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americana, establecida en 310 South lidchigan Avenue, Chi-

cago, Illinois, Bestados Unidos de América, por:

" UN PROCEDIMILNTO PARA RETFCRIAR CATALI-
TICAENTE FRACCIONES LB LA GASOLINA ".-
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Esta invencidn se refiere a un procedimiento para re
formar catalfticumente fracciones de gasolina, para mejorar sus
caragteristicas reguladoras de la explosidn, o para convertir
una poreidn substancial de los componentes no aronaticos de las

5 fraceciones de gasolina, a hidrocarburos aromdticos. Con mayoxr
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particulsaridad la invencidn estéd relscionada con la reformacidn
de una fraccidn de gasolina, con presencia de hidrégeno y un ea
talizador que contiene un conductor sdlido, de preferencia ald-
mina, y platino en una cantidad desde aproximadamente 0.0l% has-
ta aproximadamente 2%, preferiblemente no nfs de aproximadarmente
1%, por peso del catalizador, y que, si se desea, contiene tam-
bién haldgzeno combinado, en una cantidad desde aproximadamente
0,1 hasta aproximadamente 8%, por peso del conductor.

Muchas proposiciones se han hecho en lo pasado, impli-
cando la conversidn de fracciones de la gasolina, con presencia
de catzlizadores gue contienen platino, pero es tan solo en atfios
recientes que un procedimiento satisfactorio, para reformar Ifrag
ciones de gasolina con presencia de hidrdgeno y catalizadores de
la naturaleza antes definida, ha sido desarrollado e introducido
en la prictica industrial en grean escala. Se ha encontrado zho-
rpa que tal procedimiento reforzador es notoriamente mejorado me-
diante realizar la reforwacidn con presencia de particulas de ca
talizador gue, si bien tienen un contenido de platino de la baja
concentracidén antes mencionada, se distinsuen por una distridbu-
cidn extraordinariamente uniforme del platino, en toda la masa
de las particulas individuales, y por una elevada actividad y es-
tabilidad, y las cuales han sido producidas vor medio de un mé-
todo particular de impregnacidn.

Asi pues, de acuerdo con la presente invencidn, una
fraceidn de gasolina es reformada con presencia de hidrdgeno y
particulas de catalizador, de la composicidn antes mencionada, ¥y
gque han sido producidas mediante impregnar particulas porosas ge

@n conductor con una solucidn de un compuesto de platino, con
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presencia de un compuesto bdsico de nitrdgeno, disuelto

en la solucidn de compuesto de platino, y calentando las
particulas impregnadas a una temperatura arriba de 2602 C.,
de preferencia en contacto con aire, y preferiblemente a
una temperatura Be mfis elevada gue aproximedamente 595° C.

En un arreglo especifico y particularmente
eficaz, de esta invencidn, una fraccidn de gasolina es re-
fornmada con presencia de particulas de cotalizador, las
cuales contienen alidmina, fldor combinado, en una cantidad
desde aproximadamente 0,1 hasta aproximadamente 3%, por
peso, de lu alumina, y platino en una cantidad desde aproxi-
nadamente Q.l hasts 1y, por peso, del catzlizador, y gue han
sido prpducidas preparando primero particulas de hidrogel
de 2l¢mina confizuradas, calcinadzs, conteniendo el Tfldox;
impregnaxr estas particulas configuradas, calcinedas, coa
una solucidu acuosa gue contenga fcido cloroplatinico e hi~
drdxido de amonio, y gue tengz un pH desde aproximadamente
8 hasta aprozimadamente 10, secando las partfculas impregna-
das a una températura desde aproximadamente 95 hasta
eproximadam:nte 260° C., y en seguida calentdndolas en con-
tacto con aire, & una temperatura dentro de la escala de
desde 260° hasta 540° C. Las particulas de catalizador
preparadas de esta manera, de partfculas de hidrogel de ali-
mina configuradas, las cuales han sido calcinasdas a una tem=-
peratura entre 480° y 700° C., con esterioridad al trata- ’
miznto de impregnacién, son preferibles pars uso en el pre-
gente procedimiento. .

La fraccidn de gzsolina suministrada al trata-
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miento de reformacidn, de la presente invencidn, puede sger
una gasolina de escala completa de ebullicidn, que tenga
un punto inicial de ebullicidn, dentro de la escala desde
aproximadamente 10° hasta aproximadamente 40° C., y un pun-
to final de ebullicidn dentro de la escala desde aproxima=
damente 175° hasta 220° C., o nds, o puede ser una fraccidn
seleccionzda de la misma, la cual generzlmente serd una
fraceidn de alta ebullicidn, a la jue comunmente se hace
referencia como nafta, y que tendrd, por lo generan un pun-
to inicial de ebullicidu de desde aproximadamente 65° hasta
gproximadamente 125° §,, y un punto final de ebullicidn
dentro de la escala de desde aproximadamente 175° hasta
aproximadamente 220° C., 0 mas.

El tratamiento de reformacidn, de acuerdo con
la presente invencidn, es particularmente aplicable a las
gasolinas destibadas a presidn atmosférica, las cuales con-
tienen hidrocarburos nafténicos, e hidrocarburos parafini-
cos, los cuales son generalmente de cadena recta, o de es-
tructura de cadena ligeramente ramificadsz, asil como también
proporciones variables de hidrocarburos aromaticos. La in-
vencidn es también aplicable a la reformacidn de gusolinas
de desintegracidn pirolftica, y particularmente gasolina

térmicamente desintegrada piroliticamente, ya sea sola o

‘mezclada con una gasolina destilada a presidn atmosférica.

Con objeto de obtener los mejores resultados en operaciones
de reformacidn, es conveniente deshidrogenar los hidrocar-
buros nafténicos de cadena recta, para formar aromdticos,

asi como también efectuar un tipo controlado de desintegra-
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cidn pirolftica, el cual es selectivo tanto en calidad como
en caztidad. En adicién, otras diversas reacciones conco~
mitantes ocurren, incluyendo particularmente la isomeri=
zacidn y la wrénsferencia de hidrdieno.
La desintezracidn pirolitica, o separacién
de las ligas de corbdén a carbédn, es uno de los Tfactores in-
portantes en un procedimi:snto satisfactorio de rerormacidn,
La dedintegracidn pirolitica controlada o selectiva, es al-
tamente conﬁeniente, desde luezo que tal desintegracidn pi-
rolitica se traducird en un producto de caracteristicas re-
suladoras de la explosidn mejorades. Ln lo general, los
productos de peso molecular mds bajo, tienen nmeros mas
elevados de octanos, vy asi un producto finel de gasolina,

de peso medio molecular inferior, generalmente tendrd una

graduacidn mds slta de oetanos. Adends, durante la reaccidn |

de desintezrzcidn pirolitica, ocurre la isomericacidn, u
otré re-arre;lo molecular, el cual también se traduce en
productos que tengan caracteristicas reguladoras de la ex=—
plosidn mfis elevadas. ILa desintegracidn pirolftica es tam-
bién de particular ventaja cuando el naterial de czrga con-
+tiene componentes que eblillen arribva de aproximadamente
205° C., & fin de convertir estos componentes a fracciones
gque ebullen abajo de aproximadamente 205° C. Se verd, por
lo tanto, gue la reaccidn de desintesracidn pirolftica co-
lectiva, durante la rerormucidn catalitica, se traduce no
solanente en un producto de czlidad nmejorada, sino tambida
en un aumento en la cantidad de los productos desezadose.

5in embargo, la desintegracidn pirolftica debe

e AT
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ser colectiva, y no debe traducirse en la descomposicidn

de los hidrocarburos normalmente liquidos, substancialmen=-
te, 0 por completo, es hidrocarburcs normalmente gaseosos.
La desintegracida pirolitica selectiva deseada comprende
generalmente la separacidén de una molécula de hidrocarburo,
de ebullicidn més elevada, en dos moléculas, ambas de las
cuales son, normalmente, hidrocarburos liguidos, En un
grado menor comprede la reaccidén de los grupos met{licos,
et{licos, y propilicos, los cuales, con la presencia de hi-
drégeno, son convertidos & metano, etano y propano. Sin
embargo, la remocidn de estos radiczles es controlada de
tal modo gue no mds uno, o posiblemente dos, de dichos ra-
dicales, son removidos de una moldécula dada. Por ejemplo,
con la presencia del hidrdgeno, decano puede ser reducido
a dos moléculas de pentano, heptano a hexano; y nonanc oa
octano o heptano. Por otra parte, la desintegracidn piro-
l1itica incontrolada, o no-selectiva, se traducird en la des-
composicidn de los nidrocarburos normalmente lf{quidos, a
hidrocarburos normalmente gaseosos, como, por ejemplo, por
la continuada demetilacidn de heptano normal para producir
7 grupos met{licos, los cuales, con la presencia de hidrd-
geno, son converti@os g metano.

La reaccidn de desintegracién pirolitica ne-
selectiva o incontrolzda, em comparacién con la reaccidn
de desintegracidn pirolitica selectiva, se traduce en la
formacidn mds rdpida de cantidades mayores de coke, o mate-

rial carbonoso, gue se deposita sobre el catalizador, ¥y

disminuye, o destruye, su actividad para catalizar les reac-
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ciones deseadas. KEsto, a su vez, se fLraducé en clclos o
periodos nfls cortos de tratamiento, con la necesidad de una
regeneracidn mds frecuente del catalizador, guemendo los pro-
ductos carbonosos del mismo, o, si la actividad del cata-
lizador fuese destruida, serd necesario parar la unidad,
para reumover el catalizador viejo y substituirle con un
nuevo catalizador.

Otra cazracterfstica importante, en procedi-
mientos satisfuctorios de reformszcidn de la cuestidn de
produccidn y consumo de hidrdgeno. Las investigaciones
hen mostrado gue la presencia de hidrégeno, en la zona de
reformacidn, tiende adicionaliente & disminuir la cantidad
de depdsito carbonoso sobre el catglizador. &n vista del
hecho de gque el costo del hidrdgeno es bastante elevado,
es esencial gue no haya un consumo neto de hidrégeno, o en
otras palabras, cuundo mepos debe producirse tanto hidrd-
ceno, en el proceso como sea cousumido en el mismo.

£l procedimiento de refprmacidn serd efectua—-
do a2 una temnperatura dentro de la escalsa de desde aproxima-
damente 313° C; hasta 595° C.; una presidén dentro de la es-
cala desde aprouxiuzadanente 3.5 hasta aproximadanente 70
atmdsferas, o mds, y una velocidad del peso en el espacio
por hora, de desde asproximadamente C.1 hasta aproximadanmen—
te 20. La velocidad del peso en el espacio por hora es de-—
finids como el peso de aceite por hora, por pesm unidad de
catalizador en la zona de reaccidn.

Las reacciones de hidro-desintegracidn piro-

litica son favorecidas a temperaturss dentro de la escala
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desde aprowxwimadamente 315° hasta aproximadamente 475°,, ¥y

a presiones deniro de la escala desde aproximadamente 35
hasta aproximademente 70 atmdsferss, o mis. Ia hidro-desin-
tegracién pirolitica es definida como la desintegracidén pi-
rolitica o scparazcidn de las ligas de carbén, acompafiada
por saturacidn de los fragmentos asi formados por hidrbze-
no presente en la zona de reaceidn, y , de acuerdo copn la
presente invencidn, la hidro-desintegracidn pirolfitica serd
selectiva, tanto en cualidad como sn cantidad, como se ha
expresado en lo gue zntecede. PYor otra parte, las reaccio-
nes de aromatizacidn son favorecidas a temperaturas dentro
de la escale de desde aproximadamente 343° hasta aproxima=-
damente 595° C., vy a presiones mfis bzjas dentro de la esca-
la de desde gproximadamente 3.5 hasta aprowinadanente 27
atmésferas. Al poner en ejecucidn el yr: sente tratamiento
refornador, la temperutura, la presidn, y la velocidad en
el espacio, son correlacionudas, parsz producir la sromati-~
zacidn v selcetiva hidro-desiniegracidén pirolitica deseadas.
La temperstura, presidn y velocidad en el espacio exactas,
dependen de la iraccidn particular de gasolina gue estd
giendo tratads, y de los producios particulzres desexdos. ‘
En un zrreglo del presente procedimiento refor-
mador, suficiente hidrégeno sers producido en la reaccidn L
reformadora, para suministrar =1 hidirdseno reguerido en el
procesc, y, por lo tanto, puede ser innecesario ya sea in-
trodueir hidrdseno, de uns fuente extrafia, o reciclar hidrd
geno dentro del proceso. Sin embargo, generaliente seré pre-.

- . . . ’ D - =Y
ferible in roduecir hidrogeno, procedente de una rfuente ex-
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trafia al principio de la o_eraeidn, y reciclar hidrdgeno,
dentro del proceso, durante la operacidn continua del mismo,
con objeto de tener la seguridad de una atmdsfera de hidrd-
seno suriciente en la zonu de reaccidn. D1 hidrégeno pre-
sente en la zona de reaccidn, generalmente serd dentro de
la escala de desde aproximsdamente 0,1 hasta aproximadamen—
te 10 moldéculss de hidrdgeno por molécula de hidrogenoc. I
algunos casos, particularmente cuzndo la iraccidn de gasoli-~
ne swninistrads =zl trztamiento reformador contiene compues—
tee de azufre, el gas asequible para reciclar contendrd sul-
furo de hidrdseno, y es prererible tratar el gas que contie-
ne hidrdgeno, para remover el sulfuro de hidrdgeno u otras
impurezas, antes de reciclar el hidrégeno dentro del pro=-
ceso.

En las partfculas de catalizador empleadas en

¢l presente procedimicnto, aldmina es un soporte o con-
ductor, partiemlarmente preferible, para el piatino, porgue
parece mostrar ventajas mejorades para uso como un componen-
te de sonorte vara las concentraciones beajas de platino,
sparentemenie debido a alguna asociacidén secular de le ali-
minz con el plztino, ya sea como una combinecidn guimica, o

como une asociczcidén tisica. Ee ha encontrado gue la combi-
nacidn de =ldmina y unz concentrzcidn bajz de platino, es
wun catalizador muy zctivo, ¥ también tiene una larga vida
como catalizador; es ﬁeci;, el catalizudor tetiene su elevada
actividad durente largos periodos de seyvicio. Después de
estos largos periodos de servicio, el catalizador puede mos-

s * L4
trsr un descenso en actividad, v se ha encontrado, ademzs,
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que la combinacidn particulsr de aldmina y platino hace al
catalizador susceptible a uns regeneracidn ripida.

El presente procedimiento reformador puede
tanbidrn ser lievado a cabo con la ayuda de vartfculas de
catulizador, en las cuales el platino es combinado con otros
soportes incluyendo silice, dxido de zinc, magnesie, zinco-
nio, torio, asi como tanmcién soportes gue comprenden dos ©
més componentes tales como sflice-~aldmina, sf{lice-magnesio,
silice-zirconie, sflice-torio, sf{lice-8xido de zinc, silice-
aldéminasnagnesio, silice-aldmina-zirconio, s{lice-altmina-
torio, sflice-aldming-8xido de zinc, y similares. ZEl uso
del compuesto vdsico de nitrdgeno, el combinar platino con
¢l soporte brinda ventajas mejoradas en distribuir uniror-
memente el »latino en todo el soporte, lo cuaslz su vez ofre-—
ce ventajas en el presente procedimiento reformador emplean-
do el cutuzlizador acabeado.

Como unz caracteristica esencizl de la prepa-
racidn de pairtfculas de catalizador nars el presente proce-
dimiento, la impregnacidén del soporte poroso debe sdr efec—
tuada con presencia de un compuesto bdsico de nitrdgeno,
gue sea soluble en la solucidn impregnante de un compuesto
de platino adecuado. Contrario a las expectativas anterio-
res, se ha encontrudo gue, & menos gue la impregnacidn sea
efectuada con presencia del compuesto bésico, una distribu-
cidn desiguel del platino, en las particulas de soporie, es.
obtenida. Generalmente, esta distribucidén desigual compren-
de un revestimiento supertficial, es decir el compuesito de

platino es distriouido solamente sobre la superficie de las
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particulas del conducior, ¥y no uniformemente en toda la
ussa. wediante etrectusr la impregnacidn con presencia del
compuesto odsico de niivrdgeno, unz districucidn unitorme
del piatino, en todss las particulas de sopories obtenida.

Un nétodo particularmente sztisfuctorio de
impregnar el soporte comprende el uso de una solucidn acuo-
sa de £cido cloroplatinico. ¥n un arreslo preferible, la sos
lucidn acuosa de fcido cloroplat/nico, es mezclada con la
golucidn de compuesto bdsico, y la meszcla es agregada a las
varticulas porosszs del conductor. Ln otro arreglo, la so-
lucidn de compuestec vdsico puede ser zsresada a lus parti-
culas porosas del conductor, y la solucidn de fcido cloro-
pletinico es, en seguida, agregada a la mezcla. IEn otro
arreslo adicional, la solucidén de dcido cloroplatinico pue-
de ser agregada = las particulas porosas del conductor, y
la solucidn de compuesto bédsico es, en seguiday agresada.

De cualquier maners, la mezcla se deja reposar, preferible-
mente con o despuds ae, una agitacidn zdecuadu, de manera
gque una mezcla concienzuda es obtenida, y wna distribucidn
uniforme, en todo ¢l soporte, es eiectuada.

Se comnrenders gue cualquier fuente adecuada
de platino puede ser usada para el onjeto de la presente in-
vencidn. 4cido cloroplatinico es, por lo general, pretferi-
ble, en virtud de yue es mds Fdcilmente asequible. Solucio-
nes de otros compuestos jue contienern platino pueden ser
empleadas, incluyendo las de cloruro de azonio platino, clb—
ruro de trimetilbencil amonio platinc, clororuro de itetra-

mino platino, nitrato de amonio platino, y dinitro diamino

- 11 -



10

15

20

25

2'055 .2

. _ A F
pratino., wuedsa entendido que, cuando se deseun, otras so-
luciones luera e 1lss scucsss dueden ser emyleadas, y esto
es particularmente dtil cuundo el compuesto de platino no
es protamente soluble en w/ Ua.

&1 compuesto bisico de aiwré.eno, preferible
pera uso en procucir las narticulas de cabtalizador, para
el nresente procedimiento, es un compuesto bisico soluble
en agua, ¥ en cualquier caso, un compuesto bésico gue o
invroduce impurezas indeseables en el catalizador finsl.
asi pues, wn compuesto bisico preteridie comprende hidrdzi-
8o de -monic. Obtros compuestos odsicos solubles en agua
comprenden compuestos amino oryfnicos, wsies como: las po-
liaminas de alguileno, iacivyendo ¢iamina de etiieno, tria-
mina de propileno y tetramina e buitiieno; compuestos mono
sninos, tTales como aming retflicaz, snina etilica, amina
diet{lica, amina itrietiiice, emina pfopilioa, aming €i,10=
p{lica, amina butilics, vy anilina; y azinas alcandlibas,
tales como aminas de ebtznol, amina de propanol, =uinag de bu-
tanol, amina de dietunol, y amina de trietanol. Otros con=~
puestos amino organicos saiis¥ .chtorios incluyen tetruming
de hexametileno, diamina de hexsmetileno, y coumpuestos dimi-
iures. <“ntre estos compuestos orgdnicos, lu poliaminas de
algulleno son preferibles.

Otrx clase adecusda de compuesvos bisicos,
que puede ser usadu en prouucir las sarticulss de cataliza-
dor, para el »resente procedimiento, comprende los compues—
tos bisicos de amonio, tules como curbonato de amonio, bi-

carbonato de amonio, carb.mato de awonio, citrato de amonio,

- 12 -
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propionato de amonio, y butirato de amonio. En algunos
oczsos puede ser conveniente wnesclar amonizeco coh solucio-
nes de estos compuestos de nitrdgeno, con ovjeto de asegu~
rur una basicidazd definida. “omo otrn método altermativo,
pero no necesariamente qguivalente, nitrato de amonio, ace-
tate de amonio, y similares, pueden ser empleados en mezcla
con hidrd=ido de amonio, en una concentracilin suficiente
para Tormar una solucidn bdsica. =wueda entendido que los
diversos compuestos bdsicos no son necesuriamente equiva-
l-ntes. &n cualquier caso, el compuesto bisico emsleado
no debe dejar un residuo indeseable sobre el catalizador.

El uso de un compuesto bfsico se diferencia
del uso de un compuesto #cido, como, por ejemplo, cloruro
de amonio. &1 cloruro de amonio no puede ser ussado por.ue,
el hacerse la mezcla de cloruro de amonio con fcido cloro-
platinico, un .recipitado de cloroplatinuto de amonio es
obtenido. 4Un al ealentur, o al hacer la adicidn de un
conpuesto bdsico, el precipitado no se disolverd para for-
mar una solucidn clara. Sinvembargo, en algunos casos,
tanto la adicidn de un compuesto bisico como el calentamien-
to, disolverdn el precipitado, para formar una solucidn
clara, y en tales casos, el uso de cloxuro de amonio puede
ser cmplesdn en conjunbto con ambos, el compuesto bisico ¥
el calentamiento.

con una seleccidn apropiada de la solucidn de
Zcido cloroplatinico, y de una solucidn de un compuesto bi-
sico de amonio, la mezcla de estas soluciones no Tormerd wn

precipitado. y, por lo tanto, no formard cloroplatinato de
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amonio. Los solicituntes no estdn seguros en cuanto a la
férmula quimice exacta del compuesto formado, pero se cree
gque es un producto de la hidrolisis de Pt(NH3)2012 012.

De cualquier manera, es evidente gue la solucidn clara for-

mada &3 hacerse la mezela de una solucidn de un compuesto

bdsico de amonio, con una solucidn de fcido cloroglatinico,
es diferente del precipitado de cloroplatinato de amonilo,
formado al hacer la adicidn del cloruro de asmonio a la
solucidn de Scido cloroplatinico. Si el cloroplatinato de
amonio es formado, como se ha indicado antes, o debido al
uso de una solucidn demasiado zltamente concentrada, de
dcido cloroplatinico, el cloroplatinato de amonio puede ser
redisuelto para formar la solucidn clara, gue ya no es clo-
roplatinato de amonio, y aparentemente es el compuesto que
se ha mencionado en lo gue antecede. La diferencia entre
los dos compuestos es sdicionalmente evidenciada por el he-
cho de yue la adiecidu de iones de carbonato, como por la
adicidn de carbonato de sodio, no Fformard un precipitado,
en el caso de la nezcla de cloruro de amonio con #cido clo-
roplatfnico al hacerse el calentamiento, pero formard un
precipitado en el caso de la solucidn de hidréxido de amonio
con 4cido cloroplatinico, szl hucerse el calentamiento.

En un arregloe preferible de la presente in-
vencidn, el eatalizador final contiene haldgeno en una con-
centracidn especifica, dentro de la escals gue se ha indica=-
do en lo gue antecede. +4a presencia de haldzeno, dentro de
tal escula especitica, efectda una mejora consideruble en

el catalisador. Se cree gque el halégeno entra en alguna

- 14 -
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combinacidn qu{mica, o complejo suelto, con el soporte x/o
el platino, y sirve de ese modo para nmejorar el catalizador
final.

$1 bien cuaslesquiera de los hallgenos servird
para efectuar resultados mejorados, fldor es particularmen-—
te preferible. El siguiente en orden es cloro, mientras
que bromo y yodo son, generalmente, menos preferibles. Se
entiende que, si bien todos estos haldgenos servirdn para
efectuar una mejors, no son necesariamente equivalentes.

En la produccidn del catalizador utilizado
de acuerdo con la presente invencidn, las partfculas compueg
tas finales, de platino y sojporte, o platino-haldgeno com-
binado-soporte, son calentados, generalmente con »resencia
de un gas que contenga oxigeno, particularmente aire, a una
temperatura desde aproximadamente 260° a 595° (., preferi-
blemente a una tenperatura entre 260° y 540° C., siendo tal
calentamiento efectuado, por lo general, durante un periodo
desde aproximadamente 1 hasta 12 Horas, o nds, La calecina=-
cidén con presencia de aire parece traducirse en una activi-
dad mds conveniente del catalizador, para el presente pro-
cedimiento reformador, gue la obtenida cumndo el cataliza-
der es calentado solanente con presencia de una atmdsfera
reductora. En otro arreglo adicional, el compuesto final
puede ser reducido con presencia de hidrdgenc, y en segui-
da calcinade con presencia de aire, siendo ambas, la reduc-
cidn y la calcinacidn, efectuudas s una temperatura de des-
de aproximadamente 260° hasta 595° C., y preferiblemente a
540° C.
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En un arreglo del método de producir particu-
las de catalizador, para uso de acuerdo con la invencidn,
el material de soporte, o conductor, es Tformzdo en partiocu-
las porosas, de tamafio y forma uniformes, con anterioxifaed =
combinar el platino con las nismas. Es ventajoso, ademds,
que las particulas del conductor sean sometidas a calcina-
¢cién a una temperaturaz arriba de aproximadamente 425° C,,
pero abajo de la temperatura a la cual ocurre pérdida de
la porosidad, y preferiblemente dentro de la escala de desde
aproximadamente 540° hasta aproximadszmente 700° C., durante
un periodo desde aproximadamente 1 a 8 horas, o mis, antes
de que sean llevadas a cont.ucto con la soluecidn impregnante.
Lz temperatur= y el tiempo de calentamiento estén correla-
clonados; es decir, lapsos més cortos son empleados con tem-—
perzturas mds elevadas, y lapsos mayores son empleados con
temperaturas mds bajas. FPor otra parte el compuesto final,
conteniendo un compuesto de platino, particularmente cuando
se destina para reacciones cavalizadoras de comgpuestos orga-
nicos, no debe ser calentado a una temperatura substancial-
mente arriba de 595° C,, y preferiblemente es calcinado en
aire, a una temperaturs desde uproximudamente 260° pgsta
aproximadamente 540° C,, durante un periodo desde 1 g 12
horas. \7

Un método preferible de preparar aliming es
mezelar un reactivo adecuado, tal como hidrdxido de amonio,
o carbonato de emonio, con una sal de aluminio, tal cowumo
cloruro de aluminio, nitrato de aluminio, acetato de szluminio

etc., en una cantidad para former hidrdxido de aluminio, el
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cual, al secarse, es convertido a alfimina. Por cuestidn de
simplicidad, el hidrdxido de aluminio es mesncionado, en lo
que sigue, como alimina, en la presente especificacidn y

en las clausulas finales, con objeto de que los porcentajes
basados sobre el materizl conductor, se refieran a aldmina
libre de agua combinadoe. Se ha encontrade gque el cloruro
de alUminio es generzlmente pretferible como la sal de alu-
minio, no solamente por conveniencia, en los procedimientos
subsiguientes de lavado y filtrzeidn, sino tembién porgue
parece dar mejores resultados. ba alfinina puede también
gser preparads iniciszlnente en forma de partficulas de hidro-
gel de alvmina, las cuzles son un material de soporte par-
ticularmente conveniente, despuds de su transformacidu a
particulas configuradss, calcinadase.

Después gque la aldmina ha sido formada, gene-—
ralmente es lavada, para remover las impurezas solubles.
Los procedimientos usuales de lavado comprenden lavar con
agua, ya sea en combinacidn con filtrecidn, o como pesos
separados. Se ha encontrado gue la Ffiltracidn de la aldmi-
na es mejor:zda cumndo el azua de lavar incluye una pequefia
cantidad de hidréxido de zamonio. La severidad del lavado
dependera del nétodo particular empleado en preparar el
catalizador. En un método tipico de preparar el cataliza-
dor, la aldmina es concienzudamente lavada con una canti-
dad adecuada de agua, ¥ preferiblemente agua que contenga

D

hidréxido de amonio, para reducir el contenido de cloro,
. a ’ »
de la al@mina, adajo de aproximadzmente O.l%. IEn otro me-

todo, este lavado puede ser selectivo, para retener el clo~-
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Yo en una cantidad desde aproximadamente 0,24 hasta aproxi-
madamente 8%, por peso de la al¥mina sobre una base en seco.
De acuerdo con este méiuodo de preparar el catalizador, el
cloro es cobtenido del cloruroc de aluminio orifinal, y es re-
tenido én la zldmina, evitando asi la necesidad de agregar
el haldgeno en un veso posterior de preparacidn del cata-
lizador. Sin embargo, generuzlmente es dificil controlar el
procedimiento de lavado, para retener exactamente la can-
t1dad deseada de haldieno, y, por esta razdn generalmente

es preferible lavar la zlUmina parz remover substancialmente
todo el cloro, y en seguida agregar el haldgeno en una can-
tidad controlada. La adicidén del haldzeno, de esta manera,
permite un nejor control de la cantidad de naldgeno agrega-
da. Bn otro modo de preparacién de catalizador, el lavado
puede ser selectivo, parz retener el cloro en una cantidad
gque constituye una porcidn del haldgeno totzl desesdo, y

la porcidn restante del haldgeno es despuds agregada en un
paso subsecuente. En este método, el haldseno puede com=
prender el mismo haldgeno o una mezcla de dos diferentes
haldgenoss, como, por ejemplo, cloro fldor.

En un arreglo preferible y particularmente
ventsj 0so, la presente invencidn utiliza partfculas de ca-
talizador, preparsdos por un uétodo en el cual las partfcu-
las porosas del conductor, comprendiendo dxido de aluminio,
son obtenides priwero produciendo particulas de hidrogel
de aluminio, configuradus, conteniendo haldzeno, y en segui-
da calcinando estas partficulas. Las particulas porosas,

calecinadss, resultantes, son en sezuida sometidas al trzta-
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niento de impresnacidn. Alﬁmina, al sexr preparada en la ma-
ners descrita, en detalley en lo gque antecede, despuds de
lavado y filtracidn, 8s generalmente recuperade domo una
torta hidmeda. En caso de gque sea desesble agregar haldgeno,
es introducido, prefeériblemente, en esta etapa de la prepa-—
racidn del catalizador. E1 compuesto de haldzeno-alimine,
es secsado paﬁa reducirio a un contenido de humedad desde
aproxinadasuente 30% lo cual generalmente reguiere secar a
una temperatura desde aproxinadamente 958 pgsthe aproximcada-
mente 260° C,, durante un periodo desde aproximadamente 2
a 24 horas, o més. En un arreglo, el compuesto secado, es
formado en particulas de tamailo ¥y forma uniformes, como em—
pildoinado, estirando por presidn, m otros métodos adecua-
dos, y las partfculas configjuradas son en seguida calcina-—
das. En otro arreglo, la eldmina puede ser formada en par-
ticulas de tamafio y forma uniiormes, después de lc cual el
haldgeno es agregado, y las particulas conrfiguradas, gue
contienen haldgeno, son calcinandas. En otro arreglo adi-
cional, la adicidn del haldzeno puede ser efectuada después
de transformar el hidrdgel de aldmina a particulas configu-
radas, calcinadas.

S8ilice puede ser preparado reaccionando un
fcido adecuado, tal como, por ejemplo, fcido suitdrico, o
fcido clorhidrico, con un silicato alecalinc metélico, ¥
particularmente vidrio soluble, bajo condiciocnes para preci=-
pitar silice. Alternativamente, la silice puede ser jre-
parada como particulas de gel, substancislmente esferoides,

mediante dejar caer una mezcla adecuada de silicato alealie
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no metdlico y 4cido a dentro de un bafio de un medio de sus-
pensidn inmiscible en agua, tal como aceite de hidrocurbu-
ro, siendo la mrofundidad y la temperatura del medio de sus-
pensién controladas de nmanera gque lzsg potas se forman en
partfculas de gel esferoides, durante su pzso a través del
medio de suspensidn. &n un arreglo, una capa de egua puede
ser colocada debajo del medio de suspensidén del aceite, ¥y
las particulas esferoidales pueden ser retiradas por medio
de una corriente de agua, circulante desde la zona de forma-
cidn a dentro de un equipo adecuado de lavado secamiento y/o
calcinacidn, segn se quiera. Cuando el soporte comprende
otros dxidos metdlicos, como se ha indicado en lo que ante-
cede, éstos pueden ser preparados en cualguier manera ade-
cuada, incluyendo la formacidn de partfculas esféricas. En
otro arreglo, cuando el soporte comprende dos o mds compo=-
nentes, estos pueden ser preparados por precipitascidn p ge-
lizecidn separada, sucesiva o conjunta. wueda entendido

gque la descripcidn detallada, descrita en conexidn con la
preparacidn y manejo posterior de la aldmina, puede también
aplicarse a los otros soportes.

S$in consideracidn de la jreparacidn del cata-
lizador, en la cusl el haldgeno es agregado, el haldgeno
puede ser incorporado alli de cualquier nanera adecuada.
gin embargo, el haldgeno debe ser asregado en una forma gue
reaccione prontamente con el sonorte, a fin de obtener los
resultados deseados, y, ademis, no debe dejar depdsitos in-
deseables en el catalizador. Un método preferible de agre-
gar el haldgeno em en forma de un 4cido, tal como fluoruro
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de hidrégeno, cloruro de hidrdgeno, bromuro de hidrdgeno
y/o yoduro de hidrdgeno. £1 fluoruro de hidrdgeno es pre~
feriblemente agregzado como una solucidn acuosa, para faei-
lidad en el manejo y para el control de la cantidad especi-
fica gque va a ser agregada. Otra ifuente satistactorie, a
ser uszda, para agregar el haldseno, es constituida por las
sales volétiles, tales como, por ejemplo, fluorurc de amo-
nio y cloruro de amonio. Los iones de zmonio serén removi-
dos durante el calentamiento subsecuente del catalizador, ¥y
por lo tanto, ne dejaréin depdsitos indeseables en el cata-
lizador. En otro método adicional, el haldgeno puede ser
agregado como flidor, cloro, o bromo, o yodo, pero, en vista
del hecho de gue los hallgenos son normalmente més dfticiles
de manejar, generzlmente es preferible utilizarlos en forma
de una solucidn, para facilidad en el manejo.

La concentracidn de haldgeno, en las particu-
las de catelizador acabadas, estarén dentro de la escala
de desde aproxiiadsmente 0.1% hasta aproximadawmente 8%, por
peso, del soporte, sobre una base en seco. E1 f£1ldor pare-
ce ser méds =ctivo, ¥y, por lo tunto, sers usazdo en la esczla
deasde aproxinadzmente 0.1% hasta aproximadamente 3%, por
peso del soporte, sobre une base en seco. L1 cloro serd
uszdo dentro de la escula desde aprorimadamente 0,24 hasta
aproximadzmente 8%, y preferivlemente desde aproximadamente
0,5% hasta aproximadsmente 5%, por peso, del soporte, sobre
iina base en seco. vuando une mezcla de cloro combinado y
fluoro combinado es deseunda en el cstalizador acabado, la

cantidad totul de haldgeno serd dentro de la escala desde
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e
aproxinadamente 0Q.1% hasta aproximadamente 8%, y la canti-
dad de cloro puede ser menos de 0.5%, por peso, del pa ta-
dor, sobre una base en seco. Farece gue las concentracio-
nes de haldgeno zbajo de los limites inferiores, me dan la
mejors deseada, ¥y, por otra partey las concentraciones de
haldgeno arriba de los limites superiores afectsn adversa-
mente la selectividad del catalizador, catalizando asi reac—
ciones laterales, en un grado mayor gue el conveniente.

En la produccidnu de lus particulas de catali-
zador, para uso en el presente procedimiento, es esencial
que el compuesto de platino sea incorporado en las part{cu=-
las poroszs del soporte, con presencla de un compuesto bé~
sico de nitrd eno soluble en la solucidén del compuesto de
platino, para obtener uns distribueidn unitorme del platino
en toda lu masa de catalizador. Yara este objeto, es ven-
tszjoso, formar el soporte, o el compuesto de soporte-hald-
geno, en particulas celcinadas, de tamaiio y forma uniiormes,
con snterioridzd a la adicidn del compuesto de platinoc. En
lo general, partfculas porosas del portador, que tienen did-
metros hasta de aproxiiadamente 0,75 mme. son suministradas
al tratamiento de impregnacidn reguerido de acuerdo con el
presente invento. “uando el aporte va a ser lormado en
partfculas, de tamaflo 3 Jorma uniformes, mediantve empildo~
rzdo, el soporte, con o sin haldieno, es secudo a una tem—
peratura de desde aproximadsnente 952 hasta suroximadumente
260° C., durante un periodo de desde aproximadamente 2 hasta
24 horas, o mis. Ia torta puarcializente secado es molida,

un lubricante adecuado es acsregudo, tzl como por ejemplo,
o=} o ? o
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dcido estedfrico, resina, aceite de coco hidrogenado, 0 gra-
fits, despuds de lo cual el compuesto es formado en pildo~
ras, en cuslguier miguina adscuada pars empildorar. PFart{-
culas part:cularmenie sstisfactorias, compreaden pfldoras
cilfndricas de un tanmaiio que varfa desde sproximaduamente
1.8 x 1.5 mm. hasts 6.5 ¥ 6.5 nm., aproximadamente. Pi{ldo-
res de tamafio y forms uniformes, pueden también ser forme-
dus por estirzmiento por presidn, y otros métodos adesuados.
Las pildoras, con znterioridad a la adicidn del compuesto
de nlztine, pueden ser calcecinadas a una temperatura arriba
de 42%° ¢. ©n sl unos cusos, el iubriiicante serd removi=-
do durinte el calentaniento a terveraturss elevadas. “n
0TYros casos, vor ejemplo, cuando la gralita es usads como
lworicante, el paso de calentmmiento con tempe raturas sepa-
radss puede ser omitido, y el itr=irmicuio efectivo por ca=-
lor de las purticules de e:ntalizudor pnede ser Llogrado en
la plsnta donde el tratamiento reformador de las rraccio-
nes de gasolina, es Ilevi.do a cabo.

De gcuerdo con la invencién, el soporfe €s
impregnado con unsa soincidn de compuesto de platino-nitré-
geno bisico, con objsto 13 obtoner wia distriducidn unifor-
me del compuesto de platino en todags las rartfceules oro-—
sas preformadas. Esto no se ha obtenido en zusencia de la
solucidn de compuesto bdsico de nitrdzeno, como se ha de-
nostredo cluranente uediante impresznacidn de pildoras de
aldmina con presencia y ausencia de la solucidn de hidzdui-
do de amonio. Las pfldoras prevaradus eun estos dos métodos

> 1 s * ’,‘ -, 2=
han sido tr tadas con saliuro de hidrd.eno, para fijer el
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compuesto de vlatino como el sulfurc el cuml es de color os-
curo. Al abrirlas, se observé que lzs pildoras impresna—
das con presencis de 1. solucidn de hidrdxido de amonio erun
del mismo color en su totalidad, mientras que las pfldo-
rgs impregnadas con auscnela del nidrdxido de amonio eran
de color oscuro en la parte externa, y de color claro en
la interna.

Una explicacidn posible de los beneficios ob-
tenidos con las partfculas de catazlizador, en el procedi-
miento de la presente invencidn, es gue las moléculas de
platino son desparramadas nds lejos entre s{, y no se tra-
dueirdn en la formacidn de grandes cristales de platino.
Por otra parte, en las pildoras superficialmente revestidas,
las moléculas de platino estdn espaciadas méds cercanamente
entre si, y, por lo tunto, pueden formaer grandes cristales.
Otraz ventaja, para la distribucidn uniforme del plaiino en
el todo de las particulas & cavalizador, es gue durante el

uso de estas particulas, en el proceso de reformacidn, el
platino, en asociacidn con el hidrigeno, tiende a reducir

la formacidn de curbdn, y de este modo, cuando el platino

es distrivuido uniformemente en todo el eastalizador, este

fecto es acrecentado. Por otra parte, cuando el platino

comprende solamente un revestimiento superficial =1 centro
Ge la pfldora puede catalizar la formacidn de carbdn, por

razdén de no ser cupaz de beneficiarse Ge lu tendencia del
platino y el hidrdgeno a reducir la Tformacidn del carbdn.

Otra ventaja importante para lu distribuecidn

undforme en todo el catalizador, desde un punto de vista
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comercial, es gue un volumen menor de catalizador es reque-
rido parz una capacidad dsada de planta, gque en el caso de
lus pfldoras superficialmente revestidas. <Lste disnminuye
el coste del eguipo de planta, median:e permitir el uso de
recipientes nds pequefios, v de estructuras de soporte redu-
cid=s, asf como también gastos menores de enbaryue del ca-
talizador. segin se aplics a la impregznacidn de partieu-
las preformadas, es ventajoso incoruorar el compuesto de
platino en las etupas posteriores de la preparacidn de ca-

talizador, con objeto de cue el plstino no se pierda duran-

te el menejo y tratamiento bubsguientes del catalizador.

As{ pues, muchos, de los pasos necesarios de mezclar, la-
var, filtrar, y calerntar, se hace antes de gue el compuesto
de platino sexz incorporzdo. Ademds, esto perumite efectuar
el calentamiento deseable, a alta temperatura, de las par-
tfculas de soporte, a bemperaturas arriba de 595° €., sin
someter también el compuesto gue contiene platino a estas
temperaturas elevadas.

Qoo se ha indicado en lo que x tecede, la
impregnacidn del soporte, eon el compuesto de platino, se
efectda con presencia de un compuesto bésico de nitrdgeno
en soluecidn, y en un arreglo preferible una solucidn de
dcido cloroplatinico es mezclade con wna solucidén de com-
puesto bdsico de nitrdseno, en proporciones para foruar
una solucidn mixts gue tenga un pH dentro de la escala de
desde aproximsdumente 8 a gproximadamente 10. Esta mezcla
es despuds mezclada con lus purtficulas porosas del conduc-

tor, en la manera gue se ha descrito en lo que antecede.
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Alternativamente, la solucidn de compuesto bdsico de nitro-
geno, o 1=z solucidn de compuesto de plitino, pueden ser
agregadas al soporte y la obru solucidn ser subsecuentemente
acregadas a aguella.

$in tomar en cuenta el orden de agregar las
soluciones de compuesto bdsico de nitrdgeno y de compuesto
de »laetino, un método particulurnente ventajoso de meszclar
las soluciones con las particulas de soporte es empapar las
sarticulas vorosas del conductor, libres dé haldseno, o que
contengan haldgeno, en una solucidn acuosa de fcido cloro-
platinico y de compuestoc biésico de nitrdgeno, v en seguida
calentar la mezcla. En este arreglo de la preparacidn de
catalizador, el conductor poroso puede ser agregado ya sea .
a unaz solucidn czliente, o fria, del dcido cloroplatinico
y el compuesto bdsico. &n otro arreglo, las particulas son
empapadas eh una solucidn zcuosa de dcido cloroplatinice y
un compuesto basico de nitrdgeno, ¥ el agua y el compuesto
bdsico residual son removidos por decantacidén, filtracidn,
0 cosa similar; en este arreglo, la solucidn de dcido clo-
rovlatinico es »referivlemente uvilizada como una solucidn
caliente.

Despuds de que la solucidn de fcido clorbpla-—
tinico ha sido incorporadsz en el sovorite, y el uguz y el
compuesto bésico residual hin sido removidos de at®:i, el
compuesto es secado a una temperstura desde aproximadumente
95° hasta aproximadaente 260° ¢., durante un periodo desde
aproxiiadzmente 2 hasta 24 horas, o mis, y el compuesto es,

en seguida, calentzdo o calcinado en aire a uwaa temperztura
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de desde aproximacdamente 260° hasta aproximadamente 595° C.

s 2 s
En otro arreglo adicionsl, de la preparacion de catalizador,

el compuesto, después de secarlo, puede ser reducido con

presencia de hidrdgeno, u una temperatura desde aproximada-

mente 260° hasta aproxisadamente 595° B., ¥y en seguida cal-

cinado, con presencia de =zire, a una temperstura desde

aprovimadamente 26@° hasta aproximadamente 595° C.

adn cuando lus particulas de cetalizador usa-

. d I d
das de acuerdo con la presente invencion, serin de larga

duracidn, puede ser necesario regenersr el catalizador des-—

. . T »
puds de largos periodos de servicio. Lz regeneraciin puede

ser efectuads nor tratamiento coh aire u otro gas gue con-

tenga

wfgeno, para guemar de allf los depdsitos carbonosos.

in lo genersl, es preferible controlar la temperatura de

reseneracidn a que no exceda de 595° C., y preferibleuente

la regeneracidn es efectuada a una tempverstura dentro de

la escula de desde aproximadamente 315° hasta aproximada-

mente 430°.

¥l procediniento reformuzdor, de la nresente

. > 7 . e 0
invencion puede ser ejecutado en cualguier equipo adecuado.

Un nétodo particularmente adecuado comprende el bien conoci-

do sistéma de lecho fijo, en el cual las partfculas de ca-.

talizador son coloczdas en una zona de reaccidn, y la frac-—

.« o -
cion de gasolina gue va a ser tratada y el hidrdgeno son

pasados a través de allf, ya sea en uns corriente ascenden~

te o deacendente. ELl efluente de la zona de reaccidn es

fraccionado, para recuperar el producto reiormado que se

desea.

Otros métodos adecuados para llevar a cabo el pre-
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sente procedimiento reformador incluye: (1) el método de
tipo de eztzlizador fluidizzdo, en el cual los reactantes
vy las particulas de catszlizador, son nantenicos en un esta-
do de turbulencia con obstruccidn del zsentumiento de las
partfculas del catzlizzdor en una zonu de rezccidn; (2) el
nétodo del tipo de lecho compacto movible, en el cusl un
lecho compacto movible de las partfculas del catalizador
es muntenido en uns zone de reaccidn vy los reacbantes son
pas:dos a través de la zona de reaccidn, ya ses concurren-
temente con, o en contracorriente reapecto sl lecho movi-
ble que hay allf, y (3) el t:po suspensoide de operacidn,
en el cual las partfculas del cetalizador son llevadas den-
tro de, y a truvés de una zona de reaccidn, como una sus-
penzidn én les restantes.

Al llevar a cabo el tratuamiento de reformacidn
de fracciones de gasolina, de acuerdo con esta invencidn,
se ha encentrado que lus verticulas de catalizador manufac-
turadas como se ha descrito antes pueden exhibir diferentes
propiedades de aromatizaucidn y de hidro-desintegracidn pi-
rolitica, dependiendo de la severidad del calentamiento de
las partfculas, despufs que el platino ha sido combinado
con las mismas. A4s{ pues, se ha observado, en pruebas com=-
parativas, gue las varticulas de catalizador, culciunadas a
temperaturas en la srowimidad de T725° ., producen un efec-—
to mds notoriamente vronunciado 8e hidro-desintegracidn
pirolftica, y un efecto apreciablemente reducido de aroma-
tizacidn, con relacidn a las partfculas de catalizador pro-
ducidas por, de otra menera, el mismo udtodo, pero con una
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caleinacidn final a una temm ratura de menos de 595° C. En
consecuencia, paré »roducir elevados rendimientos de frac-
ciones reformadas de gusolina, con un mejorado valor para
regular la explosidn, o de 21%a aromaticidad, es preferi-
ble usar partfculs s de catalizador gue han sido calecinadas,
subsecuenterente al tratamiento de impregnacidn, a una tem-
peratura no nds elevada gue 595° C.

Los siguientes ejemnlos son presentados para
ilustrar adicionalmente la novedad y utilidad de la presen-
te invencidn, pero no se dan con la intencidén de 1limitarla

indevidanentee.

EJEMPLO I,

Un catalizador fué preparado, de acuerdo con

la sresente invencidn, mediante agregar hidrdzido de amo-
nio a un hexanidrato de cloruro de sluminio pars formar
hidrato de allmins. Bl hidrato de aldmina resultante fué
lavado muy concienzudamente con objeto de reducir el con-
tenido de cloruro a abajo de 0.1% por pesc, sSobre una base
en seco. Lste lavado impnlicd seis lavados separados, con
grandes cantidades de agua, conteniendo una peguefia caenti-
dad de amonio, y un lavado final con agua, con riltracidn
interpuesta entre log lavados. Una solucidn acmposz de
fluoruro de ridrdgeno fué agregada a la aldmina, sobre una
base en seco. U1 compuesto de fldor-aldmina fué secado a
una tempe ratura de aproximadamente 170° C., durante 8-10
horas, con objeto de reducir el contenldo de humedad a
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«
aproximadamente 30%. La alUmina parciszlmente secada fué
molida, fcide estefrico fué a. regado como lubricunte, y
despuds empikldorado, en una miquina empildorsdora Stokes,
para forumar pfldoras cilindricas con tanmafio de 1.6 x 1.6
mme Las pfldoras fueron emlcinadas en aire, a una tempera-
ture de aprozimadanente 500° €., durmnte 6 horas, para re-
mover el lubricante, y después nuevamente calcinudas a una
tempe rotura de aproximadamente 650° Co durante 3 horas.

Une solucidn concentrzda de hidrbxido de amonio (30%) fué
acregada a una solucidn diluids de fcido eloroplatfnico
(0l grs. de fecido cloroplatinico en 10 c.c. de agua) en
proporciones paras formar una meszcla gue tenia un pH de apro-
xiradancnte 9. Ista solucidn no produjo precipitado sino
que permanecid cogo una solucidn clara, smarilla. ILas p{l—
doras de alimina fueron empapadas en la solucidn de dcido
cloroplatfnico-hidrd.ido de amonio, ciendo las cantidades
controladas para formar un catalizador fFinal gue contenia
0.3%, por peso, de platino. La mezclu fué después calenta-
da en un baiio de vepor, despuds de lo cual el catalizador
fué secado a 110° C. durente 3 horas, y en seguida calcinado
en aire a 500° C. durante 3 horas.

‘Las partfculus de catalizador, producidas de
esta maners fueron usadas para la reformacidn de una nafta
liid—Continent destilada 2 presidn atmosférica, que tenfa
una mezcla de ebullicidn de desde 82 hasta 205° C., a una
temperatura de sproximademente 455° €., una presidn de 34
atmésferas, ung veloecidad de peso en el espacio por hora
de sproximzdamente 2, ¥y una relacidn molar, de hidrégeno a
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hidrocarburo, de 3:1. Ios resultados obtenidos en tres in-
tervalos de 24 noras cads uno, durante esta prueba, estén

dindicados en la siguiente Tabla.

TABLA I.

Dias Cargas Catzlizador l.
Rendimiento de reforma-
do % en peso, de la carga 1 - 90,6
2 90.5
90.7
Wimero de octanos Fl.
(1i€todo de investigac.) 1 34.8 86.6
85.7
85.8

imero de octanos F2
(método de motores
A+S.TMe) = (American Soc.

for Testing Laterials), 646 47.6

()

4745

Se observsrd por los ditos gue anteceden que
este catalizador produjo un reformado que tenfa un elevado

nimero de octanos y un =lto contenido aromitico.

EJ kL PLO II.

Como se ne indicado en lo gue antecede, la

solucidn impreganante, del compuesto de platino, comprende
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un compuesto bisico de niirdgeno, que se disuelve en la
solucidn de compuesto de platino. ZEl presente ejemplo mues—
tra gue el carbonato de sodio es indesesble, ¥y no es un
equivalente del compuesto dvdsico de nitrdgeno. Dos catali-
zadores, comprendiendo alumina, 0.3% de fldor, y 0.3% de
platino, fueron prepasrados gubstznciazluente de la misa ma-
nera, excepiusndo que una solucidn de fcido cloroplatinico-
hidrdxido d&e amonio fuf usada como el medio impreg=nante
(Catalizador A), y #na solucidn de dcido cloroplatinico-car-
bonato de sodio fué usada como el medio impregnante en el
otro caso (Catalizador B).

Al ser usados para la reformacidén de muestras,
de una y la nmisma nafta, en condiciones de reformacidn de
otra mmnera - iguales, estos catzlizadores dieron los resul-

tados mostrados en la siguiente Teabla:

TABLA 2

e —

Catalizador 4 Catalizador B
(Hidrdxido de Carbonato de
amonio) sodio)

% de rendimiento de volu- |
men liguido de la carga. 89.8 94.3

Mimero de octanos F2 793 55.5
Se observard gue el catalizador preparado

emplezndo carbonato de sodio (Catalizador B) rindid un pro-

ducto de solamente 55.5 ndmero de octaunos, mientmas que el
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catalizador preparado usando hidrbéxido de smonio (Catali-
zador A) rindid un producto que tenfa un mimero de octanocs

de 79-30

EJBYEPLO_ IIL.

Bste ejemplo prepara los resultados odlteni-
dos en operaciones de reformacidn utilizando diferentes ca-
talizadores preparados de la misma manera, usando particu-
las de fldor-zldmina coniiguradas, calcinadas, similares
a las usades en el Ljemplo I, pero en un caso usando una
solucidn de £cido cloroplatinico-hidrdxido de =zmonie (Cata-
lizador C) como el medio impresgnante, y en el otro caso
usando £eido cloroplatfnico, sin hidrbxido de amonio (Ca-
talizador D).

Diferentes muestras de la misma gasolina
fueron usadas como materiazl de carga para estas operaciones
de retormacién. La reformacidn é&n ambos casos fué efectua-
da 2 unz temperatura de aproximademente 456° C., una pre=-
sidn de 34 atmosferas, y una velocidad en el espaclo de 2,
con présencia de hidrdgeno, en une relacidn molar respecto
a hidrocarburo de asvroximadsmente 3.2:1.

Con ung concentracidn de platino de 0.3% por
peso, en cada cuso, el catalizador C prevarado mediante el
uso de hidrdxido de amonio did un reformudo gue tenfa un
nimero de cctanos Fl claro de 86.2. El catalizador D, pre-
parado sin el hidrdéxido de amonio did un ntmero de octanos

Fl clzro de 80.4. asf pues, se verd gue el uso de hidrdxido
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de amonio se trudujo en un reiormado de 5.8 nlmeros de oc-

tano més elevado que el catulizador preparado sin el hidréxi-

do de anmonio.

EJENPLO IV,

En otra serie de hornadas de reformacidn, en
una nanera similar a la descrita en el Bjemplo III, pero
con catalizadores que contenia 0.1%, por peso, de platino,
en cada caso, el cavalizador preparado mediznte el uso de
nidréxido de zmonio did un reformado de 5.9 ndmeros de octa-
no més elevado gue el ecatalizador preparado sin el hidrdxi-

do de amonio.

BEJEEPLOC V.

Para comparar los catalizedores nreparados
con la ayuda de diferentes compuestos bdsicos de nitrdgeno
un ecatalizador fué preparado précticamente en la misma ma-—
nera que se 31lustra en el Sjemplo I, exceptuando gue, en
vez de la solucidn de fcido cloroplatfnico~hidrdxido de
amonio, se usd una solucidn de fcido cloroplatinico y tria-
mina de dietileno, y la triamina de dietileno fué usada
en una concentracidn suliciente pars elevar el pH de la
solucidn impregnante a 9.7. Ias pildoras de alimina-fldor
rrecaleinadas, fueron empapadas en esta solucidn; después
de lo cual, las particuias impregnadas fueron secadss a una

temperaturs de aproxicadamente 110° C., y en seguida calci-
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nadas en aire a 500° C., durante tres horas.

El catalizacdor asi preparado con triamines de
dietileno y una porecidn del ecatalizador preparzdo, como se
indicS en el Bjemplo I (conteniendo cada catalizador rldor
combinado en una cantidad de 0.3% por peso, de la alimina,
gobre una base en seco, vy platino en la cantid«d de 0.3%,
por peso, del catszlizador finsl) fueron separudazmente uti-
lizzdos, cadas uno, para la reformacidn de una fraceidn de
gesoling gue tenfa un punto inicial de ebullieidn de 206° C.,
y un ndmero de octanos Fl claro de 34.8. Las hormnadas de
refornacidn fueron heci:zs a uns temperzstura de aproximada—
riente 455° C., una »nresidn de 34 atmésteras, y una veloci-
dad del liquido en el espscio por hora de 2, con presencie
de hidrlgeno, en una relzcidn molar resvyecto & hidrocarbu-—
ro de gproxiizdumente 3tl.

Los resultuados de est:zs Hornadas se muestran

en la siguiente Tgblsa.

T ABLA 3.

No. de Octanos % de peso

¥l claro. arondticos.
Preparzdo medisnte uso de _
hidrdxido de uzmonio 8¢ 48.6
Preperado mediante uso de

triamina de dietileno 86.7 48.0

Se observard gue los rusultados obtenidos

con los dos catalizadores son casi iguszles y, por tanto

i
(%)
g

1
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Ue el umso de triamina de etileno es substuncisainente egul-

valente a1l uso e nidrdrido de amonio, en las soluciones

: _ . Y 3
impregnentes utiligzad:s para la preparacicu de los dos ca-
-+

<
e
javy

wlizsdores.

|
-
3
(]
+3
b
[

Los puntos de iaveneidn propis y nueva cue
se presentan para gue sean ovjeto de la presente solicitud
de futerte de Invencidn en Lspafla, por VEINTE afios, son

log szguienteg:

12.- Un procedimiente de relformar una Irac—
cidn de gusolina, con presencia de hidr6geno ¥y un cataliza-
dor que contenga un conductor sélido, preferibieiente wll-
pina, ¥y ploatine en una cantlaad de desae aproxinadamente
0.0l hasta aproxiumadurente 2%, por peso del catalizacor, ¥y
el c¢nal, Si se deseu, contiene tamoidn haldseno comwinedo
en uns c:ntidad desde O.1 a 8%, por peso del conductor;

aracterizado pn que la fraccidu de _usolina es reforuuda
con presencia de partfculas de cutulizador, las cuales han
sido producidas medlisznte impre] pea partfoulas porosas del
conducthtor con una soluciln de un compuesto de platino, con

,

presencia de un compuesto biclco de nitrdgeno, disuelto en
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dicha solucidn, y calentando las particulas =si impresna-—
dzs, =z unz tempersihura arribz de aproxinadsuente 260° C.

22.- Up mrocedimisnto, de acuerdo con ls
clausula 18, caracterizado en lz reformacidén es efectuada
con presencia de partfculus de catulizador producidas me-
diante impregenar las puirtfculas porosas del conductor en

una solucidn del compuesto de platino e nidrdxido de amonic.

Q.- U, procedimiento, de acuerdo con lsg
cldusula 28, curscterizado sor usar partfculss de cataliza-
dor, gue Lan sido producidsas ncdiante lmpregnar las parti-
culas porosas del conductor en una solucidn acuoss que con-
tenga Jeido clovoplatinico e hidrdxido de amonio, y ter ien-
do un pI de desde sproxinad mente 8 hasta aproximadumente
10.

2,- Un procedimiento, de acuerdo con la
clgusula 12, czracterizado en que la rerornacidn es efec-
tuada con presencig de partfculas de catalizador, produci-~
das mediante impregnar las parifculas porosas del conductor
en una solucidn del compuesto de platino y un compuesto b=
sico que contenys nitrdzenc, carbdén e hidrdgeno, preferible-
mente una polismina de zlguileno.

52.- Un procedimiento, de acuerdo con cual-
quiera de las cldusulas 12 a 48, caracterizado por usar
partfculas de eutalizador, las cuales han sido producidas
mediante impregnar las particulas confizuradas del conduc-
tor, gue hun sido caleinedas a una temperatura entre aproxi-
madanente 480° y 700° C¢., con anterioridaed a su contacto,

con la solucidn del compuesto de plutino y el compuesto bé-
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62.~ Un procedimiento, de acuerdo con la

sico de aitrdgeno.

eldusula 58, carzcterizado por us.r particulas de catali-
zador, las cuales han sido producidas mediznte imdregnar
varticulas confiruradas, calcinadas, del conductor, que
contienen fldor combinado en una cantidzd de desde 0.1
nasta 3%, por peso, de las particulas del conductor, sobre
una base en seco.

7¢.-~ U, procedimiento, de acuerdo con la
clausula 58 § 62, czracterizado por usar particulas de ca-
talizador, producidas medisnte impreganar pzrticulas poro-
szs del conductor, obtenidas calcinando particulas configu-
radas de hidrogel de aldmina.

82.~ Un procedimiento, de acuerdo con cual-
quiera de las clausulas 1% a 78, caracterizado en gue lsa
reformacidn es efectuada con presencia de partieulas de ca-
talizador, las cusles han sido producidas secando las par-
ticulas impregnadas, del conducior, a una temperatura desde
gproximadansnte 95° hasta aproxinmadamente 260° C., ¥ des-
puds calentdndolas, en coatacto con aire, a una temperatu-
ra entre 250° y 595% C.

92.~ TUn procedimiento, de acuerdo con cual-
quiera de las clausulas lg a 88, caructerizazdo en yue la
fraceidn de g.solina es reformads a ung temperatura dentro
de la escala de desde 315° hasta 595° C., a una presidn den-
tro de la escala de desde 3.5 hasta 70 atmosferas, a uns
velocidad en el espzcic de desde 0.1 g 20 paftes, por peso,

de le fraccidn de ;asolina, por hora, por una parte, por
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peso de las particulas de cavalizador; con presencia de hi-
drégeno en una cantidud de desde 0.1 hasta 10 noléecula s
por una moldcula de hid rocarburo, y con presencia de parti-
culas de catalizador, las cuales han sido calentadas, en
contzcto con aire, a unu temperatura de no més de aproxima=-
damnente 540° C., con anterioridad a su contapnio con la
froceidn de gasolina.

1082.-~ Un procedimiento parz reformar cata-
1fticamente frocciones de la gasolina.

Tal y como se ha descrito en la kemoria que
antecede y para los fines gue se han especificado.

La presente iiemoria consta de treinta y nue-

ve hojas escritas a mdguina por una sola de sus carsas.
izdrid, 2 2 SEP, 0 52

Alberto de Elzaburg
Por Poder.
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