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Es conocido el empleo de catalizadores,
convenientemente, bajo presidn y, especialmente en la
fase de gas, a btemperaturass entre 200 y 6002, en la
hidratacion a presidn de hidrocerburocs, zsi como en su

5e deshidratacidn, reformacidn, isomerizacidn ,refinacidn
¥y disociacidn, en presencie de hidrdgeno, consistiendo
estos catalizadores en dxido de aluminio, que contienen
reducidas cantidades de substancias catalizadoras.
Estos dxidos de aluminio se obtienen generalmente,

10. afiadiendo a une solucidn de una sal de aluminio uns
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Se ha podido averiguar, pues, gue se obtiene,
parglas reacciones mencionadas, un catalizador especial-
mente eficaz, si se emplea un dxido de aluminio,
como portador, en cuya formacidén se une una corriente
de una solucidn preparada de una sal de aluminio con
una corriente de un agente precipitante, de un modo
muy intimo, convenientemente a una temperatura elevada,
teniendo gran cuidado en que el hidrdxido de aluminio
precipitado no tenga contacto con lasg substancias de
partida, con el fin de evitar que precipite mas canti-
dad de hidrdxido sobre las particulas de hidrdxido
de aluminio ung vez formadas. Iuego se lava, se
seca y calienta el hidrdxido de aluminio una vez
eliminado cualquier 1i{quido eventualmente existente.

Como sales de aluminio se emplean sgales
acidas, especialmente los halogenuros solubles en agua,
los sulfatos, nitratos, fosfatos o las sales de
dcidos organicos de Baja molecularidad, tales como
los acetatos o formiatos. Para la precipitacidn de
estas soluciones salinas se puede emplear la solucidn
de sosa cdustica o la de potasa cdustica. Es conve-—
niente, sin embérgo, preferir agentes precipitantes
amoniacales, como por ejemplo, soluciones de amoniaco,
sulfuro de amonio o carbonato de amonio. La precipita-
cidn se efectia, manteniendo valores de pH entre T ¥y
11l. 8i se trabaja a temperaturas slevadgs, se
eligen las superioresh 402 y, preferentemente, las
comprendidas entre TO y 952, aproximadamente,

Segun el presente invento, las dos corrientes



Fmmery

45.

50.

55.

60,

65

70.

-3- 220766

de la solucidn de una sal de aluminio y la del agente
precipitante glcalino, no se introducen como hasta
ahora en un recipiente de gran tamafio, donde pefmanece,
durante cierto tiempo, el precipitado y tiene contacto
con las soluciones subsiguientes, sino las dos
corrientes se unen de forma que la precipitacidn se
efectie en el espacio mds estrecho posible y que se
separe, répidamente; el precipitado y se conduzca & su
trataniento posterior, como su lavado, secado,etc.

El precipitado se separa, por ejemplo, por
medic de una tobera que posée, convenientemente, forma
cdnica y dos paredes. A través del orificio interior
se conduce una corriente y, por el intersticio anular
formzdo por las dos paredes, la otra corriente. En el
orificio delantero, por ejemplo, en la punta del cono,
escapan las dos corrientes. Al chocar éstas, se produce
un precipitado, ¢ue se separa, para que no tenga la
posibilidad de encontrarse con las soluciones de
partida recien suministradas. En este caso, el lugar
pars la precipitacidn se limita solo al orificio de
la tobera. Se pueden colocar tambien, los términos
de los dos conductos, a través de los cuales fluyen,
por separado, ambas soljuciones de forma tan cercana
~ por ejemplo bajo un sngulo de 15 hasta 1802 ~ que
tengan las soluciones un contacto intimo y se forme,
en seguida el precipitado. Es posible, ademas, emplear
un corto menguito que posée un corto trozo de
mezclado, con lo que abandona el producto precipitado
este trozo, inmediatamente después de su formacidn.

Son adecuados . , tambien ,los inyectores, conduciendo
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una solucidn a través del manguito intermedio y arrastran-—
do la corriente saliente la otra solucidn. El recipiente
que contiene el inyector, debe tener las dimensiones
suficientemente reducidas, para que el hidréxido de
aluminio abandone el recipiente lo més rapidamente
posible. De modo especisl, son adecuados los turbo-
mezcladores conocidos en la formacidn de emulsidn.

En lugar de empiear una solucion de sales
acidas de aluminio y una corriente de un agente
precipitante, se puede partir de unae solucidn de
aluminato y un agente precipitante acido. El valor
de pH es , en este caso, de 4 - &,

El agente precipitante dcido puede ser un
gas, como por ejempls dcido carbdnico. , o un
1iquido, por ejemplo, &cido clorhidrico, scido
sulfdrico, acido nitrico o solucidén de bicarbonato
sdédico., Empleando un asgente precipitante caseiforme,
la solucidn de aluminato se conduce, junto con el
agente precipitante, ya sea segun el principio de
corrientes paralelas o segun el principio de
corrientes invertidas, pasando por un recipiente
de reaccién. Este ultimo, se puede componer de una
torre cilindrica en posicidn vertical o de un hormo
de tuvos provistos de dispositivos de refrigeracidm,
con el fin de poder regular, exactamente, la tempera-
turs de reaccidn. Dentro de los tulos del horno, el
refrigerantc se conduce, ya sea por corriente paralela
o bien por corriente inversa, hzcia la solucidn de
aluminato. La temperatura de reaccidn necesaria es,

generalgente de 20-50¢,gproximadamente. De modo
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continuo, el hidrdéxido de aluminio se separa del
luzar de reaccidn. El transcurso de la solucidn de
aluminato va, convenientemente, de arriba hacis abajo,
para que se pueda sacar, continuamente, el producto
precipitado, que se encuentra en el suelo del reci-
piente de reaccidn y que se libra , instantsneamente,
del ligquido, wpor medio de la filtracidn o la centri-
fugacidn. Acto seguido, el producto se lave o se
recoge en un colector, del gque se saca continuamente.

Logs mismog dispositivos se pueden emplear,
tambien, si se trabaja con dcidos liguidos. Lz ventaja
mgs grande la ofrecen las formas de ejecucidn descri-
tas, en las que ge colocan los conductos para la
solucidn de aluminato y el acido, respectivamente, de
formae tan cercana que se mezclen, en seguida, las
soluciones salientes y se forme el precipitado.
De refrigerante, sirve, en su caso, agua fria, que
se inyecta durante la-precipitacién. Bsta operacidn
s¢ puede efectuer, btambien ,en una tobera de varias
paredes, a través de la cusl fluyen por separado, las
dos soluciones. Ademas, ée pueden emplear inyectores,
manguitos para sl mezclado o mezcladores que se colo-
can en recipientes provistos, en su caso, de un
dispositivo de ref:igeracién. De modo continuo, se
extrae el hidrdxido de aluminio formado.

liediante los dispositivos anteriormsnte
descritos es posible verificar, rdpidamente, la
precipitacidén y sacar, lo més pronto posible, el
precipitado formado, después de breve estancia en el

recipiente. Tiene suma importancia para el efecto
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catal{tico el que no crezcan mis, uns vez formadas,
las parﬁicﬁlas del precipitado, a causa de las solu-~
ciones recién llegadas, 1o que se efectia, por ejemplo,
en un recipiente de precipitacidn corriente, en donde
se colocan, continuamente, nuevas capas de hidrdxido
de gluminio en tormo de las varticulas primarias, con
lo que éstas tienen tiempo suficiente para modificar
su estructuras. Por esta misma razdn, los recipientes
prescritos por este invento se escogen tan reducidos,
que las particulas primaries no tengan tiempo para
crecer. A ser posible, ge debe, incluso evitar gque
las particulas del hidrdéxido de aluminio no queden
detenidas en el recipiente colector.
Se recomienda la rapida elaborscidn posterior, o, al
menos, una temperatura que difiera mucho de 1a
necesaria para la precipitacidn.

El producto de reaccidn obtenido a base
de la solucidn de sal de aluminio se filtra, inme-
diatamente después ie su obtencidn, y se lava, conve-
nientemente, varias veces. Por regla general, en
primer término, se emplea agua amoniecal y luego,
agua celiente. El precipitado se puede disolver,también,
varias veces en agua, filtrar y lavar tantas veces como
sean necesarias para la eliminscidn total del acido.
Se separa, tambien , del liguido, el producto preci-
pitado y se lava. En este lavadc se emplea agua
caliente y/o agua caliente acidificada, por ejemplo
mediante dcido carbdnico. Si se trate de un exceso
en dcido, se recurre a lavados con agua amoniacal.

El precipitado se puede disolver, una o varias veces,
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en agua, se mezcla con acido y, en caso preciso, con
amoniaco, pars conseguir un pH entre 4 y 11, La canti-
dad a2dicionada de dcido y amoniaco, respectivamente, de-—
pende del pH que se desée obtener. La mezcla se filtra
170. luego y se lava, en su caso, Con agua. Se recomienda
lavar otra vez, después del secado.
Preferentemente, no es conveniente filtrar
el producto vrecipitado de consistencia pastosa, sino
v gue es mejor calentarlo primero durante media hors
»175. hasta dos horas, a 1002, aproximadamente. 21 producto
| se puede calentar tambien, bajo presidn de; por
ejemplo 2 hasta 30 atmdsferas y méds. EL 1iguido se
elimina por expansidn y el producto se saca del recipiente.v
#1 dxido de aluminio lavado se puede trans—
180. formar s luego, en una forma de voriador catalizador
conveniente, por ejemplo, une prensa de corddn o de pil-
doras, wara darle, por ejemplo, la forma de pequeﬁas‘
pildoras.Sin embargo puede darsele tambien forma de
granuledo. Si se dispersa el producto pastoso, el Jdxido
1385, de aluminio aparece en forma de pequefias perlas.
Después de darle forma, el producto se calienta
primero, por ejemplo, durante 2 - 8 horas g 30 -}1002
¥, acto seguido, durante 1 hasta 5 horas, a 120
hasta 200-2502, Imego ge mantiene la temperatura
190. durante,por ejemplo, 2 = 15 horas, a 350 - 4502, La
temperatura de calcinacidn es més elevada aun, y ésta
se mantiens durante dos hasta 10 horas a, por ejemplo,
500-7008,
Traténdose de Sxidos de aluminio formados

N

195. de sales scidas de aluminio - por ejemplo de sulfato de
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aluminio -, conviene, después del secado a 85-125%2,
otro lavado con asguas amoniacal, preferentemsnte, &
temperaturas elevadas, para eliminagr toda acidez. El1
producto lavado se seca luego y se calcina. Es conve-
niente, amdemds, tratar el portador con gases, por
ejemplo, amoniaco, hidrdgeno, didxido de azufre,hald-
genos o gaseg nobles, pudiendo permanecer en los poros
el gas correspondiente, BExlste tambien le posibilidad
de tratar, préviamente , el portador con hidrécido
halogénico o wun dcido inorgénico u orgdnico de haja
nolecularidad, monobasicos o bibdsicos. En tal caso,
se emplea, por ejemplo, acido clorhidrico, dcido
hidrofludrico, acido cloro-sulfdénico, dcido férmico
o acido oxalico. Bl portador puede recogar el haldgeno
o puede ser solo corroido por este ultimo. TUna parte
del producto, por ejemplo, el 2-10%, se puede disolver
en un dcido o una solucidn de una sal scida, calentendo
luego, la pasta obtenida, después de haberle dado forma.
Esta consistencia pastosa se puede conseguir, también,
mediante la adicidn de una solucidn de una sal de
eluminio, por ejemplo, solucidn de cloruro de aluminio,

La ventaja de un portador de aluminio obtenido
del modo 'indicado consiste en que éste tiene un gran
peso a granel, una gran superficie interna y un volumen
de poros muy grande, as{ como un gran poder de
activar el catalizador preparado.

Para la obtencidn del catalizador, el portador
fornado, sesun uno de  los métodos mencionados, se
empapa con la solucidn de uno o varios compuestos

de metales de 52 hasta 72 grupo del sistema periddico,
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asi como del grupo hierro-platino-paladicd, asi como de
los metales pesados del primer grupo, es decir, cobre,
plata y oro y, ademas, de cinc, magnesio, cadmio,
ciredn, titanio, estafio, plomo, antimonio y bismuto.
El compuesto del metal en cuestion se descompone, calen-
tandolo, durante 1, 2 o mds horas, a 100 hasta 3002.
Luego, se calienta el catalizador, durante varias horas,
a 400 - 6002, Sobre el portador se encuentra, enton-
ces, el mebtal u 6xido de metal correspondientes.
Mediante un tratamiento posterior con compuestos
volatiles de azuf;e o haldgenos , preferentemente, bajo
presidn, se obtienen, <+ambien,los sulfuros o haloge-—
nuros.

En las reacciones cataliticas mencionadas al
principio intervienen, ante todo, compuesios, como
por ejemplo, oxidos, sulfuros, selenuros, teluros,
boratos, nitratos, carbonstos, halogenuros,compuestos

de fosforo o tembien los silicatos de vanadio, molibdeno,

tungsteno, cromo, uranio, renio, hierro, niquel,

cobalto, pero, tambien de oro, plata, cobre, estafio
titanio, plomo, cinc y manganeso, as{ como de los
metales del grupo platino-paladio-hierro y los metales
pesados del primer grupo o sus mezclas. De esta forma,
se pueden emplear lcs compuestos mencionados de molibdeno,
tungesteno, cromo y vanadio mezclados o reunidos

en un compuesto quimico con compuestos de niquel,cobalto,
titanio, estafic o plomo O/y con los metales del

grupo platino-paladio y/o metales pesados del primer
grupo, asi como los compuestos correspondientes,durante
lo cual es preferible emplear las substanciss adiclonadas

en cantidades inferiores a las del molibdeno,tungsiteno,



255,

260.

265.

270.

215,

2800

cromo y vanadio. Algunos elementos son capaces de
servir de promotores para los catalizadores nes
corrientes de los grupos 52 a 88 del sistems periddico,
por ejenplo, oro, plata, mercurio, titanio, cobre, cinec,
egtafio, uranioc y plomo o gus compuestos correspondientes.:
Ademas, son adecuadas las mezclas integradas de
compuestos de los metales menclonados pertenecientes al
42 £rupo del sistems periddico, por ejemplo, titanio,
junto con compuestos de hierro, niquel, cobalto, o
menganeso, asi como de cobre, plaeta, oro,platino
paladio,rutenio, o sus compuestos. Ademds, se deben
tener en cénsideracién los compuesios de los metales
del grupo de hierro, mezclados con platino,paladio,
rutenio, cobre, plasta, oro o sus compuestos. Estas
mezclas se pueden emplear, tagmbien, en forma de com—
puestos quimicos. Mediante los  compuestos de
matales alcalinos o alcalino-terreos, es posible
controlar la eficacia de los catalizadores, puesto que
ellog influyen sobre su actividad, ¥stos metales
mencilonados,as{ como sus compuestos se pueden afigdir,
tambien, antes de dar forma, mezclando los dos compo-
nentes en un mezclador, una amasadora o un molino de
bolas, despuds de lo cual se secan y se calcinan. El
catglizador contiene, generalmente, el 1 hasta el
30% o mds de los metales anteriormente mencionados.

Es pogsible tambien, la adicidn continua
durante la precipitacidn del dxido de aluminio a base
de una solucidn sglina de aluminio y el agente pre-
cipitante, dejando entrar una sesunda solucidn salina

de metales, preferentemente, de los mencionados con lo
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gque se precipita un producto, en el que esta ligado

el metal con el dxido de aluminio. Se pueden afiadir

durente la precipitacidn,ademds, dcido silicico,silicatos,

tierra de blanqueo, grafito o compuestos silicicos, de
titanio y de hierro. Se puede afiadir, también, une
solucidn de silicato potésico, precipitandose, en este
caso, tambien, el acido silicico. A veces, puede
ser ventajoso, si el oxido de aluminio contiene entre
el 1 y 30%, preferentemente, entre el 3 y 20/ de acido
silfcico o silicatos. ZEste dxido de aluminio puede
servir , tamblen , de portador.

Este catalizador, se puede emplear, segun el
invento, en la hidrogenacidn a presidn disociadora,
refinadora o aromatizadora de hidrocarburos. Como pro-
ductos de partida se emplean petroleos, alguitranes,
aceites de esquisto y sus fraccliones, pero tamvien pro-
ductos de disociacidn, hidrogenacidn y extraccidn, espe-
cialmente, bencinas y aceites medios, asi como los
productos de reduccidn de los o6xidos de carbono ¥y
los productos de polimerizacidn de olefinas.

Se entiende, pues, bajo la hidrogenacidn a
presidn el tratamiento de los mencionados productos de
partida con hidrégeno 0 gaszses que contienen hidrégeno,
por ejemplo, gas de alumbrado, gas de fdbricas
de cock, gas del "cracking' o gas de combustidn incom-
pleta, a temperaturas de aproximadamente 200 - 6002
v bajo presiones muy altas entre 150 y 1000 atmdésferas,
preferentemente, de 200 hasta T00 stmdsferas o con
presiones bajas desde 5 hasta 150, preferentemente entre
10 y 70 atmésferas. En estas operaciones, se prefieren

cantidades de hidrdgeno de 50 hasta 5000 litros, por
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ejemplo, 100, 250, 300, 500, 700, 1000, 2000 litros,
por cada kilograno de producto de partida y hora, ¥
una cantidad de paso del producto de vartida de 0,1 hasta,
aproximadamente 10 partes en volumen por cada parte en
volumen del espacio de reaccidn y hora.

E1l producto de partida se puede dejar bajar
en un recipiente en forma defina torre cargado del
catalizador en piezas. El gas que contiene hidrdgeno
se puede conduclr, sea en corriente paralela o corriente
invertida. Es tambien posible conducir el producto de
partida:ﬁunto con el gas de hidrogenacidn, a través del
recipiente, desde abajo hacia arriba. E1l gas mencionado
ge puede afiadir, @ambien, en diferentes lugares del
recipiente. El catalizador puede estar dispuesto, en
el recipiente, en forma de pisos y colocado sobre
parrillas, con tal gque se encuentren, entre los diferentes
pisos, huecos exentos de catallzador, en los que desembo-
can los conductos de suministro para el producto de
partida y del gas para la hidrogenacion.

Se puede emplear, tambien, el catalizador
en la refinacion de bencinas o aceites medios , por
ejemplo pars aumentar el valor de golpeo, por reforma-
cidn en presencia de hidrdgeno, deshidratacidn de
naftenos, ciclizacidn de los hidro-carburos parafini-
cos, eliminacidn de compuestos de azufre, oxigeno y/o
nitrdgeno, respectivamente, e isomerizacidm de los
hidrocarburos parafinicos, en las que se emplean bajas
presiones, por ejemplo, 2 - 70, especialmente entre 5 y
50, por ejemplo, entre 7 ¥y 20 o hasta 40 atmésferas,

y temperaturas entre 250 y 5002 ,preferentemente, entre
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330 y 4502, En estas operaciones se emplean, igzualmente,
los metales arriba mencionados, los compuestos o mezclas,
respectivamente, por ejemplo, los dxidos de los metales
de los grupos 5 y 6, asi{ como los metales del grupo

de platino y paladio, por ejemplo, cobre, plata, oro

y titanio y sus compuestos o mezelas con platino o
paledio. De esta forma, se pueden disociary también,

de los compuestos c{clicos, cadenas laterales, por

ejemplo, grupos alquilo, o compuestos que conbtienen

oxigeno, azufre o nitrdégeno, por ejemplo, grupos OH

o NH,, En 1la reformacidn, deshidratacidén, desalquili-
zacidn, ciclizacidn y refinacidén es posible emplear

poco hidrdgeno; en estos casos es suficiente la cantidad
de hidrdgeno formado durante el proceso, por ejemplo,

en una cantidad de 100 hasta 1000 litros por cada
kilogramo y hora, sin que sea neccsario adicionar hidro-
geno procedente de otras fuentes, Asimismo, se puede
verificar le isomerizacidén o alquilizacidén de hidro-
carburos, as{ como la disociacidn de aceites y fraccio-
nes de estos Ultimos, en presencia de hidrdgeno, bajo
presioneg poco elevadas, convenientemerite, mediante

los catalizadores descritos. ILas reacciones mencionadas
se pueden efectuar tambien, en varios recipientes de
reaccion acoplados en serie, convenientemente, a tempe-—
raturas cada vez meés altas. El volumen de catalizador
puede ser diferente en los distintos hornos; este
volumen puede subir o bajar, Tambien puede ser
diferente la cantidad de hidrdgeno contenida en los
distintos recipientes. Se puede operar con cantidades

crecientes o decrecientes de hidrdgeno. lambien sge
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puede gegregar entre los distintos recipientes, una
parte de los productos formados.

Si se trabajs con presiones de hasta 150
atndsferas, se reactiva géneralmente, el catalizador,
de vezén cuando, medlante un gas que contiene oxigeno,
a temperaturas de 450 -~ 5002, El catalizador o el
portador del catalizador se pueden someter, tambien,
antes de su empleo, a una temperatura superior a 4002,
por ejemplo de 500-60082,

Los catalizadores pueden estar fijados, como
de costunvre, en el local de reaccion., Pero, tambien,
se pueden encontrar, de modo mévil, en este local.

El catalizador es apropiado, ademas, para la reduccidn
del dxido de carbono, la hidrozenacidn de olefinas y
grupos nitro, as{ como para la polimerizacidn de -
olefinas,

EJENPLO 12,

9 kge. de sulfato de aluminio corriente con
un contenido de Oxido de aluminio del 17-18% se
disuelven en 18 litros de agua y se precipitan en
una tobera, bajo 5-6 atmésferas, mediante amoniaco
acuoso (12% aproximadamente). La solucidn de la sal
de aluminio se lntroduce en el +taladro central de una
tobers de dos paredes, la solucidn acuosa de amoniaco
se acerca a través del intersticio anular y se mezcla,
antes de salir de la tobera, con la solucidn de la sal
de sluminio. De la tobera, cuyo extremo sirve de
lugar de precipitacidn, se elimina, continusmente, el
precipitado. Le suspensidn, que contiene el precipitado,
muestra un gren eXxceso en amoniaco y tiene un valor pH

entre 9 y 10. ZEsta suspensidn se vierte en un recipien-
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te agitador ¥y se cuece, durante una a dog horas, bajo
405, agitacidn. Iuego se filtra el precinitado, se lava con
agua amoniacal caliente, para eliminar el suliato, se
aplica sobre bandejas de hojalata y se seca ,primero a
la temperatura ambiente y luego, a 80-1002. Después se
lava con agua amoniacal, para eliminar el sulfato, se

,

410, seca otra vez a 80-1002, durante bastante tiempo, se
calienta durante 1# horas a 2502, durante 15 horas a
4509y, finalmente, se calcina, a 6002,durante 5 horas.
400 gramos el dxido de aluminio activo formado de
este modo se empape con 24 gramosz de carbonato de
415. niquel disuelto en dcido acético diluido, se seca a 15089,
ge mezcla con 36 gramos de acido molibdénico disuelto
en amoniaco, se seca y se callenba duraunte 12 horas
a 4502, en presencia de aire.
Unos residuos obtenidos durante la destilacidn
420, de petroleo del Asia Occidental, que contiene 4% de
azufre, se conducen, junto con 1,5 m3 de hidrodgeno
recien formedo y llevado nor circulacion pof caia
kilogramo de aceite, bajo una presidn de 300 atmdsferas
¥y a la temperatura de 4102, a través de un primer
425, local de reaccidn, gue esté lleno de cuerpos huecos,
que pasan a través del local. E1l easpacio libre entre y
en los cuerpos huscos ez del 67% del local de reac—
cidn total. En esta ocasidn, se elimina la ceniza que
contienen los residuos de destilacidn. Despuds de
430. dejar este local, la mezcla de acelbte, vapor y gas
se refrigera hasta 3902 y ge conduce por encima del
catalizador fijo anteriormente descrito.
La cargza del catalizador es, en esta ocasidn,

de 1,5 kg, de residuos por cada litro de catalizador y
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hora. El producto gue sale del local de alte presidn
contiene solamente 1,15% de azufre.

En lugar de niquel, el catglizador puede
contener tambien cobalto. EL deido molibddnico se puede
sustitulr por dcido tungsténico. EL éxido de aluminio
puede ser empleado junto con oxidos o sulfuros de
molibdeno o tungsteno o de los matales del octavo
grupo por si solo.

EJEMPLO 29,

Durante la hidrogenacion catalitica a presidn
de unos residuos de destilaciodn de aceite bruto de
Kuwait en le fase de pentano se obtiene un producto
que tiene un peso especifico de 0,815, 30% de particulas
que hierven hasta 1802 , Q,9% de azufre, 0,08% de nitrd-
geno y un punto final de ebullicidn de 3502,

—~ Este producto de la fase de pentano se conduce,

junto con dos metros cublcos de hidrogeno por cada

kg, de aceite, bajo una presidn de 200 atmésferas,con

1 kg. de peso por cada litro de catalizador y hbra,
a 3802, gobre um catalizador formado de la manera
siguiente:

6 kg. de sulfato de aluminio corriente (con
un contenido de A1203 del 17 al 18%) se disuelven en
12 litros de agua. En un recipiente de reaccidn de
400 cm3 "aproximadamente, provisto de un ggitador
rapido con 3.000 r./minuto, se introduce la solucidn
del sulfato de aluminio y, ademas, una solucidn al 12%
de amoniaco en forme de un chorro delgado que para
al lado de aspiracidn del agitador. Ia reaccidn se
verifica, a 802, con un pH de 8,5 hasta 9 (medido

mediante un electrodo de antimonio). Bl precipitado
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que se produce en forma de una suspension se saca,
continuamente del pequefio recipiente de reaccidén y se
calienta, en porcionegs, en un recipiente agitador ,
durante dos horas, a 1002, 1o mgsa se filtra luego, se
lava con agua amoniacalizada con agua caliente, para
eliminar el sulfato, se lava otra vez con agua limpis
el filtrado se aplica sobre unas bandejas de hojalata,
se seca, a 802, se forma en un granulalo de 4 a 6

mm., se lava con agua amoniacal caliente, para eliminar
el sulfato, se seca, a 80-1002, durante bastante

tiempo y se ca;ienta, paulatinamente durante 8 horas,

a 402 y se calcina, Tinalmente durante varias horas.

El oxido de aluminio activo obtenido de esta
forms se empapa de &dcido molibdénico en forma de una
solucidén del molibdato de amonio, se seca y, a 3509,
se descompone la ssl. Bl catalizador hecho contiene el
17%# de sc¢ido molibdénico.

El producto obtenido estd libre de azufre y
nitrdgeno y se disocia luego, despuds de la separacidn
eventual de la bencina, por medio de catalizadores
sintéticos de aluminio~-silicato, vara formar bencina.

BJEMPLO 3¢,

La masa filtrante descrita en el ejemplo 29,
se clasifica mediante el angsaniento y se forma , en una
prensa de corddn, en forma de cordones de 3 mm., de
didmetro, se corta en pequefios cilindros y se seca a 80¢,
Luego se lava con agua amoniacal caliente, para eliminar
el sulfato, se seca, se calienta durante doce horas,
a 4002 y se calcina a 5502, durante varias horas. Los

cordones calcinados se empapan de una solucidn de



cloruro de platino, de modo que el catalizador elabo-
rado contense 0,5% de platino, se calientan, paulatina-
mente, en pregencia de una corriente de aire , primero
a 250 hasta 3002 , se mantiene esta temperatura durante
500, 2 a 3 horas, se calienta luego a 40C - 4502 y se
mantiene, otra vez durante 3 - 4 horas a esta temperatura.
Por encima de este catalizddor se conduce
una fraccidn de bencina obtenida de petrdleo bruto
procedente del Asia Occldental, que tiene un punto de
505. ebullicidn inicial de 1032 , un punto de ebullicidn
final de 1952 y un indice de octano de 35, segun el
méiodo de Research, junto con 2 m3 de hidrdgeno
en circulacion por cadae kg. de fraccidn de bencina,
8 4707y bajo uns presidn de 35 atmosferas. La carga del
510, catalizador es de ¢ kg. de bencina por cada litro de
catalizador y hora.
Bl producto estabilizado obtenido en una
cantidad correspondiente al 92% en peso tiene un
{ndice de octeno de 87 (método Research).

515. EJEMBPLO 49,

Une produccidn de aluminato sddico que
contiene 30 gramos A12 O3 por cada litro de la solucidn
se introduce & través del taladro central de una
tobera alta de 2 paredes. A través del intersticio

520, anular exterior de esta tobera se introduce dcido clorhi-
drico diluido. Ie cantidad de liguido se fija vor
medio de pruebas prévias, siendo condicidn precisa que
la mezecla de ambas soluciones tenga un pH = 6.
En el momento en que se encuentran en la punta

525. conica de 1la tobera ambas solucioneg, se produce la
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precipitacion. Ia temperatura conveniente es de 259,

El precipitado se separa de modo continuo, se filtre
en segulda y sc lava, primero con asgua caliente y luego
con agua con acido carbonico. Después se afiade agua
para hacerlo pastcso ¥ se cuece durante una hora, mientras
gque sé-agita la mezcla, se filtra acto seguldo, con
azua caliente con dcido cartdénico hasta que se eliminen
las substanclas alcalinas., El precipitado se seca,
luego a 1la temperatura ambiente y después , a 170¢
durante cinco horas. Los polvos se hacen pastosos
mediante 3% Jde dcido nitricqral 5050, la paéta ze forma
nmediante la prensa de corddén y se calienta, hasta 50-80¢,
durante una hora y luego a 2502 dgurante 3 horas.
Las pildoras se laven, luego otra vez con azua amoniacal
v se calienta durante 5 horas a 4002, La calcinaciodn
se electua calentando el producto durante & horas a
508,
B1 6xido de aluminio se empapa de molibdato
4e amonioc, we seca a 1508, por espacio de 2 horas,
y se calienta luego, durante 3 horas, a 4502, E1
catalizador contiene el 12% de MoO5.
Sobre este catalizador se conduce un acelte
medio obtenido en la hldrogenacidn a presiodon de un
aceite bruto con 1,6% de azufre y 0,167 de nitrdgeno,
bajo 50 atmosferas, con un m3 de hidrdgeno por cada
kg. de aceits medio a 3259,
La cantidad de,paso es de un kilogranmc de
aceite medio por cada litro de catalizador y hora.
El aceite medio obtenido contiene solo 0,14% de azufre

y 0,005% de nitrdgeno.



550

570.

5

\S)
3
(%]
®

30,

585.

EJEMPLO 5¢, ~

22 litros de una solucidn de nitrato de
aluminio con 10% gde A1,0; se junten con una solucidn
de emoniaco al 25% en un recipiente de reaccidn de
400 cm3 provisto de un agitador rdpido. La reaccidn
se verifica a 902 y con un pH = 7,5. La suspensidn
que sale del mezeclador se filtra. Bl precipitsdo se
lava con agua amoniacel hestae que ya no  se puedan
encontrar ionos de nitrato en el agua de lavado. ILuego
ge seca, paulatinamente, el precipitado a 80-100%2,
durante 12 horas, se mezcla con una pequeifla cantidad
de acido estearico y se formen pildoras que se calien-
tan y se calcinan,durante varias horas, a 4502, Las
pildoras se lavan, otra vez, con agua amoniacal y se
calcinan, otra vez a 5508,

El segundo lavado, se puede hacer tembien,
después del secado o después del secado y eIFalenﬁado
a temperaturas elevadas. Aunque se lave el preci-
pitado después de la filtracidn ,completamente sin acido,
se debe efectuar, en cl caso de haberse empleado solucio-
nes acidas de sales de aluminio como productos de partida,
un segundo lavado, después del calentamiento del preci-
pitado formado, al menos, después del secado a 80-120%2,
pero se puede hacer tambien a tempsratura elevada, como
queda descrito en el ejemplo presente. Durante el
segundo lavado es posible eiiminar todavia restos
dcidos. Respecto a la actividad del dxido de aluminio
producido es generalmente de importancia que el
producto no contenga ningun resto dcido procedente de

la solucidén de partida. Aunque se trate,postsriormente,
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el Oxido de aluminio con un dcido, es conveniente
eliminar, durante la produccion, todos los restos acidos,
Se pudo comprobar, en muchos casos qus el 6xido de alu-
minio empleado como portador de catalizasdor y las subs-—
tancias cataliticas sobre é1, por ejemplo, las forma-—
das de los metales nobles y log del sexto grupo y las
substanciaes formadas de otros metales y compuestos
mencionados, tiene mayor eficacia si el Jdxido de
aluminio no contiene restos acidos procedentes de
la solucidn de partida.

Este 6xido de aluminio se provéghe 1,2%
de paladio. El ciclohexano se conduce , a 4702, junto
con 1,7 m3 de hidrdgeno por cada kg. de ciclohexano,
bajo 25 atmdsferas de presidn, por encima de este catali-
zador. Se obtiene Ybenzol en una cantidad del 85%,

Este 6xido de aluminio se puede mezclar
con molibdato de cobalto o sulfuro de niquel - sulfuro
de tungsteno u otros dxidos metdlicos o sulfuros metg=
licos y emplear en la desulfuracion de benéol, bencina,
acelite de alumbrado y fracciones de tempersturas de
ebullicion més altas, para lo cual se elige una fempera—
tura de 380-4502 y una presion de‘3-40 atmdésferas y
se suninistra el hidrdgeno desde fuera o se forma de
la substancia de partida durante la reaccion, conducién-
dose en circulacidn.

BJEMPLOC 68.

1600 gramos de aluminio hidratado corriente
con el 65% de A1,05 se vierte en G litros de deido
clorhidrico concentrado ¥y se agita, durante 2-3 horas,

durante cuyo periodo de tiempo sube la temperatura a
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852, Luego se afiaden 3 litros de agua. Los pocos

residuos formados se eliminan por filtracidn. Da solucidn
del cloruroc de zluminio se intreduce, junto con unsa
solucidn de amoniaco al 12% de modo continuo, en un
pequefio recipiente de reaccidn provisto de un agitador.
Ly reaccidn se efectia a 852 y un pH = 8,5, La suspensidn
formada, se filtra, se lava y se seca a 8092, el
precipitado seco se lava con ggua amoniacal tantas
veces come sea necesario hasta que el filtrado esté
livre de czlor. El precipitado en forma de polvo se
hace pildoras y se calienta, durante 12 horas a 3002
vy luego a 5002, Gurante varias horas. Bste oxido de
aluminio se mezcla con 10% de sulfuro de niquel y
sulfuro de tungsteno, Sobre este catalizador se
conduce cilclohexano en una cantidad correspondiente
de un volumen por caeda volumen de catalizador y hora,
junto con 1,5 m3 de hidrdgeno por cada kg. de
ciclohexano Ybajo la presidn de 180 atmdésferas, a 4059,
Se obtiene un producto de reaccion que contiene 609%
de metilo-ciclo-pentano. |

El dxido de aluminio se nuede emplear como
portadori de catalizador para la isomerizacidn de benci-
nas para fino-bdsicas, nafteno-bssicas, o bencinas del
Yeracking" ,para la cual se emplean, como componentes
catal{ticas, oxidos de molibdeno, vanadio, cromo o
halogenuros metglicos, por ejemplo, halogenuros de
metales de bases alcalinas , halogenuros de agluminio,
antimonio y/o titanio, en su caso, con halogenuros de

metales de bases alcalinas ¢ halogenuros de fosforo.
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N O T A

Descrita suficientemente la naturaleza
del invento, as{ como la manera de realizarlo en
la practica, debe hacerse constar que las disposicio-
nes anteriormente indicadas son susceptibles de modifica-
clones de detalle, en cuanto nc alteren su princi-
pio fundamental. Tambien se hace constar que el inven~
to corresponde a una solicitid de patente depositada
ern Alemanig con fecha 20 de marzo de 1954, sefizlada
con el numero B 30.2556 y, acogiéndose, por lo tanto,
a logs beneficlios gque conceden los Convenlos Internacio-
nales en vigor y siendo lo que congtituye la esencis
del referido invento y por 1lo que se solicita patente
de Invencidn, por VEINTE afios, en Espafiat "PROCEDIMIENTO
PARA EL DRATAMISNTO DE HIDROCARAUROS EN PRESENCIA
DE HIDROGENO"; caracterizandose por lo siguientes

12,- Procedimiento para el tratamiento de
hidrocarburos en présancia de hidrégeno, para la hidrata-
cién bajo presidn de hidrocarburos o la deshidratacidn,
reformacidn, isomerizacidn, refinacidn o disgregacion,
respectivamente, de estos mismos, en presencia de
hidrdgeno, preferentemente bajo presion, aplicada
especialmente en la fase de gas, 2 temperaturas entre
200 y 6002 , en pregsencia de metales o compuestos
metalicos catalizadores, empleando, en tal caso, como
portador el dxido de aluminio, caracterizandose porque
se emplea un portador cabalizador , en cuya obtencidn
ge hays unido una corriente de solucidn de una sal
de aluminio con una corriente de un agente precipitante,

mezclando los dos productos de modo mas intimo,
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preferentenente a temperaturas elevadas, y teniendo
mucho cuidado de que no entre en reaccidn el hidrdxido
de aluminio con las soluciones de partida, con el
fin de que no se precipite, 2 causa del hidroxido de
aluminio, otro hidrdxido, y porque se lava, seca ¥y
calienta el producto precipitado, después de
separar cualquier liquido eventualmente existente,

2¢.- Procedimiento, segun lo especificado en
la reivindicacidn 18, caracterizindose porgque se
emplea una  solucidn de una sal dcida de aluminio
y un agente precipitante alcalino y se ejecuta la
precipitacidn, manteniendo un valor de pH entre 7
y 11l.

32,~ Procedimiento, segun lo especificado
en la reivindicacidn 18, carascterizdndose porque se
emplea una solucidn de aluminato y un agente
precipitante acido ¥y se efectua la precipitacidn
menteniendo un valor de pH comprendido entre 4 y
8e

42,~ Procedimiento, segun lo especificado
en las reivindicaciones 18 y 28, caracterizendose
porque se lava, una vez mas, con agua amoniacal, un
portador catalizador que ests formado de una solu-
cidn a base de una sal de aluminio, lavado y secado
antes de calentarlo y que gse calienta luago, s
400 - 7002,

58,- Procedimiento, segun lo especificado

en las reivindicaciones 1% a 42, carscterizdndose
porgue se sfiade al portador catalizador un 0,1 hasta

un 30% de uno o varios metales pesados pertenedlentes
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al primero hasta el octavo grupo del sistema perid-
dico o de éus compuestos, respectivamente, y se
calienta a una temperaturs elevada.

6¢,~ Procedimiento para el tratamiento
de hidroecarburos en presencia de hidrdgeno; tal \'s
como gueda substancialmente descrito en la presente
memoria, que consta de veinticinco hojas escritas a
méquina por una sola cara.

Madrid, 18 marzo de 1955,
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