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PATENTE DE INITRODUCCLON

vor 10 afios

ney "Un procedimiento de hidroacabado de los aceltes lubri-

Can’tes"u——-——-—a—.——p ————— - B Gw B wm em mm em W e e

a favor de: THS BRITISH PETROLEBUM COMPANY LIMIIED, de na-—
cionalidad britdnica, domiciliada en Britannic Houge, Fing-

bury Circus, LONDON, E,C.2, (Gran Bretafia).

MEMORIA  DESCRIPIIVA

Bgta patente se rerflere a un procedimiento para el tra=~
tamiento de aceltes lubricantes. .

Bn la produccidn de los aceites lubricantes, es necesa-
rio dar 8 log aceltes un irataniento de acabado a fin de dar-
les un color y aspecto satisfactorio y una estabillidad al ca-
lor y ol almacenamiento también satisfactoria. Bl tratamiento
de acabado no debe producir ningdn cambio sustancial en la
estructura molecular del acelte, en partlicular no debe haber
un descenso apreciable de la viscogidad.

Bl tratemiento de acabado que ha sido empleado durante
muchos afios consislte en poner en contacto el aceite a eleva-
da temperatura con arcilla activada o en la percolacidn del

acelte a travds de una capa de arcilla granular. Ambos tra-
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tamientos tienen la desventaja que implican el manejo de
grandes cantidadeg de materia sdélida, atn cuando se disponw-
ga de un derroche de arcilla esto eg una desvenﬁéja adicio~
nal del procedimiento de contacto., Algunos lubricantes re-
quieren tratemiento deido ademds del +tratemiento con argi-~
lla y en este caso el disponer de alquitrdn dcido es otro
enbarazo.

Los procedimientos de reformacidn catalivica han he-
cho abrovechables grandies cantidades de gases ricos en
hidrégeno, rindiendo econdmicamente atractivos los métodos
de refinacidn por medio de hidrbgeno, y el empleo de un li-
gero #iatamiento de hidrdgzeno como una aliernativa para el
tratamiento deido o con arcilla, ezid siendo adoptado en
escala increrenvada. Bl procedimiento es denominzsdo de hLiiw
droacabado,

Un catalizador cominmente empleado en el procedimiento
de hidroacatado comprende log dxidog de cobalto y molibde~
no incorporados con un goporte de alimina activada. Beste
catalizador es capaz de dar el deseado color pero no a4
slempre una suficiente establlided y esta dificultad es mds
aparente en el camo de los @ceites que no han sido refinados
'‘disuellos y gue generalmente necesitan ser tratados con doie-
dos sulfirico y arcilla. Se han mejorado los resuliados con
rogpecio a la egtabilidad del color de log aceitbes acabados
empleando un catelizador que comprende los Sxidos de ﬁierro,
cobalto y molibdeno incorporados con un soportve de alumina
aciivada. Tales catalizadores y sug USOS £OL 00NOCL0S

Se ha comprobado gue el contenido optimum de (xido de
hisrro we halla en la wegidn de 14-15 por cien en peso del

catalizador y la preparacidn de catalizadores conteniendo
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esta cantidad de éxido de hierro en una base de aliumina ac-
tivada presenta ciertas dificultades précﬁicas; Se he .egll~
blecido gue los catalizadores mds activos son obtenidos si
una bage de aliumina preparada de un hidrato de altmina que
conglste integramente o majormente de trihidrato es impreg-
nada con una solucién de una gal de hierro de la cual el
dxido de hierro es subsecuentemente derivado y la impregna—
cidn del soporte de alumine con tales cantidades de solucildn
de gal de hierro no es um tareé fdeils Una forma de ayu-~
daxr la impregnacién es calcinar el trihidrato do alumina, an-
tes de la impregnéoién, a wna temperatura de 650 a 900 gra-
dog cenifgradose.

Ha sido tembién comprobado éue un catalizador teniendo
actividad satisfactoria puede ger producido por incorporaw
oibn de log dxidos de cobalbo y molibdeno con un soporte
gue conslate de una bhauxita gque tiene un contenido sustan—
clal de 6xido de hiexrro.

Segin la presente patente, un procedimiento de hidroaca-
bado para producir aceites lubricantes gue tengan mejor co-
lox y mejor estabilidad a la oxidacidn consiste en tratar
los aceites con hidrégeno a elevada temperatura y presién en
presencia de un catalizador gque comprende log 6xidos de co-
balso y de molibdeno en el soporte de bauxita conteniendo
a lo menos 10 por cien en peso de éxido de hierro.

Una bauxita convenisnte eg la bauxita Guyane la cual es
del Gipo hidrargilita y contiene 15 por cien de éxido de
hierro.

Ia bauxita también puede ser, ventajosamente, caloina-

da a una elevada temperatura anteg de serle incorporados los
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6xidos de cobalto y de molibdeno. La calcinacidn pusde
ger efectuada a una temperatura en'exceso de 600 grados
centfgrados pero inferior a los 900 grados centfgrados, de
preferencia & 800 grados centigrados.

El contenido de éxidos de cobalto y de molibdeno no es
critico pero los mejores resultados se obltlenen en los ca=-
gog que la proporcién de d8xido de molibdeno a 6xido de com
balbo es & lo menos 3 : 1.

Cuando se tratan aceites lubricantes que conticnen
uha apreciéhle cantidad de azufre, es dazeable operar a
guficientemente bhaja temperatura pare evitar una indebida
reduccidn de la viscosidad del aclete. Lag temperaturas
en el oxden de 150 a 340 grados cen%igrédos han gido esta-
bWlecides como las mfs convenientes para fales aceiles que
contienen azufre, de preferencia los de 250 a 320 grados
ceniigrados.

La presidn puede variar entre 5 atmésferas y 60 atnds—
feras-pero en la prdotica debe emplearse una presidn que
corregponda con la preeifn de los gases ricos en hidrlge-
no del procedimiento de reformaéiﬁn catalitica la cual puee-
de ser de 20 a 30 atmésferas., El hidrdgeno alimentado es
tambidn variable pero menos, eiendo de 5 a 1350 veldmenes
por volumen de aceiie bajo condiciones nprmales. Un valor

preforido estd en la regibn de 23 volimenes por volumen de

. acelte. La alimentacidn puede variar de 0,5 a 6 volumenes

de aceite por wvolumen de catalizador por hora, siesndo el

valor mdg alto conveniente para los aceites refinados disuel-

TOQw

Con el fin de desarrollar l2a plena actividad del cata-
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lizador, es ventajoso someterlo a un tretamiscnio preliminar
de activacién que puede convenientemente efectuarse en el
reachor en gque el Eatalizador ha de ser usado.

#l catalizador puede ser activado pasando por $1 un
petréleo destilado o un sceite de lubricacidn minexal, de
preferencia de baja visgcogidad y no refinado disuelto, ba-
jo una presidn de hidwdgeno y a una temperatura de a‘io ne-
nos 3OQ grados centigrados curante un periddo de 2 lo menos

12 horas. Las condiciones siguientes, por ejemplo, serdn sa-

tiﬁfactoriés.
Tempera furea 325 grados cenitigrados
RBepacio de velocidad 1 volumen por volumen por hora
Pregibn 20 atmésferas'
Proporcidn de fldido de ,
- sZhidrdgeno 20 volumen por volumen por hora
Tiémpo 48 horas.

Mientras la temperatura minima de 300 grados centigrados
es una condicidn oritica, las otras condiciones pueden ser
variadas dentro de anchos limites.

Bn- s0dos los casos.los catalizadores segin.la presente
patente pueden ser sulfurados antes de ugarsse.

Las mejoras que se obiienen por el uso de un cataliza-
dor ségﬁn la presente patente esidn ilustradas por los sgi-
guientes experimentos.

Lios experimentos fueron efectuados en un aceite de
Kuwait crudo que no havia sido refinado disuello -y genfa

las giguientes propiedades.
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Dengidad 0.014

Vigcogidad Englexr a 50

srados centigrados’ 204
Indice de viscosidad 45,0
Carbon Ramsbotion tanto

por cien en pego 0.1
Punto de inflamacidn,

gradog centigrados 198
Punto de congelacién,

grados centligrados 24
Acidez mgr/KOH/gr. 0.23
Golor A.S.T.M, ok

Los catalizadores siguientes fueron empleados para el

tratamionto del aceits citado

TABLA 1

: Compogicidn tanto s Razdn & Danto pors :
Cata-: por clen en peso :M003/000:cﬁan ac-: I¥todo de
lizaw-: : 3 ttividad ¢ preparacidn
dox. K s s en pesotoxidos ¢ :
: MoO3 : CoQ : F6203 : :en peso : :

231 : 8.0 31 2,2 121 : 336 ¢ 22,3 :grdnulog fe.
: Ki : : : 1265 milimetross

: : : : : ide bauxita acws:

: : : : : tivada a 450 ¢

: : : : : :grados centl- @

: : 3 : s tgrados impreg-t

: g H H : inados ocon ni- ¢

: : : H : strate de cobal:

: : : ] : :t0 ¥y molibdato:

: : : : : samdnico :

286 : 15 t 3.6 -2 15,7 : 4.1 : 34.3 :Como para 231 :
: : : : : spsro con bauxis

: s "3 s H tta calodinade 8:

: ¢ : : : 1800 grados cen:

: s : : : H tigrados ¢
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Los catalizadores fueron probados bajo las condiclo~

Pregidn

Bapacio de

Proporcidn
no

neg usuales sigulentes,

20 kilogramog por centimeiro

cuadrado

velocidad

de hidrdgem

Qoncurriendo los fluidos

de aceite y de hidrdgeno

1 volumen por volumen por hora

25 volimenes por volumen de 2cei-

te

Cada prueba fué empezada a 350 grados cent{grados y

la temperatura disminufda progresivemente a 250 grados cen-

tigrados.

Liog resultados oblenidos se muesiran en la giguiente

talla II, _
TABLA 2
: : demperatura de operaciln : :
Cata: Propie~ :  grados centfgrados sTemperas Color
lizRs dades ¢ :bura dp:densidads
doxr™: . : : 3 : T : ¢ tima tincremen:
: $350 1325 :300 :275 :250 1225 t:tada s
: : : : : : : : téptima 3
231 :Color ASTIE2 12 1% sk sp 1o s : :
Densided ¢ ¢+ 3+ i : :
tde color :0.70:0.60:0,53:0.48:0,56:0,843 K :
:Densidad : ¢+ o+ 3 . : :
tde colox @ : : : : . : : :
tincremen—: ki : : : - : : :
: tada 30,6550038:0.23:0.25:0.34:0,51: 295 ¢ Q.22 :
286 :Color ASMNELY 14 1% 1k it A% . : o
iDengidad : 3 4 - fa i L. : :
1de color :04503003810,3010:R2¢0. 251041+ "o & o . %
sDengidad :,‘ ,=.° :_034:0@34:0p3530951: T ‘ :
:de coloxr @ : : P : : :
sincremen~: : : : s : . s :
:oada  :0442:032:0422:0412:0013:0,37¢ 265 & 0.0 3
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Bl color del aceite es exp“eéadb por la referanciaz
dencminada "deneidad de color’. Il aceite puede ser vendiw-
do a wn espécificado color maximum gue es fijado como el
objetivo del tratamiento de acabado. La "densidad de color®
es una medida comparativa del color del aceite con relforen—
cia a esia especificacibn. La muestra de la que se degea
medir el color es colocada én un colorimetro de comparacidn
del tipo Dubosecq veniendo muesirasg opucsias un color gue
corresponde a la mdxima especificacidn comercial.,

La "dengidad de color® estd expresads por la razdn de
lag alturas de L1os aoeites‘que dan vna igwel abgorcidn. '
Un calibrado colorfmetro fotoeldctrico es empleado para
leer directemente la densgidad de color.

La estabilidad de color es expresada por la "densidad
de ooior incrementada" la cual es medida por la aiferencia
entre la densidad de color del aceite antes y después de

efectuar una prueba de envejecimiento bajo condicioneg usuva-

less Bl méitodo de envejecimiento es como sigue:

10 centimetros ctbicos del aceite son colocados en un
cilindro de dimensiones definidas idéniico al reguerido pa-
ra la prueba de envejecimiento del British Air Hinistry,
Method IP.48. EL tubo.es cerrado por una pieza de algoddn
de manera de proteger la muestra del polvo. Hs entonces
colocado en un bafio mantenido a 85 grados ceniigrados y es
dejado durante 16 horag. Déspués de este tiempo, el cilindro
eg apartado del bvafio y enfriado. La densidad de color del
aceito envejecido es determinada como para el acelie nuevo

por medio del calibrado colorimetro fotoel@otrico .
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Por la patenie de introduceidn a que se refiere la
bresente memoria descriptiva ée REIVINDICA la explotacidén
exclusiva de: |

Lle=~ Un procedimiento de hidroacabado de los aceites
lubricanies, para mejorar el color y la estabilidad a la
oxidacidn, caracterizado por el hecho de que comprende
el txatamiento de los aceites con hidrdgeno a elevada teme
peratura y presidn en presencia de un catalizador que con-
siste de los dxidos de cobalto y de molibdeno incorporados
con un goporte que consisie de una baﬁxita conteniendo a -
1o menog 10 por clen en peso de dxido de hierro.

2+~ Un procedimiento, tal como el especificado en 1,
Caracterizado por el hecho de que la razdn de 6xido de
molibdeno a 6xido de cobalto en peso es & 1o menos 3.

3o~ Un procedimiento, tal como el especifieaho en 1
0 2, caracterizado por el hecho de que la bauxita es cal-
cinada a vna elevada temperatura antes de que los Sxidos
de cobalto y de molibdeno sean incorporados en ella, ha-
ciéndoge 1a caleinacidn a una temperatura en exceso de
los 600 grados centigrados pero inferior a los -S00 grados
centigrados, de preferencia a 800 grados centigrados.

4o~ Un procedimiento, fal como el especificado en una
cuelquiera de lag reivindicaciones precedentes, caracieri-
zgdo por el hecho de que la tempsratura se halla en el or-
den de 150 a 340 grados centigrados, de preferencia de 250
a 320 grados centigrados. |

e~ Un procedimiento, el como el especificado en

una cualquiera de las reivindicaciones precedentes, carac—
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terizado por el hecho de gue la presidn se halla en el orden
de 5 a 80 atmésferas, de preferencia de 20 a 30 atmsferasa

Ge~ Un procedimiento, tal como el especi;ﬁ'icado sn una
cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracieriza-
do por el hecho de gque el hidrbgeno alimentado lo eg en el
orden de 5 a 15 volumenss por volumen de aceite.

To= Un procedimiento, tal como el egpacificado en una
cualquiera de las reivindicaciones precedentes, caracteriza-
do por el hecho de que el aceite alimentado lo es en el Orw
den de 0.5 a & volUmenes de aceite por volumen de catalizas~
dor por hora.

8e= "Un procedimienio de hidroacabado de los aceites
lubricantes",

Consta 1a presente memoria descriptiva de Glez hojas
foliadas, escritas por une sola cara.

Barcelona 30 de Junio de 1964,

Ps po de TILZ BRITISH PHTROLEUM COLPANY LIMIYED,

+. BONET DEL RIO

P‘ P.
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