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. - La Lnuencion se refiere a.un metodo para.
llenado de un reactor con uno o mas lachos homogénaos de:;.
particulas s611das,,en.part1cular particulqs de catalizd-
dor. CoT

10 En la aplicacién técnica. de reacciones en;

- Alas que se hacen [pasar liquidos y/o -gases sobre un catall:»
zador constituido por particulas, generalmente es. importan-

: te que las particulas del. catalizador estén presentes en ﬁﬁo .

N o més lachos homoganaog, es dacir, Iechos que tengan una
15 icompactaclén uniforme y uﬁa orientacidn arbitrarla de las .
-particulas del catallzador. Come consecuencia, se- obtianen;
un flujo regular a través del lecho de catallzado;\y un
grado dptimo de mOJado de las partfculas del catalizador‘
por la mezcla de reaccidn, y ademds no hay cantidad alguna

20 de mezcla de reacclén que salga del reactor sin habar esta- .
do en contacto con el catalizador despuas de un perfodo ;ﬁf
de contacto. excesivamente corto. . ,

. A pesar de que al llenade “de reactores
relativamente pequefios con un lecho hnmogeneo de particu-

25 las de catalizador (constituidas usualmante par cmllndroq

19.9,75 _, -2 -
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."pequeﬁos) es diffcil, el mismo puede lograrse Picilmente

- vertiendo las partfculas de catalizador cuidadosamente, o
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introduciendo una suspensidn de las particulas del cata-
lizador en un l{quido, en el reactor. Se presentan proble-
mas mucho mids grandes cuando han de llan;fse reactores de
gran tamafio (por ejemplo, constituidos por cilindros qus
tengan un didmetro que exceda de 2 m yfuna altura que
exceda de 10 m) con uno o mis lechos homogéneos de part{cu-
las de catalizador. )

Los resactores grandes de sste tipo pueden
utilizarse, por ejemplo, en procedimientos para la hidro-
desulfuracidn de fracclones de acaita'minaral, en particu-
lar de aceite mineral crudo o residuos obtenidos'por sepa-
racidn de al.menos una parte de los productos volatiles de
un aceite minerai crudo. Se entenderd qus ei término acei-
te mineral incluye petrdleo, aceite de pizarras, aceite
de roca, aceite obtenido a partir de arenas alquitranosas
y aceltes naturales similares de base hidrocarburada pre~
sentes en la corteza terrastre.

La invencién proporciona un método por
el cual un‘reactor puede llenarse da una manera adecuada
con uno o més lechos homogéneos de particulas sélidas en
general y partf{culas de catalizador en particular.

" De acuerds con la invencién, las parti-

culas s§lidas contenidas en el reactor se ponen en un es-
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tado de fluidizacidn incipiente por medio de una corriente
1iquida, después de lo cual se reduce sl caudal de la co-
rtiente liquida, o se ipterrumpe el pésu de dicha corrien-
te liquida y se dejan sedimentar las particulas.

Por fluidizacidn se entiende un estado en
el que partfculas sélidas estdn suspendidas en un liquido.
Manteniendo una corriente liquida, se impide que se sedimen-
ten las particulas s6lidas; dichas particulas constituyen un.
lecho fluidizado. La expansién del lecho fluidizado es sl

porcentaje en que el volumen del lecho fluidizado excede del

volumen del lecho formado por las partfculas de catalizador

completamente sedimentadas. Por el término "fluidizacidn inci-
piente" se entiends que sl grado de esta expansidn es bajo,
esto es, inferior al 10%, preferiblements inferior al S%.
Estard claro que cuanto menor ssa el grado de expansidn del
lecha fluidizado, tanto mis completo serd el llenado del
reactor después de la sedimentacidn de las particulas deii
catalizador (y por consiguiente tanto-menor -seri el espacio
vacio que guede en sl reactor).

ELl caudal de la corriente lfquida que debe
aplicarse con el fin de mantener las partficulas de cataliza-
dor de un tipo dado que tienen dimensiones dadas en un es-
tado de fluidizacidn incipients, tiene que determinarse pre-
viamente en ensayos modelo, '

Es posible llenar el reactor vaci{o en primer

19.9,75 -4 -
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lugar con particulas slidas & introducir subsiguientemen-
te una corrisnte liquida en él reactor con el fin de lle-
var las partfculas a un estado de fluidizacidén incipiente,
El llenado del reactor con partfculas sflidas (por ejemplo
por medio de una tolva) es una operacidn que requiere tiem-
po y, ademds puede producirse un alto grado de rotura de
las particulas sélidas; Por esta razén, las particulas sb-
lidas se introducen preferiblemente en el reactor en forma
de suspensién en un liquido.

Durante la introduccién de las partfculas
s6lidas (las cuales pusden encontrarse o no en Porma de sus-
pensifn), se puede mantener o no la corriente liquida para
llevar las particulas a un estado de fluidizacidn incipien-
te. S5i se mantiene dicha corriente 1fquida (lo cual es pre-
ferido), durante el llenado con las particulas sélidas, és-
tas dltimas se suministran muy adecuadamente por sl extremp
superior del reactor. )

El reactor contiene preferiblemente una o
mas rejillas cbnicas para las particulas sélidas, de tal
modo que pueda formarse un lecho de partfculas sdlidas
sobrs cada rejilla. Egtas rejillas tienen una abertura
ceniral a través de la cual pueden descender las particu-
las sdlidas cuando ha de vaciarse el reactor, y la inclina-

cidn de las rejillas es preferiblemsnte tal que lasfparti-

..Su



10

15

20

25

culas sflidas puedan salir del reactor bajo la influencia

de la gravedad cuando tiene que vaciarse el reactor. 'Un reac-
tor de este tipo se describs, por ejemplo, en la solicitud

de patente de los Pafses Bajos 7401733, del mismo Solicitan-
te, .

De acuerde con la invencidn, durante el
llenado del reactor las particulas sélidas se ponen en un
estado de fluidizacidn incipiente por medioc de una corriente
l{quida. Con el fin de llenar también los espacios existen-
tes bajo las rejillas todo lo posible, es ventajoso dismi-
nuir el caudal de la corriente liquida una o varias veces Hu—
rante un breve perfodo de tiempb un poco antess de reducir ss-:
te caudal o de interrumpir la corriente liquida.

La corriente liquida utilizada es preferi-

. blemente una corriente de un producto a base de petrdleo.

Son muy adecuadas fracciones de petrdleo destiladas, er par-
ticular Qaso?l.

' Si bien es posible suministrar un liquido
de nuevo aporte:qontinuamente con objeto de llevar las par”
ticulas sflidas a un estado de fluidizacidn incipiente, ge-
neralmente se recirculard el 1fquido. La corriente ligquida

se introduce muy adecuadaments por el fondo del reactor

.al caudal deseédq,-y'sa descarga por el sxtremo superior

del reactor, pgafefiblemehte en un punto en el que ya no es-

tén presentes partfculas sélidas en el liquido.

1909075 ’ . - 6 -
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Cuando el reactor contiene la totalidad de
las particulas s6lidas a introducir en un estado de fluidi-
zacidn incipiente, se reduce el caudal de la corriente liqui-

da o se interrumpe dicha corrisnte y se deja que se sedimen-

‘ten las partfculas. Después de la sedimentacién, el l{guido

puede, opcionalmente, descargarse o reemplazarss por atro 1li-
quido. En ciertos casos, el mismo liquido utilizado para la
fluidizacidn puede hacerse pasar a tempsratura y/o presidn
elevadas sobre el lecho homogéneo del catalizador que acaba
de obtenerse, con el fip de dar al catalizador una forma ac-
tiva (por ejemplo una Forﬁa sulfurada para los catalizadores
de desulfuracidn basados sn metales soportados del Grupo VI
y/o del Grupo VIII),

Con objeto de obtener un lacho de particu-
las sdlidas que no exhiba una cafda de presién muy elevada
cuando se héga pasar sobre el lecho un liguido que haya de
ser convertido por estas pérticulas, 8s ventajoso que las
dimensiénes de las partfculas sd8lidas permanezcan comprendi-
das dentro de limites estrechos. Especialmente, debe evitar-
se la presencia de particulas sdlidas que tengan dimensio-
nes mas pequefias que las deseadas, as{ comb la presencia
de finos, debido a que dichas particulas mis pequefias y los’
finos pueden obstruir los conductos Ys en consecuencia, pue-
den ocasionar una caida de presidn importante.

En la produccién de particulas de cataliza-



dor, por sjemplo por extrusidn, se producen usualmente ro-

turas durante su tratamiédfo‘ulterior (transporte, vertido,

etc,), lo que da como resultads la formacidn de particulas

‘mas pequefias, estando siempre presente cierta cantidad de ma-
5 terial pulveruiento (finos);

Las particulas sflidas cuyas dimensiones
estdn comprendidas dentro de limites estrechos y que, como
se ha descrito arriba, son muy adecuadas para formar parte
del lecho de partficulas sdlidas del rsactor, se obtienen

10 preferiblemente por fluidizagiéh de una mezcla constituida
por partfculas cuyas dimensiones estén comprendidas dentro
de limites estrechos y por particulas gque tienen dimensio-
nes més pequefias en un liguido hasta que las particulas de
dimensiones mis pequefias se han acumuiado en la capa supe-

15 rior, interrumpiéndose luego la fluidizacién y separéndose
la capa superior de partfculas sedimentadas, capa que esta
constituida por particulas que tienen dimensiones mis peque-
fas. Estas particulas mis pequefias se separan de modo muy
adecuado por aspiracifn. Durante dicha fluidizacién, la cual

20 se lleva a cabo muy adecuadamente sn un depdsito de suminis-
tro (un depdsito de grandes dimensiones, cilindrico por
ejémplo), los finos no se sedimentan usualmente, sino que
son arrastrados por el liquido y refirados del depédsito
de suministro. Antes de suministrar el liquido de fluidiza-

25 cidn nuevamente en el fondo del depbsito de suministro, los

19.9,75 -8 -
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finos se separan muy adecuadamente por filtracién,

El empleo de los citados depésitos de su-
ministro presente, ademis, la gran ventaja de que los mis-
mos se pueden utilizar como aspaéio de almacenamiento para
las partfculas sélidas. Una vez que las partfculas sélidas
cuyas dimensiones estdn comprendidas dentro de limites es-
trechos se han obtenido en 8l depdsito de suministro, las
mismas sé pueden suministrar al reactor en cualquier momen-
to deseado, preferiblémente en forma de una suspensidn como
se ha descrito anteriormente,

Cuando las partfculas sdlidas contenidas
en el reactor tienen que reemplazarse, esta operacifn puede
llevarse a cabo con gran rapidez., Se vacfa el reactor y a
continuacifn se llena de acuerdo con la invencidn desde el
depdsito de suministro con partfculas cuyas dimensiones es-
tén comprendidas dentro de limites estrechos, operacidn
que puede rsalizarse en unas cuantas horas. Cuando el reac-
tor tiene que llenarse con partficulas sdlidas que no ss han
almacenado previamente en un depdsito de suministro o de al-
gin otro modo, esta operacidn puede requerir muchos dias
en el caso de un reactor de grandes dimensiones. Se veré
claramente que 'es favorable que el depfsito de suministro
tenga un volumen del mismo orden de magnitud (preferiblemen-
te algo mayor) que el volumen del reactor.

Las particulas sélidas son preferiblemente

199,75 -9 -
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cuerpos extruidos. Muy adecuadamente, dichas particulas

"tiensn un didmetrc de 0,5-3 mm y una longitud de 3-7 mm.

) " Las particulas sdlidas son muy adecuada-
mente partfculas de catalizador, en particular particulas
de catalizador que pueden utilizarse para la desmetalizacidn
y/o hidrodesulfuracién de acsits mineral crudo o residuos,
Aquéllas contienen preferiblemente uno o mds metales del
(de los) Grupo(s) VI y/u VIII del Sistema Perifdico, o com-
pugstos de los mismos sobre un soporte de tipo 4xido; en
hafticulat, son muy adecuadas particulas de catalizador
constituidas por uno o mis fxidos y/o sulfuros de cabalto,
niqusl, mqlibdeno'} wolframio sobre un soporte constituido
completamente o pr;dominantemante por aldmina y/o sflice.

La desmetalizacidn y/o la hidrodesulfura-
cifn de, por ejemplo, un aceite mineral crudo o un residuo
se pueds lleVar a cabo en el reactor en condiciones conoci-
das per se, tales como temperaturas de 385-44590, presiones
de hidrdgeno de 75-225 kg/cmz, y velocidades espaciales ds
0,5-5 partes en peso de alimentacidn por cada parte en
volumen de catalizador. '

La inven&ién se refiere también a un apa-
rato que comprende un reactor que tiene una entrada de 1i-
quido por su fondo, una descarga de 1iquido por su extremo
supsrior y una entrada de susgens}én por su ext}amo,supe-

rior. Una o mis rejillas conicas para particulas sélidas

19.9.75 - 10 -
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estin presentes muy adecuadamente en el resactor. El apa-
rato comprende preferiblemente tampién un depdsito de sy
ministro que tiene una entrada de liquido por su fondo,

una descaréa de 1{quido por su extremo supsrior, una en-
trada de partfculas sdlidas por su extremo superior y una
descarga de partfculas sélidas por su fondo, as{ como una
tuberfa que conecta la (ltima descarga con el extremo supe-
rior del reactor. Las tuberfas para lf{quido y.suspensién
pueden comprendsr, avideqtamante, el squipo necesario, tal
como bombas, para sl transporte de los mismos.

La invencifn se ilustrarid ahora con referen-
cia al dibujo, que es una representacidén diagramitica de un
aparato adecuado, peroc no es en modo alguno lim;tanta con
respecto al alcance ds la invencién,

En el.dibéjo, el nlmero de referencia 1 de-
signa un reactor que puedé llenarse con particulas de cata-
lizador procedentesde un depdsito de suministro 2. Las par-
tfculas pueden salir del depdsito de suministro 2 por una
tuberfa 3 y, mezcladas con liquido (por ejemplo gasoil) su-
ministrado por una tuberfa 4, aquéllas se pueden enviar al
extremo superior del reactor 1 por una tuberfa 6 mediante
una bomba de suspensidn 5., Al mismo tiempo, ss pusde sumi-
nistrar 1l{quido por el fondo del reactor 1 mediante una tu-
berfa 7 a un caudal tal que las partfculas dsl catalizador

se lleven a un sstado de fluidizacién incipiente., La tube-

19,9,75 - 11 -
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ria 8 sirve para descargar el lfquido por el extremo su-
perior del rsactor., Por esta tuberia 8, puede suministrar-
se el liquido a un depfsito 9 gue esti provisto de una tube-
ria de ventilacién 10. Una bomba 11 sirve para bombear el
1iquido desde el depdsito 9 a las tuberfas 4 y'7 por una
tuberfia 12. El1 depdsito de suministro 2 comprende una
entrada de partfculas sélidas 17, una entrada de 1iquide

13 (que se cierra cuando se llena el rsactor 1) a travdes de

. la cual, con las tuberfas 3, 4 y 7 cerradas, puede bombear-

se lfquido desde el depfsito 9 al depfsito de suministro 2
por la .tuberfa 12 por medio de la bomba ll. E1 extremo supe-
rior del depdsito de suministro 2 estd provisto de una tube-
ria de ‘descarga 14 por la cual puede recircularse el ligquido
dl depdsito 9. Si se desea, los finos se pueden separar del
lfquido en la tuberfa 14 por medio de un dispositivo de fil-
tracidn 15. Una tuberfa 16 esti provista en el fondo del de-
pésito de suministrao para retirar el liquido completamente

o de un modo sustancialmente completo de dicho depdsito de
suministro, lo cual ss puede realizar cuando el depdsito se
ha llenado con partfculas sflidas cuyas dimensiones sstén

comprendidas dentro de limites estrechos.

EJENMPLO

Los nimeros indicados en este ejemplo hacen

.19.9.75 - 12 -
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refersncia al dibujo. Un reactor 1 (altura 23 m, didmetro
3,4) se llena con 170 m3 de particulas de catalizador ex-
truidas que tienen un diimetro medic de 1,5 mm y una lon-
gitud media de 5 mm, Las particulas del catalizador se su-
ministran desde el depdsito de suministro 2 (altura 26 m,
didmetro 3,4 m) a través de una tuberfa 3, una bomba 5§ y

una tuberfa 6, a un caudal de 15 toneladas/hora por medio de
gasoil qus se suministra por la tuberfa 4 a un caudal de 223
ms/h. Por la tuberfa 7 se suministra gasoil al reactor 1 a
tal ritmo que su altura se eleve en el reactor 7 mm/seg, con
el resultado de que las partfculas contenidas en el reactor
se ponen en un estado de Pluidizacidn incipiente. Desde el
extremo supsrior del reactor ss recircula gasoil al dapési-’
to 9 por la tuberia 8., Cuando la cantidad requerida de par-
ticulas de catalizador se encuentra en el reactor en un es-
tado de fluidizacidn incipiente, 8l caudal del gasoil sumi-
nistrado por la tuberis 7se dismiruye durante breves momen-
tos cierto nlmero de veces. Después de ello se interrumpe

el suministro de gascil y, s{ se dasea, puede descargarse

el gasoil presente en el reactor,

. Las particulas que han de transportarse al
reactor desde 8l depdsito de suministro 2, se obtienen como
aigues '
el depdsito de suministro se llena con particulas de cata-

lizador, por ejemplo mediante bidones, a través de su en-

- 13 -
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trada 17. Las finos y las partfculas mis pequefias se reti-
ran de dicho depdsito por fluidizacién del contenido del de
pbsito de suministro por medioc de gasoil que se envia por
la tuberfa 13 a tal ritmo que su altura en el depdsito de
suministro se eleva 9 mm/seg. E1 gasoil se descarga por la
tuber{a 14 existente en el extremo superior del depdsito de
suministro y se hace pasar al depfsito 9 después de su fil-
tracidn en el dispositivo de filtracién 15, £1 suministro
de gasoil se termina al cabo de aproximadamente 3 horas, y
el gasoil se descarga del depdsito de suministro., Las parti-
culas de dimensiones mas pequefias, que se han acumulado en
la capa superior del contenido del depdsito do suministro,
sé aliminan subsiguientemente por medio de un vacuocaspira-
dor de polvo de gran capacidad. '

La presente solicitud, que corresponde a
la presentada en Holanda, el 17 de Oectubre de 1874, bajo
el NQ@ 7413636, se acoqe a los beneficios del articule 51
del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial,

- 14 -
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- REIVINDICACIONES -

18,- Un método para llenar un reactor con
uno o més lechos homogéneos de particulas sdlidas, caracte-
rizado por el hecho de que las particulas sélidas contenidas
en el reactor se ponen en un estado de fluidizacidén incipien-
te por medio dé una corriente liquida, después de lo cual el
caudal de la corriente liquida se reduce o se interrumpe di-
cha corrientes liquida, y se deja que se sedimenten las parti-
culas,

28,- Un método de acuerdo con la reiv{ndica-
cibn 12, caracterizado por el hecho de que las partfculas sé-

lidas se introducen en el reactor en forma de una suspensidn

en un ligquido.

32.- Un método de acuerdo con cualguiera
de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por sl he-
cho de que la corriente liquida utilizada para llevar las

particulas sélidas a un estado de fluidizacidn incipiente

19,9,75 - 15 &
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se mantiene mientras que el resactor estd siendo llenado con
las particulas sdlidas.

48,- Un método de acuerdo cen cualquisra
de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por el
hecho de que las partfculas sélidas se introducen por el ex-
tremo superier del reactor. i

58.- Un método de acuerdo con cualquiera
de las reivindicaciones anteriorss, caracterizado por sl
hecho de que el reactor contiene una o mis rejillas cdnicas
para las partfculas sdlidas.

62.- Un método de acuerds con cualquiera
de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por sl
hecho de que poco antes de reducir el caudal o interrumpir
el baso de la corriente liquida, el caudal de la mismas se
disminuye una o varias veces durante breves periodos de
tiempo. )

78.- Un método de acuerdo con cualquisera
ge fas reivindicaciones anteriorss, caracterizado por el
hecho de que la corriente liquida es una corriente de un
producto de base petrolifera.

~ 82,- Un método de acuerdo con la reivin-
dicacién 78, caracterizado por el hecho de que la corrien-
te liquida es una corriente de gasoil.

98,- Un método de acuerdo’ con cualquiera

des las reivindicaciones anteriores, caracterizado por el

I 4
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hecho de que las dimensiones de las particulas sélidas ss-
tén cbmprendidas dentro de limites estrechos.

102.- Un método de acuerdo con la reivin-
dicacifn 98, caracterizado por el hecho de que las part{-
culas sblidas cuyas dimensiones estin comprendidas dentro
de limites estrechos se obtienen por fluidizacidn de una
mezcla constituida por partfculas cuyas dimensiones eptén
comprendidas dentro de limites estrechos y por particulas
que tienen dimensiones mas paqﬁeﬁas en un liquido hasta que
las particulas de dimensiones mds pequefias se han acumula-
do en la capa SUperior; iﬁterrumpiendo lqego la fluidiza-
cidn y separando la capa superior de las particulas sedis -
mentadas, capa que estd constituida por‘particulaa de dimen-
siones més pequefias.

112,- Un método de acuerdo con la reivin-
dicacidén 108, caracterizado por sl hécho'de'que la capa
superior gque estéd constituida de dimensiones mis pequefias

1
se separa por aspiracidn.

122,- Un método de acuerdas con una o mas
de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por el
hecho dé que las particulas sélidas son cusrpos extruidos
que tienen un didmetro de 0,5-3 mm y una longitud de 3-7
mm.

132,- Un método de acuerdo con cualquiera

de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por el

19.9.75 - 17 -



hechc de que las partiéulas sbélidas son particulas de ca
talizador. : ‘
143 ,~ Un método de acuerdo con cualquiera
de las reivindicaciones anteriores, caracterizado por el .
5 " hecho de que las particﬁlas de catalizador contienen uno
o mis metales del (de los) Grupo(s) VI y/é VIII del Sis-
tema Periddico o compuestos de los mismos sobre un sopox
te de tipo Sxido.
158,.~ Un método dé acuerdo con la reivin-
10 dicacibén 14a, caracterizado por el hecho de que las p#r—
ticulas sbélidas contienen 4xidos y/o sulfuros de cobalto
y/0 molibdeno sobre un soporte constituido completamente
© predominantemente .poxr aliimina.
163,.- Un método para llenar un reactor con
15 uno o mls lechos homogéneos de par%iculas s6lidas.
| Tal y como se ha desgcrito en la Memoria que
antecede, representado en los dibujos que se acompaian vy
paéa los fines que se han especificado,

Esta Memoria consta de dieciocho hojas es

20 critas a wdquina por una sola cara,
Madria, O09.FEBA377
P.A.
. ealBTY
de E‘hﬂh
25 C}sco.l‘e
. Po
7¢2.77
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