactor

19.10.73
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en que estén situadas las particulas. Esto significa
que todas las particulas de catalizador tienen el mismo
tiempo de permanencia dentro del reactor y que por lo
tanto las particulas de catalizador gastado retiradas
por el fondo serin desactivadas sustanciglmente en el
mismo grado., Sin la utilizacidén de dicho embudo de deg
carga las particulas de cataligzador descienden por el
reactor en flujo de embudo, en el cual las particulas
situadas en el centro del reactor descienden con mayor
rapidez gque aguellas que se encuentran a los lados del
reactor, estando posiblemente incluso detenida parte de
las existencias del catalizador que estéan situadas cer-
ca de las paredes del reactor, Como consecuencia de
ello una proporcidn sustancial de catalizador relativa
mente activo es retirada en cada periodo de retirada,
lo cual de como resultado un funclonamiento ineficaz del
reactor,

Sin embargo, la incorporacidn de dicho
embudo de descarga de catalizador crea un problema con
respecto & la introduccidn o retirada de ges y/o de 1i-
quido desde el fondo del reactor, La presencia del em-
budo cres una diferencias de preiones muy alta entre la
seccidn principal del lecho de catalizador y el fondo
del embudo. En estaes circunstancias; sl la introducecidn

0 la retireda de gas y/o de 1iquido se efectian en o por

- 12 -
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debajo de la salida del embudo prevalecen condiciones
irregulares de presidén en la entrada o en la salida
segin los casos, 1o cual a su vez conduce a efectos
de pulsacidén de la corriente ligquida o gaseosa dentro
de aquel,

Con el fin de orillar estos efectos in-
degseables el pressnté procedimiento incorpora;un tamig
en el embudo de descarga de catalizedor en un lugar
situado por encima de la salida del embudo, existien-
do una diferencia de presiones relativemente baja en-
tre este lugar y el lecho de catalizador principal.
Correspondientemente se pueden introducir o retirar
del reactor gas y/o liquido sin encontrarse con los
efectos de pulsacidén de corriente que arriba se han
mencionado.

La forma del tamiz o tamices y el éngu-
lo que forman los tamices con el plano horizontal pug
den variar ampliamente., Por razones practicas y ecg
némicas, sin embargo, los tamices son generalmente
planos y el édngulo que formen los tamices con el pli
no horizontal se encuentra entre 452 y 180¢,

Bn una realizacidn preferida del presen
te invento el embudo de descarga del catalizador con
siste en al menos dos secciones conicas invertidas,

estando conectado el fondo de una seccidén superior

- 13 -
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con la parte superior de una seccidén inferior median-
te una seccidn de temiz cilindrica. ILas secciones cd
nicas facilitan el flujo mésico de catalizador en sen
tido descendente del reactor y los tamices actian pa-
ra separar el lecho de catalizador desde la entrada o
salida de gas y/o de liquido, segin los casos. En es
te caso las paredes del tamiz son paralelas a la di-
reccidn de flujo de catalizador; o sea estén a 902 con
relacidn al plano horizontal. Esta disposicidn es fa
vorable debido a que se hace minima la resistencia al
flujo de catalizador, Este hecho puede ser especialmen
te importante cuando se utiliza un temiz tejido que

no favorece el flujo de catalizador en el sentido des-
cendente del reactor a causa de su natursleza basta o
dspera,

Las caracterisiticas fisicas del embudo
de descarga de cataligador utilizado en cualquier pro
cedimiento llevado a cabo de acuerdo con el presente
invento deberdn ser tales que se pueda efectuar una
facil descarga de catalizador. A este respecto tiene
importencia critica el tamafio de las particulas de ca~
talizador utilizadas. Es esencial que las dimenéiones
fisicas de la salida del embudo sean tales gque para el
tatiafio particular de las particulas del catalizador uti

lizado no se produzca el blogueo de la salida por el

- 14 -
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fendmeno conocido en 1a’técnica como formacidn de puen
tes., Correspondientemenwe} el dismetro caracteristico
més corto de una salida de embudo particular no es pre
feriblemente menor de 10 centimetros, Preferiblemen-
te se emplea en el présente invento una salida de em-
budo circular que tiene un didmetro de al menos 10
centimetros,

Cuando se utiliza un embuda de descar-
ge de catalizador que comprende dos o més secciones cg
nicas invertidas y una o més secciones de tamiz cildn-
dricas, tal como se prefiere de acuerdo con el presen-
te invento; el flujo mésico de catalizador se induce
preferiblemente en el reactor empleando secciones cé-
nicas que forman adngulos con el eje vertical del reac-
tor entre 52 y 45¢, Un margen mis preferido que in-
cluye la mayoria de los procesos realizados de acuer-
do con el presente invento se encuentra entre 102 y
352, Los éangulos que formen las secciones cdnicas in-
vertidas con el eje vertical del reactor pueden ser
los mismos,

Tal como puede esperarse, las condicio-
nes que prevalecen dentro del reactor al llevar a ca-
bo un proceso catalitico pueden tener el efecto de
corroer gradualmente el tamiz. Dado que esta corro-

gidn puede causar un fallo o rotura del tamiz durante
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el funcionamiento, constituye preferiblemente uns sal
vaguardia el hecho de incorporar un tamiz secundario
en el fondo del reactor. Este tamiz secundario es es~
pecialmente importante cuando el reactor estéd siendo
hecho trabajar en flujo descendente, dado quezsiwﬁb;n
fuera por su presencie un fallo del tamiz principsl
durante el funcionamiento daria lugar a que fuese re-
tirado catalizador del reactor juntamente con el pro-
ducto.

El temefio de mallas del tamiz o tamices
utilizados varia dependiendo del tamafio de las parti-
culas de catalizador empleasdas en el procedimiento pe-
ro, desde.lpego; giempre es menor que el tamafio de par-
ticulas del catalizador. Correspondientemente; son
preferibles tamafios de mallas entre 18 y l%O (Serie de
Tamices de la Norma Briténica), aunque del modo més
preferiblerse utilizarén tamafios de mallaé entre 18
y 85.

Como consecuencia de introducir o reti-
rar iiquido y/o gas en el reactor o desde el reactor
a través de un tamiz situado en un lugar pof encima
del fondo del reactor; existe en el reactor por debe-
Jo del tamiz una mezcla de aceite y catalizador gque
esté sustancislmente estédtica. A las altas temperatu

ras del reactor que se utilizan, los aceites hidrocar-
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bonados en esta mezcla son susceptibles de coquifi-
carge ¥y es favorecen reacciones de hidrocraqueo de-
bidas a la presencia de catalizador gastado., Estas
reacciones de hidrocraqueo conducen a fendmenos in-
deseables, tales como aumentos de temperatura y de
presidn, y la coquificacidn da lugar a la formacidn
de grendes terrones sélidos de catalizador., De este
modo la salida del cataligador puede resultar blo-
queada con facilidad.

Con el fin de orillar estas dificulta-
deg se introduce ventajosamente por el fondo del
reactor gas de nueva aportacidn que contiene hidré-
geno. El efecto de esto es doble. En primer térmi-
no el aceite situado en el fondo del reactor ya no
estd estético sino que es inyectado por el gas den-
tro del cuerpo prineipel del reactor, Correspondien-
temente, el aceite que existe por debajo del temiz
estéd siendo cargado continuasmente y se impiden las
reacciones indeseables. ZEn segundo término, dado
que la temperatura del gas que contiene hidrdgeno que
es8 introducido se encuentra preferiblemente por deba-
jo de la temperatura de la mezcla de aceite y cata-
lizador que existe en el fondo del reactor; la mez-
cla es enfriada por el gas a temperaturas tales que

ya no se sustentan las reacciones indeseables, Lg
- 17 =



10

15

20

25

caﬁtidad de gas que es introducido preferiblemente por
el fondo del reactor se encuentra entre 10 y 4,000 me-
tros ctUbicos en condiciones normales por tonelads de
alimentacién total de aceite y la temperatura del gas
ge encuentra preferiblemente entre la temperatura am.
biente y 35090; aunque se prefiere mds una temperatura
por debajo de 2002C,

0tro método en el cual pueden superarse
las dificultades arriba mencionadas, bien sea como una
alternative con la introduccidn de gas de nueva aporta-
cidn que contiene hidrdgeno o en unidn con dicha intro-
duccién; consiste en introducir aceite frio por el fon-
do del reactor. En algunas circunstancias, tal como
por ejemplo cuando el suministro de gas que contiene
hidrdgeno no es suficiente o es cortado; la introdue-
cidn de aceite frio es muy desesble. La cantidad de
aceite frio que es introducido dentro del fondo del reac-
tor no excede preferiblemente de 10% en peso de la ali-
mentacidn total de aceite y la temperatura del aceite
se encuentra preferiblemente entre la temperatura am-
biente y 3502C, Del modo mas preferible el aceite tiene
una temperatura de 2002C,

Otra razdén mas para la introduccidn del
gas que contiene hidrdgeno y/o del aceite frio es la

de reducir la temperatura de la mezcla de aceite Hhdro-

19.10,73
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carbonado y de catalizador en el fondo del reactor a
un nivel con el que se facilite la retirads del cata-
ligzador, |

Si las vélvulas que estin situadas en
el conducto para retirada del catelizador son hechas
funcionar a altas temperaturas del reactor, estds val-
vulas son susceptibles de corroerse con rapidez, Sin
embargo; si la temperatura de la megzcla de catalizador
que estd siendo retirada a través de estas valvulas se
encuentra por debajo de 3502C se reducen de modo sus-
tancial estos problemas de corrosién, Correspondiente
mente la introduccidén de gas que contiene hidrdégeno
y/o de aceite frio es regulada preferiblemente de ma-
nera que la témperatura de la megcla de acelte y cata
lizador que existe por debajo del nivel de la entrada
de la alimentacidn que contiene hidrdgeno y/o de acei-
te frio se encuentra por debajo de 3500C,

La descarga de catalizador gastado tiene
lugar de modo ventajoso a través de un conducto en el
cual el catalizador pasa en primer término por una val
vula de manipulacidén de sélidos y subbiguientemente
por una vélvule de alta presidn estanca a los ligquidos
v a los gases., Puede utilizarse cualquier valvula de
manjpulacidn de sélidos; pero de modo preferible se

utiliza une valvula rotatoria.

19.10.1973
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A las presiones a lasque se realizan
los procesos cataliticos es esencial que la valvula
de alta presidn estanca a los liquidos y a los gases
esté cerrada muy herméiticemente en los momentos en
que no esté siendo retirado catalizador del reactor,
La eficacia de esta valvula a este respecto es reduci-
da, no obstante, de modo sustancial si las particulas
de catalizador resultan trituradas entre la valvula y
el agiento de ésta cuando la valvula es cerrada, Por
lo tanto eg muy util proporcionar al conducto medios
para limpiar por lavado la valvula de alta presidn es-
tanca & los liquidos y a los gases coﬁ el fin de ase-
gurar que particulas de catalizador no obtaculicen el
cierre de la valvula, Correspondientemente, se introdu~
ce para este fin aceite de lavado frio de modo preferi
ble entre la valvula de manipulacién de sdlidos y la
vélvula de alta presidn estanca a los liquidos y a los
gases. De modo mas preferible:el aceite de lavado es
una corriente lateral fria de la alimentacidn de acei-
te hidrocarbonado liquido, pero también puede ser pro-
ducto frio, Ventajosamente la cantidad de aceite frio
introducido no excede de 10% en peso de la alimentacidn
total de aceite y en muchos casos la cantidad serd
considerablemente menor de 10%, ILa temperatura del acel

te frio se encuentra de modo ventajoso entre la tempe-

19.10.73
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ratura ambiente y 3509C, aunque se prefiere una tem-
peratura por debajo de 200¢C, |

El invento se refiere concretamente a
un aparato apropiado para llevar a cabo el procedimien-
to que se ha descrito anteriormente. Este aparato com-
prende:
(a) tn recipiente de almacenamiento a alta presidn
para catalizador de nueva aportacidn con una o més en
tradas para catalizador de nueva aportacidn y/o 1iqui
do y/o gag;
(b) un recipiente de reaccidn a alta presidén cuyo
fondo contiene un embudo de descarga de cataligador
que incorpora un tamiz en un lugar por encima de la
salida del embudo, una entrada de slimentacidén y una
gsalida de producto;
(c) un recipiente de descarga a alta presidén para
catalizador gastado con una o més salidas para catali
zador gastado y/o liquido y/o gas;
(&) un conducto que conecta los recipientes mencio-
nedos en (a) y (b), el cual conducto estéd provisto al
menos con una valvula de manipulacién de sélidos y/o
une vélvula de alta presidng
(e) un conducto gque coneota los reciplentes menciona-
dos en (b) y (c), el cual conducto estd provisto con

una valvula de manipulacién de sblidos enfrentada al
- 21 -«
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recipiente de resccidén mencionado en (b), una védlvula
de alta presidn estanca a los liquidos y a los gases
enfrentada al reciplente de descarga mencionado en (e)
y une entrads para liquido conectada en el conducto
entre las dos vélvulas, la cual entrada estéd provista
con una vélvule de slte presidén estanca a los liquidos.

En una realigzacidn preferida del invepn
to, el embudo de descarga de catalizador consiste en
al menos dos secciones cénicas invertidas, estando cg
nectado el fondo de una seccidn superior con la parte
superior de una seccidn inferior mediante una seccidn
de tamiz cilindrica.

Con el fin de evitar la formacidn de
puentes del catalizador durante la descarga; la longi
tud caracteristica mis corta de una salida de embudo
particular no es preferiblemente menor de 10 centime-
tros. 81 se emplea una salida circular de embudo, tal
como se prefiere de acuerdo con el presente invento;
al didmetro de la salida de embudo no es preferiblemen-
te menor de 10 centimetros.

Con el fin de inducir flujo mésico de
catalizador en sentido descendente del reactor, los
fngulos que formen las secciones cdnicas son el eje
vertical del reactor se encuentran preferiblemente en-

tre 52 y 452, Los éngulos que formen las secciones
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cénicas con el eje vertical del reactor som los mismos
en una realizacién mAs preferida.
Por las razones arriba mencionadas cons-

tituye una salvaguardia preferible incorporar un tamiz

_ secundario en el fondo del reactor.

El tamafio .. 42 - mellas del tamiz o de
los tamices utilizados es menor que el tamafio de parti-
culas del catalizedor y se encuentra preferiblemente
entre 0,1 y 10 milimetros.

Tal como se ha mencionado anteriormente
lag entradas para introducir gas de nueva aportacidn
que contiene hidrdgeno y/o aceite frio estan presentes
en el fondo del reactor. Una entrads para aceite frio
estd presente también en el conducto de descarga entre
la vélvula de manipulacidn de sdlidos y la valvula de
alta presién estanca a los liquidos y & los gases con
el fin de efectuar la limpieza por lavedo de esta Ulti-
ma, En una realizacidn preferida la vélvula de manipu-
lacién de sbélidos es una valvulae rotatotia.

El invento se puede llevar a cabo de di-
versas maneras, y shora se explicarin con his detalle
algunas realizaciones especificas con referencia a los
dibujos, en los cuales no se muestran en su totalidad
accesorios teles como valvulas, bombas; instrumentos

de control y elementos similares,
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Un método en el cual el procedimiento
¥y los aparatos de acuerdo con el presente invento se
utilizan apropiadamente para la desmetalizacidn de acei-
tes residuales como una etapa preliminar en un proce-
so para la hidrodesulfurscidén de aceites residuales
se muestra esquemdticamente en los dibujos.

Una mezcla calentada de sceite residual
que contiene azufre, contaminado con metal, y de un gas
que contiene hidrdgeno es hecha pasar a través de una
conduccidn 1 a la parte superior de un reactor de pro-
teccidn 2. La mezclae paga en flujo descendente sobre
el lecho de cataligador contenido en el reactor de pro
tececidn, y el aceite desprovisto de metal y el gas son
separados del catalizador mediante un tamiz 3, que for
ma parte de un embudéd de descarga 4, y pasan fuera del
reactor a través de un tamiz secundario 5 por medio de
una conduccidn 6. Luego el aceite pasa a través de la
conduccidén 6 a uno o mAs reactores de hidrosulfuracidn
de lecho fijo que no se muestran en los dibujos. Gas
de purga de hidrégeno a alta presidén es introducido
a través de una conduccién 7, una vélvula 8 y una con-
duccién 9 dentro del fondo de reaccidn y a través de
una conduccidén 10 y una vélvula 11 dentro de la par-
te superior del reactor. Aceite de lavado a alta pre-

8ién es introducido por el fondo del reactor a través

- 24 _
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de una conduccidn 12, de valvulas 13 y 14 y de la con-
duccién 9.

La introduccidn de catalizador de nueva
aportacidn en el reactor durante el funcionamiento se

5 efectia a través de una conduccidén 15 mediente un re-

cipiente 16 de suministro de catelizador a baja presidn
¥y un recipiente 17 de suministro de catalizador a glta
presién,

Los recipientes 16 y 17 y los recipien-

10 tes 32 y 33 de descarga de catalizador, que se descri-
birédn més abajo, pueden estar provistos con conos inver-
tidos en calidad de embudos de descarga.

Al comienzo del funcionamiento; el reci
piente 16 es alineado con un gistema abocinado, no mog

15 trado en los dibujos, a través de una cohduccién 18,
siendo la presidén en éste aproximadsmente la atmosféri
ce y siendo la temperatura la ambiente; el recipiente
1; estd completamente aislado y lleno de liquido a tem
peratura acrecentada y a alta presidn.

20 Con el fin de introducir catalizador de
nueve aportaciln en el reactor, el reciplente 17 es pri-
mero despresionizedo alinedndolo con el sistema aboci-
nado a través de una conduccidén 19, Luego el recipien
te 16 es aislado del sistema abocinado mediante una vél-

25 vula 23. Luego se carga catalizador de nueva aporta-

19,10.1973
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cibén dentro del recipisnte 16 a través de una vélvula 20;
después de lo cual este es nuevemente aislado y cualquier
centidad de oxigeno que pueda haber entrado en el reci-
piente es evacuada a través de una conduccidn 21, El vag
cio es roto alinesndo el recipiente 16 con el sistema
gbocinado y el recipiente 16 es finalmente purgado con ni-
trégeno a través de unae conduccidn 22, Luego; el recipien
te 17 es aislado del sistema abocinado; se abre una vAal-
vula de mariposa 23 y el catelizador pasa dentro del re~
cipiente l%. Aceite de lavado a baja presidn es dejado
luego entrar por el fondo del recipiente 17 a través de
una conduccidén 24 y pasa a través de una conduceién 25

al recipiente l% y sale por la vélvula 23 a través de una
conduccidn 26. Esto efectia el lavado de la vélvula 23

de particulas de catalizador, con el fin de que esta val
vula proporcione un cierre hermético eficaz. ILa valvula
23 es entonces cerrada Yy se corta el suministro de acel
te de lavado a baja presidnm,

Luego se introduce catalizador en el reac-
tor conectado en primer término @1 recipiente 17 con el
sistema de suminisiro de aceite de lavado a alta presidn
a través de una conduccidn 25 y las conducciones 25 y 28
con el fin de obtener condiciones de presidn aproximade-
mente iguales en el reactor y en el recipiente 17. Una

vélvule de mariposa 29 es abierta entonces a una vélvuls
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rotatoria 30 es hecha girar un clerto nimero de revolucio-
nes con el fin de suministrar la cantidad requerids de catg
lizador al resctor. Luego se cierra la vilvula después de un
tiempo suficiente; se permite gque se asiento sea limpiado
por lavado y se corta el suministro de acelte de lavado a
alta presidn.

La retirada de catalizador gastado desde el reac-
tor se efectia a través de una conduccidén 31 mediante un re
cipiente 32 de descarge de catalizador a alte presién y un
recipiente 33 de descarga de catalizador a baja presién,

Al comienzo del trabajo el recipiente 32 es-
té4 completamente aislado y lleno de 1liquido a tempera-
tura acrecentada y a alta presidn. El recipiente 33 es-
t4 alineado con la porcidn sbocinada con unsa conduccidn
34, siendo all{ la presidén aproximademente la atmosféri-
ca y encontréndose le temperatura por debajo de 2500C,

Con el fin de retirar catalizador gasta-
do desde el reasctor, el recipiente 32 es conectado con
el fondo del reactor abriendo una vélvula de mariposa 35,
Luego se hace pasar aceite de lavado a alta presidn a
través de una conduccidn 12; una vélvula 13; una conduc-
cidn 36 y una vélvula 35 a través del recipiente 32, y
se le retira el sistema a través de una conduccién 37.
La centidad requerida de catalizador gastado es retira~

da del reactor haciendo girasr la véAlvula rotatoria 38
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un cierto nimero de veces. Entonces se cierra el suminig
tro de aceite de lavado a alta presidn después que se
ha dejJado un tiempo suficiente pars limpiar por lavado
el asiento de la valvula 35, que luego es cerrada;

' Luego se retira catalizador gastado del
recipiente 32 dentro del recipiente 33 despresionizando
en primer término el recipiente 32 alineédndolo con el
gistema abocinado a tfavés de una conduccién 39, ILuego
el recipiente 33 es aislado del sistema abocinado y co-
nectado con el recipiente 32 abriendo una valvula de
mariposa 40. Luego se hace pasar aceite de lavado a ba-
ja presién dentro del fondo del recipiente 33 a través
de una conduccidén 41, y este aceite fluye a través del
recipiente 33; la vélvula 40 y el recipiente 32 hasta

el sistema sbocinasdo & través de la conduccidén 39. Ba-
jo la influencia de la fueréa de la gravedad, la totali-
dad del catalizador pasa dentro del recipiente 33. El
asiento de la vélvula 40 es limpiado por lavado y el
recipiente 32 estd lleno de liquido al final del trabajo.
La vdlvula 40 es luego cerrada y se corta el suminisiro
de aceite de lavado a baja presidén, Con el fin de des-
plazar el liguido desde el recipiente 33 &ste es alinea-
do con el sistema abocinado mediante una conduccidn 42 ¥
se introduce nitrdgeno dentro de la parte superior del

recipiente 33 a través de una conduccidn 34, Cuando el
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1iquido es retirado por soplado, 8e introduce vapor de

agua a baja presidn en el recipiente 33 a través de una
conduccidn 43 y se abre una vélvula esférica., 44, Luego
el catalizador es descargado a través de una valvula 44

en un recipiente sbierto lleno con agua (que no se ha

mostrado), Cuando el recipiente 33 ha sido descargeado,

la vélvula 44 es cerrada y se corta el suministro de va-
por de agua, Entonces una conduccidn 45 de suministro a
alta presidén es conectada con el recipiente 32 para lle-
var la presidn del recipiente 32 hasta la presidn del
reactor y luego se corta este suministro.

El siguiente Ejemplo explicaré con mas

detalle el invento.

Ejemplo
Un aceite residual, obtenido en la destila-

cidn a presidén atmosférica de un petréleo crudo, tenia
las siguientes propiedades:

2742C

Punto de ebullicidn inicial :
Viscosidad a 999C : 26,1 ¢S
Densidad 72/42 ¢ : 018 kg/m3

3,91% en peso

Contenido de azufre

Contenido de vanadio 49 ppm en peso

Contenido de niquel 13,4 ppm en peso

Asfaltenos Cg B 6,1 % en peso
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Este residuo fue utilizado como material
de partidas para el proceso de hidrodesulfuracidn ente~
riormente descrito, con la ayuda de los dibujos.

El catalizador de nueva aportacidn sumi-
nistrado al reactor contenia 2% en peso de niquel y 16%
en peso de molibdeno sobre un soporte de aldmina. ILas

propiedades de este catalizador eran:

Tamafio medio de particulas : 0,8 mm

Densidad aparente 470 kg/u

El peso de catalizador contenido en el
reactor era de 21,2 toneladas y el porcentaje de las exig
tencias totales de catalizador que era retirado en cada
periodo de retirada era de 2,22 %, siendo suministrada
una cantidad igual de catalizador de nueva aportacidn,

El numero de periodos de retirada por dia
fue de 1 y cada periodo durd 10 minutos. -

El contenido de niquel del catalizador
gastado ere de 8% en peso y el contenido de vanadio del
catalizador gastado era de 29% en peso.

El embudo de descarga del cataligador con-
sistia en dos secciones cénicas invertidas, estando conec-
tado el fondo de la seccidn mayor con la parte superior
de la seccidn menor mediante un tamiz cilindrico con un
difmetro de 235 centimetros., El tamafio de mallas del ta-

miz era de 15, siendo de 0,4 mm el didmetro del alambre.

19.10.1973

- 30 -



10

15

20

25

19.10.73

419997
El didmetro de la salida del embudo circular era de 18
centimetros y el 4Angulo que ambas secciones cénicas for-
maban con el eje vertical del reactor era de 452, Las
alturas del tamiz de la seccidn cdnica superior y de la
seccidn cénica inferior eran, respectivamente; de 20,
50 y 110 centimetros. El didmetro de la parte superior
del cono mayor era el mismo que el diametro interior del

reactor, que era de 330 centimetros,

Las condiciones en el resctor fueron:

Temperatura media 4200C

Presidén media : 130 kg/cm2 manométricos

Velocidad espacial media 3 4 m3 de aceite/hora/m3 de
cataligador

Velocidad lineal media del

aceite : 0,01 n/segundo.

Le cantidad de alimentacidén de aceite que
fue alimentada al reactor por hora era de 167 toneladas,
¥y se introdujeron junto con la alimentacidn de aceite

3

500 Nm~ de gas rico en hidrdgeno por tonelada de alimen-

tacidn de aceite. (Nm3 = m3 en condiciones normales).

75 Nu/hora de ges rico en hidrégeno y
2 Nm/nore de alimentacidn de aceite frio fueron intro-
ducidos por el fondo del reactor. La temperatura &el gas
rico en hidrégeno era de 60°C y la de la alimentacidén de
aceite frio era de 1500C, El gas rico en hidrégeno con-

tenia 86% en peso de hidrdgeno, siendo el resto hidrg
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carburos de bajo punto de ebullicidn,

El contenido en metal de la corriente de
aceite que abandonaba el reactor era de l%,6 pPpm en pe-~
80 de vanadio y 1,2 ppm en peso de niquel, dando un por
centaje de desmetaligacidn de 70%. ELl contenido de
azpfre de la corriente de aceite que abandonaba el re-
actor era de 3,71% en peso dando un porcentaje de desul
furacidn de 5%. El procedimiento proporciond una co-
rriente continua de aceite que tenia los porcentajes
anteriores de contaminantes metalicos y de azufre.

La presente solicitud;que corresponde a
la presenteda en Gran Bretafia, con fecha 21 de Febrero
de 1.972, bajo el numero ;948/72, se acoge a los bene-
ficios del Articulo 51 del vigente Espatuto sobre Pro-
piedad Industrial,

= REIVINDICACIONES =

Los puntos de invencidn propia y nueva,
qWe se presentan para que sean objeto de esta solicitud
de Patente de Invencidn en Espaiia, por VEINTE afios, son

los que se recigen en las reivindicaciones siguientes:
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lé,~ Un saparato aprOpiado para el tra-
tamiento catalitico continuo de aceites hidrocarbona~
dos que comprende (a) un recipiente de almacenemiento
a alte presidén para catalizador de nueva sportacidn con
una o mas entradas para catalizador de nueve aportacién
y/o 1iquido y/o gas; (b) un recipiente de reaccidn a al
ta presidn cuyo fondo contiene un embudo de descarga de
cgtalizador que incbrpora un tamiz en un lugar por enci-
ma de la salida del embudo; una entrada de alimentacidn
y una selida de producto; (e) un recipiente de descarga
a alta presidn paras catalizador gastado con una o més
salidas para catalizador gastado y/o ligquido y/o gas;
(d) un conducto que conecte los recipientes mencionados
en (a) y (b), el cual conducto estd provisto al menos
con una vélvula de manipulacidn de sélidos, y/o una vél-
vule de alta presidn; (e) un conducto que conecta los
recipientes mencionados en (b) y (e¢), el cual conducto
estd provisto con una véAlvula de manipulacidn de sdli-
dos enfrentada el recipiente de reaccidn mencionado en
(b), una vilvula de alta presién estanca a los ligquidos
¥y a los gases enfrentada al recipiente de descargs men-
ciongdo en (c¢) y una entrada para liguido conectada con
el conducto entre las dos valvulas, la cual entrada es-
t4 proviste con una vdlvula de alta presidn estanca a

los liquidos.
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28, Un aparato segun la reivindica-
cién 12, en que el embudo de descarga de catalizador
consigte en al menos dos secciones conicas invertidas
estando conectado el fondo de unae seccidn superior con
la parte superior de una seccidén inferior mediante una
seccién de tamiz cilindrica.

38, Un aparato segin las reivindica-
ciones 12 o 28, en que la salida del embudo tiene un dig
metro de al menos 10 centimetros.

48 .. Un aparato segin las reivindica~
ciones 22 o 38, en que los dngulos entre las secciones
cénicas invertidas y el eje vertical del reactor Se en-
cuentran entre 52 y 45¢,

58 .~ Un saparato segin la reivindica~
cidn 48, en que los 4ngulos con la vertical de las sec-
ciones cénicas invertidas son igusles .

62.- Un aparato segin una o varias de
las reivindicaciones 12 a 58, en el que se incorpora un
tamiz secundario en el fondo del reactor.

78,- Un aparato segun una o varias de
les reivindicaciones 12 a 62, en que el tamiz o los tami
ces tienen un famafio de mallas entre 0,1 y 10 milime-
tros.

82.~ Un aparato segin uns o varias de

las reivindicaciones 12 a 72, en que una entrada para
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gas de nueva aportacién que contiene hidrégeno esté pre-
gsente en el fondo del reactor.
9¢.- Un aparato segin una o varias de
las reivindicaciones 12 g 8§; en que une entrada pars
5 aceite frio estd presente en el fondo del reactor.

102 .- Un aparato segin una o varias de
las reivindicaciones 12 a 98, en que una entrada para
aceite frio estd presente en el conducto de descarga en-
tre la valvula de manipulacidn de sdlidos y la véalvula

10 a alta presidn estanca a los liquidos y a los gases.

112 .- Un aparato segin una o varias de
las reivindicaciones 12 g 108, en que la valvula de mani
pulacidn de sdlidos es una vélvula rotatoria.

122 ,- Un aparato épropiado para el tra-

15 tamiento catalitico continuo de aceites hidrocarbona-
dos,

Tal y como se ha descrito en la Memoria
que antecede, representado en losgs dibujos que se acom-
pafian y para los fines que se han especificado.

20
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Esta Memoria consta de treinta y seis

hojas escritas a méquina por una sola cara.

26 BT, 1973

Madrid,

k (o] VYA Ul’U
P.A. Fe

Por

19.10.73 /
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