
Caso SEP* 1368

PATENTE IB INVENCION Ó) 
por 20 años

por "Un método para activar un catalizador para la refinación 
hidro catalítica de aceites lubrificantes"

a favor de THE BRITISH PETROLEUM OOMPANY LIMITED, de nacio­
nalidad británica, domiciliada en: Britannic House, Finsbu- 
ry Oir cus, LONDON, E.0.2 (Gran Bretaña).

MEMORIA DESCRIPTIVA

La invención objeto de la presente memoria descriptiva 
se refiere a la refinación hidrocatalítica de aceites lubrifi­
cantes .

Es sabido que para reponer el ácido convencional y arci­
lla de los tratamientos usados como tratamientos finales en la 
producción de aceites lubrificantes,, aquellos han de haber si­
do previamente sometidos a lavado y/o extracción disolvente, 
por un ligero tratamiento hidrocatalítico, y un procedimien­
to particularmente efectivo para esto es el emplear un cata­
lizador comprendiendo los óxidos de hierro y molibdeno, y, si 
se desea, de cobalto, soportados en alómina. A fin de obtener 
productos que tengan una máxima consistencia de color, es ne­
cesario activar el catalizador tratándolo a una temperatura
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algdn tanto máte elevada que aquella requerida para el tra<* 
temiente de refinado mismo. Esto puede generalmente hacerse 
pasando el aceite a ser refinado mezclado con hidrogeno a 
travos del catalizador a dicha mis elevada temperatura du* 
rante un período de aproximadamente 48 horas.

Nb obstante, puede suoeder que un aceite particular pan 
ra ser refinado no sea el que convenga para ejecutar el tra* 
temiente de activación y es por consiguiente conveniente ten 
ner disponible un mi todo de activaoión del catalizador que 
sea independiente del aceite a ser refinado. La presente in­
vención aporta tal mitodo.

Segdn la invención, un catalizador para la refinación 
hidrocatalítica de aceites lubrificantes y comprendiendo 
los óxidos de hierro y molibdeno y, si ee desea, de cobalto, 
soportado en altimina, es activado por contacto del catali­
zador a una temperatura de a lo menos 300 grados centígrados 
y en presencia de hidrógeno con desde 8Ó a 120 kilogramos de 
sulfuro dé carbono por tonelada mitrica de catalizador.

Preferiblemente, el sulfuro de carbono es llevado en 
contacto con el catalizador en un aceite portador que no de#* 
be activar ál catalizador. Un aceite de bajo contenido de 
azufre es preferido, por ejemplo, uno con no más de 0,1 por 
cien de azufre.

El aceité portador no necesita ser un §,céite lubrifican* 
te, sin embargo es preferible una mediana o fuerte fraoclón 
del destilado de petróleo', por ejemplo, una teniendo un púne­
lo de ebullición inicial de a lo menos 250 grados centígra* 
dos. Un aceite portador conveniente es un aceite lubrifican*? 
te que sea incapaz de activar solo el catalizador, por ejemt*
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' pío un determinado aceite lubrificante deseado para refinar

después de la activación* En este óltimo caso no se requiere 
alteración de la provisión cuando cesa y empieza el refinado.

Como se ha indicado antes se ha comprobado que una can*
$ tidad de sulfuro de carbono del orden de 80-120 kilogramos 

por tonelada mótrica de catalizador es requerida para lo­
grar una satisfactoria activación, teniendo el catalizador 
después de la activaoión un contenido de azufre del orden 
de 5**10 por oien en peso. La activación puede co nve ni enteme n* 

10 te efectuarse por adioión de a lo menos 0.1 por cien en peso 
de sulfuro de oarbono a un aceite que no aotive el catalis* 
zador y reciclado del aceite a travos del catalizador con 
adición de sulfure dé carbono para mantener este contenido 
en la cantidad deseada para el contacto con el catalizador.

15 El limite superior del contenido de sulfuro de carbono coa* 
venientemente no debe ser superior que 30 por cien en peso, 
preferiblemente no superior que 5 por cien en peso.

La temperatura de activación debe,, como se ha indicado 
ser a lo menos 300 grados centígrados. El limite superior 

20 puede determinarse por la indeseable sustancial deposioión 
de carbono en el catalizador durante la activación, y puede 
convenientemente ser 400 grados centígrados. La duración 
de la activación será determinada por la proporción en que 
el sulfure de oarbono es pasado a travós del catalizador,

25 pero es preferiblemente a lo menos 24 horas. Otras condicio­
nes de activación nc son criticas y pueden variarse dentro 
de anchos limites. Puesto que la activaoión debe normalmen­
te ser efectuada en el mismo reactor que se emplea para el 
tratamiento del aceite lubrificante, se pueden escoger con-

!'
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dioiones convenientes para el subsiguiente tratamiento hi# 
drocatalítico.

Los catalizadores conocidos que pueden activarse por el 
procedimiento de la presente invenoión tienen preferentemente 
las siguientes composiciones:

Los catalizadores que no oontienen óxido de cobalto 
pueden tener de 4 a 12 por cien en peso de óxido de molibde# 
no (MoÔ ) y 6 a 20 por cien en peso de óxido de hierro (Fê Ô ) 
siendo el resto althüna.

Los catalizadores que contienen tres componentes hidro* 
ganantes pueden tener de 3 a 20 por cien en peso de óxido de 
molibdeno (MoÔ ), de 1 a 12 por oien en peso de óxido de co# 
balto (CoO) y 4 a 20 por cien en peso de óxido de hierro 
(FegÔ )., siendo el resto aldmina y la proporoidn por peso 
de óxido de molibdeno a óxido de cobalto siendo a lo menos 
1.5 por 1 .

Preferiblemente el contenido de óxido de hierro es de 10 
a 20 por cien en peso, el contenido de óxido de molibdeno es 
de 10 a 20 por cien y la proporción por peso de óxido de mo­
libdeno a óxido de cobalto es a lo menos 3 por 1. La composi­
ción preferida del catalizador por peso es oomo sigue:

Oxido de molibdeno (MoÔ ) 10 a 11 por oien
Oxido de cobalte (CóO) 3,3 a 3,7 por cien
Oxido de hierre (FágÔ )' 14 a 15 por oien
Áldmina el reste
Estos catalizadores pueden prepararse de la manera cono# 

cida empleando, preferiblemente, ya alamina granular calcina­
da. Esta precalcinación puede efectuarse a temperaturas norma­
les de caloinaeiÓn de desde 450 a 6g0 grados centígrados, pero 
temperaturas mós elevadas en exceso de 650 grados centígrados.
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aunque no excediendo loe 900 grados centígrados son preferí# 
das para aumentar el diámetro del poro y el volumen total del 
poro de la aliimina. Esto tiene el efecto de facilitar la sub­
siguiente impregnación, particularmente aquella del compuesto 
de hierro.

La alámina preferida es una derivada de un trihidrato de 
alámina, particularmente de hidrargilita.

La alámina debe primero de todo ser impregnada con una 
solución de nitrato fárrico y la acidificación de esta solu­
ción favorece la impregnación. Esta aoidifioaoión es preferi­
blemente efectuada mediante ácido nítrico sobre pH en.alrede­
dor de 0. La impregnación debe ser efectuada por empapado de 
la alámina con la solución de nitrato fárrico o por remojo de 
la alámina con la solución o por cualquier otro.mátodo equi­
valente.

La impregnación de la alámina es seguida de secado a 110 
grados centígrados, seguido de calcinación a 550 grados cen­
tígrados.

La alámina, ya impregnada con el óxido de hierro Fe 0., es 
entonces impregnada con una solución de molibdato amónico. El 
empleo de una solución amoniacal de molibdato amónico es nece­
saria para facilitar la impregnación de esta sal y evitar su 
precipitación en contacto con la alámina. Un secado a 110 gra­
dos centígrados y calcinación a 550 grados centígrados. Si se 
desea introducir cobalto en el catalizador, la impregnación 
con nitrato de cobalto debe efectuarse al final, siguiendo 
el secado y calcinación a 550 grados centígrados. Si se desea¿ 
la calcinación entre la impregnación con el molibdato amónico 
y con el nitrato de cobalto puede ser dispensada pero entonces
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ee corre el riesgo de que sea poco homogénea y poco activa.

El refinado hidrocatalítico de aceites lubrificantes 
puede efectuarse empleando el catalizador activado a una 
temperatura mis baja que la temperatura de actuación dentro 
del orden de 190 a 340 grados centígrados, preferiblemente 
290 a 320 grados centígrados.

La presida puede variar entre 9 atmosferas y 70 atmoso­
feras, pero en la práctica uno debe emplear una presida 
correspondiendo a la presida de los gases de hidrdgeno de 
los procesos que mejoran el oatalizádor loa cuales pueden 
estar a 20-30 atmosferas. La proporoidn de hidrdgeno es tama 
bi%h variable pero baja, siendo de 5 a 190 volúmenes por 
volumen de aceite bajo condiciones normales. Una valuaoidn 
es 2$ volúmenes por volumen de aceite. La proporoidn de 
alimento puede variar de 0.5 a 6 volúmenes de aceite por 
volumen de catalizador por hora, los mis altos: valores siena 
do convenientes para aceites refinados disueltos.

La invencidn será ahora descrita con referencia al 
siguiente ejemplos

20

3 25

E J B MP L 0
Un catalizador teniendo la siguiente-composioidn:

Oxido ¿e hierro, Fê Ô  
Oxido ,de molibdeno., MoÔ  
Oxido de, cobalto, OoO 
Alúmina

12, 9 por cien 
9,9 per cien 
2,6 por cien 
el resto

fud sometido a loe siguientes tratamientos:
' (l) con un aceite puro teniendo las siguientes propie­

dades:
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Densidad a 15 grados centígrados 0.880
Inflamabilidad AFN)̂ , grados centígrados 232
Punto de fluidez, grados centígrados . - 18
Acidez mg/EDQ̂ g 0.0040

De-amulsionado, seco 30
Colorante Saybolt 425
Azufre total, tanto por cien en peso 0,15
Sedimento de carbono tanto por cienen peso 0.0020

Viscosidad Bngler a 50 grados centígrados 5.48

Viscosidad cinemática oentistokes
a 100 grados Pahrenheit 74.08
a 122 " " 41.1
a 210 " " 8.26

Indice de viscosidad 85.7
(2) con dioho aceite puro al cual se le ha añadido 3

por cien en peso de sulfuro de carbono.
(3) oon un aceite Medio Oriente conocido para ser 

efectivo en la activación.
El tratamiento fuá efectuado bajo las condiciones.

siguientes:
Temperatura
Tiempo de velocidad
Presión

350 grados centígrados
1 vo lume q/vo lumea/ho ra
20 kilcgramos/centímetro cua-* grado

Proporción de fluido de  ̂ ^hidrógeno 20 volumet/volumen/hora
Tiempo 48 horas
Los catalizadores así tratados fueron empleados para

refinar el mismo aceite Medio Oriente al mismo tiempo de
velocidad, presión y proporción de hidrógeno pero a distins.



2 8 73 83
tas temperaturas. Los resultados expuestos en la siguiente 
tabla:

Bab?la 1

%

[Temperatura de hidrogenación

225 grados : Indice de rever- 
: sión 1.59

:ea* 1.12
::: 1.27centígrados e: ASTM color antes de ; la reversión 1.7

::: 2.4
::: 1.3

a : ASTM color despuós : de la reversión 2.1 :aa 2.65

::: 1.45
: Aumento en densidad 0.41 :** 0.17 ::

— 1-
0.105

Propiedades del aceite hidrogena* do
Catalizador activado con

Aceite pu* 
- ro

Aceite pu-: 20 NS 
ro +3 por : Kuwait cien OS, ;

250 grados 
centígrados-

Indice de rever­sión
ASTM color antes de la reversión
ASTM color después de la reversión
Aumento en densidad

1.74

1.5

1.9
0.375

1.09

1.95

2.1

0.0 855

1.30

1.2

1.35
0.090

275 grados í ' ' **: Indice de rever- *: ::;: sión : 1.32 1.11 1.42centígrados : ASTM color antes : de la reversión 1.5
::: 1.7

::: 1.15
: ASTM color deepuóa : de la reversión

::: 1.2
::: í.a

:i: 1.3
: Auménte en densidad: ! : 0.165

::: 0.077 ::
-1-

0 .115
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300 grados 
centígrados

Indice de rever­sión
ASTM color antes da la reversión
ASIM color despuós: de la reversión ::Aumento en densidad

1.37 : 1.13 : 1.95

1.45
:
: 1.7 1.25s

1.65 : 1.85 1.6
0.17 :: 0.091 O.325:

10

El índice de reversión aludido aquí es determinado de 
la manera siguiente.

El oolor del aceite es calculado como expresado por la 
absorción de lúa empleando un foto coloróme tro Bonet-Maury a 
travós de una pantalla Wratten W  7. La estabilidad es ex* 
presada por comparación del color de una maestra antes y des* 
puós de envejecimiento artificial por 16 horas a 85 grados 
centígrados en presencia de aire. La relación entre la ab­
sorción de luz da el denominado "índice de reversión del 
aceite", una expresión de su estabilidad.

Indice de Reversión * Absorción del áoeite envejecido artifi- 
lAbsorción del aceite puro cia]man&

Se verd que el tratamiento con el aceite puro conteniente 
15 do sulfuro de carbono fug tan efectivo para la activación co­

mo el tratamiento con aceite Medio Oriente.

ROIA

Bor la patente de invención a que se refiere la presene 
20 te memoria descriptiva se REIVINDICA la propiedad y 1§ ege 

plotación exclusiva de:
1.- Un mótodo para activar un catalizador para la refie
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nación hidrooatalítica de aceites lubrificantes que com* 
prende les óxidos de hierro y molibdeno, y si se desea, de 
cobalto, soportado en aliímina, caracterizado por el hecho 
de que se coloca el cata.lizador, a una temperatura de a 
lo menos 300 grados centígrados y en la presencia de hidró* 
geno, en contacto con desde 80 a 120 kilogramos de sulfuro 
de carbono por tonelada métrica del catalizador.

2 Un método, tal como el especificado en 1, caraca 
terizado por el hecho de que el sulfurp de carbono es Ileo 
vado en contacto con el catalizador en un aceite portador 
que no activa el catalizador.

3 Tn método tal como el especificado en 2, caraca 
terizado por el hecho de que el aceite portador tiene un 
contenido de azufre de no más que 0,1 por cien en peso.

4.* Un método tal como el especificado en 2 o 3# ca­
racterizado por el hecho de que el sulfuro de carbono esté 
presente en el aceite portador en una cantidad de desde 
0,1 a 10 por cien en peso, y el aceite portador es recicla- 
de a través del catalizador con sulfuro de carbono adicio­
nado hasta la deseada eantidad necesaria para la activación.

5** Un método tal como el especificado en una cual­
quiera dé las reivindicaciones precedentes;, caracterizado 
por el hecho de qué la témperatura de la activación no es 
mayor que 400 grados centígrados*

6.- Un método tal como el especificado en upa cual­
quiera de las reivindicaciones precedentes, caracteriza­
do per él hecho de que el catalizador asi activado es em­
pleado para la refinación de aceite lubrificante a una tem­
peratura inferior a la de la activación dentro del orden
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de 150 a 34O grados centígrados, especialmente entre los 250 
& 3K) grados centígrados.

7. *- Un método tal como el especificado en 6, caracteriza* 
de por el hecho de que la activación y el refirmado son efectúa* 
das a una presión de desde 5 a 70 atmosferas, una proporción
de hidrógeno de desde 5 a 150 volómenes/volumen de aceite, y 
una proporción de aceite alimentado de desde 0.5 a 6.0volumen/* 
volumen de catalizador/hora.

8. *"Un mótodo para activar un catalizador para la refina- " 
oión hidrocatalítica de aceites lubrificantes".

Consta la presente memoria descriptiva de once hojas fo­
liadas, escritas por una sola.oara.

Barcelona, 8 dé Abril de 1963.
P. p. de: THE BRITISH BBTROIBUM OOMBANY LIMITED,
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