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por "Un método para activar un oatalizador para la refinmacidn

hidrécatalftioa de aceites Tubrificantes” o = « o « = = = w
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& favor de THE BRITISH PETROLEUM COMPANY LIMITED, de nacio=
nalidad britdnioa, domioiliada eny Britannio House, Finsbu«
ry Gircus, BONDDN, «0.2 (Gran Bretaﬂa)

MEMORIA DIESCRIPTIVA
ia inwepci&n objetolde la presente memoria descriptiva

se refiere a la refinseifn hidrocatalftica de aceites lubrifie .
cantes. i

Eg sabido‘que para reponer el deido convencional y arcie
1la de los tratamientos usados como tratamientos finales en la
produccidn de aceites lubrificantes, agquellos han de haber eie
do previmmente sometidos a lavado yfo extraccidn disolvente,,
por un 1igero tratamiento nidrocatal{tico, y un procedimiens
to partiéhlarmente‘efectivo para esto es el empléar un oatae
lizador comprendiendo los éxidos de hierro y molibdeno, y, &i
ge desea, de cobalte, soportados en eldmina. A fin de obtener
productos que tengan una ndxima consistenocia e color, es new

cesério activar el catalizador tratdndolo & una temperaturs
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algdn tanto mde elevada que aquella requerida para el tram
tamiento de refinado mismo. Epto puede generalmente hacerse
pasando el aceite a ser refinado mezclado con hidrdgeno a
través del catalizador a dicha mfs elevada. temperatura due
rante un perfodo de aproximadamente 48 horas.

No obstante, puede suceder que un aceite particular pam

re ser refinado mo sea el que convenga para ejecutar el trae

-tamiento de activaci{n ¥ .es por consiguliente conveniente tew
ner disponible un método de activacidn del catalizador que

sea independiente dél aceite a ser refinado, la presente in=
vencidn aporta tal método. '
Segdn le 1nvenoi€n, un catalizadqr para la refinacién

~ hidrocatalftica de aceites lubrificantes y comprendiendo

los dxidos de hierro ¥ molibdeno y, si se desea, de oobalto,
soportado en alﬂmina, es activado por oontacto del oataliw

zador & una temperatura de a lo menos 300 grados centigrados

'y en presencia de hidrdgeno con desde 80 a 120 kilogramos de

sulfurp de carbond por tonelada métrica de ocatalizador.

T&eferibiementé; el sulfuro de carbono es llevado en
contacto com el catalizador en un aceite portador que no des
be activar al catalizador. Un aceite de bajo contenido de -
azufre es preferido, por ejemplo, uno con no mds de 0,1 por
clen de azufie. ) ‘ o

E1 aceite portador no necesita ser un gcbite lubrificane
te§ gin embargo es preferible una mediana o fuerte fraocidn
del destilado de petrdleo, por ejemploy una teniendo um pune
to de ebullicidn inicial de a lo menos 250 grados centfgrae |
dos. Un aceite portador comveniente es un aceite lubrifioane

te que sea incapaz de activar solo el catalizador, por ejems
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plo un deterninado aceite lubrificante deseado para refinar
despufs de la activecidn. En este fltimo caso mo se requiere
alteracidn de la provigidn cuando cesa y empieza el refinado.

~ Gomo se ha indicado antes se ha comprobado que una cane
tidad de sulfuro de carbono del orden de 80~120 kilogramos
por tonelads mftrica de catalizador es requeridea para 1oe
grar una satigfactoria activacidn, teniendo el catalizador

"gespuds de la activacidn un contenido de agufre del orden

de 510 por cien en peso. Ia aczl;ivaoi_dn puede oonvenigntemen;
te efectuarse por adieidn de a lo menos 0.1 por cien en peso
de sulfuro de carbono a un aceite u_ﬁe no active el catalie
zador y reciclade del aceite a través del catalizador con
adicién de sudfure dé carbono para mantener este contemido
en 1é. cantidad deseada pm'e]; contacto con el catalizador.
El 1fmite superior del contenido de sulfure de carbono cone
venientemente no debe ser superior que 10 por cien en-peso,
preferiblemente no superiox que 5 por cien en peso.

La temperatura de activacidn debe, como se ha indicado .
gser a 1o menos 300 grados oentfgrados. E1 lfmite superior
puede determinarse por la indeseable sustancial deposiocidn
de carbonmo en el catalizador durante la activacidn, y puede
convenientemente -ger 400' grados centigrados; La duracién
de la activacidn serd determinada por la.proporoidn en que
el sulfurp de carbono es msaﬁo_ e través del catalizador,
peiﬁ es preferiblemente a lo menos 24 horas. Otras condiciom
nes de activacidn no son crfticas y pueden vaiiareé dentro ,
de anchos limifea; Puesto que la activacién debe normalmene
te ger efectuada en el mismo reactor que se emplea para el

trataniente del aceite lubrificante, se pueden escoger cone
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diciones convenientes para el subsigaiente tratamiento hie
drocatalftico.

log catalizadores conocidos que pueden activarse por ei
procedimiento de la presente invenoidn tienen preferentemente
las siguientes oompoéicionosz

Ios catalizadores que no contienen dxido de covalte
pueden tener de 4 a 12 por cien en peso de dxido de molibdes
no (M003) y 6 a 2 por cien en peso de dxido de hierro (Fe 3).,
siendo el resto aldmina.

Ios ogtal:l.ze.dores que contienen tres componentes hidroe
genantes pueden fcener de 3 & 2 por cien en peso de dxido de
molibdeno (MoO3), de 1 & 12 por oien en peso de Sxido de com
balto {GoO)'y'4ma 20 por cien en peso de dxido de hierro
(Fe 3), siendo el resto gl¥mina y la proporoién por peso
de dxido de molibdeno a dxido de cobalto siendo & lo menos
1.5 por 1.

Preferiblemente el contenido de dxido de hierro es de 10
a 20 por cien en peso, el contenido de dxido de molibdeno eg
de 10 a 20 por cien y la proporcidn por peso de 6xido de moe
libdeno a éxido dg' cobalto es a lo menos .3 por 1. la composie
cifn preferida del catalizador por peso es como s:gguo: _

Oxido de molibdeno (Mo0,) 10 a 11 por olen
Oxido de cobalte {e0) ‘ 3,3 a.“3;7 por cien
Oxido de hierre (Fe 03)‘ 14 a 15 por ocien
Aldmina : el reste

" Estos catalizadores pueden prepararse de la manera' conos
oida empleando, preferibiemen'be‘; ye aldmina gramzlar caloinae
da. Esta precalcinacifn puede efectuarse a temperaturas normae
les de calcinacidn de desde 450 a 650 grados centfgrados, perc
temperaturas mfs elevadas en exceso de 650 grados centfgrados,
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aunque no excediendo los 900 grados cent:tgrados son preferi-
das para aumentar el didmetro del poro ¥ el volumen total del
poro de la alﬂmina. Esto tiene el efecto de facilitar la sube
siguiente impregnacid’n, particularmente aquella del compuesto
de h.ierro.r

' la alﬁmina preferida es una derivada de un trihidrato de

alx!n}ina., garticulamente de hidrargilita,

La alﬁniiﬁa débe "ﬁ:‘r:l._me.rp ‘dev todo ser 1mp;egnada cdn una .
so.luhoi?dﬂ de nitrato 'gé_ivribo y 1a acidificacidn de esta solue’
oidn favorece q.a"iﬁprégﬁaeidn. Egta acidificacidn es preferi-
blemente efécmé.da médiante doido nftfi;:o sobre pH “en' ali'ede&
doxr de 0. La 1mpregnacid’n debe ser efectuada por empapado de
la altima.na con 1a soluoidn de nitrato f£érrico o por remo jo de
la aldmina con la solucidn o por cualquier otro nétodo equie
valente.
| La impregnaoidn de la aldmina. es seguida de secado a 110
grados centigradce, aeguido de calcinacidn a 550 grados cens
tigrados. _ : i
La aldmina, Jya 1mpregnada con el 6x:l.do de hierro Fe 03, es
entonoes impregna.da oon una soluciJn de mol:l.bdato amdnico. El
empleo de una solucid’n amon:l.acal de molibdato amdnioo es nece-
saria para facilitar 19. :I.mpregnaoidn de esta aal y evitar su
preeipitacidn en oon'l:acto con la aldmina. Un secado 8 110 gras
dos centigrados ¥ caloinacicfn a 55 grados oentigradoa. Si se
desea 1ntroduc:l.r oobalto en el oatalizador, la impregnacidn
con nitrato de cobalto debe efectuarse a1 final, siguiendo
el secado y calcinaoidn a 550 grados oentfgradoa. 51 se desea,
la calcinaoi,tfn entre _;Lalimpregnaoi,dn Qqn el }molib:_iato andnico

y eon ‘el_ nitrato de c_obal‘tél puede ser dispensada bezjo e’ntonpéa
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ge corre el riesgo de que sea pooo homogénea y poco activa.

Bl refinado hidrocatalftico de aceites lubrificantes
puede efectuarse empleando el oatalizador activado a una
temperatura mds baja que la temperatura de actuacidn dentro
del orden de 150 a 340 grados cent{grados, preferiblemente
250 a 320 gradoa centgrados.

- la preaidn puede variar entre 5 atmosferas y 70 atmos-

feras, pero en la prdctica uno debe emplear una presidn
correspondiendo a la presidn de los gases de hidr&geno de

los prooesos que mejoran el catalizador 1oa cuales pueden
estar a 20-»30 atmosferas. La proporoié’n de hidrcfgeno es tame

bidn variable pero baja, giendo de 5 a 150 volumenes por

’ volumen de aceite bajo condiciones normales. Una valuaoidn
’ ea 25 volimenes por voldmen de aceite. Ia proporcidn de

alimenxo puede variar de 0.5 a 6 volumsngs de aceite por

vnlumen de catalizador por hora, 108 nds altoa*valores siene

do convenientes para aceites refinados disueltoa.

Ia invencidn aerd ahora descrita con referencia al

siguiente eaemplo.

_EJEWPLO ,
© . Un catalizador ‘teniendo le siguiente composioi6n:

0xido ae hierre, Fe)0

03 12, 9 por cien

0xido de molibdeno, M003 9,9 por cien
Oxido de: cobalto, G00 2,8 por cien
- Alfmina - ' i el resto

fud sometido a los slguientes tratamientoss
i (1) con un aceite puro teniendo las siguientes propie=

dades: ”
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Densidad a 15 grados centfgrados . 04880

Igflambilidad.AFle, grados centigrados 232
" Punto de fluidez, grados centfgrados . =18

Acidez mg/TOE/g 0040

De«amlsiénfadé, geco 30

Oolorante Saybolt +25

Azu.fre total, tanto por cien en peso 0,15

Sedimento de carbono ‘tanto por cien | .

en peso 0,002

Viscosidad Engler a 5% grados centfgrados 5.48
Viscosidad cinemétioa oentistokes '

" @ 100 grados Pahremheit
alze "

a 210 "

4 Indice de .viseo.sidéd

| 74.08
" . 4l

.  8.26

85.7

(2) con dioho aceite puro al cual se 1e ha afladido 3

por cien en peso de eulfuro de ca.rbono.

(3) oon u.n aceite Medio Oriente oonooido para ser

efect:l.vo en la. aotivacidn.

b:3 trata.miento fuf efectuado ba;lo lag condiciones.

siguientes H

Temperatura

Tiempo de velocidad

Presidn

Proporoidn de fldido de

Iiempo

hidrdgene

350 grados centigrados

1 volumen/volumen/hora

20 kilogramos/cent{metro cua-
drado

20 volumer/volumen/hore

48 noras . '

108 catalizadores as{ tratados fueron empleados para

refinar el mismo aceite Medio Oriente al mismo tiempo de

velocidad, presidn y proporeidn de hidrdgeno pero a distine
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taa temperaturas. Los resultados expuestos en la siguiente

!

£ab:la 1
*Temperatura de : Propiedades del = ¢
hidrogenacidn aceite gidrogona@ ¢ Catalizador activado ¢OR
’ $ 3
s Aceite pu-' Aceite pyes 20 NS
t sro 3 por Rhwait
K3 scien €S
225 grados ' Indiee de rever~ ;
- | - -gidn" 2
centfgrados ' :
ASTY color antes de:
la reversidn :

ASTM color dedpués :
de la reversi

'Aumento en densidad:

250 grados
centigrados

indice de rever;
sidn -

ASTM color antes de
la. reversidn

“00.00.“”..00

ASTM color desgués
.de la reversicn

Aumento en densidad

2}5 grados
centigrados

@

Indice de revers
- -sidn

ASTHM color antes
de la revereién

-ASTM color después
de la reversidn

Auménto en densidad

_‘.““““......”00'0”“00000.

|

on
- »n“u‘o“”nnnoooou.'o“no.oo..“uno.“oo““”ooo-“uoou”nnv\_oo‘“”““.o“OO
g f

'“'“n“““uuoo“oooooonoo“opoi“uosoo-ogoooooooonoouuoooon“oooodo“oonoo»u
.. .

" fov en o0 00 00 90 00 00 00 o0 o o0 00 40 9 20 30 10 20 00 60 €0 S0 00 00 29 40 00 00 20 t0 00 00 o8 @

. ~f Ty I

“..““.’“““”““”“”.0““““.‘“.‘““““.‘“““““““““"_“
.
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H 3 3 s : ¢
t 300 grades s Indice de reverw g g s
¢ , $ sién ¢ 1.37 :  1.13 t  1.95 t
s oentigrados : ST s : s s
t ‘ 4 ASTH color antes 3 : s s $
: : de la reversidn : 1.45 : 1.7 ¢ 1.25 s
$ : : 3 t
: $ ASTM ocolor después: . : ‘ 1 s
3 : de la reversidn 3 1.65 :t 185 1 1.6 :
1 F - ] ' ] ‘ ]
" : Aumenxo en. densiddh 037 ¢ 0001 3 0.325 3
L 3 _ 1 . H

El indice de reveréiJn aludido aquf ésteterminado de
la manera siguiente. :

B1 color del aceite es calculade como -expresado por la -

oty

dbsoroifn de luz empleando un.fotoeolérfmetro Bonet=Maury a
. 5 través de una pantalla Wratten N 7. Ia estabilidad o5 exw
\ preseda por comparacidn del color de una muestra antes y des=
puds de envejecimiente artificial porAiﬁ horas a 85 grados
® centfgrados en presencia de aire. Ie relacidn entre la abe
soreidn de luz da e1 demominado "indice de reversidn del

10 aceite", una expresién de su est&bilidad.

-

AbsoroiJn del aceite envejecido artifi-
Jnemte |

Indice de Reversién:= it
. ' , "Absorcidn del aceite puro

~ Se veri que el tratamientc con el aceite puro.contenisne
15 - do sulfuro de .carbono fus tan efective para la activacidn cow -
- mo el tratemiento con aceite Medio Oriente,
NomA'

3 Ibr la patente de invenoi6n a que se refiere la presens
Y o memoria descriptiva se RBIVINﬂIGA la propiedad y Ig exe
. plotacidn exclusiva de: ’
1.- Un nétodo para activar un catalizador para la refie
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nacidn hidrocatalftica de aceltes lubrificantes que come
prende los dxidos de hierro y molibdeno, y si se desea, de

cobalte, soportado en aldmina, caracterizado por el hecho

de que se coloca el catelizedor, @ una temperatura de a
lo memos 300 grados centfgrados y en la presencia de bidrde
geno, en contaoto con desde 8 a 120 kilogramos de sulfuro
de carbono por tonelada métrica del catalizador.

2.¢ Un método, tal como el especificado en 1, carace

terizado por el hecho de que el sulfurg de carbono es lles

* vado en contacto con el catalizador en un aceite portadox

que no activa el catalizador.
3ea Hn métoda tal como el especificado en 2, carace
terizado por el hecho de que el aceite portador tiene un
contenido de'azufre‘de no mds que 0,1 por cien en peso.
4. Un método tal como el especificado ém 2 0 3, cam

- racterizado por el hecho de que el sulfurc de carbonmo estd

presente ep’el aceite portador en una cantidad de desde

0,1 2 10 por cien en peso; y el aceite portador es reeicles

do & través del catalizador con sulfuro de carbono adioioe

nado hasta la deseada cantidad necesaria para la activacidn.
See Un método tal como el égpeﬁificédo en una cuale

quiera de las reivindicaclones precedentes, ocaracterizado .

'por el heeho de gue la temperatura de la activacidn no es .

mayor que 400 grados centfgrados. _
6+e Un método tal como o1 especificado en una cuale
quiera de las reivindicaciones precedentes, caracterizas

@ por el hecho de que el catalizador as{ activado es eme

" pleado para le reéfinacidn de aceite lubrificante a una teme
* peratura inferior a la de la activacidn dentro del orden
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de 150 a 340 grados eent:’.grados, especialmente entre los 250
& 320 gradoe centfgradoa.

T«= Un método tal como el eapecificado en 6, caracterizae
dc por el hecho de que la activacifn y el refinado son efectuas
da_s 8 una presidn de desde 5 a 70 atmosferas; una proporeidn
de hidrdgero de desde 5 a 1%0 voldmenes/volunen de aceite, y
una proporoidn de aceite alimentado de desde 0.5 a 6 Ovolumen/
volumen de oatal:.zador/hora. |

8.2"Un método pa.ra activar un catalizador para la refina- °
oién hidrocataiitica de aceites lubrificantes",

Consta la preaents memoria descriptiva ae once hojas foe
liadas) escritas por una sola. oara. 3
Barcelona, 8 de Abril de 1963,

P. p. de: THE ERITISH FETROLEUM COMPANY LIMITED,

-~
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