1h

20

25

REPU’BIJ_QUE FRANCAISE.

MINISTERE DE LINDUSTRIE ET DU COMMERCE.

BREVET D"I'NVENTION}{

Gr. 14, — CL. 8.

N° 937.565

Procédé de traitement comportant des partioules solides fluidifiées,

Soniété dite : STANDARD O1L DLVELOPMEVT COMPANY rédsidant aux Etats-tnis Amé-

11que.

Demandé lo 30 novembre 1946, & 111 3™, 3 Paris.
Délivré le 15 mars 1g48. — Publié fe a0 aolit 2948,

(Demande de brevel déposée aux Etats-Unis d'dmérique fe o juillet 194G, aux noms de
MM. George L. Marmeson et Robert G. Gamsrorsmn, — Déclaration du déposant)

Lu présents invention se rapporfe A des
opérations fluildes perfectionnées dans les-
guellex des particules solides sont maintennes
& ’état flnidifié. Elle se rapporte également

i des ecatalysenrs perfeelionués convenant’

a Uemploi dans les opérations fluidifi¢es,
Conformément 2 Dinvention, on effectus
des opérations perfectionmées A ["état flnidi-
fié et on obtient des catalyseurs fiuides per-
fectionnés par réglage entre des limites eri-
tigues des quanlités respeetives des parti-
cules. de dimensions varifes existant 3
I’8tal fluidifié. Conformément 3 1'invention,
les proportions de purticules de plus petites
dimensions dans les opéraiions fuidifides

sont réolées relativement aux proportions

de partienles de¢ dimensiony plus grandes
présentes,

. On sait trés bien, dang la partie, effectuer
diverses opérations dans lesquelles des woli-
des trds divisés flnidifids sont maintenws
dang un état de finidifieation dense simulant
nn liguide. Lies opérations de ce caraetdra
sonf connues, par exemple damys le traite-
ment des sehistes, des combustibles solides
et analognes, T1 est également eonnu d'effce-
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_ tuer des opérations catalytiqnes finides, par

avemple des opérations da cramage, d’hy-
drogénation, de déshydrogénation, ot de re-
forming-4 ["aide de catalyseurs Auidifiés,
Dans ces proeédés, le catalyseur pent-étre
formé de toute matisre solide appropriée,
telle que de Vargils imprégnde, de oxyds
Caluminium déposs snr gel de silice, divers
types de catalyseurs au for et analogue. Lics
solides tris divisés sont en snspension grice
au flux ascendant de gaz on de vapeur dans
la zone de véaction. Dans les réactions eata-
Iytiques, le catalyseur ast mis en snspen-
slon par les vapeurs ascendantes dans Ia
zone de réaetion dans des conditions telles

_que les matidres premi®res sont en comtuct
“ayee le catalysenr dans des conditions de

températurs et de pression approprides pen-
dent le temps nésessaire i la réaction dési-
rée, Le catalyseur sst habituellemcent dig
post dang une trémis 4 P'état fluide et est
gontiréd de cetfe trémie ef mélangé avec les
.matidres premidres avant ou aprés leur en-
trée dans la zone de réaction. Le catulyssur
ugé peut &tre Evacud de la zone de réuction,
véuctivé & 1'&iat flnide dans mme zone de ré-
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génération, puis remis en circuit 3 la. Zone
de réaction.

Dans' ces apérations é, 1’stat, fluide, le ea-
talysenr ost ménéralement formé de parti-
cules ayant un diamétre pariiculaira infé-
vieur 4 200 mierons environ, bien gu'on
puisse employer des partieules plus grosses.
L vitesse superficielle niiliste pour metbre
en_suspension les partienles solides trés di-
visées dépend dans, une large mesnre, pai
mi diautres facteurs, de Ia densité des par-
tieules solides & metfre .en suspension, d&
la densité des £AZ O vADEUTs ascendantes
gb. e ordre de grandeur des partienles di-
visées -4 mettre én suspension. D’une ma-
niére générule, on emploie habiluellement
une vitesse superficielle de gaz de Pordre
de 0,03 & 0,90 microns pur seeonde.

Dans les opérations ol les partienles i

" 1'état divisé sont mainientves & 1'étar de

finide bouillonnant, ecriaines conditions opé-
ratoires sont désirables et irds souvent es-
sentielles, (Mest ainsf que, dans las opéra-
tions catalytiones, il est désirable, enfrs au-
tres choses, gme le poids de catalyseur en
subpenhmn par wniié de volume dlhp(}lllhle
soit waximun, Un résiltat divect de la sus-
pension maximum de eatalyscur par unité
de volume disponible est que, toutes choses

égales d’aillenvs, lés dimensions de 1'Squi-

pament méeanique nécessairve sont rédwites
ati minimum puisqn’il est possible de met-
tre en conlzef les vapenrs om gaz entrant
cn réaction avee la guantité maximom de
cotalygenr pour le minimum de volmmne.
Dang toutes -les opérations comprenant la
suspension de particules trés divisées 3
1’état de fluide henillonnant, i} est trds
sonhaitable d’avoir une fuidité maximum
on une vitesse minimum du it fluide pour
un maximum de fluidité. Tes pertes de
charges dans le lit fluide doivent également

étre minlirum. Dans foules les Dperaimnn::

comportant’ des partieules solides {uidifiidy
suspendues, il est tris souhaitsble d’éviter
Véldvation ~des partienles -ai-dessug. d'nn

certain niveau et leur ralentissepromt oun
descente. Ceite 8lévation of el ralentisse-
ment des particules en &uspension - prove-
guent unc chute & la fols de la qualité et
du rendement guand les . particules com-
prennent un catalyseur, ot €galement, en-
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dommagent Iéguipement en raison de 1'éro-
gion ¢t phénoménes analogues, .

On a découvert gue, si 1’on observe cer-

taines proportiony erifiques des purticules de
diverses dimensions, on obtient des résultats
dézirables inattendms. Suivant le présent
procédé, il est possible de maintenir nue

| [haidité relativement élevée du 13t et de

meire en suSpension une masse maximnm
de particules par unité de volume de la
zone de réaction. En opfrant conformément
an présent proeédé, les pertes de charges
dans le lit soni relativement faibles o 1°al6-
vation excessive des particules et leur ra-
lentissement sont complétement éliminds,
Clonformément an proeédé, on se propuse
d’utiliser des partienles ayant un dismdtre
supérieur et infériewr & 70 mierons ct de
végler la eomposition des particules solides
dans e lit fluide da talle sorts gu’an moius
30 o desdiles particules snient A’'nn dia-
métre inféricur & 70 microns enviran.
Pour que les particules trds divisées sa

~ fluidifient d’une manitre gatisfaisunte, il est

nécessaire que ls catalyscur ne cowprenne
pas moins de 30 % cof, de préfiérence, plus
mwing de 35 %, de partleules tufrienros &
70 microns environ. Hit méme temps, il ne
doil pas y avuir plos de 20 % de particules
de dimensions evmprises entra 0 et 20 mi-
erons, S°il n'existe pas de partienles eom-
prises entre O of 20 micions, au moins 35 9%
desdites particules doivent &re de l'urdre
de 20 & T0 microns, Pour chagque fraction
de 2 % de partienles de satalysenr dc 0 &
20 icrons, le poureentsge de partieulss
de 20 & ‘?y’fniwons peut &tre abaigsé de
1 % coviron avee séeurité. Ainsi, &'l existe
1 % e particules de 0 & 20 mierons, Is
pourdentage de parficules de 20 3 70 mi-
orﬁns'pouna étre abaissé &4 80 % et '
Aﬂhfzendrs, une H0idité satisfaisante. De mé-
me, il existe 20 ¢ d¢ particules de 0 &
30 microns, il suffra de 25 % de particules
de 20 & 70 mierons pour obteniv une flnidité
satisfulsanie, mals en aneun eas la propox-
ton des perticules de ¢ 4 20 mierons ne de-
vra dépassér 20 %, puy plus que Te pour-
eentage de partieudes de 20 & 70 microns ne
devra s’abaisser an-dessous de 25 %.

L tablean snivant montre des compesi-
tions satisfaisantes eu dgard anx dimensions
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des partienles soldes conformément 3 1%n-
veulion
DIMENSIONS TIES PARTICULES EN MICRONS.
{Paids poue cent,)

COMPOSITION.  0-20.  20-70. 0-70.  50-200,
P. Yoo, 1). 100 II 100 P inn,

A o 35 8 63

I} 2 34 36 64

L n do fo Go

D 70 23 £s 53

D’une maniére générale, on préfare qu’il
5 nlexiste pas moing de 30 & 40 % de parti-
etles de dimensions comprizes cnire 20 et
TG mierons el gue les partienlss de dimen-
sions comprises entre 70 et 2060 micrens ne
dépassent, pas un maximom de 60 & 70 %,
Lo procédé de l'invention ge comprendra
plus facilemeni en se rapportant su dessin
ci-foint fllusizanl une forme de réalisation
du proeédé appliguée & une opération de
. trafuage catalytique. Les gaz d’alimenta-
12 tion sont introdnits dans la zune ds réaction
I an moyen du imyaw 2, Un eatalysenr
finide qui, dans le but particulier de ladite
forme de véalisation, est supposé &tve de

10

loxyde d’aluminium fixé sur hydrogel de.

20 silice et posséde des dimensionsy particulai-
ves allant de 20 5 200 microns envirom,.est
maintenu & D’état Avide dans Ta sone de
réaction 1. Le nivean snpérieur est indi-

_ quf par la leflrc A du dessin, Lag condi-

2% tions de température et de pression dans la
zone de réaetion 1 sont maintenues zu ni-
vean assurant la réaction désirée, Aprés un
temps de contact sullisunt, les vapeurs véa-
gissantes passent dans un dispesitit de sé-

do varation du type cyelone 3 et &vacnfes de
fa zone de réaetion au moven du tuyam 4.
Dans la zone de séparation du cyelone 8,
les particules de catalyseur entrainfes sont

siparées et renvoyées au lit de catalysenr -

au mayen du tuyau 5. Le eatalyseur dans
la zome 1 est maintenn & 1’&tat fiwide au
moyen de la vitesse superfieialic des va-
peurs  d’alimentation aveendantes ¢t au
moyen d'on gaz inerte qui est introduit par

ho 1es tayaux 6 et 7. Le catalyseur usé est

évacud an moyen dn tuyau 8 e envoys
dans la zone de régénération 9. Le catuly-
seur est régénéré dans eette zome au moyen
d'un gaz régénérant qui est introduit Dar
45 le tayan 10. On maintient dans la zone do
régénération 9 des conditions ds tempéra-
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ture et de pression telles qu’clles assurent
la répéndration désirée du calalysenr. Lics
gaz de réoénération sont &liminds de 14 zone
de régénération 9 par le tuyan 11 et traités
de foute manidre désirable. Lic culalysent
régénéré est renvoys dans 15 zone de réac-
bion 1 4 partic de 1a zone de régénération
9 par le tuyau 12,

Conformément & une forme de réalisa-

- tion-de 1’invention, on conservé des trémies

anxiliaires de eatalyseur 13 et 14. Pour les
hesoing do Iy deseription, on suppose que
lu {rémia 12 contient dn eatalyseur dont les
dimensions particulaives somt inféricures 3
60 4 70 mierons environ, tandis gue la tré-
mie 14 contient des particules de cataly-
seur eomprises cnire 70 ot 200 microns ed-
viron. Tl es] ainst possible de maintenir 1a
composition dn eatalysenr introduit duns la
zone de Téastion 1 & une lenenr d’gg moins
30 3 40 % en particules de dimensiong eom-
prises entre 20 et 70 microns emviron. .
Bien gue dans certaines réactions le ca-
talyseur fluide puisse ecomprendre sensible-
ment 100 % de particules de dimensions
comprises enbre 20 ef 70 microns, il est trég
désirable d'utiliser un catalyseur ecompor
tant des particules de dimensions supérien-

res & 70 microus, partionlidrement dans les

réactions catalytigmes, (est ainsi gue, dans

les opérations de craguags catalytique, avee

un catalyseur formé d’oxyde d’aluminium
sur hydrogel de silice ou un catalysenr & &gui-
‘valent et avee 100 9% de particules de di-
mensions comprises entre 20 ot 70 raierons,
Ia densité du lit sers de I'ordre da 90 3
195 kilogramnmes par matre cube pour wne
vitesse de 60 centimiires par seeonde. Sl o
vitegse est de 42 eentimétres par seconde, Ia
denstté do 1it sera d’snviron 150 Kilogram-
mes par métre eube. 81 d’avira part, on uti-
lise un.type analogue de catalysenr, dans
une opération de craquage satalytique, mais
comportant 60 % cn poids ds partienles
comprises entre 20 et 70 microns et 40 %
de particules eomprises entve 70 et 200, mi-
crons, la densité dn lit sera de 240 3 300
kiloprammes par mdtre ecnbe pour deg vi-

tesses gquivalentes. I1 apparait ainsi que’

du point de vue de Ja densits, il est souhai-
table d’mtiliser des particules ping lonrdes
9i en méms teravg on peut éviter 1’8évation
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-des particales au dely d'un certain niveau

gt leur ralentissement, et & Ja condition
gu'on puisse pbtenir une fluidité élevée on
une viscosilé fuible du lit. Ces facteurs dé-
sirables sont obfenus. en opérant conformé-
ment & la présents invention -

FTa fiz. 2 représente un viscosimdfre de
Stormer employé pour mesorer -la fluidilé
on inversement la viseoslié du iit fluide. Les

fig. 8 et 4 monitreat les résnlints oblenus .

au moyen do viseosiméire en mélangesnt di-
verses grossetirs de catalyscur & base d'ozy-
de d’aluminiom ot de gl hydraté de silice.

Le viseosimdtre de Stormer est ghnérale-
ment employé dans D’indusirie des peinlures
pour la mesure de la viseosité des produits
lonrds. Les caractéristignes essentielles du
viseosimetire consisient cn un poids 20 sup-
porté par un platean 21. T poids 20 cxcres
uge traction sur le fil 23 gui passe sur la
poulie 24 ei cst caroulé autour du tambonr
25, Ce tambour est relié & un piemon dreit
26 et tourne aves lui. T.e pignen 26 fait
tourner la rome d’engrename 27 amquel est
fixde mns palette de laiton 28. Le sysiéme
entier est montd i palier & billes powr évi.
ter autant gue posuible les frottements. La
viseosité du milien entourant ls paletie 23
entraine son vetard & la rotation. Le cou-
ple motenr ost engendré par le poidy du pla-
tean additionnd du poids qu’il supporte et
diminué de 1a fores de frottement, o il est

" proportionnel ¥ la viscosité si lon effectue
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1es comparaisons & vitesses de rofation épa-
leg, Dans le présent eas, toutes les ecompa-
raisons sont effeclufes & 200 tours minufe
et 1e poifis est modifid jusgu’® ee que la pe~
letle tourne 3 cetle vibeosse. '
Pour mainfenir les earactéristiques de
fnidité de la pondrs, i1 est néeessaive de

P’aérer continuellement. (eel est réalisé par °

le digtributenr d'&ir 29 gui est mmmi de
nomhrenx petits frous par lesquels 17air

paase dans le Mt fluide contenu dams le |

réeipient 80. On met une-guaniité suffisante
de catalyseur par le Lras do séparatenr 31

de manidre 4 recouvrir enviren 6 milims.

" tres de la palette en l’absence d’aration,

Lz visepsité du lit de catalyseur ne change
pag d’ume manidrs appréciable quand la vi-
tesse superficielle du paz change, an deld
d'uue certaine vitesse eritigue. Celte valeur

e

procédés

gritigne est  habitucllement inférieure &
3 centimdtres par secondc pour los eataly-
seurs habitwels de eraguage dos huiles, Elie
variera toutefols pour les produits grossicrs

[ et lourds tels que dn sable de dimensions

partienlaives d'environ 1 millimatre. La va-
leur eritigne ast eelle requize pour ohtenir
exaclement le flottement des pariicules an
gein du courant gazeux ascendanl.

Ty fie. 8 et 4 veprésentent des dia-
grammes sur lesquels on g porié en abscisves
Je pourcentage de partieules grossitres con-
tenn dans des mélanges de partienles es-
sayées an viseosimétra et en ordonndes, la
viseosilé exprimée en grammes podr une vi-
tesse de 200 tonrs par minute.

Im fig. 8 monire Tes résnltats obienns
avee des mélenges formés en ajoutant des
partienles fines & deg graing relutivement
grossicrs, 1a courbe A éant eblenue en ajou-
tant des particules de 111 microns & des
graing de dimension de 156 microns, Ie
eourhe 13, en ajoutant des partiemles de 64
mierons aux mémes grains de 156 mierons,
l1a eourhe C, en ajontant des partienles de
46 mierons aunx mémes grains et Iz eourbe
D, en ajoutant soit des particules da 34
microns, soit des partieules de 28 microns
awx mémes graing,

T fig, ¢ montre les résultats obienus
aver des mélanges formds on ajoutant des
prains grossiers & ume poudre relativement

fine, les courhes I, I? et (} &tant obtenmes en

ajoutant des partionles respestivement de
111, 137 at 158 mierans 3 nne poudre de
dimension partienlaire de 48 mierons.

11 est &vident, & Iexamen des fig. 3 et
4 gue, 51 'on se propose d'vhtenir une
faible viseositd, ou inversement une fluidité
élevée, ley fils flmides ne devront pas conte-
nir ping de 70 %% environ de produity gros-
giers - dont les dimensions dépassent sensi-
hlement 70 misrons.

Le procédé de la présente invention n’est
limité par aneune théoris ni aueun mode
opératoire.
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La présenfe invenilon se rapparte 3 des 100

opératoires  perfectionnéds au
moyen de lits finides ot dans lesguels des
particules solides fvdy divisfes sont mainte-
noes & I’6tat de finide homillomnant an
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moyen d'un courent gazeux aseendant, les-
ditcs partienles comportant des.partionles
possédant un dlamdtre suplricur et infé-
vicur 4 70 microns environ, procédé caracts-
1isé par Jes points snivents séparément ou
en combinaisons ;

1° Ils consistent 3 maintenir une mmpn-'

sition” des particunles solides compartent an
moing 35 %% en polds de particules dont les
dimensions sont inférieures & 70 microns;

2° Les 35 % au moins desdites partienles

oit un diamétre compris entre 20 ef 70 mi-

erons envivon, et i n'existe sensihlement
aneune partieule donl les dimensions soient
inférienres & 20 mierons envirom ;

3¥ On maintient mme composition du ea-

talyseur tells quiil existe moins de 20 %
en poids de partieules de dimensions oor-
prises cntre 0 et 20 mierons, le poureen-
tame en poids dos partienles dont les di.
mensiong gont de lordre de-20 3 70 mi-
crons n'étant pas inférieur 4 25 % guand
il existe environ 20 ¢ de particules de
dinensions aomprises enive 0 et 20 microns,
le réglage de la composition &tant tel que
chagne diminution de 2 % en poids de la
quantité de particules ‘de 0 & 20 microns
solt eompensée par une aungmentation de
1 % de l'a. guantité de partionles de 20 &
70 mierons ;

4° Dang 1_“opération de eraguage par ca-

1987.565]

talyse fluide dans [aquelle lu vitesse des ga%
aseendants est de 1ordre de 80 & 60 cenii-
métres par seconde, on maintieni lz compo-

sition du calalyseur de cragquage de telle

sorte qu'il comporte 60 ‘% en poids de par-
tienley possédant des dimensions de Pordre

- de 20 & 70 microns environ ot 40 % en

poids de particules possédant des dimensions
de Povdre de 70 & 200 microns, la densité
dun lit &tant ainsi maintenue entre 240 et
300 kilogrammes par métre cube dans la
zone de réaction ;

b Le Latalyqaur utilisé est lormé I’oxyde
Q’eluminium fixé sur hydrogel de silise ;

6* Dans une zone de réaction ol des pars
tieuley solides trés divisdes soni maintenues
4 I’état de fluide hovillonnant, on maintient
une fuidité 8levés en méme temps guun

-paids maximnm de particules trds divisées,

(uidiftées, par unité de volume de la sone
de rvéuction, en réglant la composition des
partieules de telle sorte que 30 2 40 % en

" poids envirohr des partieules aient des di-

mengiony inférienres 3 TO microns et envi-
ron 60 3 TO % des partirmles alent des di-

" mensiong gupérignres & 70 mierons environ.
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Pur proruvatinn ¢
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