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PATENTE DE INTRODUCCION 
por 10 años

por "Un método para regenerar un catalizador desactivado" -  -
a favor de THE BRITISH PEEROIEUM COMBAN! LIMCBED, de nacio­
nalidad b ritán ica , domiciliada en Britannio ^ouse ̂  Finsbury 
Circnsc 1CNDCN, E.C^2 (Gran BretaSa)¡.

MEMORIA 3ESCRIPTIVA

La presente invención estó  relacionada con la  regenera­
ción de catalizadores empleados para la  conversión a baja 
temperatura de hidrocarburos del petróleo^ particularmente 
a la  baja temperatura de iaomerizaoián de 0̂  y de lo s  hidroy- 

5 carburos paraíinicoa m^s elevados que hierven en e l  orden 
en que hierve la  gasolina (es decir hasta lo s  200 grados 
centígrados)^ El tórmino "baja temperatura" quiere decir una 
temperatura in fe rio r  a lo a  204 grados centígrados?*

La conversión a baja temperatura de hidrocarburos del 
10 petróleo particularmente a la  baja temperatura de isom eri- 

zaoián de 0̂  y de loe hidrocarburos parafinicos mis elevados 
que hierven en e l  orden en que hierve la  gasolina puede efec^ 
tuarse con c ie rto s catalizadores que contienen un óxido inor-
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g^nico, e l  cual ea de preferencia al&nina-, un metal del grupo 
p la tino  y oloroj, siendo e l  cloro adicionado a l  catalizador 
ya sea como un do ru ro  metálico F riedel-C rafta , por ejemplo 
cloruro alumínico, o por reacoión de l a  alamina oon un com­
puesto de formula general:

C1

I - C - d

(donde Y e Y pueden aer lo  mismo o d is tin to  y seleccionadas 
de H, 01,; Br, Too SOI, o donde X e Y a un tiempo pueden aer 
0 o S) bajo condiciones de no reduoción y a una temperatura 
t a l  que e l  cloro es tomado por la  alamina sin  que se produz¿. 
oa cloruro alumínioo lib reé

La preparación de este segundo tipo  de catalizador ya es 
conooido a s í  oomo su empleo en la  isomerizaoióh a baja tempe­
ratura^  Ambos tip os de catalizador gradualmente pierden a c tiv i­
dad) y , siendo de m ateriales de ooste elevado^ una oonsideia- 
ble economía en e l  coste del prooeao de isomerizaoión se ob­
tendré oon un m&todo provechoso para regenerarlos^*

Hay que hacer notary no obstante, que lo s dos tip os  de 
catalizador d ifie ren  significativam ente en su preparación*
En e l  primer tipo  e l  catalizador aotivo est% formado por la  
adioión de aluminio y oloro, y en e l segundo por la  adición 
de cloro solamente}. Esto afecta  la  facu ltad  de lo s  oatalizado& 
re s  a se r regenerados y la  regeneración del catalizador del p r i -  
mer tip o  presenta considerables d ificu ltades^  Se ha oomprobado, 
no obstante, ahora, que lo s  cata lizadores del segundo tip o  pue­
den se r regenerados^

Segdn la  presente invención, por esta  razón, un método
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de regeneración de un catalizador desactivado que ha sido 
preparado haoiendo reacoionar un óxido re frac ta rlo  halógena 
ble elegido de lo s  Grupos I I  a V de la  Babia Periódica con 
un compuesto da fórmula general;

01

X -Ó -0 1tY
(donde I  e Y pueden ser 1c mismo o d is tin to  y elegidas de 
Éy 01, Br, F o SOI, o donde X e Y a un tiempo pueden ser 
0 o S) bajo condiciones de no reducción y a una temperatura 
t a l  que e l  cloro es tomado por a l  óxido s in  que se produzca 
cloruro l ib re  y que ha venido a pasar desmotivado durante 
un proceso de conversión a baja temperatura, particularmente 
en un prooeao de isomerización a baja temperatura como e l  
antes definido?,' comprende la  puesta en contaoto del ca ta liza­
dor desactivado a una temperatura elevada con un gas conte­
niendo oxigeno y despulís la  puesta en contacto del ca ta liza­
dor con un oompuesto y bajo la s  condiciones dadas ante sí.

Los catalizadores halógeno-alúmina-platino son oonooí­
dos y son empleados en prooesos de isomerización o reforma­
ción a temperatura elevadas. Es tambión conocido que ta le s  
catalizadores pueden ser regenerados, pero tanto lo s ca ta li­
zadores como la  tócnica de regeneración es d is tin ta  por la s  
razones siguientes!* Bn primer lugar lo s  convencionales ca­
talizadores de reformación, a elevada temperatura no son a c t i ­
vos para la  ieomerización a baja temperatura', siendo la  ac­
tiv idad  a baja temperatura e l  resultado de la  forma p a r t i ­
cular en que e l  cloro estó presente}* En segundo lugar tanto 
la  oxidación sola oomo la  rehalogenaoíón sola de catalizado­
re s  de reformación a temperatura elevada normalmente viene 
a parar en una mejora considerable de la  actividad del catar
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liz ad o r, por cuanto se ha oomprohado que e l  uso de ambas no 
tiene efeoto beneficioso en los catalizadores empleados en la  
presente^ invenoi&f.

E l óxido halogenable, aparte de se r halogenable, debe 
también claramente tener la s  deseadas ca rac te rís tic a s  f ís ic a s  
para haoerlo apropiado oomo catalizador para la  conversión de 
hidrocarburos^ Es a s í  un óxido re fra c ta r io  elegido de lo a  gru­
pos I I  a V de la  Tabla Periódica^ Por ejemplo s í l i c e ,  t i ta n io , 
berilio ,- boro*,' zirconio o magnesio. Mezclas de dos o mis ó x i­
dos pueden ser empleados s i  se desea, siendo lo s  catalizado^ 
rea  preferidos lo s  que oontienen al&nina o mezclas de aló?"-'— 
na con hasta 50 por oien de uno o mía de los o tros óxidos 
re fe rido s antead Por conveniencia, la  invención aeró descri­
ta  con referencia s i  óxido inorgánico preferido,- alómina^ 
Cualquier forma conveniente de alamina puede se r empleada pe­
ro  áa preferencia es una de la s  formas oonocidas convenien­
te s  como base para catalizadores empleados en la  reformación 
c a ta lí t ic a  de hidrocarburos del petróleo^ En es tas  bases, la  
alámina es generalmente gamma^l&iina, eta-al4%nina o una mez­
c la  de ¿a ta s , oon quizas un poco de alamina amorfa^ Una forma 
preferida particularmente es una derivada de un h idrato  de 
alamina precursor en e l  cual predomine e l  trih idrato¡. Una con­
teniendo una mayor proporción de tr ih id ra to  de jP ^al#mina es 
particularm ente sa tis fa c to r ia ^  Un método conveniente de prepara­
ción de l a  alamina es por h id ró lis is  de un alooholato de a l ^  
mina ,̂ por ejemplo isopropóxido de aluminio,- en un disolvente 
hidrocarburo inerte., por ejemplo bencenos Otras cosas que 
son ig u a l l a  mayor cantidad de d o ro  tomada por la  al&ninR, la  
mayor actividad del catalizador y puesto que la  nóvH"* can ti-



dad de cloro que puede aer e s tá  en relación a e l  ^cea de aur 
parficie-, ea conveniente que la  alamina tenga una superíioie 
de gran área, por ejemplo más de 250 metroa cuadrados por gra- 
mo y de preferenoia máa de 300 metroa cuadrados por gramos 

De preferencia la  alamina contiene una proporci¡j&r peque— 
Sa, por ejemplo menoa que e l  25 por cien en peso da un metal 
o oompuesto de metal que tiene actividad hidrogenadora escogió 
do de loa Grupos THay 7111 da la  ¡Cabla Parí&iica;. E l metal 
preferido ea un grupo metal p la tino  que pueda ea ta r presente 
en una oantidad da O;* 01 a l  5 por cien en peao y da preferen?* 
cia 0*.l a 2 por oían en peao^ Loe metales del grupo platino 
preferidos a on e l  p latino  y e l  paladión

Cuando e l  catalizador ha mostrado aignoa de desactivación 
y ea considera neoeaario regenerar e l  miamc î e l  f lu jo  de ma­
t e r i a l  de carga ea detenido y e l  lecho catalizador ea purga­
do para apartar loa reactivos;* Esto puede convenientemente 
oerae con gaa in e rte , por ejemplo nitrógeno^ gas de oombustión 
de un generador de gas in e r te , o hidrógeno^ El hidrogeno ea 
particularmente preferido cuando ea normalmente pasado a t ra -  
vga de la  zona da reacoián durante e l  prooeso, l a  faaa de pur­
ga es entonces sencillamente efectuada por detención del flu 4-  
jo de m aterial de oarga mientras oontinua e l paso del hidr^ge- 
noia La temperatura de la  etapa de purga puede convenientemente 
se r la  del proceso, ea decir bajo lo s  204 grados oentígradoss. 
La proporc^&i de flu jo  del gas in erte  y la  extensión de tieat* 
po neoesaria para dar una purga adecuada puede fácilmente aer 
determinada, por ejemplo^ por angLiais del gas de purga resuh- 
^ante de la  zona de reaooi&i, siendo lé n ite s  convenientes^ por 
ejem plo  desda 100 a 1000 vo léenos deggaa por volumen de cata-
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llzado r por hora o mas por periodos de desda 10 minutos a 12 

horas;. La presida empleaáa no es o rítio a  y puede ser l a  misma 
que la  empleada durante e l  proceso^ No obstante ya que e l  sul¿? 
siguiente tratam iento oon un gas que contenga oxígeno debe nor­
malmente efectuarse a la  presida atmosfárioa, será  necesario, 
cuando e l  proceso efectuado a elevada presión^- reducir la  pre­
sión y puede ser conveniente hacer esto  antes o durante la  eta­
pa de purgad,

La presencia simultánea de hidrogeno y oxigeno durante 
l a  regeneración es daramente indeseable^ Si por esta  razón, 
la  purga es efectuada oon hidrógeno, e l  hidrógeno debe ser se­
parado, por ejemplo por desplazamiento con un gas inerte^ an& 
te s  da la  introducción del gas conteniendo oxígeno^

E l tratam iento oon un gas conteniendo oxigeno (míe adelaay 
te  re ferido  oomo "quemacián", por conveniencia) se rá  s in  raser^  
vas efeotuado a una temperatura y bajo oondloiones ta le s  que e l  
deterioro del catalizador as evitado^- (por ejemplo conversión 
de la  alamina del catalizador a < -̂¡-a34¡¿ina^ o c ris ta liz ac ió n  
del grupo metal paladlo cuando está  presenta) y un conveniente 
coeficiente l ic i t e  es de 121 a 650 grados oentígrados aproxima— 
damentaji, E l orden de temperatura preferido para la  quemación 
es 201 a 537 grados centígrados aproximadamente)^ y más p a rticu ­
larmente de 201 a 482 grados Centígrados aproximadamente!. La 
extensión de tiempo de la  quema ción puede ser de 2 a 48 horan;.
S i se desea la  quemaoión puede efectuarse oon un gradual incre­
mento de temperatura dentro del orden de 201 a 537 grados oenti- 
grados, durante un periodo de 5 a  20 horas^

E l gas oontealendo oxígeno puede ser oxígeno o a i re ,  pero 
ya que e l  contenido de oxígeno del gas es un fac to r en e l  orden

y 6 -



y forma de la  quemación y la  temperatura alcanzada, e l  oxáp- 
geno o a ire  es de preferencia diauelto con un gas in e rte , 
por ejemplo nitrógeno}. Una mezcla conveniente de gases será 
una que contenga de Q .l a 5 por oien en volumen de oxígeno* 
siendo la  oantidad de oxígeno y proporción de flu jo  regula^ 
da para dar temperaturas dentro los órdenes antes establecí** 
dos}.

i a  re  clora d ó n  del catalizador tratado con oxígeno pue­
de ser efectuada de una manara sim ilar a la  doraoión da la  
preparación del catalizador original^

Un modo p a rticu la r de dorao ión  es e l  empleo de lo s  
compuestos aspeoífioos de la  fórmula general indicada* estos 
compuestos dan una forma específica de doración  que produ- 
oe catalizadores aotivos a baja temperaturas, Los ejemplos s l¿  
guiantes de oompuestos que dan catalizadores activos e inac­
tivos respectivamente ilu s tra n  la  naturaleza aspeqífioa de 
loa oompuestos empleados;.

Compuestos que dan c a ta li-  zadores aotivos
Tetracloruro de oarbono (CCl^)
Cloroformo (OtHOl̂ )
Cloruro de metileno (CEgClg)
Diclorodifluqrometa-^CClgFg)
Triolorobromcme taño (COl^Brj
Tetraoloruro de tiooarbonilo (CCI3SCI)

Compuestos que dan cata— lizadores inactivos
Cloruro de hidrógeno (HC1)
d o ro  (d g )
do ru ro  de m etilo (CH^d) 
Cloruro de ace tilo  (OH^CÓd) 
Dicloroetano (CEgOLÍ-CSgCl) 
Tetra cloroe taño (OBdg-^-OH^) 
T etradoroetileno  (Cd^CCl)
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En e l  caso de compuestos que oontienen otros elementos 
que e l  d o ro , carbono e hidrogeno, e l  tratam iento puede adi­
cionar otros elementos a l  catalizador en adición a l  d o ro s  
Por ejemplo del t r a ta  miento con didorodiüuorom etano re su lta  
del f lu s  de reunión de d o ro  y flú o r en e l  catalizador^ Se ha 
comprobado, no obstante, que lo s  catalizadores a s i  preparados 
son adn activos para la  conversión a baja temperatura, y e llo s  
pueden tener, en adición, o tras propiedades resu ltan tes  de 
la  adición de lo s  o tros elementos^ Los compuestos preferidos 
que dan catalizadores activos son e l  te tra d o ru ro  de oarbono, 
cloroformo y do ru ro  de metileno}¿

Los oompuestos abaroados por la  fórmula general en la  
cual X e Y juntas son 0 o S son fosgeno y tiofosgeno}.

Las condiciones da no reducción empleadas para la  d o -  
ración pueden ser ya condiciones In ertes  o bien oxidantes^ 
prefiriéndose la s  óltim as ya que dan catalizadores que p ie r­
dan activ idad mis lentamente durante la  isomerización a baja 
temperaturas Un método conveniente de contactar la  Rlóyi n* es 
pasar una corriente gaseosa del oompuesto de d o ro  a través 
de ya la  alámina o, de preferencia^ de un gas portador no re­
ductor^ Ejemplos de convenientes gases portadores son e l  n i tró ­
geno, e l  a ire  o e l  oxígeno^

Las eondioiones de no reducción son esenciales, ya que 
la s  condiciones de reducción tienden a convertir e l  oompuesto 
de d o ro  en do ru ro  de hidrógeno que da un catalizador in a c ti­
vos La temperatura para la  do rao ión  puede ser 149-593 grados 
centígrados;. La tendencia a formarse do ru ro  de aluminio l i ­
bre aumenta con la  temperatura y hay que tener ouidado<, por es­
to , en e je rc ita rse  cuando se emplean temperaturas elevadas
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dentro del orden establecido^ Puesto que la s  temperaturas 
empleadas deben normalmente e s ta r  sobre la  temperatura de 
vo la tilizac ió n  del cloruro alumínico la  formaoión del clorur 
ro  alumínioo l ib re  ea fóoilmante detectada por su aparioión 
en lo s produotos de reacción gaseosos^. Cuando se t ra ta  com­
puestos da un grupo metal platino-alúmina la  temperatura 
es de preferencia 149-371 grados centígrados^ siendo los com­
puestos platino-en-al#mina mgs particularmente tratados a 
232¡*-316 grados centígrados y los compuestos palatüo-alúmina 
a 260^343 grados centígrados^- L& reacción da cloración es 
exotócmioa y la s  temperaturas específicas son la s  temperatur­
a s  empleadas in ic ia le s , pero da preferencia la  reaooiói es 
controlada da la  manera indicada abajo de modo que la  tampa- 
ra tu ra  mórima no debe exceder da lo s 370 grados oentígrqdos 
aproximadamen te , en p a rticu la r no exceder mis que 344 grados 
oentígradoa aproximadamente^

La proporción de adioión del compuesto de cloro ea da 
preferencia mis o menos praotioable para asegurar la  cloraj- 
cián uniforma y para tener un rápido aumento de temperatura 
como resultado de la  reaoción exotérmica!. De preferencia la  
proporciái de adición no debe exceder e l  1̂ .3 por cien en pe­
so del compuesto da oloro por peso del catalizador por minuto^ 
Si se emplea un gas portador la  proporción de flu jo  es de 
preferencia a lo  menos 200 volúmenes por volumen de cataliza^ 
dor por hora y  un orden conveniente es 200-1000 volúmenes 
por volumen por h o r a r ia  presión empleada es oonvenientemenc 
te  la  atmosférica!*

La cantidad de cloro tomada por e l  oatalizador depen- 
derg da la s  mismas consideraciones aplicadas a la  preparación

**9** \



del oatalizador, l a  cantidad de cloro que puede ser adicio— 
nada s in  la  formaoián de cloruro alumínico l ib re  e s tá  en re -  
laci& i con e l  área da superfioie del ca talizador y es aproxi­
madamente 3&Q""3^5xlO'*4' gramos por metro cuadrado del &*ea 

5 de superficia del catalizador orig inal^  Se p refie re  3a máx&- 
ma cloraoi&i pero cantidades menores de cloro aün dan c a ta li­
zadores activos y un orden conveniente es , por lo  tanto,, de 
2&0 1 10 ^ a 3¡,s x 10**̂  gramos por metro cuadrado^ E l t ra ta ­
miento de quema oi&i es probablemente para separar una c a n til  

LO dad considerable del cloro o rig inal^  y en 3a prgctioa canti­
dades de hasta e l  50 por cien en peso de compuestos de c lo - 
rao iín  por peso de catalizador empleado pueden pasarse a tra ­
vos del catalizador durante la  oloracign!. E l oontrol de l a  
reacoi&i y una indica ci&i de ouando la  reaooián es oompleta 

15 puede ser obtenida por ejemplo, e l  empleo de par tármioos 
para medir la  eleT&cii&i de temperatura causada por la  reao- 
cign exotérmica y/o por a n á lis is  de los gases desprendidos 
de la  zona de reaceiánr.

Los varios pasos del proceso de regeneraoián junto 
con la s  oondioiones psferidas pueden ser reunidos en l a  
Tabla 1 siguiente^

- 1 0 -
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......  Etapa gas Temperatura preferida en grados centi grados
Observa­ciones

Antes quemar cián hidróge­no 65,5-á?7 aproximadamegr Purga para ap arta r lo s  reaccionan­te s .Presión re­ducida o a t­mosférica.
Quemación Gas in erte  con conte­nido con­trolado de oxígeno

^ 482,5 aproximada­mente
Temperatura oontrolada cor gas con­teniendo oxígeno.

Reclora-cign Aire yCKL4
233^315,5aproximada­mente

Temperatu­ra  de clor rac iáa  con­tro lada por CCI4 inyec­tado,no exoediendo de lo s  343 grados centí­grado aj. E l OOI4 inyecta­do hasta e l  50% en pe­so del cata­lizado r.

La presente invencl&t es particularmente conveniente para 
emplearse en combina o lía  con un prooeso de isomarizaoii&i a 
baáa temperatura de 0̂  y carbono, parafínioos elevados que h ie r­
ven en la  gasolina en e l  orden de la  miaaa¡ siendo e l  ca ta liza ­
dor regenerado como se ha descrito  antes y por esto vuelto a 
emplear en lo s procesos de isomarizaoión a baja temperaturas.

5
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Cuando e l  prooeao ea uno de isom erizadón a baja tempera* 
tu ra , e l  m aterial de carga del miamo es de preferencia uno con­
teniendo una mayor propnroión de pantanos, hexanos o una mez­
cla de eatas parafinas;. Un m aterial de carga que oontenga una 
proporción mayor de hexanos es particularmente preferidos. Si 
ae desea iaomerizar parafinas normales solamente, e l  m aterial 
de carga pueda primero ser tratado para separar la s  para f i ­
na a normales da lo s  otros hidrocarburos y la s  parafinas nor­
males contactadas con e l  catalizador de isomerización. Tal 
separaoión pueda convenientemente aer efeotuada por medio de 
l a  denominada criba molecular).

E l producto de la  reacción de isomerizacióa puede sim i- 
larmente aer tratado para recuperar parafinas normales no con­
vertidas la s  ouales pueden ser recicladas a l a  zona de reaooión 
de isom erizadón. Tal separaoión puede tambign convenientemen­
te  aer efectuada por medio de la  denominada criba molecular.

E l m aterial da carga ea ventajosamente l ib re  de azufre, 
agua e hidrocarburos aromátioos^

l a  isom erizadón puede ser efectuada bajo la s  condicio­
nes sigu ien tes, ya en fase líqu ida o de vapor.

Temperatura 10— 205, de preferencia 65,5—-177
Presión atmosfórioa—-140,6rancia de 14, 5^.70

Tiempo de velocidad 0;.05—10 volumen por volumen por hora,de preferencia &.2**5.
Proporción mol h i­drógeno: hidrocarburo 0;,CL—20: 1 , de preferencia I . 5—I 5 : 1

Si se desea un haluro de hidrógeno, en p a rticu la r cloru­
ro  de hidrógeno, o un compuesto que haga elevar o descender 
la s  oondicionas da reacción puede ser adicionado a l a  zona

- 1 2 -
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de reacción^ ya sea directamente o por adición a l  m aterial 
de oarga o gas conteniendo hidrogeno empleados E l haluro de 
hidrogeno está  de preferencia presente en una cantidad hasta 
e l  1  por oien por peao da. m aterial de cargas 

5 invención es ilu s trad a  por lo s  ejemplos siguientes
EJEMPLO 1

( i )  Preparación de un catalizador nuevo As
125 m ili l i t ro s  de un compuesto comercial de alamina pía? 

tin o , conaiatiendo de 0*57 por cien en peso de p latino  y 0¡.81 
por cien en peso de oloro en alaminas fueron cargados en un

10 reacto r de vidrio  y tratados de la  siguiente manera:
(a) e l  catalizador compuesto fuó seoado en un flu jo  de 

nitrógeno a 260 grados centígrados durante 2 horas?. E l tiempo 
de velocidad por hora del gas f u i  500 volúmenes por volumen 
por hora a lo  largo del tratam iento descendiendo e l  f lu jo  que

15 se emplea en la  opera ciónS*
(b) e l  catalizador compuesto fu i  tratado con 24 por cien 

en peso (basado en e l  peso de catalizador oargado) de te trac lo ­
ruro de carbono a 260 grados centígrados}* El 001^ f u i  adicio*- 
nado hacia abajo en e l  nitrógeno de la  corriente de gas porta?

20 dor sobre e l  lecho catalizador^ siendo e l  001^ vaporizado oon- 
ducido a tra v is  del oatalizador por dicho nitrógeno del gas 
portador^ l a  proporción de adición de CCl^ no f u i  dejada que 
excediera lo s  0.8 gramos por minuto^

(o) e l  catalizador tratado f u i  tratado con nitrógeno a 
25 260 grados centígrados durante una hora y luego descargado a

un seco contenedor estañóos Este catalizador f u i  designado 
Oatalizador A}s

-  13 -
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( i i )  Uso y desactivación del Catalizador A¡.
Cuatro muestras de 30 m ili l i t ro s  del Catalizador A fueron 

probadas en su actividad para la  isomerización hexano a baja 
temperatura bajo la s  condiciones siguien tes:

Temperatura grados centígrados 132,5
Presión kilogramos por cen­tím etro cuadrado 17,5

Proporoiónmolar Hg : HC 3,5:1
LESV volumen por volumenhora 2¡,0

E l m aterial de carga fuó un desulfurizado, de aromatiza­
do Cg separado de una gasolina lig e ra  refinada y conteniendo 
0,1 per cien en peso de OCl  ̂ oomo aditivoi, E l termino medio de 
extensión de la  pasada fuá 50 HOS, mientras la  conversión in i­
c ia l  de 18 por oien de 2, 2-dimetilbutano en e l  producto l i ­
quido inestabilizado bajada a un tórmino medio de 12[.5 por 
cien en peso a 50 HOSí, Las p a rtícu las  de catalizador consumi­
das fueron purgadas durante 1 hora a 132,5 grados centígrados 
oon hidrógeno y enfriadas a temperatura de cámara bajo n itró ­
geno^ Fueron descargadas a un comón contenedor seco y estanco 
y completamente mezclados para asegurar una uniformidad. Es­
te  catalizador fuá designado Catalizador B.

( i i i )  Preparación del Catalizador C¡,
Una oarga de 30 m ili l i t ro s  de Catalizador B fuá cargada 

a un reao tor de v id rio  y tratada oon 14 por cien en peso de 
CCl^ (basado en e l  peso del catalizador) exaotamente como se 
ha descrito  para la  preparación del Catalizador A[, Este ca­
ta lizado r fuá designado Catalizador C¡<,

(iv ) Preparación del Catalizador P,
Una oarga de 30 m ili l i t ro s  de Catalizador B fuá calentada



a etapas hasta 498 grados centígrados aproximadamente en aire;. 
La temperatura fuá llevada hasta 260 grados centígrados en 2 

horas, aumentando 37,5 grados centígrados aproximadamente oa- 
da hora hasta una temperatura de 498 grados centígrados aproxli- 

5 atadamente y luego mantenida a esta  lültlma temperatura durante 
2 horas}.

(v) Preparación del Catalizador Ej*
Una carga de 30 m ili l i t ro s  del Catalizador B fuá calen­

tada a etapas hasta  498 grados centígrados aproximadamente 
10 en a ire  exactamente como se ha descrito  para a l  Catalizador D. 

E l catalizador fuá luego cargado a un reacto r de v id rio  y trami­
tado con 14 por cien en peso de CEL̂  exactamente como se ha 
descrito  para e l  Catalizador A?. Este catalizador fuá desig­
nado Catalizador B&

15 (v i) Pruebas de actividad
PequeEas proporciones de los catalizadores B,C,D y E 

fueron analizadas para e l  contenido de cloro y carbono}. Las 
porciones restan tes  fueron entonces probadas para actividad 
para la  isomerización a baja temperatura de hexano bajo la s  

20 mismas oondieiones y empleando e l  mismo m aterial de carga oo¡- 
mo se ha descrito  en ( i i ) k  Los resultados de la  prueba de ac­
tiv idad  son resumidos en la  Tabla 2 que sigue y oomparados 
con lo s  resultados obtenidos oon e l  catalizador A frescor
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Resultados de la  prueba de activ idad

Cata­l iz a ­dor
Cloro % en ceso

Carbón % en peso

Oonversi butano ^
In ic ia l  (($> 6 HOS)

ón a 2¡.2*dim etil- en ceso
21 EOS 50 HOS

A 13 -̂2 0t.02 18 15[.5 I2t.5
B 96.5 1̂ .13 9 7
0 10 4 9.78 8

D 3í.l 9.02 4 -
E 10¡*5 9.02 17 16 -

Loe datoa en oloro y carbono contenidos muestran que e l  
ca ta lizador B desactivado tiene un reduoido contenido de clo­
ro y un considerable contenido de oarbono en comparación con 
e l  catalizador A fresco?. La re  clora ción para dar e l  ca ta liza - 

5 dor C aumenta e l  oontenido de oloro pero reduoe e l  contenido 
de carbono a  un ld&nite da extensión solamente;. E l oalentamien— 
to en a ire  para dar e l  catalizador D da por resultado la  sepa­
ración del carbono pero tambión la  separación del cloro?.

Solamente e l  catalizador E que ha sido calentado en a ire  
0 para separar e l  oarbono y luego red o rad o , tiene contenidos 

de d o ro  y oarbono sim ilares a l  del ca ta lizador A frezco^
La prueba de activ idad  del ca talizador B muestra que la  

desactivación era permanente y que és ta  ocurre aón ouando se 
emplee para la  isomerizacióní., Las pruebas del ca ta lizador 0 

que ha sido redo rado  pero no oalentado en a ire  y del o a ta li-
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zador D que ha sido calentado en a ire  pero no reolorado mues^ 
tran  que ning&i tratam iento ten ía  ningéi efecto apreciable de ca 
ta lizado r activo!. Cuando lo s tratam ientos fueron combinados 
oon e l  catalizador E no obstante, e l  catalizador fuá restable¡- 
oido a su actividad in b ia l.

E J E M P L O  2

( i )  Preparación del Catalizador P..
65 gramos de un compuesto platino-a^óminarhalógenoy con­

teniendo 3*57 por cien en peso da p latino  y 3,81 por cien 
en peso de d o ro  en alóminaf, fueron cargados en un v e rtio a l 
reac to r de v id rio  tubular, y se hizo pasar a travgs del cata- 
Hzadory de arriba  hacia abajo, un flu jo s  seco de nitrógeno 
a 48 l i t r o s  por horai* La temperatura del oatalizador fuá e le - 
va da y mantenida a 288 grados centígrados aproximadamente,, e l 
catalizador fuá enfriado a temperatura ambiente, y prontamente 
descargado a un contenedor se00 estanco!. Se observó un aumento 
en e l  peso del catalizador da 6̂ 9 por oien y e l  catalizador 
ten ía  e l  a n á lis is  siguien te:

d o ro % en peso 13Í.3
Carbono % en peso 3*02

Hidrógeno % en peso 3.05
Area de superficie 327
Volumen de porosi­dad mH/g 3.29

( i i )  Empleo y regeneración del Catalizador F.
25 gramos del catalizador F fueron cargados en un reactor 

y la  activ idad probada bajo la s  condiciones siguientes:
132,5 grados centígrados 
17,5 kilogramo por centímetro cuadrado



2'.5* 1  proporción molar hidrógeno: hidrocarburo
1§,0 volumen por volumen hora, tiempo d9 velocidad por

hora}.
E l m aterial da carga empleado y lo s resultados obtenidos 

se dan en l a  ¡Cabla 3 que siguen Sobre la s  66 horas de co­
rr ie n te  e l  catalizador fué regenerado por e l  método siguien­
te :

E l reac to r fué purgado durante 1 hora con hidrógeno, 
y la  presión fué entonoes reduoida a la  atmosférica}. Después 
de tratado e l  sistema con flu jo  de nitrógeno, un f lu jo  de 
a ire  de 15 l i t r o s  por hora fuá establecido^ l a  temperatura 
fuó cuidadosamente elevada para tener un "embalamiento" de 
quemación de acuerdo con e l  siguiente proceder:

(a) 132,5^-201 grados centígrados 3§ horas
(b) 201 *¿232 " M 1  hora
(c) 232 —260 " Ñ 1  hora
(d) 260 ¿*482,5 " H 4¿ horas
(e ) 482,5 aproximadamente 4

1  hora
Se e je rc ió  partiou la r cuidado en la  región de 232-260 

grados centígrados de temperatura}. E l catalizador fuá enfriado 
a 288 grados centígrados aproximadamente bajo flu jo  de a ire , 
y entonces tratado con 8¡.4 gramos de tetrao loruro  de carbono 
(32[.3) por cien en peso del catalizador) en 1 hora}. Una tem­
peratura m&dma del catalizador de 301 grqdos centígrados 
aproximadamente fuá fijad a  7 minutos después de que e l  t ra ta ­
miento con e l  te trao loruro  de carbono empezaran

Después de la  adición completa del tetrao loruro  de carbo­
no, l a  temperatura del catalizador fué; elevada a 482,5 grados



centígrados aproximadamente de la  misma forma que para los 
pasos (d) y (e)', "bajo un flu jo  de a ire  de 15 l i t r o s  por ho­
ra , y entonces finalmente enfriado a 132,5 grados centígrados:. 
Después de tratado con nitrógeno, la s  condiciones de prueba 
de actividad fueron reestablecidas'.
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. ......- Íásteria-LHoras en oorrien- de carga 1te  +0ibl%enpe.doCCl^
.......... MaterRt-r"

6 HOS 39 HOS de car 493

pesoOCI4
Componente %en peso Propano trazos trazos 1Isobutano 0^5 0^5 ií. 2n-bntano trazos trazos trazos trazíisopentano trazos &5 trazos 1n-pentano 4^5 3.5 3.5 3.5 12y3r-dimetilbu.tano_ 3f.5 24 23^3 Ot.5 10,
2, 3-d im e tilb u tan o \ 
2-metilpentano 33.5 40.5 40.5 25.5 36
3-metilpentano 23 15^5 16 16 15n-hexano 30 11 11 31 15Cg Naftanos 5?.5 4^5 4^5 13;.50&5 I 2übenceno nada — trazcCy p-más eíevadoe Azufre ppm - - L Hf.5 6

0̂ 6 - e- 250 ir
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MateraL Materias.de car 49 ROS 66H0S de carga 3 72 IMS 108 HOS4Q*l% enpes o C d ¿pesoCOI4

r 1 trazos trazos trazos
—

2trazos 3<5trazos trazos 3*5trazos 3,5trazostrazos 1 trazos trazos 1 11 .̂53.5 110.5 11 3{.52.5 3.5
28̂ 5

3^52925.5 36 30.5 39 40 3916 15 12.5 22.5 15.5 15^531 1$ 29 30 10 10 ,̂513=.5 I2b5 15 4^5 43.5 trazos 0^5 aadaH '.5 6 10250 r - 0^7
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Loa re su lta  do a dados en la  Tabla 3 muestran que in ic ia l -  

mente^ cuando e l  m aterial de carga contiene poco o nada de 
bencenos, Oy e hidrocarburos elevados, y azufre se obtuvo una 
operaoi&t sa tis fa c to ria ^  Cuando e l  m aterial de carga fuá a l ­
terado para in c lu ir  estos componentes 3a actividad del cata­
lizado r descendió vivamente!.

N O T A
Por la  patente de introducción a que se re fie re  la  pre­

sente memoria descriptiva se REIVINDICA la  explotación exclu­
siva da,

l¡^r Un método para regenerar un catalizador desactivado, 
que ha sido preparado haoiendo reaccionar un árido re frac ta ­
r io  halogenabla elegido de lo s  grupos I I  a V de la  Tabla Pe­
riód ica  con un compuesto de fórmula general

01 
Y

(en e l  cual X e Y pueden ser lo  mismo o diferentes yaLegidas 
de m  Cl, Br, F o SOI o donde X a Y juntas puedan ser 0 o S) 
bajo condiciones dé no reducción y a una temperatura t a l  que 
e l  cloro es tomado por e l  óxido s in  que se produzca cloruro 
l ib re  y e l  cual ha resultado desactivado durante un proceso 
de oonveraión a baja temperatura^ que comprende la  puesta en 
contacto del catalizador desactivado a una temperatura eleva­
da con un gas oonteniendo oxígeno y después recloración del 
ca ta lizador por puesta en contacto de ¡ÓBte oon un oompuesto 
de la  fórmula general dada anteriormente bajo la s  condiciones 
también dadas anteriormente?.
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2-.r Un método, t a l  oomo e l  especificado en 1 ¿ en e l  que 

e l  áxido re fra c ta r io  halógena ble es am aina o lina mezcla de 
a lb i na con basta 50 por cien de uno o més áridos elegidos 
de lo s  Grupos I I  a V de la  Tabla Pariádioai,

3}.y Un método, t a l  como e l  especificado en 1, en e l  que 
e l  catalizador contiene uaa pequeSa proporciáa. de un metal 
o compuesto metal teniendo activ idad hidrogenadora elegido de 
lo s  Grupos Via y VIII de la  Tabla Periádioas,

4?*** Un mátodOe' t a l  oomo e l  especificado en 3', en e l  que 
e l  catalizador contiene de Q.01 a 5 por cien en peso da un 
grupo metal platino;.

5t.* Un método,! t a l  como e l  especificado en uaa cualquie­
ra  de la s  reivindicaciones 1  a en e l  que a l  tratam iento 
con un gas conteniendo oxígeno es efectuado a una temperatura 
de desde 121 a 650 grados centígrados aproximadamente^

6¡*r Un método,* t a l  como e l  especificado en 5y en e l  que
la  temperatura es desde 201 a 537 grados centígrados aproxima­
damente^

Un método, t a l  como e l  especificado en una cualquiei- 
ra  de la s  reivindicaciones de 1  a 6,= en e l  que e l  gas contenien­
do oxígeno oontiene de 0 .̂1 a 5 por oien en volumen de ozggenor.

Un método, t a l  oomo e l  especificado en una cualquiera 
de la s  reivindicaciones de 1  a 7v en e l  que la  red o racián es
efectuada con un gas portador no reductor para e l  compuesto 
doro¡.

9;.- Un método,, t a l  como e l  espeoifioado en uaa cualquiera 
de la s  reivindicaciones de 1  a 8, en e l  que la  temperatura de 
re  d o ra  cián es de 149 a 593 grados centígrados^

Un método,- t a l  oomo e l  especificado en 9, en e l  que
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e l  catalizador contiena un grupo metal paladio y la  temperatu- 
ra  es de 149 a 371 grados centígrados.

Hí^-"Un método para regenerar un catalizador desactivado"',. 
Consta la  presenta memoria d e sc rip tiv a  da v e in titré s  hojas 

foliadas# e sc rita s  por una sola caraf*
Madrid, " 7  JU[
^  p¡. da THB BBITISH BBTROLBOM OOMPMTY
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