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Alix Carmenza Céspedes de Vergel

Jefe de Division de Nuevas Creaciones
SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA 'Y COMERCIO
E. S. D.

Referencia: Expediente No. 04,086.986
Solicitud de Patente de Invencidn titulada: “Un proceso de alquilacion por

destilacion reactiva que incluye la regeneracién del catalizador in situ”

Solicitante: Sasol North America, Inc.

RESPUESTA AL AUTO NOTIFICADO POR FLJACION EN LISTA NO. 156

DEL 11 DE MAYO DE 2007, OFICIO NO. 5811 (EXAMEN DE FONDQ)

ALVARO CORREA ORDONEZ, mayor de edad y vecino de Bogota D.C., identificado tal como
aparece al pie de mi firma, en mi caricter de apoderado de la sociedad en referencia, doy
respuesta al auto emanado por ese Despacho dentro del término de prorroga solicitado en mi

memorial 04-086986-00005-0000 de fecha 13 de agosto de 2007:

Objeciones del Examinador

Claridad de la solicitud

Considera su Despacho que la presente solicitud no es clara por cuanto existen algunas
expresiones en la descripcion que presuntamente no se adecuan al tema técnico que se esta
tratando. Ademas solicita la supresion de algunas expresiones del capitulo reivindicatorio

asi como también el cambio de unidades.
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En respuesta a su solicitud nos permitimos informarle que la descripcion fue revisada en su
totalidad y se han hecho todas las modificaciones necesarias. La expresion “catalizadores de
alquilacién de 4cidos sélidos™ se ha cambiado por “catalizadores acidos sélidos de
alquilacion” y la expresion “intermezclar” se cambid por “entremezclar”, ademas de

algunos otros ajustes.

Por otra parte se modificaron todas las unidades y se convirtieron al Sistema Internacional

de unidades.

Adicionalmente, también se revisd y ajusto el capitulo reivindicatorio para ajustarlo de
acuerdo con lo solicitado por su Despacho. De tal forma que expresiones como “cesacion
periodica” e “intermezclar” han desaparecido. También se eliminaron las expresiones
“cantidad efectiva” y “cerca de” de acuerdo con su solicitud. Finalmente, también se ha
hecho la conversion de unidades respectiva en el capitulo reivindicatorio. Como resultado

de estas modificaciones el titulo de la invencidn también se modifico.

De acuerdo con lo anterior presento un nuevo texto de la solicitud completamente revisado
y ajustado de acuerdo con lo solicitado, asi como también el formulario de modificacion

voluntaria y la respectiva tasa.

Atentamentc,

€ N0.79.143.366 de Usaquén
T.P.20.281

Anexos: Capitulo descriptivo modificado
Capitulo reivindicatorio modificado
Formulario de modificacion
Recibo

BOGLMS/BOGDMS-89052-V1- DO
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) ) Espacio reservado para el adhesivo de radicacion
Industria y Comercio

SUPERINTENDENCIA

FORMULARIO UNICO DE CORRECCIONES Y MODIFICACIONES

gorreccio

. IDENTIFICACION "~

Estdos g LA W ulcen L & T

Na\i\:ion,alidau, o Dom

Teléfono:

E-Mail Namero:
Nombre:  ALVARO CORREA ORDONEZ IDENTIFICACION
REPRESENTANTE | Direccion:  Avenida 82 No.10-62 Piso 60. cc. NT [
O APODERADO
ce [] ow []
Teléfono: 634 1500 Fax: 3762211 Cual
E-Mail: patents.bogotai@bakernet.com Numero  79.143.366 TP 20.281

lici

Comprobante de pago de la tasa.
Ij Poderes, si fuere el caso.

[::l Documento que acredita la existencia y representacion legal de las partes, cuando sean personas juridicas.

.
5

RDONEZ A B :
P ’ : /6/2" 79.143366 N T.P, 20.281
" .
Instrucciones para el diligenciamiento del presente formulario, ver reverso de esta pagina.
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UN PROCESO DE ALQUILACION POR DESTILACION REACTIVA QUE

INCLUYE LA REGENERACION DEL CATALIZADOR IN SITU

Campo de la Invencién

La presente invencidédn se relaciona con la regeneracidén de
catalizador. Mds particularmente, esta invencidén se
relaciona con la regeneracién in situ de catalizadores
acidos sé6lidos en un proceso de destilacidén reactiva
unificado, continuo, presurizado, para la alquilacidn de
compuestos aromaticos livianos, tales como benceno vy

cumeno

Antecedentes de la Inveneidn

La algquilacién de compuestos aromaticos con olefinas es
una tecnologia comercial establecida. Por ejemplo, el
benceno alquilado con hidrocarburos de cadena corta
(tipicamente 2 a 6 carbonos) tiene valor como potenciador
del octanaje de la gasolina. Los compuestos aromdticos
livianos alquilados con olefinas lineales de cadenas mas
largas (esto es, que tengan mas de 8 a 10 atomos de

carbone) son sulfonatadas cominmente para producir tenso
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activos adecuados para uso en la fabricacidén de

detergentes.

La alquilacidén del benceno y otros compuestos aromaticos
livianos tipicamente ha sido llevada a cabo usando &cido
fluorhidrico o un catalizador &cido sdélido en un proceso
de lecho fijo de flujo tapdn. Por ejemplo, la patente
estadounidense No. 2,860,173 describe el uso de un Aacido
fosfédrico sélido como un catalizador para la alquilacién
de benceno c¢on propileno para producir cumeno. Més
recientemente s8e ha ensefiado, el uso de catalizadores
Friedel Crafts, especialmente cloruro de aluminio vy
ciertas las =zeolitas naturales y los tamices sintéticos

comerciales, como catalizadores de alguilaciodn.

Aun mas recientemente, la alquilacidén de Dbenceno vy
aromdticos livianos con olefinas Cg-Czp coalimentadas con
el aromatico sobre un lecho catalizador sélido en una
columna de destilacidédn reactiva ha sido propuesta para
llevarse a cabo en una columna de destilacién reactiva

(patente estadounidense No. 5,770,782).

Sin embargo, contintan habiendo problemas asociados con

los procesos de alquilacidn comercial. Por un lado, la



mayoria de los procesos anteriores tiene limites
practicos sobre la cantidad de aromatico que pueda ser
coalimentada econdémicamente con las olefinas, resultando
asi en bajas producciones de los productos alguilados
deseados. El rango tipico para la proporcidén molar
benceno a olefina que utiliza la tecnologia de
alquilacidén HF es 4/1 a 8/1. La tecnologia &acido sélido
de flujo tapdn de lecho fijo referida anteriormente es
practicada usando la proporcidén molar benceno/olefina de
15/1 a 30/1. Los ejemplos propuestos para la destilacidn
reactiva en la patente estadounidense No, 5,770,782 uso
una proporcién molar benceno/olefina de 5/1 a 20/1 para
la mezcla coalimentada e indica una necesidad de mezclado
mecanico del aromdtico y la olefina antes de que ellos
ingresen al lecho catalizador para asegurar la conversidn

adecuada y la produccién de alquilato.

Adicionalmente, todos estos procesos tienen una tendencia
significativa a producir aromaticos polisustituidos, en
particular, dialgquilados. Los catalizadores dcidos
sdlidos de algquilacidén tienden a desactivase mas
rapidamente en la presencia de productos aromaticos
dialquilados. Los depdbdsitos carbonaceos y los orgénicos

pesados se forman sobre la superficie catalizadora, con

i



una disminuciédn resultante en la efectividad del
catalizador y una necesidad de detener el proceso para
regenerar el catalizador. La mayoria de estos problemas
estan relacionados directamente con la naturaleza
exotérmica de la reaccidn, gque tiene una tendencia a ser
dificil vy «critica de controlar. La regeneracién se
suministra tipicamente usando benceno mantenido en la
fase ligquida una presién de 500 psig y temperaturas de

més de 250° C.

Es claro que existe necesidad de un método de alquilacién
de aromaticos livianos con olefinas de cadena recta que
tengan indices altos de conversidén de olefina, una alta
selectividad para los productos mono-sustituidos, 3%
efectividad prolongada del catalizador. Reducir la
severidad de 1las condiciones operativas mejoraria la

probabilidad de lograr tales resultados.

Resumen de la Invencidn

Esta invencidén suministra un proceso unificado de
destilacién reactiva y un sistema Gtil en la preparacién
de compuestos aromaticos mono-alquilados por medio de la

reaccidén catalizada &cido sélido de compuestos arométicos



livianos con olefinas de cadena recta de bajo peso
molecular, que permiten la regeneracidén in situ periddica

del catalizador, es decir en la columna de destilacion.

El proceso de alquilacidén aromatico de 1la invencién
involucra un proceso de destilacién reactiva y comprende
un proceso continuo, presurizado usando una configuracién
de columna y sistema de destilacidén que incluye una zona
de reaccidén, una primera zona de rectificacién en la
parte superior de 1la columna de destilacién para la
rectificacién y recuperacién de la materia prima de
hidrocarburo aromdtico no reaccionado, una zona de
reaccién intermedia que <contiene un catalizador de
algquilacién acido sélido, Yy una segunda zona de
rectificacidén ubicada por debajo y en comunicacién con la
zona de reaccidn, en donde el hidrocarburo aromatico y la
materia prima de olefina no reaccionados pueden ser
separados del producto de alquilacién y de cualesquier
subproducto. Debajo de la segunda zona de rectificacién
hay un rehervidor y medios para retirar el producto de
alqguilacién de la columna. Inyectores adecuadamente
posicionados permiten una introduccién controlada del
compuesto de hidrocarburo aromatico y de la materia prima

de olefina,



En el proceso de alquilacidén por destilacidén reactiva por
lo menos una porcién de una materia prima de olefina
adecuado se introduce en un punto entre la zona
catalizadora intermedia vy la =zona de rectificacidén
superior, y por lo menos una porcién de la materia prima
de hidrocarburo aromatico adecuada se introduce en un
punto entre la zona catalizadora y una segunda zona de
rectificacién inferior, vy el hidrocarburo aromatico es
refuido hacia arriba a través de la zona catalizadora
para ponerse en contacto y reaccionar con la materia
prima de olefina descendente en una reaccién de fase
liquida en contracorriente. En tal sistema preferido, las
condiciones de reaccidén requieren que la presién interna
en la zona de reaccidén sea mantenida constante vy por
encima de 2551060.19 Pa (1 atmésfera), preferiblemente
entre 137895 (20) y cerca de 1378951.45 (200 psig), y la
combinacidén de la olefina y el hidrocarburo aromatico en
el rehervidor mantenida en o cerca del reflujo de tal
manera que la temperatura en el rehervidor permanece por
debajo de la temperatura de degradacién térmica para el
producto alquilado, que es <cerca de 265° C, vy la
proporcidén molar del hidrocarburo aromatico a la olefina

en la fase liquida puede ser mantenida entre cerca de



30/1 a cerca de 100/1, preferiblemente entre 40/1 a cerca

de 80/1.

La regeneracién del catalizador en el ©proceso de
algquilacién por destilacidén reactiva es requerida como
resultado de la formacidén sobre la superficie del
catalizador de los subproductos de reaccién que
“envenenan” el catalizador, disminuyendo su efectividad vy
causando una perdida de la conversién. De acuerdo con un
aspecto preferido de la presente invencién, la
regeneracidn periddica del catalizador de alquilacién
puede ser alcanzada en la columna de destilacién
periddicamente al cesar el flujo de la materia prima de
olefina e inyectando una cantidad efectiva de una
parafina adecuada dentro de la columna en contracorriente
al flujo de la materia prima de hidrocarburo aromatico vy
ajustando la presidén interna de la columna y temperatura
en la zona catalizadora para lograr la temperatura de
regeneracién deseada que, como es bien conocido en 1la
técnica, esta dentro del rango por encima de cerca 175°

C, generalmente desde cerca de 175° C a cerca de 250° C.

Tipicamente, el método de regeneracién preferido de la

invencidén sera el de inyectar periddicamente la parafina



dentro de la columna de destilacidén en un punto por
debajo de la primera zona de rectificacién y por encima
del catalizador, asi la parafina se entremezcla con la
materia prima de hidrocarburo aromético en reflujo en un
flujo de contracorriente a través de la zona catalizadora
y, en combinacidén con el hidrocarburo aromdtico, diluye y
disuelve los subproductos intermedios y otros materiales
de la superficie catalizadora y los transporta dentro del

rehervidor para su recuperacidn y desecho.

El uso de un flujo de contracorriente de parafina e
hidrocarburo aromatico en la columna suministra una
reduccidn no esperada en la presidén operativa requerida
para lograr la temperatura de regeneracidén deseada en la
zona catalizadora. El1 proceso permite la regeneracidén a
condiciones mas suaves, es decir 175-250° C, que el
ampiente tipico en un proceso de lecho fijo. La
temperatura se puede ajustar usando tanto la presion
interna de la columna como el 1indice de reflujo del
hidrocarburo aromdtico. Por ejemplo, a una presidén de
861844.66 Pa (125) a 2551060.19 Pa (370 psig), se puede

emplear una composicidén de 40-90 moles % de hidrocarburo

aromdtico con parafina.

|83
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Breve Descripeidn de los Dibujos

Fig. 1 suministra una representacidén esquematica de
un sistema de alquilacidédn por destilacién reactiva usando
el proceso de regeneracidén de catalizador de la presente
invencidén. La ilustracién muestra dos columnas separadas

y conectadas que se comportan como un sistema unico.

Fig. 2 es un grafico que muestra el perfil de

temperatura regeneracidén por toda la columna.

Fig. 3 es un grafico que compara datos
experimentales sobre la regeneracién de parafina més
benceno con regeneracién simulada de parafina mas

benceno.

Fig. 4 es un grafico similar al de la figura 3 que

muestra regeneraciones simuladas a presiones mds altas.

Fig. 5 es un grafico que muestra temperaturas de
regeneracidén como una funcidén de indices de reflujo de

benceno; y
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Fig. 6 es un grafico gue muestra la relacidén entre
el reflujo de benceno a varios indices como una funcidn

del porcentaje de moles de benceno.

Descripcién Detalladas de la Modalidades Preferidas

Por aromaticos 1livianos o aromdtico, queremos decir
compuestos aromaticos orgadnicos gue tlenen una © mas
anillos y entre 6 a cerca de 20 atomos de carbono, que
hierven a o por debajo de <cerca de 250° C bajo
condiciones de ©presién tipicas en una columna de
destilacién tipo reactor comercial. Los miembros
preferidos de este grupo son benceno, tolueno, =xileno,
estireno, fencl 3% cumeno, con el benceno siendo

especialmente preferido.

Las olefinas preferidas incluyen aqguellas olefinas de
cadena recta mono-insaturadas que tienen entre 2 acerca
de 30 atomos de carbono preferiblemente entre cerca de 8
acerca de 20 atomos de carbono, mads preferiblemente entre
10 a 14 atomos de carbono. Una materia prima de olefina
particularmente preferida para el alquilado en rango de

detergente comprende una mezcla de olefinas Cz-Ci;s con



parafinas C(g-Cig derivadas de un proceso comercial de

deshidrogenacidén de parafina.

Las parafinas preferidas o materia prima de parafina
adecuada para el uso en el proceso de regeneracibdn del
catalizador de alquilacién de la presente invencidn
incluyen parafinas que tienen entre C; a Cis A&tomos de
carbono. En el caso de algquilacidén para el rango de
gasolina, se prefieren las parafinas con contenido de
carbono entre Cy a Cis aunque en el caso de alquilacidn
en rango de detergente, las parafinas entre Cg a Cie

Atomos de carbono son preferidas.

El proceso de regeneracidn del catalizador de la presente
invencién es llevado a cabo convenientemente en un
proceso de alguilacidn reactivo continuo unificado tal
como el descrito en la solicitud pendiente serie No.

, presentada al mismo tiempo que la presente

y titulada “Un Proceso de Destilacidédn Reactivo para la
algquilacidn de Hidrocarburos Aromaticos”, cuya
descripcidén se incorpora aqui como referencia. En este
proceso, usando una configuracidén de destilacidén reactiva
tal como aquella descrita en la figura 1 adjunta, una

mezcla de olefina/parafina se inyectada por debajo de 1la

-]
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zona de rectificacidén de benceno en la parte superior de
la columna de destilacién, pero encima de la zona
catalizadora. El hidrocarburo aromatico es inyectado
continuamente en un punto por debajo de la zona de
reaccién de catalizador sélido y encima de una zona de
rectificacién, en la cual esta puede ser separada del
producto alquilado, parafina y clefina no reaccionado que
desciende de la =zona de reaccidén en su via hacia el

rehervidor.

La reaccidén de alquilacién tiene lugar principalmente en
la fase liquida sobre el catalizador sélido en la zona de
reaccidn. Los catalizadores que pueden ser empleados para
esta iInvencidn incluyen tales materiales zeolitico &cidos
como W-Zeolita, beta-zeolita, mordenita acidé, arcillas
acidas, tales como montmorilonita y zeolitas de poro
medio tales como ZSM-5, ZSM-12, ZSM-18, ZSM-20, MCM-22, \%
mordenita BETA, L, Y, lo mismo que formas intercambiadas
de tierras raras o de formas desaluminadas de las
zeolitas listadas. Otros catalizadores que pueden ser
empleados en la practica de esta invencién son las
versiones fluoradas de las zeolitas anteriormente
mencionadas y el cloruro de aluminio impregnado sobre

alumina, arcillas, y silice-alumina. El catalizador puede



ser mantenido en su lugar al sopdrtalo en un empaque
estructurado, tal como el empaque estructurado catalitico
de marca Koch-Glitch KATAMAX, o alternativamente
dispuesto de otras maneras familiares por aquellos
versados en esa técnica, por ejemplo, en una serie de
lechos sobre bandejas perforadas o en lechos posicionados
en los tubos verticales de descenso de liquido de una
columna de destilacidén con bandejas. E1l estructurado
también puede ser utilizado en las zonas de
rectificacidn, sin catalizador, para mejorar la
evaporaciédn y la eficiencia de 1la condensacién en

aquellas zonas.

Durante el proceso de alquilacidn, como se describid en
la solicitud de la referencia, la proporciédn molar del
hidrocarburo aromatico a la olefina en fase liquida en la
zona de reaccidn se mantiene a través del ajuste de la
contrapresién interna de la columna, la razéon de reflujo
del hidrocarburo aromatico, la entrada de energia en el
rehervidor, la cantidad de hidrocarburo aromatico
removido aunque manteniendo la columna en un reflujo
total aproximado, y el flujo de entrada del hidrocarburo
aromatico. Al acoplar la razédn de reflujo del

hidrocarburo aromatico con la introduccidén relativamente



baja de hidrocarburo aromdtico adicional en la columna
tendera a incrementar 1la composicidén del hidrocarburo
aromatico que refluye hacia la zona de reaccidén y a
mantener la proporcién molar del hidrocarburo aromatico a
la olefina en la zona catalizadora de reaccidén a un nivel

mas alto.

Las proporciones molares mas altas de hidrocarburc
aromdtico a olefina que se pueden generar con flujo a
contracorriente de 1la olefina en fase Iliquida vy el
reflujo mds alto del compuesto aromdtico en la zona de
reaccién han demostrado que tienen varias ventajas

inesperadas:

Primero, las proporciones molares mas altas de compuesto
aromatico a olefina en la zona de reaccidén permiten una
zona catalizadora mds grande, tendiendo a estabilizar la
reaccién y haciéndola muy iscotérmica en la columna de
destilacién. Intentos anteriores de mantener un proceso
isotérmico tipicamente involucréd el mezclar el
hidrocarburo aromdtico con la alimentacién de la mezcla

olefina/parafina;
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Segundo, la entrada de energia méds alta al rehervidor
para producir indices de reflujo mayores sin el riesgo de
exceder la temperatura de degradacidn térmica que pueda
ocurrir en el rehervidor a temperaturas de mas de 265° C.
Los indices altos de reflujo de hidrocarburo aromatico a
entrada de energla constante tenderédn a disminuir 1la
temperatura del rehervidor a medida que se fuerza més el
hidrocarburo aromatico en el rehervidor. Elevar la
presién interna dentro de la columna puede lograr
temperaturas mas altas de reaccién de catalizador,
incrementando asi la produccidén, sin el riesgo de exceder

una temperatura de degradacidn térmica en el rehervidor.

Tercero, las proporciones molares mayores de hidrocarburo
aromético a olefina, lo mismo que la naturaleza
isotérmica de la =zona de reaccidn, pueden ayudar a
incrementar la vida util del catalizador. Esto es el
resultado de una mayor selectividad del proceso de la
invencién para la algquilacion mono-sustituida, en
oposicién a la poli-algquilacién, que es conocido que
envenena a la mayoria de catalizadores acidos sélidos de

alquilacién, requiriéndose regeneracién mas frecuente.



En el ejemplo establecido mas abajo, el proceso de
regeneracién de esta invencidn fue llevado a cabo en una
columna de destilacidédn reactiva continua ilustrada en la
figura 1. Como se muestra en la figura 1, por
conveniencia se emplearon vy disefiaron dos columnas
separadas para comportarse Como una columna de
destilacidén reactiva uGnica. E1 control de presién
diferencial establecid el transporte de vapor entre la
mitad inferior (columna 1) y la mitad superior (columna
2). El transporte de 1liquido entre los segmentos
superiores (columna 2) y los segmentos inferiores
(columna 1) fue manejado por una bomba y el control de

flujo desde la base de la columna 2.

Los catalizadores empleados fueron mordenita y Zeolitas Y
acidos soé6lidos. El1 catalizador es granulado hasta un
tamanio de maya 16 X 40 U.S. secado a una temperatura
apropiada para su activacidén, cargado en elementos de
empaque de catalizador 54 KATAMAX. Cada elemento tiene un
didmetro exterior de 5,08 cm (2 pulgadas) y una longitud
de 13,97 cm (5,5 pulgadas). La masa del catalizador
cargado en la columna dependerd de su densidad. Sin
embarge, vya que cada uno de los elementos del KATAMAX

tienen todos el mismo volumen de catalizador interno



(50,8 cm®), el catalizador fue distribuido igualmente
usando 9 elementos KATAMAX en cada una de las secciones
B,C,D,E,F, yv G como se muestra en la FIGURA. 1. La
transicién de la alquilacidén de rango detergente a la
regeneracidén de catalizador se hace al detener la
inyeccion de la mezcla parafina/olefina con Cip=Ciq v
remplazarla con Cg-Cis aunque se mantiene el indice de
flujo de benceno y el indice de reflujo en la base de la
columna. La regeneracién in situ a contracorriente es
lograda elevando la presién de la columna entre cerca de
841844.66 (125) a 1723680.32 Pa (250 psig) mientras se
mantiene el flujo de benceno a un indice relativamente
bajo con alto reflujo. Una vez que la presién de la
columna y el reflujo del benceno se vuelven estables
nuevamente, la parafina es inyectada desde el tanque de
almacenamiento 1. La alimentacién de parafina es bombeada
desde un tanque de almacenamiento 1 a un indice
controlado usando la bomba 2, la valvula de control 3 vy

el sensor de flujo de masa 4.

La alimentacién de parafina pasa por un lecho 5 de tamiz
molecular 4A donde se seca, vy luego a través del
precalentador 6 en donde la temperatura se ajusta para

casar con la temperatura de reflujo medida al interior de
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la columna en el punto de inyeccién. La temperatura se
monitorea y se ajusta hacia arriba para casar con la
temperatura de reflujo a medida que la composicidn de
parafina en la columna se incrementa. El punto de
inyeccién de parafina es convenientemente el mismo punto
que el de alimentacidén de olefina, esto es, justo por
encima de los elementos catalizadores KATAMAX en la
seccién B, que esta justo debajo de la seccidédn A, La zona
de rectificacién que separa y refluye el hidrocarburo
aromatico (el cual, en cada uno de los ejemplos, es
benceno) . Las temperaturas de inyeccidn del benceno en la
base de la columna y en el punto de inyeccidn del reflujo
de benceno se ajustan hacia arriba para casar con el
incremento en la temperatura de reflujo a medida que el
contenido de parafina se incrementa. La regeneracidn de
esta manera a contracorriente se mantiene durante cerca
de 8 a cerca de 36 horas, dependiendo de paradmetros tales
como el tipo de catalizador que esta siendo utilizado vy

el grado en el cual este se desactiva.

Luego de la regeneracidn, se logra la transicién de
regreso al modo de algquilacidén al detener el flujo de
parafina aungue se mantiene © se ajusta el flujo del

hidrocarburo aromitico en 1la base del lecho catalizador



para mantener el hidrocarburo aromatico en reflujo. La
temperatura de columna se le permite enfriarse regresando
a la temperatura de reaccidén de alguilacidn, mientras que
en el hidrocarburo aromdtico se mantiene la condicién de
reflujo. Esto se lleva a cabo generalmente al disminuir
gradualmente la presidén de columna de nuevo a la presiédn
a la cual tiene 1lugar la reaccidn de alguilacidén. EI1
reflujo del hidrocarburo aromatico actua para enfriar

relativamente de manera rapida la columna,

A la temperatura apropiada, la materia prima de olefina
puede ser reintroducida una vez que se inicia el proceso
de alquilacidén. En el ejemplo que se da enseguida, como

en la solicitud referenciada, la alimentacioén de olefina

preferida establecida es una materia prima de
parafina/olefina derivada de un proceso de
deshidrogenacidn de parafina. La mezcla de

olefina/parafina que es bombeada desde el tanque de
almacenamiento de alimentacién 1 a un indice controlado,
es pasada a través de un lecho 5 de tamiz molecular 4A en
donde se seca y luego a través del precalentador 6, en
donde la temperatura se ajusta para casar con la
temperatura de reflujo medida al interior de la columna

en el punto de inyeccién. La temperatura de inyeccidn es
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monitoreada y ajustada hacia arriba para casar con la
temperatura de reflujo medida al interior de la columna
de destilacién en el punto de inyeccién. E1l punto de
inyeccién de alimentacién de olefina esta justamente por
encima de los elementos catalizadores KATAMAX en la
seccién B, que es justo debajo de la seccidén A, la zona
de rectificacidén que separa y refluye el hidrocarburo
aromatico (el cual, en cada uno de los ejemplos, es

benceno) .

El hidrocarburo aromatico es bombeado desde el tanque de
almacenamiento 11 usando la bomba 12, con flujo
controlado por la valvula de control 13 y monitoreado
usando el medidor de flujo de masa 14. Antes de la
inyeccidn en hidrocarburo aromético es también pasado a
través de un secador de tamiz molecular y es calentado
hasta c¢erca de 5-10° C por debajo de su punto de
ebullicién a la presidén de columna interna experimental.
Asi es inyectado como un liquido, pero generalmente se
quema rapidamente debido al calor desde el liquido y al
vapor dque se eleva del rehervidor. Como se ilustrd en la
Fig. 1, el punto de inyeccidén 17 del hidrocarburo
aromatico esta en la base de la seccidén G, pero encima de

la zona de rectificacién (seccidn H) que esta
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inmediatamente por encima del rehervidor 40. Este es el
punto de inyeccidédn principal vy establece el flujo de
contracorriente del hidrocarburo aromatico con la olefina
que desciende como liquido desde su punto de inyeccidén 7

(por encima del catalizador en la seccidn B).

El hidrocarburo aromdtico empleado en el ejemplo era
benceno. El vapor de benceno en la columna es tomado de
arriba y se condensa en el enfriador 19 y se acumula en
la vasija 20. El benceno acomunado es reinyectado como
reflujo en el punto 21 en la =zona de rectificacién A.
como se aprecilara por aquellos versados en la técnica,
esto puede ser a través del control de nivel desde la
vasija acumuladora 20 o sobre control de flujo a la
columna junto con una corriente gque remueve el exceso de
almacenamiento de benceno en el tangue 25 usando los

aparatos de monitorec y control de flujo apropiados.

La presién de operacién deseada se ajusta y mantiene
usando control en cascada con la inyeccidén de nitrdgeno
apropiado y la ventilacidén hacia dentro y hacia fuera del
tanque acumulador 20. Las dos configuraciones de columna
ilustradas en el dibujo fueron también usadas en el

ejemplo. Las dos columnas fueron operadas como una por



medio de calentadores y vélvulas de control de flujo. El
vapor de benceno, en la medida en que sale de la seccién
E y fluye entre las columnas, se mantiene a la
temperatura y presién apropiadas por medio de una linea
de transporte de vapor controlada % calentada
eléctricamente 26. El vapor de benceno ingresa en la base
de la seccidén D de la columna en el punto. 27 y continta a
través de los segmentos D; C y B. El flujo entre las
columnas se controla en la vélvqla de control 23 usando
una presién diferencial relativamente baja, usualmente

cerca de 13789.51 Pa (2 psiqg).

La olefina y la parafina gue no reaccionaron, lo mismo
que el producto alquilado crudo, cualquier subproducto vy
el benceno de fase liquida se acumulan en la vasija 30,
por debajo de la seccidén D, se enfrian en 35, y se
bombean a la parte superior de 1la seccién E sobre el
control del nivel. El1 liquido de la bomba 32 se
recalienta en 34 hasta precisamente la temperatura de
reflujo de la columna en el punto de inyeccién 35. EL
liquido entonces continua descendiendo por la zona
catalizadora (secciones E, F y G hacia la zona de
rectificacidn H y al rehervidor 40. E1l producto de alquil

benceno lineal crudo, parafina, decantados de peso



molecular maycr y niveles de +trazas de olefinas sin
racclonar, si se encuentran presentes, son removidos a
través del rehervidor 40 sobre el control de nivel vy

bombeados para almacenamiento en el tanque 45,

Hay dos puntos de muestra de fase ligquida en los cuales
fueron recolectados los datos sobre el producto alguilado
crudo, como se establece en las tablas 1 y 2. El punto de
muestra A es el producto final después de pasar a través
de todas las secciones catalizadoras. El punto de muestra
B es un producto intermedio que representa el 50% del
tiempo de residencia del catalizador. Un tercer punto de
muestra, no mostrado, puede estar en la Dbase del
acumulador superior de benceno 20, éste puede ser usado

para medir la pureza del benceno.

EJEMPLO 1

Una caracteristica unica de la unidad de destilacién
reactiva de la presente invencidn es la habilidad para
regenerar el catalizador 1in situ en un conjunto de
condiciones de regeneracidén que son en general mas suaves
que adquellas requeridas para regenerar un reactor

catalitico de lecho fijo de flujo tapédn. Tipicamente el



proceso de lecho fijo requiere el uso de benceno puro
para ser mantenido en la fase liquida a 3447378,64 Pa

(500 psig) y 250° C de temperatura de regeneracién.

Un ejemplo de desactivacion del catalizador N
regeneracidédn posterior para el proceso de destilacidn
reactiva fue conducido como sigue. Unos 1379.27 g de
TOSCH 330Y fue cargado en elementos de empagque
estructurados 54 KATAMAX y colocados en la columna de
destilacidén reactiva mostrada en la Fig. 1. El rehervidor
fue cargado con benceno y la columna fue llevada a
reflujo con benceno a wuna presién de columna entre
344737,86 — 358527,38 Pa (50-52 psig). La alimentacién de
parafina/olefina mostrada en la Fig. 1 como alimentacién
a la seccién B fue iniciada en 50 g/min. La inyeccién de
benceno en la base de la columna, seccion G, fue
mantenida en 10 g/min. La columna de destilacidén reactiva
fue operada en condiciones listadas en la tabla 2. Las
muestras del producto ligquido fueron removidas a partir
de dos puntos de muestras. El punto de muestra A es
producto liquido enfriado removido del rehervidor vy
representa la conversiéon total en la columna de
destilacién reactiva. El1 punto de muestra B es una

muestra de liquido enfriado removido del acumulador
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intermedio en 1la base de la columna, seccién D. Este
punto de muestra representa la conversidén al 50% del
volumen del catalizador. E1 catalizador &acido sélido de
zeolita TOSOH 330 Y fue operado por la condicién mostrada
en la tabla 2 durante un total de 118.5 horas sobre
corriente. Durante este periodo de operacidén el TOSOH 330
Y experimentdé una desactivacidén significativa. La
conversién en el punto B fue inicialmente de 99, 96% con
un indice de Dbromo residual en el benceno c¢rudo, la
parafina/olefina y el producto alquilado de 1,1 cg/g. El
catalizador en la seccidén B, C, y D experimentd una
desactivacidn significativa a medida que la conversién
cayé a 24,7% (indice de bromo 2185) en 118,5 horas sobre
corriente. Las secciones E, F v G similarmente
experimentaron desactivacién de la conversién al 100%
(indice de bromo no detectable) a 88,8% de conversidén con
un indice de bromo residual de 829 cg/g. El catalizador
se desactiva desde la parte superior hacia la inferior en
la columna de destilacién. Después de 118,5 horas sobre
corriente, la mezcla parafina/olefina fue discontinuada y
la columna refluyd benceno a 134° C durante 2 horas como
el alquilado crudo a medida que el alquilado crudo se
lavdé del lecho catalizador en el rehervidor. Durante este

periodo la alimentacidn de parafina/olefina en el tanque



de almacenamiento fue reemplazada con una alimentacidn de
parafina del mismo peso molecular vy distribucién del
nimero de carbono como se muestra en la tabla 1. La
contrapresion de columna se incrementada a 861844,66 Pa
(125 psig) y el reflujo de benceno se estabiliza en
861844,66 Pa (125 psig). Una temperatura de columna
uniforme de solamente 172°-175° C se logra con el reflujo
de benceno a una contrapresién de 861844,66 Pa (125
psig). La inyeccidén de parafina se inicia en 50 g/min por
medio de HLOl en un punto justo por encima de la primera
seccidn que contiene el empague estructurado de
catalizador. La inyeccién de parafina en contracorriente
altera la composicidén en la columna lo gue incrementa la
temperatura de reflujo. El flujo de ©parafina en
contracorriente establece un perfil de temperatura de
regeneracién como se muestra en la Fig. 2. Este
incrementa el perfil de la temperatura de la columna
desde los 172-175° C uniformes con reflujo de benceno al
rango de 187° a 205° C. el calentamiento adicional fue
aplicado a la columna por medio de calentadores de piel
para poder alcanzar la temperatura de regeneracidén de
200° C a 861844,66 Pa (125 psig). El calentamiento
adicional es requerido para lograr la temperatura de

regeneracidén debido al limite de ©presién superior



mecanica sobre la columna de destilacién reactiva. Las
condiciones de regeneracidén usadas en este ejemplo son
indices de parafina: 50 g/min, indice de benceno 10
g/min, contrapresidén de columna 861844,66 Pa (125 psig),
y benceno puesto sobre reflujo total en la parte superior
de la columna. Esta regeneracién de parafina en
contracorriente fue mantenida durante 24 horas. El namero
de horas puede variar entre 8 a 36 horas dependiendo del
grado de desactivacidn del catalizador. Luego de la
regeneracidén, el flujo de parafina se detiene, la columna
se enfria y la presidén se reajustd a una presidén de
reaccién de 344737,86 Pa (50 psig) en un reflujo de
benceno. Una vez que la columna esta estable a 344737,86
Pa (50 psig) y bajo reflujo de benceno, la alimentacién
de parafina/olefina es restablecida en la parte superior
de la seccidédn G. El analisis de las muestras de liquido a
partir de los puntos de muestras A y B confirma que el

catalizador ha sido completamente regenerado.
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Tabla 1
B Andlisis de capilaridad GC de la alimentacién
parafina/olefina
Alimentacién A B
Paeso en % Peso en %
< Cig 0 0
Ciro 1,53 1,98
Cs 3,85 3,71
Ciz 3,83 3,83
Cis 2,45 2,44 B
Cig 0,33 0,36 —
Cis 0 0
Olefina total 11,99 12,35
_
Parafina T
lineal T
< Cio 0,18 0,07
Cio 14,42 19,09
Ci1 31,84 29,72
Ci2 26,43 24,88
Cis 14,42 13,25
Cra 0,62 0,48 ]
Cis 0,19 0,2
Parafina total 88,1 87,69
— - _—
Peso molecular 163,6 162,9
promedio (g/mol)
No. de Bromo 10,8 10,4
(Cg/g)) ]
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Tabla 2
Tiempo Puntc de Punto de punto de puntc fndice de Indice de Presidn Tenperatu | Indice de roporcidn
scbre la | miestra B | muestra muestra A de inyeccidn | inyeccidn de de ra de la |inyeccidn en moles
corriente | conversién| B Indice conv, de muestra de alimentacidn | coclumna zona de de de fase
th) de olefinal de bromo Clefina &% A parafina ae bencenc ipsig) catalizad bencenc liguida de
% icg/gl Indice |+ olefina (g/min} Pa or en bencenc/cl
de (g/min) promedio reflujo efina
bromo (¢ {(° ) {g/min)
g/g)
5 100 0 99,56 i1 50,5 10,1 52 144 194 57
358527, 38
7 29, 94 4,2 85,3 375 49,9 9,8 52 144 192 54
358527, 38
25 99,9 5 83,6 410 £9,9 10,1 52 140G 127 3%
358527, 38
28 idd 3 B3,6 426 45,9 10,0 52 144 221 72
358527, 38
31 100 1 83,9 450 49,7 9,8 52 144 1746 54
358527, 38
52 100 1 28,9 2347 49,7 10,0 51 144 163 46
351632, 62
54 160 1 28,3 2151 49,5 10,0 51 141 145 53
351632, 62
84,5 35,6 309 18,9 2351 £9,8 3,8 51 143 i67 55
351632, 62
88,5 95,6 293 20,6 2222 49,5 9,8 51 144 172 59
351632, 62
89,5 96,5 216 12, ¢ 21589 50,1 10,1 52 144 171 58
358527, 38
116, 5 84,5 1856 20 2080 50,1 10 52 144 177 62
358527, 38
118,5 g8, 8 829 24,7 2185 50,1 9,8 52 144 177 65

358527, 38

Regeneracicén durante 24 horas a 187-205°

C usando parafina y benceno en Contracorriernte
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Ejemplo 2

La inyecciédn de parafina por encima del catalizador es un
medio de incrementar la temperatura de regeneracidn en
régimen estacionaric en la columna de destilacion
reactiva. Esta inyeccidén de parafina suministra un
incremento de temperatura 1o mismo que acciédn de lavado
adicional para transportar los subproductos sobre el
catalizador y transferirlos al rehervidor. Este efecto de
incrementar la temperatura de regeneracidén con inyeccidn
de parafina puede ser aplicado a presién mayor vy
continuard logrando una ventaja paso a paso para alcanzar
la temperatura de regeneracidén mayor a una presidon de
columna de destilacién dada. Este efecto puede ser
modelado para determinar la extensidn de la ventaja mas
alld del limite de presidén de la columna de destilacidn
reactiva experimental mostrada en la Fig. 1. la tabla 3 y
la Fig. 3 comparan datos experimentales a 861844,66 Pa
(125 psig), 50 g/min de inyeccidén de parafina con Cip-Ci3
por encima del 1lecho de catalizador, y 10 g/min de
benceno inyectado por debajo del lecho en la base de la
seccidén G con destilaciédén, sgsimulacidén usando el ASPEN
Plus 10.1. Las condiciones de simulacién son idénticas a

las condiciones operativas experimentales con n-dodecano
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usado para simular la parafina inyectada. El lecho
catalizador descansa entre las etapas 6 y 18 para la
simulacién. E1 rango de presién de 861844,66 Pa (125
psig) esta dentro del limite mecénico de la columna de
destilacidén reactiva mostrada en la Fig.1l. 1la Fig.3
muestra una buena correlacién entre los datos
experimentales y la simulacidén. La ventaja de 1la
inyeccién de la parafina en contracorriente y del benceno
en reflujo puede ser mostrada por simulaciones
adicionales a contrapresiones de columna mayores. Estas
simulaciones a presidén mayor usando ASPEN Plus 10.1,
fueron todas conducidas con inyeccién de n-dodecano a 50
g/min, inyeccién de benceno a 10 g/min de en la seccién G
y a reflujo de benceno total. Los datos para las
simulaciones de presién mayor son mostrados en la tabla 4
y graficados en la Fig. 4. La simulacién a 1241056,31 Pa
(180 psig) muestra que se logrard una temperatura de
regeneracién a 200° C. El1 incremento de presién a
1792636,89 Pa (260 psig) puede lograr una temperatura de
regeneracién de 224° C., incrementando la contrapresién
de columna hasta 370° C se lograra una temperatura de
regeneracién de 250° C. Las simulaciones indican que la
combinacién de una inyeccion de parafina en

contracorriente con el reflujo de benceno lograré
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incrementar la temperatura de regeneraciédn entre 8 a 12°
C., mientras se mantiene una temperatura uniforme en la
zona de catalizador colocada entre las etapas 6 y 18. El
reflujo de benceno total también suministra la maxima
concentracién de bencenc de fase liquida en la zona del
catalizador. La regeneracién comercial del proceso en
lecho fijo requiera presiones de reactor de 3447378,64 Pa
(500 psig) para mantener el benceno en la fase liquida
para poder lograr una temperatura de regeneracién de 250°

C.
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e
Tabla 3
Puntos de (Namero de Simulacién |Simulacién de|Perfil de Perfil de
temperatu |simulacién |de benceno |regeneracién |reflujo de regeneracién
ra en la |[de etapa de parafina + |benceno experimental
columna benceno experimental |de parafina
de + benceno
destilaci
on
reactiva
Temperatu 1 170,379 170,379 171,379 167,8276
ra de
vapor
2 170,379 170,379
3 170,379 170,380
4 170,379 170,387
DA-220-1 5 170, 380 170, 634 173,439 173,3027
6 170,388 178,316
DA-220-2 7 170,388 178,317 173,355 179,8502
g 170,388 176,317
DA-220-3 9 170,388 178,317 173,138 180,136
10 170,388 178,317
DA-220-4 11 170,388 178,317 170,337 178,9793
12 170,388 178,317
TI-215 13 170,388 178,317 174,791 181,7515
14 170,388 178,317
DA-210-1 15 170,388 178,317 174,700 187,0356
16 170,388 178,318
DA-210-2 17 170, 388 178,318 174,719 191, 2626
18 170,388 178,318
DA-210-3 19 170,388 178,320 176,403 195, 5427
20 170,388 178,382
21 170,388 179,122
22 170,388 187,080
23 170,393 230,409 176,306 204,8719
Tempera— 24 170,561 291,900 175,140 265,1487
tura del
rehervidor
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Simulacidn en ASPEN Plus 10.1 del efecto de la inveccién de parafina en la parte superior del lecho catalizador (por encima de la etapa 6)
como una funcidn de la contrapresién de columna

Etapa de | Bencenc Parafina Increment |Benceno Parafina Increment |Benceno Increment Parafina Incremsrt

destilacid |en + Dbencenojo de lalen + bencencjo en lalen o] de + benceno|o de

n de|reflujo a 125 osi |termperatu [reflujo a|a 180 psi |Zemperatu refluio a temperatu a 370 psi |temperatu

columra a ra cdel {180 psi® ra en el|260 psi? ra en el ra en el
psi? catalizad catalizad catalizad catalizad

or {(C) cr (C) cr (C} or (C}

Top 1 170,38 170, 38 C,00 181,01 191,19 J,18 214,27 0,00 238,57 238,57 G, 00

2 170,38 170,38 C,00 191,01 191,19 0,18 214,27 0,00 238,57 238,57 G, 00

3 170, 38 170,38 G, G0 191,01 191,19 0,18 214,27 0,0C 238,57 238,57 a,400

4 170,38 170,39 0,01 151,01 191,20 0,19 24,27 0,02 238,57 238,61 0,04

5 170,38 170,63 2,25 151,01 191,54 0,32 214,27 0,51 238,57 239,34 0,77

6 170,38 178,32 7,93 283,070 199, 9C g,89 214,27 10,07 238,57 250,32 11,76

7 270,38 178,32 7,93 193,01 139, 90 8,89 214,28 10,07 238,57 250,32 11,76

g 170,38 178,32 7,93 191,01 139, 50 8,89 214,28 10,07 238,57 250,32 21,76

S 170,38 178,32 7,93 191,01 139, 30 8,89 214,28 10,07 238,57 250,32 11,76

10 170, 38 178,32 7,93 191,01 139, 90 3,89 214,28 224,34 10,07 238,57 250,33 11,76

11 170, 38 178,32 7,93 191,01 133, 90 8,89 214,28 224,34 10,07 238,57 250,34 11,77

12 170,38 178,32 7,93 151,01 199,90 8,89 214,28 224,34 10,07 238,57 250,42 11,85

13 174G, 38 178,32 7,93 191,01 199,90 3,89 214,28 224,34 10,07 238,57 250,85 12,28

14 170C, 38 178,32 7,093 191,01 159,90 8,89 214,28 224,34 10,07 238,57 253,09 14,52

15 173,38 78,32 7,93 191,01 1599, 90 8,89 214,28 224,34 10,07 238,57 263,78 5,21

16 17¢, 38 278,32 7,93 191,01 199, 990 8,89 214,28 224,35 10,07 238,57 304,99 66,42

17 173,38 178,32 7,93 191,01 199, 80 8,89 214,28 224,39 10,12 238,57 364,472 125,86

18 1730, 38 178,32 7,93 191,01 199,91 8,89 214,28 224,70 10,43 8,37 420,14 171,57

139 170,38 178,32 7,94 191,01 159,92 8,91 214,28 226,83 12,56 238,57 446, 67 208,11

20 170,38 178,32 8,00 191,01 200,05 9,04 214,28 239,46 25,19 ;57 466,16 227,59

21 170,38 179,12 8,74 191,01 204,99 13, 97 214,28 288,01 73,73 477,54 238,97

22 270,38 187,08 16,70 131,01 235,15 44,14 214,28 330 136,01 482, 38 243,82

23 270,38 230,41 60.03 191,01 299, 93 108, 91 214,238 37 259,26 484, 47 245,91

Rehervidor | 170, 38 291,90 121,52 191,01 335,39 144,37 214,28 36 169,17 485,40 246,82

24
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Los datos en la tabla 4 muestran que a indices de reflujo
de benceno altos que logran una composiciédn de benceno
mayor de 80 moles % en la columna, la inyeccidn de
parafina suministra un incremento inesperado en la
temperatura de 7 a 15° C en todas las presiones a partir
de 861844,66 Pa (125 psig) hasta 2551060,19 Pa (370
psig). Esto confirma los resultados experimentales del

ejemplo 2 como se ve en la tabla 3.

Ejemplo 3

También puede usarse otro modo de operacién de columna
para lograr altas temperaturas de regeneracién sin
incrementos significativos en la presiédn de la columna.
Este modoc de operacidédn también usa inyeccidn de parafina
en contracorriente en la parte superior del lecho
catalizador e inyeccién de benceno por debajo del
catalizador pero mantenido en reflujo. Una ventaja
inesperada significativa de reducir el indice de reflujo
de benceno con la inyeccién de parafina se observd por
medio de la simulaciédn ASPEN. Las temperaturas de
regeneracidon objetivo en el rango de 200° a 250° C
pudieron lograrse reduciendo el reflujo de benceno desde

150 g/min bajando a 18 g/min mientras se mantenian las
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composiciones molares de benceno en fase liquida de 50% a
87% en la zona catalizadora. El1 ASPEN Plus 10.1 usando un
modelo RAD FRAC fue usado para determinar la composicidn
en la columna de destilacién y la temperatura en la zona
catalizadora. La simulacidén de datos se resume en la
tabla 5 y se grafican en las Figs. 5 y 6. Los datos
muestran que una temperatura de regeneracién de régimen
estacionario de 200° C en el lecho catalizador (etapa 6 a
etapa 18) se logrd mientras se mantenia una fracciédn
molar de fase liquida de benceno de 67 moles $%. Esta
composicidén de la columna y la temperatura se lograron a
un indice de reflujo de 54 g/min en la parte superior de
la columna. Similarmente, una temperatura de regeneracidn
de 223° C se logra con una reduccidén adicional del
reflujo de benceno a 18 g/min aunque todavia se mantiene
una composicion de benceno molar de fase liquida de 49
moles % en la zona del catalizador. Estas composiciones
pueden ser mantenidas durante las 8 a 36 horas requeridas

para regenerar el catalizador.

2

Z

7
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Tabla 5
Simulacién en ASPEN Plus 10.1 RAD FRAC del reflujo de n-
dodecano y benceno en contracorriente a 125 psig, 50 g/min
C12,10 g/min de benceno.
| ] |
indice de reflujo|Indice de reflujo|Indice de reflujo
de benceno 150 |de benceno 54 |de benceno 18
g/min g/min g/min
Numero de|Tempera |Fraccidn |Tempera |Fracciédn |Tempera |Fraccidn
etapa de | tura en moles|tura en moles|tura en moles
simulacidén |interna [de interna |de interna |de
(C) benceno (c) benceno (c) benceno
liquido liquido liguido
1 176,51 1,00000 176,04 0,99998 176,04 0,99994
2 176,51 1,00000 176,05 0,99974 176,08 0,999532
3 176,52 1, 00000 176,23 0,9%9686 176,54 0,99193
4 176,53 0,99985 178, 38 0,96204 182,08 0,90344
5 176,87 0,996l 200,69 0,67613 223,78 0,49139
6 186,55 0,87617 200,69 0,67613 223,78 0,49139
7 186,55 0,87618 200,69 0,67613 223,78 0,49139
8 186,55 0,87618 200,69 0,67613 223,18 0,49140
9 186,55 0,87617 200,69 0,67613 223,78 0,49141
10 186,55 0,87617 200,69 0,67615 223,77 0,49147
11 186,55 0,87617 200, 68 0,67623 223,74 0,49164
12 186,55 0,87618 200,65 0,67657 223,66 0,49220
13 186,55 0,87618 200,62 0,67685 223,59 0,49264
14 186,55 0,87618 200,62 0,67686 223,58 0,49269
15 186,55 0,87618 200,62 0,67687 223,56 0,45286
16 186,55 0,87618 200,61 0,67694 223,48 0,49338
17 186,55 0,87618 200,58 0,67724 223,22 0,49510
18 186,55 0,87617 200,43 0,67865 222,36 0,50088
19 186,55 0,87616 199,78 0,68514 419,41 0,52122
20 186,72 0,87450 199,87 0,68420 219,46 0,52084
21 186,28 0,85885 200,40 0,6789%¢6 219,76 0,51876
22 201,14 0,75098 203,30 0,65123 221,34 0,50780
23 250,36 0,49332 217,20 0,53703 229,26 0,45651
24 306,20 0,30367 258, 66 0,30356 258, 66 0,30356

Como puede verse en la tabla 5,

tan bajas

inyeccidn

como 861844, 64

de parafina,

uno puede

(125 psiqg)

lograr

y con

a presiones de operacidn

suficiente

un incremento
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significativo en la temperatura de regeneraciédn de la
columna reduciendo el indice de reflujo de benceno pero
todavia manteniendo concentraciones significativas vy
necesarias de benceno en la columna. Asi, como puede
verse en los datos de la tabla 5, una reduccién de 1la
concentracién de benceno de 87 moles % a 50 moles %

cambilard la temperatura de regeneracidén en la columna

entre 186° C cerca de 250° C.

Como se anota en lo anterior, la inyeccién de parafina en
contracorriente permite una seleccidn y adaptacidén de las
condiciones de regeneracidédn para adecuar un catalizador
dado. Algunos catalizadores pueden requerir mayores
concentraciones de benceno a una temperatura de
regeneracidén dada. Esas condiciones pueden ser logradas
con 1lnyeccién de parafina y al ajustar el indice de
reflujo de benceno. Asi, uno puede lograr temperatura de
regeneracidén a presiones mas bajas y todavia mantener una

composicidén adecuada de benceno.

Las modificaciones de los aparatos, procedimientos vy
condiciones descritos aqul que todavia involucren el
concepto de las mejoras descritas deben deducirse

facilmente de ellas mismas para aquellos versados en la
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Lo que se reivindica es:

Un proceso para la regeneracion de un
catalizador acido sélido de alguilacién en un
proceso de alguilacidn por destilaciédn reactiva
que tiene lugar en una columna de destilacidn
presurizada gque incluye una =zona de reaccidn
del catalizador intermedia que tiene soportado
alli un catalizador acido sélido de
alquilacién, una primera zona de rectificacién
en la parte superior de la columna de
destilacidén y una segunda zona de rectificacién
que incluye un rehervidor por debajo de dicha
zona de reaccidn del catalizador, en donde por
lo menos una porcidn de una materia prima gue
contiene olefina es puesta en contacto con por
lo menos una porcidn de una materia prima de
hidrocarburo aromatico en flujo de
contracorriente dentro de la zona de reaccidn
del catalizador, en donde la presidén interna en
la zona de reaccidn del catalizador se mantiene
por encima de 190,9 kPa vy la temperatura
mantenida a reflujo de dicha materia prima de

hidrocarburo aromatico comprende:

@léf



A. cesar perioddicamente la introduccién en la
columna de destilacidn de materia prima que contiene
olefina mientras se continta el flujo del materia
prima de hidrocarburo aromatico e introducir dentro
de la columna materia prima de parafina en un punto
tal que la materia prima de parafina se entremezcle
en flujo a contracorriente con la materia prima de
hidrocarburo aromatico no reaccionada en reflujo a
medida que este fluye a través de catalizador para

remover los subproductos del catalizador;

B. ajustar el indice de reflujo de dicho
hidrocarburo aromatico para lograr una temperatura
deseada en la zona de reaccién de catalizador por
encima de cerca de 175° C a presién de operacidén de
columna dentro del rango entre 861844,66 Pa (125) a

2551060,19 Pa (370 psig).

C. separar dichos subproductos de dicha parafina e
hidrocarburo arcmatico en dicha segunda zona de

rectificacién; vy
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D. remover dichos subproductos de dicha zona de

rectificacién.

2. El proceso de 1la reivindicacidén 1 en donde
dicha segunda zona de rectificacién incluye un
rehervidor y dichos productos intermedios son
removidos desde dicho rehervidor.

3. El proceso de la reivindicacién 1 en donde la
introduccién de materia prima de parafina es
tal que el porcentaje en moles del hidrocarburo
aromatico en la zona de catalizador se mantiene
entre 40% al 90%.

4. El proceso de la reivindicacidén 1 en donde la

N

regeneracidédn se lleva a cabo por un periodo de

entre 8 a 36 horas.

El proceso de la reivindicacidén 1 en donde
dicho materia prima de parafina comprende

parafinas con C; a Cis.

1\&



Resumen

Un proceso unificado que cumple un proceso unico de
regeneracién de catalizador in situ con una destilacién
reactiva continua bajo presién para la alquilaciédn de
hidrocarburos aromédticos livianos tales como benceno con
olefinas Cy-Ci3p usando un catalizador &cido sélido de
alquilacién soportado en la zona de reflujo (21) de una
columna de destilacidn (seccidn A). La regeneracién
periddica del catalizador (secciones E, F y G) se lleva a
cabo con una inyeccidédn contra corriente de una parafina
con C4-Ci¢ (35) por debajo de la zona de rectificacién de
benceno en la parte superior de la columna, pero por
encima de la zona de catalizador aunque el material de
reacciédn de Thidrocarburo aromatico (17) se inyecta
continuamente en un punto por encima de una =zona de
rectificacidén en la base de la columna donde el compuesto
aromatico se separa de la parafina y los subproductos se
lavan del catalizador. El uso de la parafina con C;-Cig
con el aromatico a una fraccidén molar en el rango de 40 a
90% permite una temperatura de regeneracidn entre 175 a

250° C. que se logra y mantiene al ajustar la presidn de



columna y el indice de reflujo aromdtico. Presiones
significativamente bajas, del orden de 861844,66 Pa (125)
a 2551060,19 Pa (370 psig), se requieren para lograr la
temperatura de regeneracidén que de otra manera se
requeriria con el uso solamente del hidrocarburo
aromatico para diluir y lavar los subproductos de las

superficies catalizadoras.

ROGLMS/BOGHMS-88319-v1- . LOC
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SUPERINTENDENCIA DE INDUSTRIA Y COMERCIO
DIVISION DE NUEVAS CREACIONES

Radicacion No.,
Clasificacion Internacional (IPC):
Concepto Técnico No.

Patente de Invencion Patente de Modelo de Utilidad [ ]
Via Nacional ]

Via PCT (fase nacional) Cap.l ] Cap. |l [m]
No. Sol. Internacional PCT/US03/01432

Fecha de Presentacion Internal. 16 de enero de 2003

Como resultado del examen definitivo, realizado con fundamento en el articulo 48
de la Decision 486 de la Comision de la Comunidad Andina, se le comunica:

1. Documentos estudiados

1.1. Descripcion: Folios: 40a78 tal como se radico
inicialmente
Folios 177 a216 tal como se modificé el 20 de
septiembre de 2007
1.2. Reivindicaciones: Folios 79 a 82 tal como se radicod
inicialmente
Folios 217 a 220 tal como se modifico el 20 de
septiembre de 2007
1.3. Dibujos: Folios 85a090 tal como se radico
inicialmente

1.4. Prioridad:

Fecha 5 de marzo de 2002
Pais Estados Unidos
Numero 10/090859

2. Modificaciones (articulo 34 D.486 y art. 22 Tratado PCT)

Se aceptan todas las modificaciones realizadas por el solicitante el 20 de
septiembre de 2007, toda vez que no amplian el objeto inicial de la solicitud.

3. Analisis de la Prioridad

Se aceptan las prioridades, toda vez que corresponden a la misma materia de la
solicitud en estudio



4. Objeto de la invencién

Titulo de la solicitud (folio 177) UN PROCESO DE ALQUILACION POR
DESTILACION REACTIVA QUE INCLUYE LA REGENERACION DEL
CATALIZADOR IN SITU

Las reivindicaciones 1 a 7 de la solicitud en estudio se refieren a un
proceso para la regeneracion de un catalizador acido sélido de alquilacién
en un proceso de alquilacion por destilacion reactiva que tiene lugar en una
columna de destilacion presurizada que incluye una zona de reaccién del
catalizador intermedia que tiene soportado alli un catalizador acido soélido
de alquilacién, una primera zona de rectificacién en la parte superior de la
columna de destilacion y una segunda zona de rectificacion que incluye un
rehervidor por debajo de dicha zona de reaccién del catalizador, en donde
por lo menos una porciéon de una materia prima que contiene olefina es
puesta en contacto con por lo menos una porcion de una materia prima de
hidrocarburo aromatico en flujo de contracorriente dentro de la zona
reaccion del catalizador, en donde la presion interna en la zona de reaccién
del catalizador se mantiene por encima de 190,9KPa y la temperatura
mantenida a reflujo de dicho material de alimentacion de hidrocarburo
aromatico comprende: (A). cesar periédicamente la introduccion en la
columna de destilacion del materia prima que contiene olefina mientras se
continua el flujo de materia prima de hidrocarburo aromatico e introducir
dentro de la columna materia prima de parafina en un punto tal que la
materia prima de parafina se entremezcle en flujo a contracorriente con la
materia prima de hidrocarburo aromatico no reaccionado en reflujo a
medida que este fluye a través de catalizador para remover los productos
intermedios del catalizador; (B.) ajustar el indice de reflujo de dicho
hidrocarburo aromatico para lograr una temperatura deseada en la zona de
reaccion de catalizador por encima de cerca de 175°C a presion de
operacion de columna dentro del rango entre cerca de 861844,66 Pa a
2551060,19 Pa (C). separar dichos subproductos de dicha parafina e
hidrocarburo aromatico en dicha segunda zona de rectificacion; y (D).
remover dichos subproductos de dicha zona de rectificacion.

El anterior procedimiento busca la regeneracion in situ de catalizadores

La Clasificacion Internacional de Patentes (IPC) para esta solicitud es
B01J38/50 Y C 07 B 37/00.

5. De la solicitud de Patente (segun el caso)

5.1.

Descripcion (articulo 28 D. 486)

Realizadas las modificaciones a la descripcidn segin los requerimientos
realizados en el art. 45, la presente solicitud ya cumple con el requisito de
claridad o divulgacién completa en la descripcion. Por lo anterior, Ila
descripcion si cumple con lo establecido en el art. 28 de la Decision 486.

5.2.

Reivindicaciones (articulo 30 D 486)

Realizadas las modificaciones al capitulo reivindicatorio, este define, es claro y
conciso y ademas esta lo suficientemente sustentado por la descripcion. Por Jo
anterior, las reivindicaciones si cumplen con el art. 30 de la Decision 486.



6. Unidad de invencion (articulo 25 D 486)

El capitulo reivindicatorio estudiado se refiere a una invencion o a un grupo de
invenciones relacionadas que conforman un anico concepto inventivo.

Por lo anterior, la presente solicitud cumple con el requisito de unidad de
invencion de acuerdo al art. 25 de la Decisidn 486.

7. Es unainvencidn (articulo 15 D 486 literal a)-f))

Estudiado el capitulo reivindicatorio, el objeto de la solicitud puede
considerarse como invencion por no encontrarse dentro de lo estipulado en el
art. 15 de la Decision 486.

8. Excepcion a la patentabilidad (articulo 20 D486 literal a)-d))

Estudiado el capitulo reivindicatorio, el objeto de la solicitud no se encuentra
dentro del alcance de las excepciones sefaladas en la legislacién, por lo que
el objeto de la solicitud puede ser patentable de acuerdo a lo estipulado en el
art. 20 de la Decisidn 486.

9. Reivindicaciones relativas a un uso o a un segundo uso (articulos 14y 21
D 486)

No se encuentran reivindicaciones de uso. El objeto de la solicitud corresponde
a un procedimiento. Por lo anterior, la materia contenida en las
reivindicaciones se considera como invenciones.

10. Determinacion del Estado de la Técnica

o La fecha que se ha tenido en cuenta para determinar el estado de la técnica
es 5 de marzo de 2002

+ Consultadas las bases de datos con que cuenta la oficina y las otras fuentes
utilizadas para determinar el estado de la técnica no se encontrdé documento
alguno relacionado con el objeto de la solicitud.

11. Andlisis de patentabilidad (articulo 14 D486)

11.1. Novedad (articulo 16 D486)

o De acuerdo con lo establecido en el numeral 10, no se encontré dentro del
estado de la técnica, documento alguno que evidenciara la existencia de la
invencion.

e Por lo anterior se considera que la presente solicitud es novedosa de
acuerdo a lo estipulado en el art. 16 de la Decision 486 de la Comisién de
la Comunidad Andina.

11.2. Nivel inventivo

e De acuerdo a lo estipulado en el numeral 10, no se encontré documento
alguno que afecte el nivel inventivo.

e Por lo anterior, se considera que la presente solicitud tiene nivel inventivo
de acuerdo a lo estipulado en el art. 18 de la Decision 486 de la Comision
de la Comunidad Andina.
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11.3. Aplicacién industrial (articulo19 D 486)

226

e Estudiado el capitulo reivindicatorio, el objeto de la solicitud puede ser

aplicado en la industria de alquilacion.

o De acuerdo a lo anterior, el objeto de la solicitud cumple con el requisito de

aplicacion industrial.

12. Conclusién

En consecuencia y por todo lo expuesto anteriormente, se recomienda Conceder

las reivindicaciones: 1 a 7 (folios: 217 a 220).

Bogota, D.C., 31 de octubre de 2007

CONCEPTO TECNICO No.

2126

EXAMINADOR TECNICO
Cédigo No. 202003
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