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DESCRIPCION
Procedimiento y aparato para probar un material catalitico

La presente invencion se refiere a un procedimiento y a un aparato para probar un material catalitico, en particular
pero no exclusivamente para envejecer un catalizador.

El material catalitico se usa en muchos emplazamientos y procedimientos. Un ejemplo comun es el material
catalitico usado un catalizador para la corriente de escape de un motor de combustién interna en vehiculos tales
como coches, motocicletas, camiones, etc. Otros procedimientos y aplicaciones de material catalitico incluyen los de
las industrias quimicas y petroquimicas, generadores de electricidad, motores utilitarios, aplicaciones marinas,
aplicaciones aeroespaciales, etc.

Los catalizadores son cominmente mas conocidos por su uso en tubos de escape de vehiculos automoéviles para
reducir la toxicidad de emisiones a partir de un motor de combustién interna. Su objetivo es reducir los niveles de
gases dafiinos tales como el monoxido de carbono (CO), hidrocarburos (HC) y varios éxidos de nitrégeno (NOXx)
convirtiéndolos en diéxido de carbono (CO;), agua, nitrdgeno y oxigeno.

Un material catalitico comun usado en un catalizador consiste en una fina capa de meta(es) preciso(s) disperso(s)
en una capa portadora de alumina altamente porosa, (A/203), revestimiento que a su vez esta unido a un sustrato
ceramico. Otros portadores que son comunmente usados como una alternativa a la alumina son diéxido de silicio,
(SiO) Diéxido de titanio, (TiOz) y zeolitas (compuestos de aluminio, silicio y oxigeno); sin embargo la alumina sigue
siendo la eleccion mas popular. El sustrato puede ir en forma de monolitica o de pastilla: sin embargo la estructura
monolitica en forma de panal de abeja es la mas usada. El material usado en este tipo de estructura puede también
variar. Algunos fabricantes de catalizadores optan por monolitos metalicos que estan compuestos por aceros
revestidos de aluminio resistente a altas temperaturas, mientras que la mayoria eligen la estructura ceramica. Los
metales preciosos mas comunes para tale material catalitico en esta aplicacién son el platino, Pt, paladio, Pd, rodio,
Rh y 6xido de vanadio, V205,

Debido a la cada vez mayor preocupacion publica en asuntos medioambientales, los gobiernos estan
constantemente actualizando la legislacion sobre emisiones introduciendo regulaciones de emisiones mas estrictas
para los automéviles. De este modo, hay una atencion creciente la prueba del rendimiento de los catalizadores, tal
como su envejecimiento y su vida util.

Un procedimiento de prueba de un catalizador es hacer funcionar de manera continua un motor de combustion
interna en una instalacion de prueba y situar el catalizador en su sistema de escape. Lo ejemplos publicos incluyen
el ciclo de envejecimiento ZDAKW (Centro de investigacion conjunta de la Comision europea), el ciclo de
envejecimiento LNT (Laboratorio nacional Oak Ridge), y el ciclo de envejecimiento STRAWMAN, aunque los
fabricantes también desarrollan sus propios ciclos y normalmente estos no son de dominio publico y estan
considerado “secretos comerciales”

Sin embargo, los costes operativos de combustible para envejecer completamente un catalizador hasta el punto de
desactivacion pueden ser superiores a 50.000 dolares.

El documento US2005/0204804 A1 divulga un procedimiento para envejecer artificamente un dispositivo catalitico
para su uso en un banco de prueba catalitico para convertir gases de escape. El gas caliente de envejecimiento es
suministrado por un quemador tal como una turbina de gas, y el gas que sale del dispositivo catalitico es
parcialmente recirculado y mezclado con el gas de envejecimiento para alimentar el dispositivo catalitico.

Un problema con la invencion mostrada en el documento US2005/0204804 A1 es que la mayoria del gas caliente de
envejecimiento sigue basandose en la combustion de un combustible que contiene carbono, es decir petréleo, diesel
u otro material de gasolina, que a combinacion se quema en un quemador. Siguen siendo necesarios costes
significativos para proporcionar tal combustible.

El documento D1 divulga un procedimiento y un aparato segun el preambulo de las reivindicaciones 1, 15.

Un segundo problema con la invencion mostrada en el documento US2005/0204804 A1 es que la combustion de un
combustible que contiene carbono requiere un quemador, el cual debe ser controlado en el entorno del bando de
pruebas. La combustién de un combustible en una escala de bando de pruebas no proporciona un control preciso de
las proporciones de constituyentes gaseosos que pasan al dispositivo catalitico.

Un objeto de la presente invencién es proporcionar un procedimiento de envejecimiento de material catalitico mas
eficiente y mas preciso.

Segun un aspecto de la presente invencion, se proporciona un procedimiento de envejecimiento de un material
catalitico segun la reivindicacion 1.

El uso de al menos un gas de hidrocarburo puro y un gas que contiene oxigeno permite que la presente invencion
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maximice la recirculacion de la corriente de salida a partir del material catalitico para su reutilizacion, mientras se
mantengan las proporciones correctas de C, H y O proporcionada en la corriente combinada para reproducir el uso
realista del material catalitico.

La presente invencion reduce, asimismo, el calentamiento de la corriente gaseosa necesario de su contacto con el
material catalitico, por reaccién exotérmica que se produce tras la combustién del al menos un gas de hidrocarburo
puro y el gas que contiene oxigeno en un catalizador para la corriente de escape de un motor de combustion interna
en vehiculos tales como coches, motocicletas, camiones, etc. Otros procedimientos y aplicaciones de material
catalitico incluyen los de las industrias quimicas y petroquimicas, generadores de electricidad, motores utilitarios,
aplicaciones marinas, aplicaciones aeroespaciales, etc. incluyendo reacciones quimicas en laboratorio.

El material cataliticos es proporcionado, por lo general, con un portador, opcionalmente dispersado en una capa
portadora, y opcionalmente soportado por un sustrato tal como los descrito anteriormente, pero se limita a los
mismos. La presente invencién no esta limitada por la conformacion, dimensién soporte, naturaleza, forma o
suministro del material catalitico, en la medida en que se puede usar en un ciclo de envejecimiento de manera
conocida para el experto en la técnica. Ejemplo de materiales cataliticos bien conocidos incluyen un catalizador de
tres vias para coches, etc., catalizadores de oxidacion de diesel, catalizadores LNT (trampas de NOx), catalizadores
SCR, etc.

La presente invencion se puede usar asimismo, para envejecer componentes de post-tratamiento de motor tales
como varios sensores y similares, y la presente invencion se extiende a un procedimiento y un aparato para probar
tales componentes usando las mismas etapas y realizaciones descritas en el presente documento.

La corriente gaseosa puede comprende cualquier combinacién de gases. Por lo general, la corriente gaseosa
comprende uno o mas constituyentes conocidos por ser parte de la corriente que atraviesa o que atravesara el
material catalitico en uso. Por ejemplo, en un catalizador de automdvil, la corriente de escape de motor comprende
por lo general, una combinacién de materiales que contienen carbono tales como monodxido de carbono,
hidrocarburos, y uno o mas éxidos de nitrégeno (NOx) con un fondo de N2 H>O y CO..

En la presente invencion, la corriente gaseosa comprende uno o mas gases sintéticos tales como didxido de
carbono y nitrdgeno, proporcionado a partir de una o mas fuentes de tales gases. Los gases sintéticos o artificiales
son bien conocidos en la técnica, y por lo general son suministrados embotellados listos para su uso.

El término “gas de hidrocarburo puro” tal como se usa en el presente documento se refiere a un gas de hidrocarburo
que no tiene mas del 3% o el 2% o el 1% de impurezas inertes, tal como nitrégeno o argon, y que no tiene mas del
0,5% o el 0,4% o el 0,3% , o el 0,2% o el 0,1% de impurezas activas, es decir componentes o agentes tales como
aceite, plomo, azufre o fosforo, etc., que son conocidos que dafiarian un material catalitico.

El o los gases de hidrocarburo puros se pueden afadir a la corriente gaseosa calentada en la cantidad del 0,1% en
volumen al 10% en volumen de la corriente gaseosa calentada, preferiblemente en el intervalo del 0,15 en volumen
al 5% en volumen, mas preferiblemente en el intervalo del 0,3% en volumen al 1,5% en volumen.

El gas que contiene oxigeno puede ser afiadido a la corriente gaseosa calentada en la cantidad correcta para su
reaccion con el gas de hidrocarburo y para facilitar el ciclo pobre y rico de protocolos de envejecimiento RAT. El
experto en la técnica es consciente de la cantidad de gas que contiene oxigeno necesario sobre la base de la
cantidad de gas de hidrocarburo, etc.

En la presente invencion, la corriente gaseosa se calienta en la etapa (a) a 300-1000°C, es decir la corriente
gaseosa se calienta sin combustion a una temperatura apropiada tal como en el intervalo de 300-1000°C.

Asimismo, la etapa (a) de la presente invencién comprende calentar de manera eléctrica una corriente gaseosa, y la
corriente gaseosa puede calentarse por uno o mas calentadores eléctricos y/o intercambiadores de calor conocidos
en la técnica, usando preferiblemente el calentamiento por horno eléctrico. De esta manera, la presente invencion
evita el uso directo de quemadores o turbinas de gas tal como las usadas en el documento US2005/0204804 A1, asi
como la necesidad de otras unidades de combustion, dispositivos y aparatos. Esto simplifica considerablemente el
procedimiento de la presente invencion en comparacién con el aparato de envejecimiento catalitico que implica el
suministro de corriente gaseosas para la combustion.

Segun la presente invencion, la etapa (a) comprende calentar eléctricamente una corriente gaseosa, que comprende
parcialmente, sustancialmente o totalmente uno o méas gases sintéticos, preferiblemente los gases sintéticos de
dioxido de carbono y nitrégeno.

El uso de una o mas formas simplificadas de calentamiento de un gas distinta de la combustidon también permite que
la formacion y constitucion de la corriente de gas sean proporcionadas y determinadas de manera mas precisa. —la
corriente gaseosa puede estar constituida a partir de una o mas fuentes predeterminadas del o cada gas
constitutivo, usando un mecanismo de control tal como valvulas, reguladores y controladores de flujo, para
determinar con precisién la cantidad y proporcién/relacion de cada gas constitutivo que forma la corriente gaseosa
final. Esto no es posible usando la combustién de un combustible.
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Asimismo hay mayor control de la temperatura de la corriente gaseosa usando el calentamiento eléctrico, que
conduce a un mayor equilibrio y mayor estabilidad, y en particular a menos variacion de temperatura ya que la
corriente gaseosa es alimentada hacia el material catalitico. Esto es en comparacion con la consecucién de una
temperatura elevada de corriente gaseosa puramente o principalmente a través de la combustién de un combustible,
cuya variacién de temperatura no puede controlarse con gran precision.

Debido a que la temperatura de la corriente gaseosa puede ser proporcionada y determinada de manera precisa
antes de la etapa (b), se puede asimismo cerrar y/o controlar con precision la cantidad de la corriente de
hidrocarburo puro afiadir en la etapa (b) para conseguir la temperatura deseada del gas combinado a medida que
atraviesa el material catalitico. De este modo, la presente invencion puede proporcionar un sistema muy estable que
tiene una pequefia cantidad de gas de hidrocarburo adicional, y una combustién adicional tan pequefia del mismo,
manteniendo un mayor grado de control y estabilidad respecto del procedimiento general y la temperatura en el
material catalitico.

En la presente invencion, el paso de la corriente combinada a través del material catalitico proporciona una corriente
de salida, y el procedimiento de presente invencién comprende, ademas, la etapa de:

(d) hacer recircular méas del 50% en volumen de la corriente de salida como corriente gaseosa.

Mas preferiblemente, al menos el 70% en volumen, el 80% en volumen, el 90% en volumen , incluso mas
preferiblemente mas del 95% en volumen o incluso mas del 97% en volumen, mas del 98% en volumen, o mas del
99% en volumen, u opcionalmente toda la corriente de salida se recircula como corriente gaseosa. De este modo, la
presente invencidon puede reducir considerablemente la cantidad de corriente gaseosa necesaria, y por lo tanto
reducir considerablemente los costes de funcionamiento del procedimiento y del aparato de la presente invencién ya
que la mezcla de CO»/N2 no se produce y desecha de manera continua.

En particular, la corriente gaseosa se recircula un niumero de veces para minimizar los requisitos adicionales de gas,
tales como en el intervalo de 3-20 veces 0 mas.

En la presente invencién que implica al menos alguna recirculacion de la corriente de salida como se ha descrito
anteriormente, el procedimiento de la presente invencion comprende, ademas, la etapa de:

(e) seleccionar el al menos un gas de hidrocarburo puro y un gas que contiene oxigeno para obtener uno o
mas productos de reaccion después de la etapa (c) capaces de minimizar la variacién en la constitucion y/o
la temperatura de la corriente combinada en la etapa (b) después de la recirculacion de la etapa (d).

El procedimiento minimiza la variacion tanto en la constitucion como la temperatura de la corriente combinada.
Preferiblemente, la mezcla de corriente combinada se elige para minimizar la constituciéon de la mezcla corriente
abajo que se usa para su recirculacion en la etapa (b), para de este modo proporcionar una mezcla estable. La
recirculacion y el horno pueden entonces proporcionar una temperatura estable.

En particular, la presente invencién puede mantener un entorno estable para la prueba de material catalitico,
reduciendo los costes necesarios para una prueba global de envejecimiento del material catalitico. La invencion
proporciona un entorno estable tal que a concentracién y/o temperatura de la corriente de alimentacion o la corriente
combinada proporcionada al material catalitico tiene preferiblemente una variacion de menos de * el 5%, o menos
de * el 4%, o menos de * el 3% o menos de * el 2% o menos de + el 1% durante un ciclo, preferiblemente un ciclo
de temperatura constante.

De este modo, la presente invencion proporciona, ademas, un procedimiento de envejecimiento de un material
catalitico que comprende controlar la adicién del gas o gases de hidrocarburo puro, y gas que contiene oxigeno, o
ambos, a la corriente de gas calentado para proporcionar la corriente combinada (para atravesar un gas catalitico),
que comprende las etapas de:

(i) vigilar la temperatura de la corriente gaseosa calentada, el catalizador y la corriente de salida del
catalizador; y
(i) controlar el volumen de gas o gases de hidrocarburo puro, gas que contiene oxigeno, o ambos,

afadido a la corriente gaseosa calentada para mantener la temperatura catalitica dentro de un
intervalo predeterminado.

Preferiblemente, la etapa (ii) comprende controlar el volumen de gas o gases de hidrocarburo puro, gas que contiene
oxigeno, o ambos, afiadido a la corriente gaseosa calentada después de la recirculacién de al menos algo de la
corriente de salida del material catalitico dentro de la corriente gaseosa de la etapa (a) para mantener la temperatura
catalitica dentro de un intervalo predeterminado.

El intervalo de temperatura predeterminado del material catalitico depende de la naturaleza del material catalitico
envejecido y otras condiciones de procedimiento deseadas, pero esta por lo general e el intervalo de 400-1100°C,
quizas en el intervalo de 500-1000°C, ocasionalmente superior, con picos superiores.
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La capacidad de la presente invencion para proporcionar la corriente gaseosa a partir de una o mas fuentes
conocidas del o cada gas constitutivo, y para controlar su cantidad, proporcion y/o relacion en la corriente gaseosa
final, permite también que el o cada gas constitutivo de la corriente gaseosa sea proporcionado a partir de fuentes
conocidas y sencillas. Tales fuentes pueden ser bombonas de gas convencional u otras unidades de alimentacion
conocidas, que son mas faciles de suministrar, mantener y almacenar con seguridad que un suministro de un
combustible tal como el petréleo. El hecho de evitar el suministro y el uso de un combustible, y el hecho d evitar su
combustion reduce los costes operativos y reduce peligros conocidos.

El o los gases de hidrocarburo puro pueden comprender uno o mas del grupo que comprende: metano, etano,
propano, propileno, butano, butileno, pentano, etc. Y mondxido de carbono. Preferiblemente, el gas de hidrocarburo
puro es propano

El gas que contiene oxigeno puede ser cualquier gas apropiado que contiene oxigeno, incluyendo pero no
limitdndose oxigeno puro o aire.

La corriente gaseosa y el al menos un gas de hidrocarburo puro y gas que contiene oxigeno se pueden mezclar
usando cualquier procedimiento apropiado y/o aparato conocido en la técnica. Esto puede incluir un mezclador
dedicado o volumen de mezclado, asi como tuberias sencillas tales como piezas en forma de T.

La presente invencion engloba todas las combinaciones de varias realizaciones o aspectos de la invencion descritos
en el presente documento como se define en las reivindicaciones anexas. Cabe entender que cualquiera y todas las
realizaciones de la presente invencion pueden ser tomadas junto con cualquier otra realizaciéon respecto de las
realizaciones adicionales descritas de la presente invencion como se define en las reivindicaciones anexas.

De este modo, una realizacién particular de la presente invencion es un procedimiento de envejecimiento de un
material catalitico que comprende al menos las etapas de:

(a) calentar eléctricamente sin combustiéon, una corriente gaseosa, parcialmente, sustancialmente o
totalmente uno o mas gases sintéticos;

(b) afadir al menos un gas de hidrocarburo puro y un gas que contiene oxigeno a la corriente gaseosa
calentada para proporcionar una corriente combinada;

(c) pasar la corriente combinada a través del material catalitico; y

(d) hacer recircular mas del 50% en volumen de la corriente de salida del material catalitico en la corriente
gaseosa de la etapa (a)

(e) proporcionar en la etapa (b) una mezcla equilibrada de dicho al menos un gas de hidrocarburo puro y
un gas que contiene oxigeno para mantener las concentraciones y dicha mezcla de gas de fondo en la
corriente de salida recirculada.

Las ventajas de la presente invencion incluyen una o mas de las siguientes:

1.- Recirculacion del flujo: la mayoria de la corriente combinada, tipicamente el 98% al 99%% en volumen, se puede
hacer recircular, y solamente se afiade una pequefa cantidad de gas de hidrocarburo adicional y por ejemplo es
necesario aire para conseguir el perfil correcto de temperatura de material catalitico. Esto significa que la corriente
de gas en el procedimiento de envejecimiento se esta reutilizando, normalmente varias veces, y no se produce
simplemente y a continuacién se descarga.

2.- Con una mezcla de gas de fondo de CO, y nitrégeno, el procedimiento de envejecimiento se puede cargar en el
inicio, y a continuacion se recircula completamente a medida que se sube la temperatura del sistema.

3.- Una vez que el procedimiento de envejecimiento ha alcanzado una temperatura de fondo, la mezcla de gas de
hidrocarburo/oxigeno (por ejemplo aire) se puede afiadir para producir exotermos cataliticos deseados en el material
o lecho cataliticos. La adicion del gas de hidrocarburo y por ejemplo aire como mezcla equilibrada puede mantener
la correcta concentracion de fondo sin un sistema de vigilancia y control sofisticado. Solamente puede ser necesario
retirar una pequefa cantidad en el sistema de escape para mantener una presion de funcionamiento. La ecuacion de
equilibrio para esta situacion es:

C3Hg+50,+ 18,8N, => 3CO, + 4H,0 + 18,8N>

4.- El control del procedimiento de envejecimiento puede destinarse a tener valvulas de control o mecanismos de
desplazamiento en contacto con el gas o los gases calientes. El procedimiento puede destinarse a ser estable de
manera inherente, ya que el hidrocarburo/aire puede afadirse en equilibrio y por lo tanto no modifica el equilibrio de
la mezcla.

La presente invencion proporciona un procedimiento de envejecimiento de un catalizador que se puede adaptar a
cualquier régimen de envejecimiento adecuado, incluyendo ciclos de envejecimiento conocidos tales como el ciclo
de envejecimiento ZDAKW, el ciclo de envejecimiento LNT, y el ciclo de envejecimiento STRAWMAN descritos
anteriormente.
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Segun un segundo aspecto de la presente invencion, se proporciona un aparato para envejecer un material catalitico
que comprende al menos:

(a) uno o mas calentadores para calentar una corriente gaseosa;

(b) un combinador para combinar al menos un gas de hidrocarburo y un gas que contiene oxigeno a la
corriente gaseosa calentada para proporcionar una corriente combinada; y

(c) una trayectoria para hacer pasar la corriente combinada a través del material catalitico.

Preferiblemente, el aparato comprende:

(@) uno o mas calentadores de horno eléctrico para calentar una corriente gaseosa, que comprende
parcialmente, sustancialmente o completamente uno o mas gases sintéticos;

(b) un combinador para combinar al menos un gas de hidrocarburo puro y un gas que contiene oxigeno en
la corriente gaseosa para proporcionar una corriente combinada;

(c) una trayectoria parahacer pasar la corriente combinada a través del material catalitico; y

(d) una trayectoria para hacer recircular mas del 50% en volumen de la corriente de salida del material
catalitico dentro de la corriente gaseosa de la etapa (a).

Ahora se describira Una realizacion de la presente invencion a titulo de ejemplo solamente y con referencia a los
dibujos anexos en los cuales:

La figura 1 es una vista esquematica de un procedimiento de envejecimiento de un material catalitico segun
una realizacion de la presente invencion;

La figura 2 es una segunda vista esquematica del procedimiento de la figura 1;

La figura 3 es una vista de despiece ordenado en perspectiva de un colector de material catalitico para su
uso con una realizacién de la presente invencion;

La figura 4 es un grafico de volumen respecto del tiempo para el suministro de propano y oxigeno en una
realizacién de la presente invencion;

La figura 5 es un gréafico de temperatura respecto del tiempo a través de un material catalitico probado por
la presente invencion;

Las figuras 6a y 6b son concentraciones de gas corriente arriba y corriente abaja del material catalitico de
la figura 5; y

La figura 7 es un grafico del analisis de coste/hora de varios procedimientos de envejecimiento de material
catalitico.

Para el fin de esta descripcion, se asignara un Unico nimero de referencia a una linea si como una corriente en esa
linea.

Con referencia a los dibujos, la Figura 1 muestra un procedimiento de envejecimiento de un material catalitico segun
una realizacion de la presente invencion.

La figura 1 muestra el suministro de una corriente gaseosa 10. La corriente gaseosa 10 es superior al 50% en
volumen formado a partir de una corriente de salida 40 como se menciona en lo sucesivo.

La corriente gaseosa 10 se calienta en uno o mas calentadores 9 para proporcionar una corriente gaseosa calentada
10a. Preferiblemente, uno o mas de los calentadores 9 es eléctrico, para proporcionar un calentamiento mas seguro
y mas controlado de la corriente gaseosa 10 que la combustién de un combustible.

Un ejemplo de un calentador eléctrico apropiado es un horno de tubo de infrarrojos conocido en la técnica, y capaz
de llevar la temperatura de la corriente gaseosa 10 al menos 450°C, tal como en el intervalo de 500 — 800°C.

A la corriente gaseosa calentada 10a se afiade al menos un gas de hidrocarburo puro 12 tal como propano a través
de una primera linea de alimentacion 12. El gas de hidrocarburo puro puede ser proporcionado a partir de una fuente
13, tal como una o mas bombonas de gas conocidas en la técnica. Asimismo se afade a la corriente gaseosa
calentada 10a un gas que contiene oxigeno 14 tal como aire a lo largo de una linea de alimentacion 14. Se puede
alimentar aire desde una segunda fuente 15 tal como una o mas bombonas de aire o lineas de aire/compresores de
aire conocidos en la técnica.

Cada linea, corriente, unidad, etc. descrita en el presente documento puede incluir uno o mas medios de control de
flujo o de volumen, tales como valvulas, capaces de controlar la cantidad y/o el flujo y/o el volumen de gas a lo largo
de esa linea, etc. El suministro y control de medios de control tales como valvulas son bien conocidos en la técnica,
y por lo tanto no se muestran especificamente o se describen, adicionalmente, en el presente documento.

La mezcla de la corriente gaseosa calentada 10a, el gas de hidrocarburo puro 12 y el gas que contiene oxigeno 14
proporciona una corriente combinada 20, que pasa por un colector de material catalitico 24 que porta el material
catalitico 22. El material catalitico 22 puede ser cualquier material catalitico conocido o nuevo, del cual se desea
que su envejecimiento dinamico sea sometido a ensayo para favorecer el conocimiento y el entendimiento del |
rendimiento del material catalitico en uso. Tal envejecimiento se ha designado asimismo “envejecimiento artificial” y
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esta destinado a proporcionar un procedimiento intensivo para recrear el envejecimiento del material catalitico en
uso.

Un material catalitico apropiado es un catalizador de tres vias usado en los coches.

El colector de material catalitico 24 puede tener cualquier forma, dimensién o disefio apropiado, capaz de situar el
material catalitico 22 en linea con la corriente combinada 20. Preferiblemente, el colector de material catalitico 24
comprende una pluralidad de portadores de material catalitico de manera que una pluralidad de muestras catalitica
se puede envejecer simultaneamente. Se describe, ademas, esto en el presente documento en lo sucesivo con
referencia a la figura 3.

Pasando la corriente combinada 20 a través del material catalitico 22, se proporciona una corriente de salida 30
desde el colector de material catalitico 24. Una caracteristica particular de la presente invencion es que mientras una
proporcion de la corriente de salida 32 puede pasar a la atmdsfera y similar como corriente de no retorno 32, al
menos mas del 50% en volumen o mas, opcionalmente todo, de la corriente de salida 30 se recircula como una
corriente de recirculacién 40 para proporcionar al menos la mayoria, opcionalmente toda, la corriente gaseosa 10.

Opcionalmente, la corriente de salida 40 pasa a través de una valvula de cambio de presién tal como una boquilla
venturi 42, u otro dispositivo de medicién de flujo apropiado, que facilita el calculo del caudal de gas.

La corriente de recirculacion 40a procedente de la boquilla venturi 42 puede ser proporcionada a un depdsito 8. El
depésito 8 proporciona una localizacion apropiada para el suministro de la corriente gaseosa 10 con una constitucion
de gas o gases, asi como proporcionar un tampon para estabilizar cualesquiera cambios de flujo.

Usando el ejemplo de un motor de combustién interna y un procedimiento de envejecimiento de un catalizador de
automovil, una mezcla de gas de base apropiada para el depdsito 8 puede comprende, tipicamente,
aproximadamente el 80% en volumen de nitrégeno, aproximadamente el 10% en volumen de diéxido de nitrégeno, y
aproximadamente el 10% en volumen de vapor de agua. Estos gases constituyen la composicion mayoritaria de
gases procedentes de un motor de combustion interna.

La figura 1 muestra el suministro de dos gases sintéticos en el depésito 8 para favorecer el suministro de la corriente
gaseosa 10. En la realizacion mostrada en la figura 1, puede haber una fuente de nitrégeno 53 como primer gas
sintético para proporcionar una corriente de nitrégeno 52, y una fuente de dioxido de carbono 55a como segundo
gas sintético a lo largo de una linea de alimentacidn 54, para proporcionar una corriente de gas sintético combinada
50 en el depdsito 8. Estos gases pueden ser suministrados al depdsito 8 por medio de valvulas (no mostradas) que
incluyen controladores de flujo y valvulas solenoides con fines de control.

La o cada fuente de gas sintético puede suministrar el gas requerido en el depdsito 8 como parte de la configuracion
de un procedimiento de envejecimiento, asi como ser capaz de garantizar un estado estable o “recargar” el
suministro de gas en el deposito 8 durante la ejecucion del procedimiento de envejecimiento debido a cualquier
pérdida de gas que se pueda producir durante el procedimiento.

El esquema mostrado en la figura 1 puede asimismo incluir uno o mas dispositivos, unidades o aparatos capaces de
proporcionar el desplazamiento de uno o mas de los gases, especificamente la corriente gaseosa hacia el material
catalitico, y siendo recirculada la corriente de salida. Las unidades apropiadas, etc., son conocidas en la técnica por
tal desplazamiento, incluyendo bombas, turbocargadores y ventiladores, tales como ventiladores centrifugos.

Como motor de combustién interna proporciona tipicamente una corriente de escape que tiene aproximadamente el
80% de nitrégeno, una caracteristica de la presente invencion es que puede ser tal recirculacién considerable de la
corriente de salid 30 desde el material catalitico que se puede reutilizar para proporcionar al menos la mayoria,
posiblemente toda, la corriente gaseosa 10. De este modo, el equilibrio critico de los otros constituyentes de una
corriente de escape tipica, especialmente la cantidad de dioxido de carbono, se puede mantener cuidadosamente
mediante la introduccién correcta del al menos un gas de hidrocarburo puro 12 y un gas que contiene oxigeno 14,
como se menciona mas adelante.

Como la corriente combinada 20 entra en contacto con el material catalitico 22, hay combustion del al menos un gas
de hidrocarburo puro 12 en combinacién con el gas que contiene oxigeno 14, de manera que la reaccion exotérmica
aumenta la temperatura del material catalitico 22 de manera que es superior en temperatura a la temperatura de la
corriente gaseosa calentada 10a. Aunque un catalizador en funcionamiento normal en un coche de gasolina estaria
en el intervalo de 500 — 600°C para la mayoria del tiempo, probar un material catalitico a una temperatura superior
tal como 800°C — 1000°C consigue resultados mas rapidamente, reduciendo de nuevo los costes de la presente
invencion.

La figura 5 muestra un grafico de temperatura del material catalitico 22 a lo largo del tiempo, que varia entre
aproximadamente 800°C y 950°C, mientras que la temperatura de la corriente combinada 20 a través de la entrada
del colector de material catalitico 24 la temperatura de salida de la corriente de salida 30 estan a proximidad de
500°C.
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La variacion de la temperatura a través del material catalitico en la figura 5 puede ser proporcionada pulsando la
introduccion del al menos un gas de hidrocarburo puro 12 y el gas que contiene oxigeno 14 para de ese modo crear
“picos” de temperatura de aproximadamente 900°C, y posiblemente de hasta 1000°C. La reaccion exotérmica sobre
la superficie catalitica entre el gas que contiene carbono y el gas que contiene oxigeno causa un exotermo que eleva
en consecuencia la temperatura. Los cases de alimentacion pueden ser conmutados entre estequiométricos, de ciclo
rico y pobre para envejecer el material catalitico en linea con practicas convencionales o industriales.

El o los gases de hidrocarburo puro y el gas que contiene oxigeno pueden ser proporcionados de manera continua,
en uno o mas ciclos u operaciones de pulsos, o una combinacion de los mismos. Se prefiere que el suministro del al
menos un gas de hidrocarburo puro 12 y el gas que contiene oxigeno 14 proporcione al menos proporciones de
diéxido de carbono y nitrégeno del gas alrededor del material catalitico 22 en proporciones que reflejan las
proporciones de un gas de escape a partir de un motor de combustion interna.

La figura 4 muestra un ejemplo de las concentraciones de volumen de propano como el gas de hidrocarburo puro 12
y el gas de oxigeno 14 como el aire como el gas que contiene oxigeno en la corriente gaseosa calentada 10a a lo
largo de dos ciclos. Las concentraciones y el tiempo del ciclo mostrado en la figura 4 estan destinadas a recrear el
envejecimiento por la Prueba de envejecimiento rapido (RAT) basada en el uso de un mol de propano en
comparacion con tres moldes de mondxido de carbono para producir el perfil de temperatura de lecho catalitico
conocido. Ciertamente, se requiere menos propano que mondéxido de carbono para producir las mismas excursiones
de temperatura.

Las figuras 6a y 6b muestran concentraciones de gas de varios constituyentes de gas en la corriente combinada 20
y la corriente de salida 30 basandose en un procedimiento de envejecimiento RAT A. Estas concentraciones
confirman que las reacciones cataliticas se realizan dentro del material catalitico, y que la temperatura del material
catalitico esta a un nivel deseado, de manera que el procedimiento de la presente invencién puede llevar a cabo
operaciones y protocolos de calentamiento acelerados.

La figura 7 indica costes relativos producidos en varios procedimientos de envejecimiento de un material catalitico tal
como un catalizador de automdévil, basandose en cifras en doélares en el momento de la prueba. Usando “gas
sintético total” sin recirculacién, sugiere un coste relativo de “466,99 $” por hora para proporcionar un envejecimiento
equivalente en una realizacion de la presente invencion titulado “AutoCAS”.

La figura 2 muestra un esquema alternativo para hacer funcionar una realizacién del procedimiento de la presente
invencion.

La figura 3 muestra una vista de despiece ordenado en perspectiva de un colector de material catalitico 24 util en el
procedimiento mostrado en la figura 1. La figura 3 muestra dos conos de extremo 101, que tienen conos internos
102, placas y juntas 103, 104 y seis insertos de muestra de material catalitico 106 podrian ser envejecidos
simultaneamente, siendo el material catalitico el mismo o diferente.

La presente invencion es capaz de proporcionar un procedimiento de envejecimiento de una o mas muestras de
material catalizador que usa una prueba estable y altamente repetible para crear las mismas condiciones de
procedimiento de manera repetida. Multiples muestras se pueden probar simultaneamente. Ademas, el nivel de
diéxido de carbono emitido a la atmdsfera por el procedimiento de la presente invencién en comparacién con un
motor de combustion interna o el uso de un quemador es considerablemente reducido.

El gas sintético para la presente invencion esta constituido por una mezcla de gas de fondo, tal como CO; y
nitrégeno, y el sistema cargado con este gas al inicio- Este gas puede entonces ser recirculado totalmente ya que el
sistema a medida que el sistema es llevado a temperatura. Una vez que el sistema ha alcanzado la temperatura de
fondo de envejecimiento, la mezcla de hidrocarburo/aire se puede afadir para producir los exotermos cataliticos.
Esto evita la necesidad de producir de manera continua una nueva combustion de gas para producir la mezcla de
gas de envejecimiento, que requiere control de temperatura y que es también dificil de utilizar debido a las
temperaturas implicadas.

La presente invencion permite proporcionar un hidrocarburo y el aire en forma de mezcla equilibrada; esto mantiene
las concentraciones de fondo correctas sin un sistema de vigilancia sofisticado. Se puede necesitar solo una
pequefia cantidad de mezcla para ser retirada una pequefa cantidad en el escape para mantener la presion de
funcionamiento.

La presente invencion proporciona: un gas de fondo recirculado, el exotermo producido en el lecho catalitico con una
pequefa cantidad de “combustible”, y el combustible afiadido en un equilibrio exacto con el aire para mantener la
mezcla a las concentraciones correctas.

De este modo, la presente invencién es capaz de proporcionar un procedimiento de envejecimiento de un material

catalitico usando minimos recursos adicionales recirculando una cantidad considerable de su corriente de salida,

proporcionado el calentamiento de la corriente gaseosa a una temperatura relativamente baja en comparacion con la

temperatura deseada del material catalitico, y por lo tanto elevando la temperatura del gas mediante la correcta

introduccién proporcional de un gas o gases de hidrocarburo puro y un gas que contiene oxigeno, cuya reaccion
8
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exotérmica en la superficie de los resultados cataliticos en un aumento en la temperatura del lecho catalitico.

En particular, la presente invencion es capaz de mantener un movimiento estable para la prueba de material
catalitico reduciendo el coste requerido para la prueba de envejecimiento total del material catalitico. Esto contrasta
con motores reales y sistemas de envejecimiento conocidos, que producen fluctuaciones indeseables tanto en
concentracién como en temperatura. La presente invencion puede proporcionar un gas de fondo muy estable de Ny,
COg, y agua y calor a una temperatura muy estable en el horno antes de introducir el material catalitico. En la
entrada, las cantidades precisas de preferiblemente aire y gas de hidrocarburo producen un exotermo en el material
catalitico, Por lo tanto el aire, el gas de hidrocarburo y la temperatura dan lugar a un ciclo o varian con el tiempo,
pero de una manera precisa controlada, mientras que un motor o un sistema de envejecimiento conocido produce
una variacién no deseada superpuesta sobre el ciclo requerido.

Varias modificaciones y variaciones en las realizaciones descritas de la presente invencion se pondran de manifiesto
para el experto en la técnica sin salirse del alcance de la invencion tal como se define en las reivindicaciones
anexas. Aunque la invencién se ha descrito con relacion a realizaciones preferidas especificas, cabe entender que la
invencién tal como se reivindica no deberia limitarse a tales realizaciones especificas.
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REIVINDICACIONES
1.- Un procedimiento de envejecimiento de un material catalitico que comprende al menos las etapas de:

(a) proporcionar una corriente gaseosa que comprende una mezcla de gas de fondo;

(b) afiadir al menos un gas de hidrocarburo puro y un gas que contiene oxigeno a la corriente gaseosa
para proporcionar una corriente combinada;

(c) hacer pasar la corriente combinada a través del material catalitico; y

(d) hacer recircular al menos algo de la corriente de salida del material catalitico en la corriente gaseosa de
la etapa (a),

caracterizado porque el procedimiento incluye, ademas;

(e) proporcionar en la etapa (b) una mezcla equilibrada de dicho al menos gas de hidrocarburo puro y un
gas que contiene oxigeno para mantener las concentraciones de dicha mezcla de gas de fondo en la
corriente de salida recirculada;

(f) calentar, en la etapa (a), sin combustién, dicha corriente gaseosa.

2.- Un procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que dicha mezcla de gas de fondo comprende una mezcla de
diéxido de carbono y nitrégeno y en el que, en la etapa (e) dicha mezcla equilibrada de dicho al menos gas de
hidrocarburo puro y un gas que contiene oxigeno se selecciona para mantener concentraciones de didxido de
carbono y nitrégeno en la corriente de salida recirculada que son tipicas de la corriente de escape de un motor de
combustion interna.

3.- Un procedimiento segun la reivindicacion 1, en el que la etapa (f) comprende calentar eléctricamente dicha
corriente gaseosa, preferiblemente usando calentamiento en horno eléctrico,

4.- Un procedimiento segun la reivindicacion 3, en el que la etapa (f) comprende calentar eléctricamente una
corriente gaseosa, que comprende parcialmente, sustancialmente o totalmente uno o méas gases sintéticos.

5.- Un procedimiento segun la reivindicacion 4, en el que la corriente gaseosa comprende los gases sintéticos de
dioxido de carbono y nitrégeno.

6.- Un procedimiento segun la reivindicacion 1, que comprende recircular al menos el 70% en volumen, el 80% en
volumen, el 90% en volumen, > 95% en volumen, >97% en volumen, >98% en volumen o >99% en volumen de la
corriente de salida del material catalitico en la corriente gaseosa.

7.- Un procedimiento segun la reivindicacién 1 o la reivindicacion 6 que comprende, ademas, las etapas de:

seleccionar el al menos un gas de hidrocarburo y un gas que contiene oxigeno para obtener un producto o
productos después de la etapa (c) capaces de minimizar la variacion en la constitucion y/o la temperatura
de la corriente combinada en la etapa (b) después de la recirculacion de la etapa (d).

8.- Un procedimiento segun la reivindicacion 1, 6 o 7, en el que la corriente gaseosa es recirculada en el intervalo de
3-20 veces.

9.- Un procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores en el que el gas de hidrocarburo puro
es propano.

10.- Un procedimiento segun una o mas de las reivindicaciones anteriores, en el que la corriente gaseosa se calienta
en la etapa (f) a 300-1000°C.

11.- Un procedimiento segun la reivindicacién una o més de las reivindicaciones anteriores, en el que el material
catalitico comprende una pluralidad de muestras cataliticas sometidas simultaneamente a envejecimiento.

12.- Un procedimiento segin una o mas de las reivindicaciones anteriores, en el que la temperatura del gas
combinado a medida que pasa a través del material catalitico en el intervalo de 400-1100°C.

13.- Un procedimiento segun una o mas de las reivindicaciones anteriores, en el que el o los gases de hidrocarburo
puro se afiade(n) en el intervalo del 0,1 — 5% en volumen de la corriente gaseosa.

14.- Un procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones anteriores, que comprende, ademas, controlar
en la etapa (b) la adicion del gas o gases de hidrocarburo puro, el gas que contiene oxigeno, o ambos, que
comprende las etapas de:

(i) supervisar la temperatura de la corriente gaseosa calentada, el catalizador y la corriente de salida del
catalizador; y

10
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controlar el volumen de gas o gases de hidrocarburo puro, gas que contiene oxigeno, o ambos, para
mantener la temperatura catalitica dentro de un intervalo predeterminado.

15.- Aparato para envejecer un material catalitico que comprende, al menos

(a)
(b)
(c)

(d)

uno o mas calentadores para calentar una corriente gaseosa que comprende una mezcla de gas de fondo,
que comprende preferiblemente parcial, sustancial o totalmente uno o mas gases sintéticos;

un combinador para combinar al menos un gas de hidrocarburo puro y un gas que contiene oxigeno a la
corriente gaseosa calentada para proporcionar una corriente combinada;

y una trayectoria para hacer pasar la corriente combinada a través del material catalitico, caracterizado
porque dicho uno o mas calentadores consisten en calentadores sin combustion, preferiblemente uno o
mas calentadores de horno eléctrico, y en el que dicho aparato incluye, ademas:

una trayectoria para hacer recircular mas del 50% en volumen de la corriente de salida del material
catalitico dentro de la corriente gaseosa de la etapa (a), y en el que dicho combinador esta dispuesto para
proporcionar una mezcla equilibrada de dicho al menos un gas de hidrocarburo puro y un gas que contiene
oxigeno para mantener las concentraciones de dicha mezcla de gas de fondo en la corriente de salida
recirculada.

11
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Concentraciones de propano y oxigeno
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Concentraciones de gas corriente arriba
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