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MENORIA  IBSCRIPIIVA

Le presente invencidn estd relacionada con la regeneras
cidn de ocatalizadores empleados para la converaidn a baja
temperatura de hidrocarburos del petréleo; particularmente -
a la baje femperatura de isomerizacién de U, y de los hidrow
carburoe parafinicos mde elevados que hierven en el orden
en que hierve la gasolina (es decir haste lop 200 grados
oontferados)s BL término "baja ‘temperatura’ quiere deoir ume
tempera'cura"ini’erior a lox 204 grados cen'b;fe:radosi@'

Ia oconversifn a beja temperatura de hidrocarburos del
petréieo particularmente & la beja temperatura de isomerie
zacifn de Oy y de lop hidrocarburos parafinicos mfe elevados
que hierven en el orden en que hierve la gasolina puede efecw

tuerse con clertos catalizadores gue contienen un 6xido inor-
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génico, el ocual eg ds preferencis alimine; un metal del £rupo
platino y olorcy siendo ol clore adicionado al catalizador
Je sea como un cloruro metflico Friedel-Crafis, por ejemplo
cloruro aluminico, o por reaccidn de le alfming con wn 0O
puesto de ffrmuls genoral:

¢l

|
I—C—01

(donde X e Y pueden ser lo miemo o distimto ¥ seleccicnades

de Hy COly Ery, Poo 801, 0 donde X6 ¥ a un tiempo pueden smer

0 o 8) bajo condiciones de mo reduccifn y e une temperatura

tel que el cloro es tomado por la alimine sin que se produce
oa clorure alumfnico librej,

La preparacién de este segundo tipo de catalizador ya es
conooldo asf oomo su empleo en la isomerizecidn a beja tempom
raturals Ambos tipos de catalizador gradualmente plerden activie
dad) y, siendo de meteriales de cogte elevadoy uns considerae
ble economfa en el coste del proceso de isomerizacidn se obw
tendrd ocon un méitodo provechoso pars regemerarlosy

Hay que hacer notary no cbstantey que loe dos tipos de
catalizador difieren significativamente en su preparacifn,

En el primer tipo el cetalizador aotivo est formado por la
adicidn de aluminio y oloro, y en el gegundo por le adicifn

de cloro solamentel, Bgto afeota le faoultad de log catalizadow
res & sor rogenerados y la regeneraciifn del catalizador del prim
mer bipo presenta considerables dificultadess Se ha comprobado),
no obstantey ahere,que los catalizadores del segundo tipo puew

den ser regeneradoss

Segdn la presente invencidn, por esta razén, un mdtodo
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de regeneracidn de un oatelizador desactivado que ha eide
preparado haciendo rescoicnar un dxide refractario halogenas
ble elegldo de los Grupos II a V de la Tahla Periddica oon
un compuesto de férmula generals '

(118
T—b-0
i
(donde X e Y pueden ser lo miamo o dlstinto y elegldas de
ﬁ'; 61, Bry, ¥ o 801, o donds X e Y a un tiempo pueden ser
0 o 8) bajo condiciones de no reduceidn ¥ & unme temperatura
tal que el cloro es tomado por el ¥xido ein gue me produgoea

“olorure litre y que ha venldo & pasar desmotivado durante

un proceso de conversidn a baja temperatura, particularmente
en un procese de igomerizacidn a baja temperaturs como el
antes definidoy comprende la pusste en contacto del catalizas
dor desaotivado a wna temperatura elevada con un gas contew
niendo oxigeno y despufs la pussta en contacto del catalizam
dor con un compuesto y tejo las condiciones dadas antesi
Ios catalizadores halégeno-aliimine=platino son conocim
dos y son emplesdos en procesos de isomerizacidn o reformam
olén a temperatura elevadai Es tambidn oonccide gue tales
catalizadores pueden ser regenerados, pero tanto los catalim
zadores como la téonice de regeneracidn es distinia por las

razones siguientesi Bn primer lugar los convenclonales 08w

" talizadores de reformacifn a elevada temperatura no son actim

vos para la isomerizacifn a baja temperaturs, slendo la aow
tividad & beje temperatura el resultado de la forma partim
cular en que el oloro estd presente[;: BEn segundo lngar tanto
la oxidacifn sola oomo la rehalogenacidn sola de catalizado-
res de reformacifn a temperatura elevada normslmente viene

a parar en una mejora considerable de la actividad del catam



10

15

25

lizadory por cuanto se he comprobedo que el uso de ambas no
tiene efeoto beneficloso en los catalizadores empleados en la
presente: invenoidni

El éxido halogenable, aparte de ser halogenable; debe
tambidn claramente +tener las deseadas caracteristiocas fisicas
pars hacerlo apropiado como catalizador para la oonversifdn de
hidrocarburosis Es asf un Sxido refractario elegido de los grue
pos I a V de ls Tabla Periddical Por ejemplo eflice, titanic,
berdlicy boro, zirconio o meagnesioc, Mezclas de doe o mis bxim
dos pueden ser empleados si ge desea, siendo los catalizadow
res preferidos los que oontienen alijmina o mezclas de alyfmie
na oon hasta 50 por clen de uno o mfe de loe otros Sxidos
referidos antess Por conveniencim, la invencidn serd desorim
ta oon referencia sl éxido inmorgfuico preferido, alfminak
Cualquier forme conveniente de alimina pusde ser empleada pew
ro 48 preferencis es una do las formas oonocidas conveniens
‘tes como base para catalizadores empleados en la reformasfdn
catalftica de hidrocarburos del petréleck En estas basesy la
alfnine es generalmente gammasalifming, etasalfmina o una meze
cla de detes; oon quizas un poco de alfmina amorfai; Una forma
preferida partioularmente es una derivade de un hidreto de
alifmina precursor en el cual predomine el trihidratol Una com
teniendo una mayor proporoidn de tribidrate de £ walfmina es
pertioularmente satisfactoriaj: Un mftodo conveniente de prepara-
olén de la alémina es por hidrolisis de un aloohoclato de alfe
ming, por ejemplo isopropdxide de aluminio, en un disolvente
hidrccarburo inertey; por ejemplo bencenoi, Otras cosas que
son igual le mayor cantidad de cloro tomads por la alfmira, la
mayor actividad del catalizador y puesto que la mfxime cantim
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dad de cloro que pueds ser eshf en relacién a ol 4rea de mu=
perficisy es oonveniente que la aljimina tenga una superfioie
de gran dresy por ejemplo mfs de 250 metros cuadrados por gras
mo y de preferencia mfs de 300 metros ocuadrados por gramoly

De proferencia la alfmina contiene uns proporoién pequo=
Ry pc;r ejemplo menos qus el 25 por clen en peso ds un metal
0 compuesto de metal que ‘tisne actividad hidrogenadora 68cogle
do de los Grupos Vlay VIII de la Tabla Periddioca; El metal
preferido s un grupo metal platino que puede estar presente
en une oantidad de 0.0l al 5 por olen en peso y de preferene
oia Oyl a 2 por cien en pesoy Los motales del grupo platino
preferidos s on el platino y el paladiol

Ouando el catalizador ha mostrado signos de desaotivaoifn
¥ 86 oonsldera necesario regenerar el mismoy el flujo de ma=
terial de cavga es detenido y el lecho catalizador es purgas
do para apartar los reactivosi Egto pusde oconvenientemente hag
00rse oon gas inertey por ejemplo nitrégenc; gas do combustidn
de un generador de gas inexrtey o hidrdgenoi Bl nidrdgeno eg
partioularmente preferido owando es normalmentie pasado a traw
vds de la zona de reacoidn durente ol prooassy la fase de pure
&4 o8 ontonces senolllamente sfectuada por detencidn del Flud
Jo de material de carga mientras continua el paso del hidrdge-
nol La Yemperatura de la etapa de purga puede gonvenientemente
ger la del prooeac, es decir bajo los 204 grados centfizradosi
I-a proporoidn de flujo del gas inerta y la extensifn de 10
po necesaria para dar una purgs adecusda puede ffoilmente ger
determingday por ejemploy por anglisis del gas de purga resule
tante do la zoma do reacoifn;, slendo Lfmites convenientesy por
eJemploy: desde 100 a 1000 volifmenes deggas por volumen do catam
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lizador por hora o mas por perifdos de desde 10 minutos a 12
horasl Ia presidn empleada no es arftioa y pusde ser la misma
que la ;mpleada durante el procesok No obstante ya qus el suh-p
siguiente tratamiento con un gas gqus contengs oxfzeno debe nome
malmente efsctuarse a la presidn atmosfdrics)y serd necesarioy
cuando el proceso sfsectuado a olevada presidny reducir la prew
sifn y puede ser conveniente hacer esto antes o durante la o bam
pa de purgai

la presencia eimultdnea ds hiardgeno y oxfgeno duranie
la re;eneracién es olaramente indeseable; Si por esta razdn,
la purga es efectunda con hidrdzeno, el hiéré)geha debe ser som
paradoy por ejemplo por desplazamiento con un gas inerts, ane
tes de la introducolén del gas conteniendo oxfgenos

El tratamiento con un gas conteniendo oxfgeno (mfs adelani
‘e referido como "quemacién”, por conveniencia) serd sin reserw
vas efectuado a uﬁa 'bempera'?:ura ¥y bajo oondioignea tales que ol
deterioro del catalizador es evitadoy (por ejemplo oconversidn
de la aljffmina del catalizador a ot-selfminay o cristalizacidn
del grupo metal paladio cuando estd presente) y un conveniente
coeficiente 1fmite es de 121 a 650 grados oentfgrados aproximae
damentej Bl orden de temperatura preferido pare la guemsoidn
ea 201 a 53'} grados centfgrados aproximadamente)y y mfs partiouie
larmente de 201 a 482 grados Bentfgrados aproﬁ.ﬁadamen'ke;a Ig
oxtensifn do tiempo de la quemaoidn pusde ser de 2 a 48 ho;:'asg“.
Si ge desea la quemacidn puede efectuarse oon un gradual inoreé
mento &0 temperatura dentro del orden de 201 a 537 grados centi=
grados, durante un psrigdo de 5 a 20 horag;

El gas oonteniendo ox{geno pusds ser oxfgeno o aire, pero
y8 que el contenido de oxfgeno del gas es un factor en el orden
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¥ forma de la quemacidn y la temperatura aloanzads, el oxfm
£eno o aire eg de preferencia disuelto con un gas inerte,
por ejemplo nitrdgencl, Una mezels oconveniente de gases soxd
uns que ocontenga de Osl a 5 por olen en volumen de oxfgenocy
siendo la cantidad de oxfgeno y proporoidn de flujo regulae
da pars dar temperaturas dentro los frdenes antes establecim
dosis

¥e recloracifn del ocatalizador tratado con oxfgeno UG
de ger efectuada 46 una menera similer a la oloracidn de la
preparacifn del catalizador originali

Un modo partioular de oloracign es el empleo de .'lLos
compuestos espec{ficos de la férmula general indiocads estos
oompuestos dan uma forma especifica de cloracifn qus produe
oo catalizadores activoa a baja temperaturas Los ejemplos sim
guientes de compuestos que dan catalizadores ;,ctivos e inacm
tivog respectiivamente ilumbran la naturalezs egpa gffioa de
log compuestos emplasdosi,

Sadbres Sotivos . L LR dorae 1o tny
Tetracloruro de ocarbono (OOL 4) Oloruro de hidrdgeno (HOL)
(Loroformo (OH013) ' Cloro (012) '
Clorure de metileno (GH,CL,) Oloruro de metilo (0H301)
Diolorodiﬂugzomagba-(cclzrz) Cloruro de acetilo (OHjGOOl)
Triclorobromometano (0013.'81') Dicloroetano (OHZOJ%GHéOl)"
Tetracloruro de tiocarbonilo Tetracloroetano (CHOLwCHOL,)
: (0013501)

.- Tetracloroatileno (002 2=001)
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Bn sl caso ds compuestos que ooniiensn otros elementos
que el oloro, carbono e hidrdgeno, el tratamiento pusde adiw
cionar otros elementos al catalizador en adieifn al clorokw
Por ejemplo del trata miento con diclorodifluorcmetano resulta
del flus de reunidn de oloro y fluor en el catalizador, Se ha
comprobedo, no obstantey que los catalizadores asi preparados
gon adn activos para la conversidn a baja temperaturs, y ellos
pueden tenery en adicidn, otras propiedades resultantes de
la adicidn de los otros elementosi Los oompuestos preferidos
que dan catalizadores activos son el tetracloruro de oarbono,
cloroformo y cloruro de metilenol:

Los ocompuestos abarcados por la férmula general en ls
cual X e Y Juntas son O o S gon fomgeno y tlofosgenois.

Ias condiciones 48 no reducoiin empleadas para la clow
raciﬁh pusden ser ya condiciones inertes o bien oxidantes,
prefiridndose las ¥ltimas ya que dan catalizadores que pierw
den actividad mfs lentamente durante la isomerizacidn a baja
temperaturai, Un método convenients de contactar la alfmina es
pasar una ocorriente gaseosa del compussto de oloro a travds
de ya la alimina oy de preferencisy de un gas portador no re=
ductoris Ejemplos de convenientes gases portadores son el nitrde
genoy el aire o el oxfgenoi

Lag oondioiones de no reducoidn son esenciales, ya que
lag c:mdioiones de reducoidn tiendsn a conmvertir el conpuesto
de cloro en cloruro de hidrfgeno que da un catalizador insotiw
vo Ia temperatura para la cloracidn puede ser 149-593 grados
cent{grados, Ia ‘tendenoia a Formarse cloruro de aluminio liw
bre aumenta con la ‘temperatura y hay que tener ouidadoy por ese

oy en ejercitarse cuando se emplean temperaturas elevadas
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dentro del orden establecidoy Puesto que las temperaturas
empleadas deben normalmente estar sohwe la temperatura de
volatilizacifn del oloruwro alumfnico la formacidn del clorue
ro alumfnioo libre ea ffoilmente detectada por su aparioidn
en los productos de reaccidn gaseososi Cuando se trata come
puestos de un grupo metal platinoealémina la temperatura
es de preferencia 149-371 grados centfgrados, slendo los come
puestos platinowen-alfming mds particularmente tratados &
232316 grados centfgrados y los compuestos paladio-aldming
a 260~343 grados centfzradosiy Ta reacolidn de cloracidh as
exotdimica y las temperaturas ;spee;ﬂfioas son las ‘bemperatue
ras empleadas iniciales, pero de preferencia la reaccién es
controlada ds la maners indicada abajo de modo gue la ‘bempos
ratura DEXimA no debe exceder de Los 370 grados centfgrgdos
aproximadamente, en partioular no excedsr mds que 344 grados
centigrados aproximadamentes

Ta proporeién de adiolfh del compuesto ds cloro es de
preferencia mfs o menos practicable para asegurar la oloras
oldn uniforme y pare tener un rdpido aumento de tomperatura
oomo resuliedo de la reaccidn exotdrmical Do prefarencia la
proporoifn de adioidn no debe exceder el 1,3 por cien en pew
g0 del compuesto da oloro por peso del catalizador por minutojs
Si se emplea un gas porha&or la proporeifn de flujo es de
preferencia & lo mencs 200 voldmenss por volumen ds oatalizaw
dor por hora y un orden conveniente es 2001000 volimenes
por volumen por horay Ia presidn empleada es convenientemepw
to la atmosfdrion,

ia cantidad de oloro tomada por el catalizador depens
dord do las mismas oonsideraciones aplicadas a la preparacidn
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del catalizador, la cantidad de cloro qus puede ger adiciow
nada sin la formacidn de oloruro alumfnico libre estd en rew
lacidn oon ol drea da superficie del oatalizador ¥ o8 aproxiw
madamente 3:50w345x10™4 gramos por' metro ouadrado del grea
de superficle del catalizador originali Se prefiere la pdxie
m oloracién pero cantidades menores de cloro aun dan oatalie
zadores activos y wn orden conveniente 88y por lo tantoy de
2,0 x 1074 a 365 x 104 gramog por metro cuadradol El tratae
miento de quemaciéh es probablements para separar una cantim
dad considerable del eloxo originaly y en la prictica cantie
dades de hasta el 50 por olen en peso de compusstos de olom
racidn por peso de catalizador empleado pueden pagarse a trae
vés del catalizador durante la cloracidni E1 control de la
reaceitn ¥ una indicacién de cuando la reaccifn es completa
pusde sor obisnida por ejemplo, el emplec de par térmicos
para medir la elevacifn de temperatura causada por la reaom
oidn exotdrmica y/o por andlisis de los ganes degprendidos
de la zona de reaccifni

Los varios pasos del proceso de regeneracidn juato
con lag oondiciones peferidas pusden ser reunidos en la
Tabla 1 siguientes
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TABLA 1
" Btepa = gas Temperatura  Observa-
eferlda en ciones
grados conti
_ grados
“Antes quemae iii&'z'é'g'e;-' 65 5--177 S Purga para
qoiﬁn no apéoxﬂ.maaameg—- apartar los
‘e reaccionan—
teg.
Pregifn re-
duclida 0 ate
mosférica.
‘Quemacién = Gas dnerte = * 482,5 ' Tem%:ra;&ura
oon oconte- aproximada=- controlads
nldo ocone mente geor &38 oon—~
trolado de n:l.endo
ox:(geno no.
‘Reclora-  Airey 230m315,5 018 Fip
cidn 0oL, apromaaa- ra o ¢lo=
mente racidn cons-
olada por
ocL 4 inyeo-
tado,
no excediendo
de los 343
grados oenti-
ﬁdofz;y x-TH
80
:g% hagta
el en
80 del ca'bg:.
lizador,

Ia presente invenoidn es particularmente conveniente para
emplearse en ocombinaoifn con un proceso de igomerizacidn a
baja temperatura de Oy ¥ carbonos parafinicos elevados que hiere
ven en la gasolina en el orden de la migme; siendo el catalizas
dor regenerado como se ha descrito antes ¥y por esto vuslto a

emplear en los procesos de igomerizacidn s baja temperaturay
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Ouando el proceso es uno de igomerizacidn a baja temperaw
tura, el material de carga del mismo es de preferencia uno oone
‘teniendo una mayor proporoidn de pentanos; hexanocs o una meze
cla de estas purafines, Un materiasl de oarga que ocontenga una
proporeidn mayor de hexanos es partioularmente preferido, Si
Be desea isomerizar parafinas normales solamente, el material
de cargs puede primero ser tratado para separar las parafism
nas normales de loa otros hidrocarburos y las parafinas nore
males contactadas con el catalizador de isomerizacidne Tal
separacidh puede convenientemente ser efectuada por medio de
da denominada oriba moleoulare:

El producto de la reacoidn de isomerizacign puede simim
lermente ser iratado para recuperar parafinas normales no conm
vertidas las ouales pusden ser reclcladas a la zone de reacoidn
de ipomerizacidne Tal separacidn pusde tambikn convenientemenw
te ser efoctuada por medio de la denominada criba moleoular:;

El material de cargs es ventajosaments libre de azufre,
agua @ hidrocarburos aromgticosi

Ig igomerizacidn pueds ser efectuada bajo lag condiociow
nes aiguientea-,— ya en fage lfguida o de wvapor.

Temperatura 10— 205, de preferencia 654 5= LT7
Prepifn atmosfdrica—ml40,6 kefeam2; do profe-
renoia de 14-95.,-_;-%0 o/ a2,

Tlempo de velocidad 0,05~10 volumen por volumen por hora,
de preferencia O,2uwm5,

Proporoidn mol hi- . .
drégenos hidrocarburo 0s0lww20:1, de preferencia lo5ew15 § 1

81 so desea un haluro de hidrfgeno, en particular olorus
To de hidrfgeno, o ua compussto que hags elevar o descender
las oondiciones de reacoidn pusde ser adicionado a la zonma
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de remcecifn, ya mea directamente o por adicidn al material
de carga o gas conteniendo hidrdgeno empleados El haluro de
hidrdgeno estd de prefereneia presenie en una cantidad hasta
el 1 por clen por peso de.mMaterial de cargay

43 invencidn es ilustrads por los ejemplos siguientes

. BJEMPLO 1
(1) Preparacifn de un catalizador nuevo As
125 mililitros de un compuegho comeroisl de elfmine plas
tinoy consiptiendo de 0w57 por clen en peso de platino y Ou61
por cien en peso da clore en alyiminay fuercn cargados en un
reactor de vidrlo y tratados de la siguiente manera:

(a) el catalizador compuesto fud secado en un flujo de
nitrégeno & 260 grados centfgrados durente 2 horasy El ilempo
de velocidad por hora del gas fuf 500 volfimenes por volumen
por hora a lo largo del tratamiento descendiendo el fluwjo que
se emplea en la operacidns

() el catelizador compuesto fud tratado con 24 por cien
en paéor-(basa.do en el peso de catalizador cargado) de tetracloe
ruro de carbono & 260 grados cenifgradosi Bl 0014~fu£,. adicios
nado bacia abejo en el nitrdgeno de la corrienia de gas portam
dor sobre el lecho catalizadory siendo ol 0Cl, vaporizado cone
ducido a través del catalizador por dicho nitrdeenc del gms
portadori Ia proporoidn de adicidn de CCl, no fud dejads que
excediera los (8 gramos por minutow

(o) el catalizador tratado fud jratado con nitrédgeno a
260 grados centferados durante una hore ¥y luego descargado a
un seco contenedor estancol Eate catalizador fuf designado
Qatalizador Al
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(11) Uso y desactivacifn del Catalizador Aw
Cuatro muestras de 30 mililitros del Catalizador & fueron

probadas en su aotividad para la igomerizacidn hexmno a baja
temperatura bajo las condiciones siguientess

Temperature grados centigrados 132,5
Pregién kilogramos por ocen=

timetro cuadrado 17,5
Proporoidn
molay H, s HC 26531
IHSVY volumen por volumen
- hora 2.0

El netorial de carga fud un desulfurizado, de arometiza-
do 06 separado de una gasoline ligera refinada y contenisndo
Cel por cien en peso de 001, como aditivel, Bl término medio de
extensidn de la pasada fud 50 HOS, mientras la conversidn ini-
oial de 18 por cien de 2.2-dimetilbutanc en el producto 1li-
quido inestabilizado bajada & wn término medio de 12,5 por
cien en peso a 50 HOS, Ias pertfoulas de catalizador consumim
das fueron purgades duré.n‘be 1 hora e 132,5 grados centlgrados
ocn hidrégeno y enfriadas a temperatura de cfmara bajo nitrde
genoly Fusron descargadas a un comin contenedor seco ¥ estanco
¥y oompletamente mezclados para asegurar ung uniformidad. Sow
te catalizador fud designado Catalizador Bs

(111) Preparacidn del Catalizador Cie

Una cerga de 30 mililitros de Oatalizador B fud cargada
& un reactor de vidrio y tratada con 14 por cien en peso de
0014 (vesado en el peso del catalizador) exmctamente como se
he descrito para ls preparacién del Catalizador Ai Bste caw
talizador fug designade Catalizador Ci

(iv) Preparacifn del Catalizador D,

Una carga de 30 mililitros de Catalizador B fud calentada
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a otapas haste 498 grades centfgrados aproximademente en airele
Lo temperatura fud llevada hagta 260 grados centfgrados en 2
horas, aumentando 37,5 grados centfirados aproximadamente ocam
da hore hagte una bemperatura de 498 grados centfgrados aproxim
madamente y luego mantenida a esta Wltima temperatura durante
2 horask:

(v) Preperacidn del CUatalizador B

Une carga do 30 mililitros del Catalizador B fuf calen-
tada & etapas hasta 498 grados centfgrados aproximedamente
en aire exmotamente como ge he descrito para el Gatalizador D.
El catalizador fuf luego cargadec & un reactor de vidric y rae
tado con 14 por clen en peso de 0014 exsctamente como se ha
desorito para el Catalizador Aw Este catalizador fuf desige
nedo Catallizador B ’

(vi) Pruebas de actividad

Pequefias proporciones de los catalizadores B;C,D y B
fueron analizadas para el oontenido de clore y carbonoi Ias
porciones restantes fueron entonces probadas para actividad
para la lgemerizacidn e baja temperatura de hexano bajo las
mismes oondlciones y empleando el mismo material de ocarga co;-.
mo se ha descrito en (ii)k Los resultados de la pruebe de aoe
tividad son resumidos en la Tabls 2 que sigue y comperados
con log resultados obtenidos con el catalizador A freseo.



10

- 16 -

DPABLA 2
Regulbados de le prusba
de actividad
bbhiré'rsr n a a;-z;dime'bil;-
butano en peso
Cata~ Oloro Oarbon Tnicial 21 HOS 50 HOS
liza- % en % en peso (@ 6 HOS)
dor ___ peso : :
A 1y 0,02 ' 18 155 12:5
B %5 1,13 9 7 o
o} 104 0078 8 - -
D 3l 0,02 4 - -
B 105 0402 17 16 -

Log datos en cloro y carbono contenidos muestran que el
oatalizador B desactivado ‘tiene un reducido contenido de ¢lo-
Tro y un conslderable contenido de carbono en comparacién con
el catalizador A frescol Ia recloracifn para dar el catalizem
dor O aumenta el contenido de oloro pero reduce el oontenido
de carbono a un lfmite de extensidn solamente; El calentamiens
to en aire para dar el catalizador D da por resultado la sepae
raoifn del carbono perc tembién la seperacidn del oloroi.

Solamente el catalizador B que ba sido calentado en aire
para separar el carbono y lusgo reclorado, ‘biens contenidos
de clore y carbono similares al del catalizador & frexcoh

la pruebs de actividad del catalizador B muestra que la
deeactivacidn era permanente y que ésta ocurre eyn ouando se
emplee para la isomerizacidhly Ias pruebas del catalizador O
que ha sido reclorado pere no calentado en aire ¥ del catalim
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zador D que ha sido calentado en aire pero no reclorado muess
tran que ningfn tratamiento tenda ningd efecto apreciable de ca'
tallzador activols Cuando los tratamientos fusron combinados '
oon el catalizador & no obstantey el catalizador Pud restables

5 oido a su actividad incial,

EJEMPLO 2
(1) Preparecién del Catelizador Ty
é57ngramos de un compusato platinééalajmina-halégeno;i coNne
teniendo Cu57 por cien en peso de platine y 0581 por cien
10 en peso de oloro en slifmina, fueron cargados en un vertical
reactor de vidrio tubular, y se hizo pasar a travds del cataw
lizadony de arriba hacia abajo, un flujo, seco de nitrdgeno
a 48 Litros por horai Le temperatura del catalizador fuf olem
veda y mantenida a 288 grados centfgrados aproximsdamente; el
15 catalizador fud enfrisdo a temperatura ambiente, y prontamente
degcargado & un contenedor seco estancol. Se observd un sumento
on el peso del catalizador de 659 por oien y el catalizador
tonde ol anflisls sigulente:

(Loro % en peso 1343
20 Caxbono % en peso 0s02
Hidrégeno % en peso 0,05
Area de superfiocie m2/g 327
Volumen de pgggsi,- mlf g 029

(11) Bmpleo y regenoracifn del Catalizador T,
25 é5 éramoe del catalizador F fueron cargados en un reactor
¥ la actividad probada bajo las oondiciones slgulentes:
13245 grados centfgrados
17,5 kilogramo por centfmetro cuadrado
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2453 1 proporoifn molar hidrdgeno: hidroocarburo

150 volumen por volumen hora, tiempo d¢ velooidad por
horale

Bl material de carga empleado ¥ log resultados obtenidos
80 den en la Tabla 3 que sigue, Sobre lag 66 horas de oce
rriente el catalizador fud regenerado por el mftodo siguienw
tot

El reaotor fué purgado durante 1 hora con hidrdgeno,
¥ la preeidn fud entonces reducida a la atmosféricass Despuds
de tratado el simtema con flujo de nitmfgenc, w flujo de
aire de 15 litros por hora fué establecidoi la temperatura

fué cuidadosamente elevada para temer un "embalamionto® de

-

quemacidn de acusrdo con el siguiente proaeder:

() 132,520l grados centigrados 3% horas
(b) 201 wm232 " 1 hora
(e} 232 w260 @ i 1 hora
(@) 260 &m482,5 i C 4% horas
(e) 482,5 aproximsdamente l4hora

Se ejerold partioular cuidado en la regifn de 232-260
grados centigrados de temperaturais BL catalizadop fud enfriado
a 288 grados centfgrados eproximedamente bajo flujo de aire,
¥ entonces tratado oon 8.4 gramos de tetracloruro de carbono
(3243) por cien en peso dol catalizador) em 1 horais Una teme
peratura mdxima gel catalizador de 301 grqdos centlgrados
aproximademente fud; fijeda 7 minutos despuds de que el tratam
miento con el tetraclorurc de carbono empezarsi

Después de la adicidh completa del tetracloruro de carbom
no, la temperature del catalizador fud elevada a 48245 grados
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centigrados aproximadamente de la mismé forma que para los
pasos (d) y (e), bajo un flujo de aire de 15 litros por ho-
ray y ontonces finalmente enfriade a 132,5 grados centigradoss,
Después de tratado con niltrégenc, ias condiciones de pruebe
de actividad fueron reestablecidasi.
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TABLA 3
R ... . Material o — . EatermL . .
Horas en corrien- de carga 1. 6 HOS 39 HOS de oar 49 1
to +0:1% en pe- ga.
do 0014 + pl% en

Componente %

en peso
Propano - trazos  trazos - 1l
Iaobutano - G5 Ois5 g 2
n=butano trazos trazos  trazos - frazt
iaoPen'bano ‘trazos 0‘9 2,5  trazos 1
nepentano 45 05 1s5 15 1
2, gz-a;:.me:ﬁg&xno 3%5 24 2335 045 10,
Metupemm 3345 40,5 40,5 25,5 36
3=metilpentano 23 155 16 16 15
n=hexano 30 11 11 31 15
0g Naftenos 5%5 455 45 135 12
benceno nada - - 05 trazc
CZ ¥ nas-elevados - - - 11,5 6
A ppi 026 - - 250 »
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ABLA 3
“¥YaterEL . — : : ~ Material . .. - IR
de car 49 HOS 66 HOS .de carga 3 72 HOS 108 HOS
%a 2 +01% en pg - ,
+0e1% on s0 COL,
ego
, 8014.
- 1 trazos - trazos  trazos
o 2 0s5 - 5 Qa5
- trazos trazos trazos trazos trazog
$razos 1 trazos trazos 1 1
1.5 1 1l is 0.5 045
05 10,5 1 225 28,5 29
25,5 36 30.5 39 40 39
16 15 12,5 2245 1545 155
31 15 29 30 10 10,5
135 12.5 15 445 4 4
05 trazos Q5 nada - -
11,5 6 10 — - - -
250 - - - [ of

Op7
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Los resuliados dados en la Tabla 3 muestran gue inlciale
mente,‘; ouando el material de carga contiene poco o nade de
bencenos, 07 e hidroocarburoes elevadom, y azufre ss obtuvo una
operacifn satiefactoriajy Cuando el material de carga fud ale
terado para incluir estos componentes la actividad del catam

lizador descendid vivamenteis

NOTA

Por la patente de introduceidh a que se refiere la pres
sente memoria descriptiva se REIVINDICA la explotacidn exolus
giva des R

1= Tn método para regenerar un catalizador desactivado,
que ha sido preparado haciendo reaccionar un $xldo refracta-
rio halogenable elegido de los grupos IIL a V de la Tabla Poe
riddica con un compuesto de férmula general

L.
X

(en el ocual X e Y pueden mer lo mismo o dlferentes yelegidas
de Hy OL, Br, F o 501 o donde X @ ¥ juntas puedan ser O o §)
bajo condiclones de no reduceidn y & una temperatura tal que
el cloro es tomado por el fxido sin que se produzca oloruxmo
litre y el cual ha resultado desactivado durante un prooeso
de conversifn a baja temperatura, que comprende la pussta en
contacto del catallzador desactivado a una temporaturs eleva-
da oon un gas conteniendo oxfgeno y despuds recloracidn del
catalizador por pussta en contacto de dste con un compuesto
de la férmula general dada anteriormente bajo las condieiones
tambidn dadas anteriormentel,
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2= Un mdtodoy tal oomo el egpecificado en 1y en el gue
el éxido refractario halogenable es alimina o una mezcla de
alifmine oon hasta 50 por olen de uno o mfs §xidos elegidos
de los Grupos II a ¥ de la Tabla Periddiocajs

3@ Un método, tal como el especifioado en 1, en ol que
el catalizador contisne una peguefia proporoidn de un metal
0 compuesto metal teniendo actividad hidrogenadora elegldo de
los Grupos VIa y VIII de la Tabla Periddiocas

4= Un método; tal oomo el especificado en 35 en el que
el catalizador contiene de 0,0l a 5 por cien en peso de un
grupo metal platinog, o

Swe Un mditodo, tal oomo el especificado epn una oualquiom
ra de las reivindicaciones 1 a 44 en el qua el tratamiento
oon un gas conteniendo oxfigeno es efoctuado a une ‘temperatura
de desds 121 a 650 grados centigrados aproximadamentes

6=~ Un método, tal oomo el especificado en 55 tm el que
la temperatura es desde 201 & 537 grados centfgrados aproximac
d.amentei'.w

T T métodoy tal como el especificado en una oualquici
¥a de las reivindicaciones de 1 a 6y en el que ol gas contenien
do oxfgeno ocontiene ds Oul a 5 por oclen en volumen de oxieencr

8ot Un mdibodo, tal oomo el especificado en una oualquiera
de las reivindicaciones de 1 a Ty on ol que la recloracign es
efectuada con un gas portedor no reductor para el ocompussto
oloroj

9e= Un métodoy tal como el espsolficado en una cualquiera
de las reivindiocaoiones ds 1 a 8y en ol qus la temperatura de
recloracidn es de 149 a 593 grades centfgrados

104 Un mftodo, tal oomo el especificado en 9, en el gue
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ol catalizador contions un grupo metal paladlo y la temperatum
ra es de 149 a 371 grados centlgrados..

Llom"Un método para regenerar un catalizados desactivado™,

Oonsta la presente memoriad escriptive de veintitres ho;st
foliadas; escritas por una sola caraj

Madrid, =TJu B8

By pe. 8 THE ERTTISH PETROLEUM COMPANY LIMTTED,
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