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"Procedimiento para la obtencién de aceites lubricantes
‘de alto valor a partir de aceites de esquistos, alqui~
tranes, aceites minerales o las fracciones de elevado

punto de ebullicidn de los mismos",

o éZiﬁwuuuk: BADISCHE ANILIN- & SODA-FARRIK AKTIENGESELLSCHAFT,
+ entidad alemans, residente en Ludwigshafen/Rhein,
Alemanisa.

BEs sabido refinar aceites lubricantes me-
diante tratamiento con aceites minerales tales como
dcido sulfirico y a continuacién con tierra decolo-
rante. La refinacién con tierra decolorante tiene la deg

5e ventaje de que la tierra decolorante, después de su se-~
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paracién del aceite lulricante, tiene todavia ligada
por adsorcidn una cantidad considerable de partes de
aceite lubricante. En efecto, estas partes podrfan
recuperarse de la tierra decolorante mediante extrac-
cibn con disolventes, sin embargo, las partes de acei-
te lubricante asi recuperadas, ademés de componentes
de gren valor, contendrian también aquéllos de menor
valor, cuya separacidn era la finalidad del tratamien
to con tierra decolorante. Las partes extraidas de
aceite lubricante no podrian, pues, nl afiadirse al
aceite lulricante refinado, ni devolverse al trata-
miento con tierra decolorante, ya que, en este Qlti-
mo caso, les partes de menor valor se ingroducirian
de nuevo en la tierras decolorante. Por eso, se ha re-
nunciado hasta shora & la recuperacibn de las partes
adsorbidas por la tierra decolorante desechando la
tierra decolorante usada o, & lo sumo, regeneréndols
con vapor de agua.

Se hé encontrado ahora que se pusden obte-
ner aceites lubricantes de alta clase, de une manera
particularmente ventajosa y con rendimiento particu-
larmente elevado, a partir de aceites de esquistos,
alquitranes, aceites minerales o a partir de fraccio-
nes de elevado punto de ebullicibn de los mismos, some-
tiendo las materias primas ¢itadas a una hidrogénacidn
refinante a presién, fraccionando el producto de reac-
c¢ibn asi obtenido, tratando la fraccidn de aceite lu-
bricante, eventualmente en combinacidn con otras frac-
ciones de aceite lubricante obtenidas mediante desti-

lacidn o extraccidn con disolventes y/o con parafinas
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obtenidas mediante desparafinacidén de las fracciones -
de aceite lubricante, con 4cido y a continuacién con
tierra decolorante, extrayendo la tierra decolorante
con hidrocarburos alifiticos con un punto de ebulli-
cidn por debajo de 2002C, devolviendo el extracto a la
hidrogenaoi6n refinante a presibn y regenerando la tie-
rra decolorante con vapor de agua. '

Ia elaboracién segin la invencién de acei-
tes de esquistos, alquitfanes, aceltes minerales o las
fracciones de elevado punto de ehullici&n de los mis-
mos se lleva a cabo sometiendo a una hidrogenacidn re-
finante a presibn, por ejemplo en las condiciones del
procedimiento llamado en alemén TTH (Tieftemperatur—
hydrierung = hidrogenacién a bajaw temperéturas), con

lo cual las materias asfilticas y.loé hidrocarburos

‘aronéticos se hidrogenan ampliamente y se disminuye

el contenido en azufre y en nitrégeno de los aceites.
Mediante egte tratamiento se mejora notablemente le
resistencia a las temperaturas elevadas y a la oxida-
cibn, asf como el comportemiento frente a la rela-
cibn entre temperatura y viscosidad de las partes de
aceite lubricante. La hidrogenacidn refinante se lle-
va a cabo por ejemplo a temperaturas de unos 350 has—
ta 4608C y a una presién de 26 hasta 500 atms. o més,
particﬁlarmenxe.a 150 hasta 350 atms., en presencia
de masas catalfticas con una cantidad de hidrégenc
de 20 hasta 2000 m3 o mis, particulermente de 100 hasta
1.000 n3, por toneleda de substancie de partida.

Como masas cataliticas son apropiadas:

Compuestog de los metales del 52, 62 y 82 Grupo del
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" Sistema Periédico tales como venadio, cromo, molibde-

no, tungsteno, cobalto, niquel, hierro o mezclas de
éstos, por'ejemplo‘molibdeno o/y tungsteno con cobal-
to y/o niquel; asi como hierro con un metal del 6%
Grupo del Sistema Periédioo; gue convienen aplicarlos
sobre portadores tales como arecilla, tierra decoloran—
te, carbdn menudo u otros. El catalizador puede estar
dispuesto en forma fija en el reactor, o puede ser
llevado en suspensidn con el aceite a refinar a tra-
vés del recipiente de reaccidn y extraido continua o
perifdicamente del sumidero de 1liquido del recipien—
te. .

Bl producto de reaccidn obtenido en la hi-
drogenacilén refinante se descompone mediante destila-
cién en bencina, aceite Diesel y residuo. El residuo
ge refina, eventualmente después de ser desparafina-~
do en parte, con ventaja grandemente, primeramente
con dcido, por ejemplo con &cido sulfirico al 90 has~
ta 98%, y , después de separar la brea 4cida, a conti-
nuacién con 1 hagta 10%, particularmente 2 hasta 5%, ‘
de tierra decolorante. Bl residuo también puede des-
componerse en fraqciones mediante destilacién, tales
como gceite para husos; aceite ligero y pesante para
mquinas, y tratar separadamente cada fraccibén de acei-
te lubricante, asi como eventualmente tratar con &4cido
y tierra decolorante dambién las parafinas que resul-
tan de la desparafinacibn. A fin de neutralizarla de
égteres sulfiricos, conviene afiadir a la tierra deco-
lorante una pequeila cantidad de éxido de calcio (cal

celcinada).
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Se separa la tierra decolorante del aceite
lubricante, por ejemplo mediante filtracidén o centri-
fugacién, y se extrae entonces con hidrocarburos ali-
féticos de un punto de ebullicidn por debajo de 2002C,
por ejemplo con las bencinas no refinadas resultantes
de la destilacién a baja temperatura de esquistos o de
carbones o con las bencinas crudas obtenidas mediante
destilacidén a partir de la materia prima del caso ac~
tual.

' Del extracto se separa la tierra decoloran-
te, jor ejemplo mediante filtpacién o centrifugacidn,
y ésta, junta con la materias prima a refinar, se in-
troduce en la hidrogenacibén a presibn. Una ventaja adi

cional del modo de operar segin la invencidén consiste

" en el hecho de que de esta manera el agente de extrac-

cién igualmente se hace pasar a través de la refina-
cién y que, por consiguiente, no es necesario emplear
disolventes refinados para la extraccién.

Naturalmente, segin la invencidn se pueden
elaborar las materias primas citadas no sélo separada-
mente de por si mismas, sino tembién conjuntamente,
por ejemplo aceites de esquistos con aceites minera-
les.

El modo de operar segin la invencién ofre-
ce particularmente las ventajas de que se mejoran con-
siderablemente las partes de aceite lubricante de menor
valor adsorbidas en el tratamiento con tierra decolo~
rante por su devolucidén a la hidrogenacidn refinante
a presibén y que al mismo tiempo se recuperan las par-

tes de aceite lulricante de gran valor igualmente ad-
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sorbides con ayuda de los hidrocarburos allfaticos. De
este menera se auments notablemente el rendimiento de
aceites lubricaﬁtes de gran valor,
EJEMPIO - (Véase el.dibujo)
5. En una oémara de hidrogenacién 1 consis-

tiendo en tres reactores consecutivos de alta presidn
I-1III2 llenos de catalizador de arcilla y sulfuro
de niquel de una capacidad de 8 m3 de catalizador ca-
da uno se hidrogena de una manera refinante un aceite

10.  de esquistos que se ha obténido mediante destilacidn
a baje temperatura en ret§rtas de construccidn
Pumrherstone 3. E1l aceite pesado de egguistos, que re-
sulta en el refrigerante 4 y que se separa deigas en
el separador 5, estd caracterizado por un contenido de

15, unos 50% en peso en partes de mceite pesado con un pun~
to de etullicidn por encima de 3509C.,por una densidad
de 6,895 a 308C, por 1% en peso dd adhlto y por 10% en
peso de parafina (determinado seglin Holde). La hidroge-
nacién refinante se lleva a2 cabo segin el modo de ope-

20, rar TTH (hidrogenacién a baja temperatura) a una pre-

) sidn total de 325 atms, (presidn relativa) y a unapem-
perature que aumenta a la salida del precazlentador 6
regpectivamente a‘la eéntrada del reactor T hasta la se-
lida del reactor ITI desde 350 hasta 4109C, El aceite

25’ hidrogenado, después de pasar por un cembiador de ca~
lor 8 y por un refrigerante 9, se separa primeramen-
te en un separador 10, a la presidén de servicio de la
instalacién del gas de hidrogenacién, que se lleva en
circulo en una cantidad de 2400 metros cdbicos nor-

30. . males/tonelada de aceite de esquistos, con lo cual, pa-
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ra completar el hidrdgeno presente, se introduce en
este ciclo tanto hidrdgeno fresco de alto porcentaje,
que se mentiene la presidn total de servicio. El pro-
ducté refinado 1liquido se retira del separador ex-'
pansionéndolo en dos grados de presibén y eso primera~
mente a 50 atms. (presidn relativa) (= expemsién inter-
media) y a continuacién a 0,2 atms. rel. (recipiente

de expanéién a cero) 11.

El producto refinado de esta hidrogena-

¢ién refinante a presién, después de expansionarlo a

la pfesién atmosférica, se fracciona mediante destila-
cién atmosférica 11 en bencina 12, combustible para mo-
tores Diesel 13 y residuo 14, El residuo 14 de la des-
tilacién atmosférica, cuya cantidad es de 420 kg. por
$onelada elaborada de aceite de esquistos obtenido por
destilacién a baja temperatura, ‘se separa en una ins-
talacidén de despaerafinacidn 15 en parafina blanda 16
y en parafina dura 17 y en un aceite lubricante despa-
rafinado 18 con un punto de solidificacibén por debajo
de ~-152C. Egte aceite desparafinado se descompone en
una columna a vacio 19 en aceite para husos 20 y en
aceite para méquinas 21. '

Los "dos aceités, as{ como las dos clases
de parafina, se someten alin a una‘refinaoi5n ulterior
con 4cido sulfirico y tierra decolorante a temperatu-
ra ligeramente aumentada o, en cago de las parafinas,
a2 una tewperatura que_se halla por encime de su punto
de solidificacién. .

Este equipo de la refinacibén ulterior con-

slste en cada caso en un agitador 22, en el gue el
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firico de alto porcentaje 23, eﬂpna centrifuga colo-

cada a contimuacién 24 para separar el aceite tratado

de la brea 4cida, en otro agitador 25, en el que el

‘aceite tratado con Acido se somete & un tratemiento

con una mezcla de tierra decolorante y cal 26 (1 parte en

peso de cal por 4 partes en peso de tierra decoloran-
te), y en un filtro-prensa 27 para separar los aceites
ahora listos para ser vendidos o las parafinas de la
tierra decolorante. Adapténdose sl grado deseado de la

refinacibn, se emplea para las diversas fracciones un dci

~do sulffirico al 94 - 98%. En total se necesitan por to~

nelada elaborada de aceite de egquistos obtenida por
destilacidn a baja temperaturé, correspondiendo a 420
kgs. de fracciones que se someten al tratamiento ulte-
rior con Acido sulfirico y tierra decolorante, 20 kg.
de Acido sulffrico y 12 kg. de mezcla tierra decoloran~
te/cal. La tierre decolorante consumidas y aln cargads
de aceite lubricante precioso o de parafina proceden~
te de los filtros-prensa arriba mencionados se redne,
¥y para recuperar el aceite adherido, se somete a una
extraceidn en otro agitador 28. Como agente de extrac-
cibn se emplea en este caso la bencina cruda de la des-
tilacibn a baja temperatura del aceite de esquistos que
resulta en los lavadores de gas 6 en una cantidad de

6% en peso, de la cual se disponen de 5 pertes en pe-
so por parie en peso de tierra decolorante calculsda
exenta de aceite. Calculado sobre 1 tonelada de acei-
te de esquistos obtenido por destilacibén a baja tempe-

ratura emplesdo en la hidrogenscidn refinante a pre-
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sién se extraen de la tierra decolorante consumida
unos 12 kg. de partes de aceite que, juntamente con
el agente de extraccidn, se atiaden al aceite de es-
quistos de destilacidén a baja temperatura antes de
su tratamiento TTH (hidrogenacidn a beja temperatu=
ra), Db esta manera se recuperan unos 3% en peso de
partes de parafina y de aceite, calculado sobre las
partes totales de parafina y de aceite resultantes
como residuo en la destilacidn atmosférica. Al mismo
tiempo, debido a la extraccidn, se hace que la tie-
rra decolorante se regenere de nuevo. la tierra de-
colorante se regeners con vapor de égua a la tempera-
tura de 1802C. 29 y se emplea de nuevo en la etapa
del tratamiento con tierra decolorante de los acei-
tes. Para renowar la tierra decolorante se desechsa
continuamente una pequefia porcidén de unos 15% de la
tierra decolorante extrafda y se substituye por una
mezcla fresca de tierra decolorante/cal. E1l consumo
de tierra decolorante es de esta manera menor de 1/6
de la cantidad que seria necesaria sin regemeracidn
de la tierra decolorente.
N O T A

Descrita suficentemente la naturaleze del
invento, asi como la msnera de realizarlo en la-préc-
tica, debe hacerse constar que las disposiciones’an~
teriormente indicadas son susceptibles de modifica-
ciones de detalle enceanto no alteren su principio
fundemental. También se hace' constar gue el invento

gse refiere a una golicitud de patente preseontada en

' Alemania con fecha 12 de enero de 1.962, n? B 65496
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IVe/23b acogiéndose, por lo tanto, a los beneficios
que conceden los Convenios Internacionales en vigor,
y siendo lo'que constituye la esencia del referido
invento y por 1o que se solicita Patente de Inven-
cibén por 20 afios en Espafia: "PROCEDIMIENTO PARA LA
OBIENCION DE ACEITES LUBRICANTES DE ALTO VALOR A PAR
TIR DE ACEITES DE ESQUISTOS, ALQUITRANES, ACEITES MI-
NERALES O LAS FRACCIONES DE ELEVADO PUNTO DE EBULLI-
CION DE LOS MISMOS"; ceracterizéndose por 1o siguien-
tes: ~

12 -« Procedimiento para la obtencién de
aceites lubricantes de glto valor a partir de aceites
de esquistos, alquitranes, aceites minerales o las
fraccicnes de elevado punto de etullicidn de los mis—
mos, caracterizado por el hecho de gue se someten las
materias primas citadas a und hidrogenacién refinante
a presibn, se fracciona el producto de la reaccién
asi obtenido, se traten las fracciones de aceite lubri-
cante, eventualmente juntamente con otras fracciones
de aceite lubricante obtenidas mediante destilacibn

o extraccidn con disolventes, y/o con parafinas obte-

- nidas mediante desparafinacidn de las fracciones de

aceite lubricante, con 4cido y a continuacidn con tie-
rra decolorante, se extrae la tierra decolorante con
hidrocarburos aromdticos con un punto de emllicibén por

debajo de 2008C, se devuelve el extracto a la hidroge-

nacidn refinante a presién y se regenera la tierra de-

colorante con vapor de agua.
28 - Procedimiento para la obtencién de acei-

tes lubricantes de alto valor a partir de aceites de es
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quistos, alquitréhes, aceites minerales o las fracio-

nes de elevado punto de ebullicidn de los mismos, tal
y como queda substancialmente descrito en la pregente
Memorig e ilustrado en el dibujo adjunto.

Esta llemoria consta de once hojas escri-
tas a mdguina por una sola cara.
Madrid, LT g5
HE ANILIN- & SODA-FABRIK

BADI
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