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Sposob oczyszczania katalizatora konwersji

1

Przedmiotem wynalazku jest spos6b oczyszczania
katalizatora konwersji z lotnych substancji, ta-
kich jak wodér lub weglowodory. Sposdb stuzy
zwlaszeza do usuwania substancji lotnych z katali-
zatora reformingu przed jego regeneracja.

Typowe katalizatory stosowane w procesie kon-
wersji katalitycznej absorbujg (badz absorbujg) lo-
tne substancje, ktére nalezy usunaé po zakonczeniu
konwersji, a przed regeneracja katalizatora. Tymi
lotnymi substancjami sg surowce i produkty re-
akcji konwersji, a takze w wypadku typowej kon-
wersji weglowodor6éw, wodér. Na przyklad, prze-
znaczony do regeneracji katalizator po refor-
mingu ciezkich benzyn oraz lotne weglowodory.

Te zwigzki nalezy usungé przed utleniajaca re-
generacja, poniewaz wzrost ilo§ci zwigzkéw, kto-
re muszg byé utlenione, ma niekorzystny wplyw
na aktywno&é zregenerowanego katalizatora:

Ponadto, w wielu wypadkach oczyszczanie jest
niezbedne ze wzgledéw bezpieczenstwa, aby ~uni-
kngé, wytworzenia mieszaniny wybuchowej pod-
czas przeprowadzania katalizatora z reaktora do
atmosfery zawierajacej tlen.

Znane s sposoby usuwania lotnych zwiazkéw
z katalizator6w. Znany jest spos6éb oczyszczania
katalizatora - reformingu za pomocg gazu oboje-
tnego, np. azotu, pod wzglednie stalym ci§nieniem.
Katalizator ten stanowi uklad platyna-glin i stuzy
do wytwarzania wysoko oktanowych benzyn z cig-
zkiej benzyny z pierwszej destylacji. Ta metoda
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nie usuwa si¢ jednak lotnych substancji ze wszyst-
kich miejsc katalizatora. W poszczegblnych ,mar-
twych” miejscach pozostajg znaczne ilosci zaabsor-
bowanego wodoru i weglowodordw.

Znane s3a sposoby, polegajgce na wytworzeniu
prézni w naczyniu lub reaktorze, w ktérym znaj-
duje sie katalizator. Metody préiniowe rzeczywi-
$cie zapewniajg usuniecie wszystkich lotnych sub- -
stancji, jednak wymagajg urzadzeh do wytwarza-
nia prézni oraz znacznego czasu do przeprowadze-
nia obnizenia ci$nienia. Je§li czas oczyszczania ka-
talizatora nie' stanowi znacznego procentu czasu
catego cyklu jego pracy, to dlugi czas oczyszcza-
nia nie jest istotng niedogodno$cig. Jednakze czas
regeneracji ma istotne znaczenie, gdy stosuje sie
ruchome zloze katalityczne, jak np. wedlug opisu
patentowego Stan6w Zjednoczonych  Ameryki
3470090, gdzie katalizator odprowadza sie do rege-
neracji w sposéb ciagly lub periodycznie przery-
wany.

Istotne jest, ze metoda wedlug wynalazku mozma
bardzo szybko usuwaé lotne substancje z kataliza-
tora konwersji, zwlaszcza z Kkatalizatora konwersji
weglowodor6w a takze katalizatora reformingu.

Celem niniejszego wynalazku jest opracowanie
sposobu oczyszczania katalizatora konwersji z lo-
tnych substancji, zwlaszcza katalizatora reformin-
gu z wodoru i weglowodoré6w. Gdy katalizator
ziarnisty przeplywa przez strefe oczyszczania, ope-
racje oczyszczania mozna sposobem wedlug wyna-
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. lazku przeprowadzi¢ bez fluidyzowania czastek ka-
- talizatora w strefie oczyszczania.

Sposéb wedlug wynalazku stanowi ulepszenie
procesu oczyszczania katalizatora konwersji, zwia-
szcza katalizatora reformingu z wodoru i weglo-

wodor6w, ' przebiegajacego we wznoszgcym stru- -

mieniu gazu, szczegblnie gazu wzglednie obojetne-
go, takiego jak azot, ktéry usuwa lotne substancje.
Sposéb wedlug wynalazku polega na podwyiszeniu
cinienia gazu, w atmosferze ktérego znajduje sie
katalizator, do ustalonego wysokiego poziomu,
utrzymujgqc ciagly przeplyw gazu, a nastepnie
obnizeniu ciénienia do odpowiednio niskiego po-
ziomu. W ten sposéb substancje lotne zostajg usu-
niete bardzo dokladnie. Wskazane jest, aby prze-
plyw gazu zostal ograniczony podczas rozprezania.
Dla zapewmnienia dokladnego usuniecia lotnych
substancii sprefania i rozprezania powtarza sie
od jednego do-szefciy razy. Inny wariant postepo-
wania wedlug wynalazku, o nieco mniejszym zna-
czeniu, przewiduje swobodne uchodzenie gazu ze
strefy oczyszczania podczas sprezania, wstrzymanie
strumienia wplywajacégo do strefy oczyszczania,
a nastepnie odprowadzenie gazu w celu zreduko-
wania ci$nienia w strefie oczyszczania.

Wedtug nastepnego wariantu postgpowania zgo-
dnie z wynalazkiem, réwniez o mniejszym znacze-
niu, podwy#sza sie ci$nienie od okolo atmosfery-
" cznego do okolo 1,85 — 2,05 atm, a nastepnie
obniza z powrotem do okolo atmosferycznego. Czas
trwania zar6éwno sprezania jak i rozprezania wy-
nosi od okolo 10 do okolo 60 sekund.

Inne warianty i dokladniejszy opis powyiszego
wynalazku znajduje sie ponizej.

Ulepszona wediug wynalazku metoda oczyszcza-
nia katalizatora moze byé zastosowana w kazdym
ukladzie, w ktérym nalezy usungé lotne substancje
z katalizatora konwersji. Spos6éb weddug wynalazku
nadaje sie szczegllnie do usuwania wodoru lub
weglowodoréw z katalizatoréw stuzgcych do kon-
wersji weglowodoréw, zwlaszcza do hydrokrakin-
gu, reformingu, uwodornienia, odwodornienia, od-
alkilowania, odsulfonowania i z innych podobnych
katalizator6w. Spos6b wedlug wynalazku jest naj-
lepiej dostosowany do usuwania wodoru lub ben-
zyny z katalizatora reformingu. Tym sposobem
mozna obrabia¢ znane katalizatory, zwlaszcza za-
wierajace metal z grupy platyny zwigzany, z chlo-
rowcem i glinem. Sazczegblnie nadaje sie do takiej
obrébki katalizator sferyczny zawierajacy platyne
i chlor naniesione na tlenek glinowy, jak przed-
stawiono w opisie patentowym Stanéw Zjednoczo-
nych Ameryki nr 2620814. Jest oczywiste, Ze spo-
s6b nadaje sie do oczyszczania innych katalizato-
réw z grupy platyny, a nie tylko do powyZej za-
cytowanego.

Metal z grupy platyny znajdujgqcy sie w katali-
zatorze moze zawieraé takie promotor, taki jak
na przykilad ren. Podobnie stosuje si¢ inne ognio-
trwale tlenki zawierajgce krzem, cyrkon, bor, tor
lub krzem z glinem. Jakkolwiek nowoé§é rozwigza-
nia wedtug wynalazku nie tkwi w katalizatorze,
jako takim, to jednak sposbb szczegélnie nadaje
_sie do reformingu.
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" Reakcja katalitycznego reformingy” prrebiega
wlanie w temperaturze 370—700°C, pod cisnie-
niem 3,5—70 atm, przy goddinéwej U predkosci
objetoéciowej piynu 0,2+—10 h-l i pizy stosunku
molowym wodoru do weglowodoru od okoto 1:1 do -
10:1. Przy prowadzeniu procesu reformingu metoda
ciagla lub pblaiagly, jak przédstawiond w- opisie
patentowym  Stanéw  Zjednoczonych ' Ameryki
nr 3470000, katalizator odprowadzany z reaktora
zawiera zaadsorbowany wwod6ér i benzyme, ktére
nalezy usunaé przed regeneracija. ‘

Wodér i benzyne usuwa sie kontaktujge katah-
zator ze strumieniem wzglednie obojetnego gazu,
albo podeczas przeplywu katalizatora przez przew6d
przesylowy, albo w periodycznym wodbieralniku.
Wskazane jest, aby strumiefi gazu przeplywat
w stosunku do katalizatora przeciwprgdowo, jesli
oczyszczanie odbywa sie w przewodzie, a jesli
oczyszczanie odbywa sie w komorze, aby strumies -
gazu poruszal si¢ z dolu do géry. Termin ,wzgle-
dnie obojetny” oznacza gaz, taki jak np. azot, hel,
argon, itp., ktéry jest obojetny w warunkach oczy-
szczania i nie jest absorbowany przez katalizator,
a takze nie ma szkodliwego wplywu na dalszg
obrébke. Najczeiciej stosuje sie azot ale réwniez
czesto stosuje sie weglowodory lub wodér. Termin:
»lotne substancje” oznacza zwigzki, ktére mozna
usuwaé stosujac znanag operacje desorpcji. Do lo-
tnych substancji mozna zaliczyé weglowodory ta-
kie jak benzyna lub ciefsze weglowodory.

Przy oczyszczaniu katalizatora sposobem wedlug
wynalazku mozna stosowaé rézne ci§nienia poczg-
tkowe, nastepnie wzrastajgce do ustalonego pozio-
mu, utrzymujgc ciggly  przeptyw gazu obojetnego.
Ciénienie okreS§la sig albo za pomocg pomiaru
wielkoSci ci$nienia, albo przez dokladny pomiar
objetoci gazu, ktéry dla - osiggniecia wymaga-
nego ciSnienia nalezy oddawaé w spos6b rosnacy.
Wskazane jest aby ciénienie koficowe, ktérego. po-
‘ziom z gory jest ustalony, bylo przynajmmiej dwu-
krotnie wigksze od ciSnienia poczatkowego. . Jesli
oczyszczanie rozypoczyna sie pod. ci$nieniem atmo-
sferycznym, to ciSnienie nalezy podwyzszyé od
okolo 1 atmosfery do okolo 2 atmosfer. Po osig-
gnieciu - ciSnienia ustalonego, cinienie obmniZa sie,
najlepiej do poczgtkowego. Jezeli kontynuuje sie
przeplyw gazu oczyszczajacego K réwniez podczas
rozprezania wskazane jest, aby ilo§¢ gazu byla.
ograniczona. Kolejne sprezanie i rozprezanie, zwla-
szcza powtarzane okolo 1 — 6 razy gwarantuje, ze
gaz obojetny dotrze do wszystkich miejsc komory
lub przewodu, w ktérym. znajduje sie katalizator.
Zapewnia to usuniecie z katalizatora zasadniczo ca-
lej iloSci lotnyich substancji w znacznie krétszym
czasie anizeli znanymi sposobami.

W typowych urzgdzeniach, efektywny stopiefi
sprezania trwa od okolo 10 — 60 sekund i stopief
rozprezania réwniez od koto 16 — 60 sekund.

Spos6b oczyszczania wedlug wynalazku przed-
stawiono w przykiadzie wykonania, w ktérym opi-
sano usuwanie wodoru i benzyny z zuzytego kata-
lizatora reformingu odprowadzonego z reaktora
i nastepnie ostatecznie zregenerowanego.

Katalizator zawierajacy sferyczng platyne, ren
i chlorowiec osadzone ma glinowym mnoéniku, od-
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prowadza sie z reaktora w temperaturze od okoto
35°C do 750°C i pod ciénieniem okolo 14 atn
i wprowadza sie¢ do przewodu przesylowego,
w ktérym kontaktuje sie go w przeciwpradzie
ze strumieniem wodoru lub recyrkulowanym zre-
formowanych gazéw. Katalizator zostaje ochtodzo-
Ly do okolo 100°C i oczyszczony z gléwmej ilodci
benzyny. Nastepnie okolo 25 — 100 kg katalizatora
wprowadza si¢ do zamknigtego leja samowylado-
wezego i obniza sie ciSnienie do okolo atmosfery-
czmego. Lej samowyladowcezy stanowi cylindryczne
naczynie ze stozka dolng czeScia, ktéra posiada
doprowadzenie oczyszczonego azotu. Z gérnej czesci
leja samowyladowczego odprowadzony jest prze-
wod odpowietrzajgcy o wylocie ograniczonym
w celu uzyskania wla§ciwego przebiegu spadku
ciéndienia,

Usuwanie z katalizatora lotnych substancji roz-
poczyna sie z dostarczaniem azotu. Przy otwartym
przewodzie odpowietrzajagcym w przeciggu okoto
35 sekund doprowadza sie ilo&¢ gazu o objetosci réw-
nej objetosci leja samowyladowczego. CiSnienie
wzrasta do okolo 1,85 atmosfery. Pod koniec tego
okresu konczy sie doprowadzanie azotu do leja,
a nastepnie w przeciggu okoto 35 sekund obniza sie
cisnienia do atmosferycznego. Podczas obnizania
ci$nienia odprowadza sie¢ przewodem znajdujgcym
sie w gémmej cze$ci leja gaz zawierajacy gaz czy-
szczacy oraz lotne zamieczyszczenia usumniete z ka-
talizatora. Te operacje sprezania i rozprezania za
pomocg doprowdzanego azotu powtarza si¢ dwa
lub wiecej razy, a nastepnie katalizator rzeczywi-
§cie oczyszczony od wodoru i benzyny przesyla
sie do regeneracji.

Pod koniec oczyszczania katalizator zawiera 0,5%
wagowych lotnych substancji (wodoru i weglowo-
dor6éw o temperaturze wrzenia ponizej 260°C).

Jezeli wykorzystaloby sie te samg ilo§¢ azotu do-
dajac go w spos6b ciggly, w tym samym czasie
w trzech kolejnych stopniach oczyszczania, katali-
zator zawieralby 2% wagowych lotnych substancji.
A wiec sposobem wedlug wynalazku wiele skute-
czniej usuwa sie lotne substancje z zuzytego ka-
talizatora reformingu.

Zastrzezenia patentowe

1. Spos6b oczyszczania. katalizatora konwersji
z lotnych substancji, podlegajacych na kontaktowa-
niu katalizatora z przeplywajacym medium -gazo-
wym usuwajacym lotne substancje, znamienny tym,
ze podczas cigglego przeplywu gazowego medium
podwyizsza sie ci§nienie dzialajgce na katalizator
do ustalonego wysokiego poziomu, a nastepnie po
osiggnieciu ustalonego wysokiego poziomu obniza
sie cisénienie do niskiego poziomu.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
cykl sprezania i rozprezania powtarza si¢ od okoto
1 do okolo 6 razy.

3. Spos6b wediug zastrz. 1, znamienny tym, ze
ogranicza sie przeplyw gazowego medium podczas
rozprezania.

4. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
jako gazowe medium stosuje sie gaz obojetny
wzgledem skladniké6w stanowigcych §rodowisko
reakeji.

5. Spos6b wedlug zastrz. 4, znamienny tym, ze
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Ja.ko gaz obojetny stosuje sie azot.

6. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamlenny tym, ze
cifnienie podwyZsza sie do okolo 1,85 atmosfery
i obniZza sie do cisnienia atmosferycznego.

7. Sposéb wedtug zastrz. 1, znamienny tym, ze
jako katalizator stosuje sie katalizator do refor-
mingu weglowodoréw, a jako lotne substancje
benzyne lub wodér.

8. Spos6b wedlug - zastrz. 1, znamienny tym, ze
okres ‘sprezania trwa od okolo 10 do okolo 60 se-
kund, a okres rozprezania od okolo 10 do okotlo
60 sekund.

9. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamiénny tym, ze
gazowe medium przeplywa do géry w stosunku do
katalizatora.

10. Spos6b wedlug zastrz. 1, polegajacy ma do-
prowadzeniu katalizatora do strefy konwersji, kon-
taktowaniu go z gazowym medium i odprowadze-
niu go ze strefy konwersji, znamienny tym, ze
podwyizsza sie ci§nienie gazowego medium odprowa-
dzonego do strefy oczyszczamnia do ustalonego wy-
sokiego poziomu, a nastepnie obniZza sie ciSnienie
do niskiego poziomu, co powoduje usunigcie lo-
tnych substancji z katalizatora.

11. Sposéb wedtug zastrz. 10, znamienny tym, ze
cykl sprezania i rozprezania powtarza sie od okoto
2 do okoto 6 razy.

12. Spos6b wedlug zastrz. 10, znamienny tym, ze
po osiggnieciu ustalonego wysokiego ciénienia
ogranicza sie przeplyw gazowego medium.

13. Spos6b wedlug zastrz. 10, znamienny tym, ze
jako substancje lotng stosuje sie weglowodor.

14. Spos6b wedlug zastrz. 13, znamienny tym, ze
jako weglowodér stosuje sie benzyne.

15 Spos6b wedlug zastrz. 10, znamienny tym, ze
ustala sie wysokie ci$nienie, ktére wynosi okolo
1,85 atmosfery a niskie ci§nienie stanowi ciénienie
atmosferyczne.

16. Spos6b wediug zastrz. 10, znamienny tym, ze
katalizator odprowadza sie i wprowadza do strefy
oczyszczania przy niskim ci$nieniu.

17. Sposéb wedlug zastrz. 1 polegajacy na do-
prowadzeniu katalizatora do strefy konwersji,
kontaktowaniu go z gazowym medium i odprowa-
dzeniu go ze strefy konwersji, znamienny tym, ze
katalizator wprowadza sie do strefy oczyszczania
przy ustalonym niskim ci$nieniu, gazowe medium
wprowadza sie do strefy oczyszczania podwyisza-
jac ciSnienie do ustalonego wysokiego poziomu,
odprowadzajgc jednoczeSnie gazowe medium wraz
z lotnymi substancjami, przeplyw gazowego me-
dium przerywa si¢ po osiggnieciu ustalonego wy-
sokiego ci§nienia, kontynuuje sie odprowadzanie
gazowego medium wraz z lotnymi substancjami az
cisnienie obnizy sie do ustalonego niskiego pozio-
mu, po czym katalizator usuwa sie ze strefy
oczyszczania.

18. Spos6b wedlug zastrz. 17, znamienny {ym, zZe
ustala sie niskie ci§nienia bliskie ciénieniu atmo-
sferycznemu.

19. Spos6éb wedlug zastrz. 17, znamienny tym, ze
ustala sie podwyzszone ci§nienie od ciénienia atmo-
sferycznego do okoto 1,85 atmosfery.

20. Spos6b wedlug zastrz. 17, znamienny tym.
cykl sprezania i rozprezania powtarza sie od okolp
2 do 6 razy.
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