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Ha resultado bien conocido que los éxidos de aziu-

;fre, més menores cantidades de otros compuestos sulfurados,

se encunetran entre los principales contaminantes de la at-
mésfera. Se ha estimado que, solamente en los Estedos Uni-
dos, se descargan por encima de gproximadamente 23 millones
de toneladas de didxido de azufre a la atmbésfera, sobre una

‘base anual., El efecto crecientemente perjudicial de los

‘contaminantes sulfurados con respecto a las enfermedades

‘cardio~respiratorias, a la irritacién de los ojos y simila=-

res, ha incitado una aceidn legislativa bastante severa pa-

re reprimir ls cantidad de didxido de azufre descargado &

la atmdésfera, particularmente en zonas de dense poblacidn -

en que ¢l problema es mds agudo. Se ha admitido que la com

‘bustidn de los productos de petrdleo aporta una poreidn

suntancial de los Oxidos de azufre en el aire, y se ha efer

tuado o propuesto una legislacidn que se dirige particular-

‘mente a la limitacidén de compuestos sulfurados en aceites
‘combustibles residuales que han de ser quemados en zonas

de densa poblacidén. El suministro de aceites combustibles:

residuales con un contenido de azufre aproximadamente bajo

es enteramente inadecuado para satisfacer las exigencias

de hoy dfa. Por lo tanto, es crecientemente importante de~
sarrollar técnicas de desulfuracidén mejoradas para tratar

1los aceites combustibles residusles mds accesibles y abun-

dantes con wn contenide de azufre relativamente alto. Los

_recientes progresos de la tecnologia de desulfuracidn han -

incluido el desarrollo de técnicas de hidro~tratamiento y

de catalizadores que son mds selectivos y/o trabajan en con

diciones menos severas, para evitar el hidrocraqueo del

aceite combustible residual.
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El hidrotratamiento, o hidrodesulfuracidn, se
%efectﬁa generalmente bajo condiciones de reaoeién‘de hidro-
‘desulfuracion que incluyen una presidn de hidrdgeno impues-
ta desde aproximademente 6,8 hasta aproximademente 68,0 at-
‘mésferas manométricas. Normalmente, se carga hidrdégeno de
%nueva aportacidén juntamente con hidrdgeno de recirculacidn
%para proporcionar desde aproximadamente 0,178 hasta aproxi-
‘madamente 2,25 m3 en condiciones normales por litro (NCNLX
.de carga hidrocarbonada., Las condiciones de reaccidn de
fhidrodesulfUracién incluyen ademds una temperatura elevada,
fusualmente desde aproximadamente 932C hasta aproximadamen-:
?te 4272C, aunque son mdximamente apropiadas temperaturas

Een la porcidén superior del margen, a saber desde aproxima-~.
‘damente 3169C haste aproximadamente 4272C. También, la wa-
teria prima de alimentacidén que contiene azufre es tratada’
Tapropiadamen‘te de forma general a una velocidad espacial |
horaria de liquido (VEHL) desde aproximadamente 1,0 hasta
aproximadamente 20. Los catalizadores de hidrodesulfura-
‘¢idn comprende preferiblemente un metal de grupo VIB, usuai~
mente molibdeno, y un metal del grupo VIII, usualmente ni-.
iquel, sobre un material de soporte de Oxido inérganico re-i
?fractario, usualmente un cuerpo compuesto de alumina y si-:
lice. !
‘ Ta catdlisis es un mecanismo no siempre compren-:
‘dido ¥y en muchos casos impredecible desde el punto de vis-g
.ta de actividad, selectividad, estabilidad y similares. Va-
riaciones secundarias de las caracteristicas fisicas y/o
de la composicidn puede proporcionar diferencias inespera-’
das y sustanciales de eficacia o de ubtilidad en conexidn

con una reaccidn de conversidn particular. Se ha descubier
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:to ahora que el catalizador de hidrodesulfuracidn antes

‘mencionado, modificado para comprender ciertas caracteris-

ticas fisicas, cuyo significado no estd descrito ni es evi-

dente a partir de las ensefianzas de la téenica anterior,

proporeiona un catalizador sustancialmente mejorado con
‘respecto a la actividad, la selectividad y la estabilidad,

que hacen al catalizador adaptado de forma unica en su gé-

nero para la desulfuracidén de aceites combustibles resigdua-

les.

Por lo tanto, un objeto del presente invento es

el de crear un procedimiento mejorado para la hidrodesuifu-~

racién de aceites combustibles residuales. Un objeto mds

especifico consiste en presentar un catalizador mejorado
particularmente adpatado para la hidrodesulfuracidn de acei-
tes combustibles residuvales.

: Correspondientemente, el presente invento crea

un catalizador de hidrodesulfuracidn mejorado que compren-.
de al menos un metal seleccionado del grupe VIB y del grupo
VIII, compuesto con alimina y silice, y que tiene una pro=-
porecién en peso de aliumina a silice desde aproximadamente
1,5 a 1 hasta aproximadamente 9 a 1, estando caracterizado
dicho catalizador mejorade por un volumen medio de poros

deniro de un meargen desde aproximadamente 0,3 hasta aproxi-

madamente 0,5 cm3 por gramo, y un didmetro médio de poros

ientro de un margen desde aproximadamente 60 hasta aproxi-
madamente 100 Angstroms, un drea de superficie dentro de un
margen desde aproximadamente 150 haste aproximedamente 250
m2 por gramo, y una densidad aparente dentro de un margen

'desde aproximedamente 0,625 hasta aproximadamente 0,875 gra-

mos por cm3.
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. Otra caracteristica del presente invento propor—
iciona un procedimiento mejorado para la hidrodesulfuracidn
?de un aceite combustible residual, en que dicho aceite eoﬁ}
‘bustible es cargado a una zona de reaccidn de hidrodesulfu-
iracién en mezcla con un gas que contiene hidrdgeno, y enz
‘que una fase normalmente gaseosa que contiene compuestos h
;sulfurados, ¥y una fase de producto de aceite combustible
iresidual sustancialmente exenta de compuestos sulfurados, -
,son separadas desde el fluido saliente resultante del reac-
?tor; ¥y en que la mejora estd caracterizada por la utiliza-:
icién de un catalizador en dicha zona de reaccidén que com-
prende &l menos un metal seleccionado del grupo VIB y del
‘grupo VIII compuesto con alimina y silice, que tiene una
proporeidn en peso de alumina a silice desde aproximadamen;
te 1,5 a 1 hasta aproximadamente 9 a 1, y un volumen medioi
de poros dentro de un margen desde aproximadamente 0,3 has%
ta aproximadamente 0,5 e¢m3 por gramo, un didmetro medio de:
poros dentro de wun margen desde aproximademente 60 hasta a%
proximadamente 100 Angstroms, un drea de superficie dentro{
He un margen desde aproximadamente 150 hasta aproximadamen;
te 250 m2 por gramo, y una densidad aparente dentro de un’
margen desde aproximadsmente 0,625 hasta aproximadamente |
0,875 gramos por cm3.

, La frase "aceite combustible residual” se preten;
de que incluya el regiduo producido separando fracciones 1i-
geras desde petroleo crudo, también conocldas como aceite :
asfdltico, asfalto liquido, petroleo crudo, colas de petro;
leo, residuo, crudo reducido residual y aceite combustible:
para calderas, que tienen tipicamente un mergen de destila=

eidn por encime de aproximadamente 3439C.
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El ecatalizador de hidrodesulfuracidn de este in-

vento estd caracterizado por un volumen medio de poros des-

de aproximadamente 0,3 hasta aproximadamente 0,5 cm3 por

gramo, un didmetro medio de poros desde aproximadamente 60

‘hasta aproximadamente 100 Angstroms, un drea de superficie
.desde aproximademente 150 hasta aproximadamente 250 m2 por
‘gramo, y una densidad aparente desde aproximadamente 0,625
‘hasta aproximadamente O, 875 gramos por cm3. Preferible- -

mente, el catalizador comprende un didmetro medio de poroé

desde aproximadamente 70 hasta aproximadamente 90 Angstroms
¥y una densidad aparente desde aproximadamente 0,65 hasta

'aproximadamente 0,85 g por cm3. ZEl catalizador puede ser f

preparado para realizar las propiedades fisicas deseadas, :

de cualquier manera convencional o conveniente por otras
rezones., Un método de preparacién preferido, que proporcio

na un medio conveniente de desarrollar las deseadas carac—

teristicas fisicas, se refiere a la gelificacidn conjunta

de un sol de alimina y un sol de silice para formar parti-

culas de gel esféricas utilizando el bien conocido método

de la gota de aceite. Asi, un sol de alumina, preparado

apropiadamente dirigiendo grénulos de aluminio en solucidn
acuosa de deido clorhidrico, es mezclado con un sol de si-i
lice, preparado apropiadamente por la acidificacidn de vi-
drio soluble segin se practica comunmente, y la mezcla de .
soles es dispersada en forma de gotitas en un bafio de acei-
te caliente, con lo que se verifica la gelificacidén con la;

formacidén de particulas esferoidales. En este tipo de tra-

bajo, la silice es coagulads térmicamente, siendo la alimi-

na coagulada quimicamente utilizando amoniaco como agente

de neutralizacidn o de coagulacidn. Usualmente, el amonia-
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co es proporcionado por un precursor de amoniaco que es in-

‘cluido en el sol. El precursor de amoniaco es con la ma-

-yor frecuencia urea, hexametilenotetramina, o mezclag de

las mismas, aunque Se pueden emplear otros materiales dé-

‘bilmente bdsicos gque son sustancialmente estables a las tem

peraturas normales, pero que son hidrolizables para formaﬁ

amoniaco con temperaturas creclentes. Solamente una frac-

'¢ién del precursor de amoniaco es hidrolizada o descompues~
?ta durante el periodo relativamente corto en el que tiene '
;lugar la gelificacidén inicial., Durante el subsiguiente !
;procedimiento de envejecimiento, el precursor residual re-
‘fenido en las particulas de gel esferoidales comtimia hidro

lizdndose y efectia una polimerizacidn adicional de la si-

lice y la alumina, con lo que se establecen las caracteris-

ticas de poros del material. Las particulas de alumina y

8ilice son envejecidas, usualmente durante un periodo des—

de aproximadamente 10 hasta aproximadamente 24 horas, a una
temperatura previamente determinada, usualmente desde apro-

ximadamente 492C hasta aproximadamente 1042C, y con un va-,

‘lor de pH previamente determinado. Kl tiempo de envejeei-:
niento puede ser reducido sustancialmente utilizando técni}
.cas de envejecimiento a presidn. Sin embargo, con propor-f

ciones de alumina a silice dentro del margen superior, el |

envejecimiento a presidn tiende a disminuir las densidades;
iaparentes. '
: Tal como se ha indicado previamente, el método ‘
precedente proporciona un medio conveniente de desarrollar’
las caracteristicas fisicas deseadas del catalizador. %l
metodo incluye un cierto niimero de variables de proced1m1en

to que afectan a las propiedades fisicas del cuerpo c0mpues-
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:to de alimina y sflice y del catalizador subsiguientemente

preparado a partir del mismo. Sin embargo, se deberd hacer
observar que una variable del procedimiento particular no

serd necesariamente tan eficaz para producir un resubado

‘deseado con una proporeidén de alumina a silice que con o-
tra. Generalmente, la proporcidn de aldmina & cloruro del
;sol de aldmina influird sobre la densidad aparente del pro-
i&ucto de alumina y silice y, correspondientemente, sobre
‘las caracteristicas de volumen de porors y didmetro de po-
rog correspondientes. Proporciones inferiores tienden a |
Tproducir mgyores densidades aparentes. Otras variables del

'procedimiento que afectan a las propiedades fisicas del ca;

talizador incluyen el tiempo, la temperatura y el pH en quas
las particulas de alumina y silice son envejecidas., Usual-

nmente, temperaturas dentro del margen inferior, y periodos
de envejecimiento méds cortos tlenden a producir densidades

aparentes mayores. Las propiedades de drea de superficie

‘son normalmente una funcidn de la temperatura de caleina- }
cidén., Una temperatura desde aproximadamente 4272C hasta

aproximadamente 8162C es apropiada. Frecuentemente, tal

‘como resultard evidente con referencia a los ejemplos si- -

guientes, una ligera variacidn de las condiciones del pro—:

cedimiento producird los resultados deseados., Asi, mezclan
do el agente de neutralizaciéﬁ_con el sol de alumina, anteé

de mezclar dicho sol con el sol de silice, & diferencia de

mezelar el agente de neutralizacidén con un sol de alimina

v s{lice previamente mezeclado, se obtienen las deseadas pro-

jiedades de volumen de poros, de didmetro de poros y de den~

sidad aparente. Solamente por reconocimiento de las varia-

bles gque afectan 2 las propiedades f{sicas del catalizador
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‘acabado, unido con una culdadosa concatenacidn de la suce-

'8idn de etapas del tratamiento, se logra la pasmosa mejoré

de hidrodesulfuracidn.
El catalizador de este invento comprende un metal

del grupo VIB y el metal del grupo VIII compuesto con wa
‘base de alumina y silice. Asi, el catalizador puede com»fA
‘prender cromo, molibdeno, y/o wolframio en combinacidn ceﬁ
‘uno o mds metales del grupo VIII, es decir hierro, niquel;
‘cobalto, platino, paladio, rutenio, rodio, osmio, e iridio.
‘Entre los metales del grupo VIB se prefiere el molibdeno.
‘El metal del grupo VIB es empleado apropiadamente en una
cantidad que constituye desde aproximadamente 5 hasta apro}

ximadamente 20% en peso del catalizador compuesto final, !
El metal del grupo VIII, que es preferiblemente niquel, és
apropiademente eficaz en cantidades que constituyen desde
aproximadamente 0,L hasta aproximadamente 1054 en peso del .
catalizador compuesto final. El efecto catalitico Optimo
del cuerpo compuesto de silice y alumina con respecto a la
hidrodesulfuracién, con minimo efecto de hidrocraqueo, se
logra utilizando un cuerpo compuesto de alumina y silice,
que comprende alumina y silice en una proporcidn en peso .-
‘desde aproximadamente 1,5:1 hasta aproximadamente 9:1, pre;
firiendose una proporcién desde aproximadamente 3:1 hasta
aproximadamente 9:1. |
El cuerpo compuesto de alumina y silice aqui uti-
lizado se considera que actia como elemento catalitico del
catalizador compuesto final asi como en calidad de vehiculo
o soporte para los componentes metdlicos del mismo para dar
un catalizador compuesto final con propiedades mejoradas

con respecto a la hidrodesulfuracidn, tal como se considera
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‘aqui. 4
: n componente de metal del grupo VIB y del grupo
i VIII puede ser compuesto con el cuerpo compuesto de ahini-
‘na y ef{lice de cualquier manera apropiada. Por ejemplo,
g:las vart{oulas pueden ser impreganadas, sumergidas, suspen—
%didas o introducidas de otra manera en una solucidn comin

%que comprende un compuesito apropiado de un metal del grupc

T
]

;VIB y un compuesto apropiado de un metal del grupo VIII.
EAlterna‘bivamente, el metal del grupo VIB y el metal del gxg
ipo VIII pueden ser compuestos con la alimina y la silice
:futilizando goluciones individuales de ellos en cualquier
%sucesién conveniente. Compuestos apropiados de metales dei
\grupo VIB incluyen molibdato de amonio, paramolibdato de
%amonio, dcido molibdico, tridéxido de molibdeno, cromato de:
gamonio, peroxicromato de amonio, acetato dé cromo, cloruro
‘oromoso, nitrato de oromo, meta-wolframato de amonio, y dcl
‘do wolfrdmico. Compuestos de metales del grupo VIII que
son apropiados incluyen nitrato de nfquel, sulfato de niquel
.%eloruro de niquel, bromuro de niquel, fluoruro de niquel,
yoduro de nfquel, acetato de nfquel, formiato de nfquel, ni-
itrato cobaltoso, sulfato cobaltoso, fluoruro cobal'kdso, flizg_
ruro férrico, bromwo férrico, cloruro férrico, mitrato £é-

_ érrico, sulfato férrico, formiato Pérrico, acetato férrico,

‘cloruro de platino, dcido cloroplatinica, dcido cloropalé-
fdico y cloruro de paladio, ' '
T Fl catalizador compuesto final, después gue estdn
pressntes en ol mismo todos los componentes cataliticos, es

usualmente secado durante un periodo desde aproximadamenta.

2 hasta aproximadamente 8 horas o mds en un secador con va-
por de agua, y despuds desde aproximadamente 1002C hasta

- 10 -
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;aproximadamente 1272C en una estufa de secado, y es oxida;
'do en una atmésfera que contiene oxigeno, tal como aire, é
%una temperatura desde aproximadamente 4272C hasta'aproxima-
| damente 8169C durante un periodo desde aproximademente 1
‘hasta aproximadamente 8 horas o mds.

: Los siguientes ejemplos, se presentan a titulo
:ilustrativo del catalizador y del procedimiento de este in-
‘'vento, y no se pretende gue sean una indebida limitacidn :
jdel alcance generalmente amplio del invento tal como se in-
‘dica en las siguientes reivindicaciones.

; Ejemplo I.- 139 cm3 de una solucién acuosa de vi-
:drio goluble que comprende 18,5% de Si02, fue acidificada |
‘con 88 om3 de una solucién al 50% de dcido clorhidrico para
%formar el sol de silice, siendo la proporcidn de Cl/Na del
mismo de aproximadsmente 1,8 a 1. 857 g de un sol de ald-:
mina, que comprendia 122 g de aluminio, fueron mezclados
con 7,1 cm3 de dcido clorhidrido concentrado para dar al
mismo una proporcidn de AL/CL de 1,3 & 1. Acto seguido, el
801 de aldmina fue tratado con hidréxido de amonio con lo
:que se neutralizd 145 del cloruro libre, y el sol neutrali-
zado fue mezclado después de esto con el antedicho sol de
silice. Ia mezcla de soles resultante fue mezclada adicio-
‘nalmente con 850 g de una solucidén acuosa al 18,4% en peso
de hexametileno~tebtramina suficiente para realizar una neu%
tralizacidn en exceso de 180% del cloruro libre. Ia mezcla
de soles fue dispersada después de esto en forma de gotitas
en un bafio de aceite caliente (a 992C) y fue configurada a’
la forma de particulas de gel esféricas. Las esferas fue-
ron envejecidas en el bafio de aceite a 992C durante aproxi-

mademente 18 horas y fueron envejedidas adicionalmente &

- 11 -
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t9990 durante 4 horas en 2500 e¢m3 de una solucidn acuosa al

3% en peso de amoniaco. Acto seguido, las esferas fueron

lavadas con un total de aeproximadamente 19 litros de agua

que contenia 25 ml de una solueidn al 28% en peso de amo-
‘nisco y 15 ml de una solucidn al 20% en peso de nitrato de
'amonio. Las esferas lavadas fueron secadas acto seguido a
:1002C durante 3 horas, y fueron calcinadas a 6492C durante
.3 horas. Después de esto, las esferas secadas y caleinadas
'fueron tratadas con una solucién acuosa de dcido molibdico

-y nitrato de niquel en un secador rotatorio con vapor de

agua. Ia solucidn acuosa fue preparada mezclando una soluw

‘0idn acuosa de 38,5 g de solucidn el 85% en peso de deido
‘molfbdico y .23 ml de hidréxido de amonio con una solucion -
acuosa de 13,5 g de nitrato de niquel hexahidrato y 12 ml ‘

de hidrdxido de amonio, siendo diluida con agua la solucion

‘resultante hasta 170 ml, 100 g de las esferas secadas y

calcinadas de aldmina y silice (1,56 mm) fueron sumergidos

en la solucidn impregnante, que acto seguido fue evaporad%

‘hasta sequedad. ILas esferas fueron secadas durante una ho-
ra adicional a 1202C en una estufa de secado. Las esferas

‘fueron secadas en aire a 3992C durante 1 hora y fueron cal-

cinedas en aire a 5932C durante 1 hora. El .catalizador asi

‘preparade consistia en 2% de niquel y 16% de molibdeno so-
‘bre un material de sopofte de alvmina y silice que comprené
dfa 88% en peso de alumina y 12% en peso de silice. El ca-

talizador tenia una densidad aparente de 0,615 g por em3,

un volumen medio de poros de 0,22 em3 por gramo, un didme-

tro medio de poros de 100 Angétroms, ¥y un drea de superfi-

cie de 88 m2 por gramo. Ias caracteristicas de este cata~-

lizador son tipicas de las encontradas en la ténica anterior.

-12 -
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v

150 cm3 (92,25 g) del catalizador fueron coloca;
dos en un lecho fijo de un reactor tubular vertipal, Un
aceite crudo reducido residual fue cargado en el reactor %
a una VEHL de aproximadamente 1,0 junto con hidrdgeno de
recirculacidén cargado en este & una velocidad de aproximéL
damente 2,25 m3 en condiciones normales de hidrdgeno por :
litro de carga hidrocarbonada. ILa materia prima de carga.
de aceite crudo reducido residusl tenia un punto de ebulli—
cién inicial de 3332C, una densidad de 0,9861 a 15,69C, -

uns concentracién de azufre de 3,77% en peso, y contenia :

; 6,75% en peso de asfaltenos insolubles en heptano. ILa ma-

teria prima de carga fue calentada previamente, entrando |,
en el lecho de catalizador a aproximadamente 3802C y sa- .

" liendo del mismo & aproximadamente 4252, ILa carga del reac-
" tor pasé en flujo descendente a través del lecho de catall~

a una presidn de 204 atmésferas mandmetricas, siendo recu-

. perado el fluido saliente del reactor en un separador a d-

ta presién. el hidrégeno fue tomado en la parte superior
édel separador, fue lavado con agua y fue recirculado al
zreactor. El aceite crudo reducido residugl de hldrotrata-
mlento fue recuperado desde el separador, fue cargado a un
separador, y el producto separado fue recuperado. Despues
‘de 35 horas de funcionamiento, el producto de hldrotrata-q
imiento did un andlisis de 1,05% en peso de azufre, 3,1% en
ipeso de asfaltenos insolubles en heptano, y que tenia una
‘densidad de 0,9377 a 15,69C. ' '
Ejemplo IT.~ En este ejemplo, el catalizador
fue preparado para realizar las caracteristicas fisicas
-del presente invento. En este caso, 139 cm3 de una solu-

‘eidn acuosa de vidrio soluble, que comprendia 18,5 % en pe-

-13 -
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. 80 de §10,, fue acidificada con 88ml de una solucidn al

. 5 en peso de dcido clorhidrico, para formar un sol de

% s{lice, siendo la proporcidén de Cl/Na del mismo de aproxi-
mademente 1,8: 857 g de un sol de alimina, que comprendia

122 g de aluminio, fueron mezclados con 7,1 em3 de Acido

| clorhidrico concentrado para dar al mismo una proporcidn :

" de AL/CL de 1,3. EL sol de eldmina fue mezclado adicio- :

. nalmente con 850g de solucidén acuosa con una concentraciéﬁ

" de 18,4% en peso de hexametilenotetramina suficiente para

idar resultado una neutralizacidn en exceso de 180% & clo-

ruro libre. EL sol de aldmina fue mezclado después de ese

" to con el sol de silice, y la mezcla de soles fue tratada:
_adicionalmente sustancialmente de la misma menera que se

describe en el ejemplo precedente. EL catalizador asi - .
: preparado consistia en 2% de niquel y 16% de molibdeno S0

bre un materiel de soporte de alimina y silice que compren=-

~dia 88% en peso de alimina y 12% de silice. El cataliza-

dor tenia una densidad aparente de 0,70 g por cm3, un vo-
ilumen medio de poros de 0,39 em3 por gramo, un didmetro
imedio de poros de T3 Angétroma, y wn drea de superficie de
| 214 m2 por g, realizando de esta manera las caracteristi-
{cas preferidas del catalizador del presente invento.

150 cm3 (105,6 g ) del catalizador fueron colo-

- cados en un lecho fijo de un reactor tubular vertical, y

el aceite crudo reducido residual del ejemplo I fue trata;
do sobre el catalizador bajo las condiciones del ejemplo I.
Después de 35 horas de funcionamiento, el producto hidro-

tratado contenia solamente 0,28% de azufre, 4,30% de asfal-

tenos insolubles en heptano, y tenia una densidad de 0,9176
a 15,62C,

- 14 -
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Bjemplo III .~ Se prepardé un tercer cataliza=~
dor que consistia en 2% de niquel y 16% de molibdeno so-
bre un material de soporte de alimina y silice que com-
prendia 88% en peso de alimina y 12% en peso de silice.

El catalizador se diferenciaba del catalizador del presen-
te invento en el hecho de que tenia una densided aparente
de 1,05 g por cm3, un volumen medio de poros de 0,26 cm3§
por g, un didmetro medio de poros de 51 Angstroms, y un .,
area de superficie de 206 m2 por gramo. Cuando se utili;
z6 para tratar el aceite crudo reducido residual descrito
én el Ejemplo I y bajo las condiciones del ejemplo 1, la’
conversién del azufre era solamente de 68% (conteniendo
el producto final 1,32% de azufre) con poca conversién,
si la habia, de los esfaltenos insolubles en heptano. Ia:
densidad del producto hidrotratado era de 0,9340 a 15,69C.

A partir del ejemplo II precedente, es evidente
que el catalizador del presente invento ofrece ventajas
gorprendentes y susfanciales con relacién a los cataliza-
dores de la técnica anterior de los ejemplos I y III.
Mientras que los catalizadores de la técnica anterior so-
lamente podian reducir el contenido de azufre en 72,2% y
68,0%, respectivaments, el catalizador del presente in-
vento alimind 92,6% del azufre presente en la materiea pri-
ma de carga. En términos de cumplimiento de las normas
de contaminacidn del aire, los resultados son incluso méé
impresionantes. Por ejemplo, el combustible obtenido tra-
tando el material crudo con un catalizador de la técnica
anterior contenia 3,8 y 4,7 veces la cantidad deszufre
contenida en el combustible que resulia de la utilizacidn
del presente catalizador del invento. Estos resultados

- 15 =
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_estdn resumidos mejor por lasiguiente tabla comaparativa:

Catalizador de
la téenica an-
‘terior del
Ejemplo I
Catalizador de
la técnica an~-
terior del
Ejemplo III

Catalizador
del presente
invento,
Ejemplo II

Margenes pre-
feridos del
presente
invento,

Densidad

Tabla comparativa

Didmetro I

Volumen LArea de !Azufre !%de cone-
aparente{medio delmedio de !superfi-!que que-!versidn
g/em3 poros poros cie m“/glda en el! de S.

em3/g  VAngstroms producto]

%
0,615 0,22 100 88 1,05 72,2
1,050 0,26 51 206 1,32 68,0
0,700 0,39 73 214 0,28 92,6
0,625 0,3 60 150
a a a a — -
0,875 0,5 100 250 '

!~ 16 -
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Le presente solicitud que corresponde a la pre-
sentada en Estados Unidos de América, con fecha 9 de Junio
de 196%, bajo el nimero 644.828, se acoge a los beneficios
del artfculo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indus—
trial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn, propia y nueva, que se
presentan para que sean objeto de ests solicitud de Paten-
te de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los si~
gulentes:

12+~ Un procedimiento para la hidrodesulfuracidn
de un aceite combustible residual, eﬁ que dicho aceite com
bustible es cargado & una zons de reaccibén de hidrodesul-
furacién en mezcla con un gas que contiene hidrégeno, y
en que una fase normalmente gaseosa que contiene compues-
tos sulfurados y una fase de producto de aceite combugti-
ble residual sustancialmente libre de compuestos sulfura-
dos son separadas del fluido saliente resultante del reac-—
tor, caracterizado por la mejora que comprende la utiliza-
cién en dicha zona de reasccidén de un catalizador que com=
prende al menos un metal selecclionado del grupo VIB com-
puesto con aldmina y sflice, que tiene una proporcién en
peso de alimina a silice desde aproximadamente 1,5 a 1 has
te aproximademente 9 a 1, ¥y un volumen medio de poros den-

tro de un margen desde aproximgdaments 0,3 hasta aproxi-

- T -
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madamente 0,5 cn3 por g., un didmetro medio de poros denw
tro de un margen desde aproximadamente 60 hasta aproxima-
demente 100 Angstroms, un frea de superficie dentro de un
margen desde gproximademente 150 hasta aproximadamente
250 2 Por g., ¥y una densidad aparente dentro de uﬁ mar-
gen desde aproximadamente 0,625 hasta aproximedamente
0,875 g. por omd.

22,~ Un procedimiento segin la reivindicacién 1,
caraoterizado'ademés porgque la reaccidén de hidrodesulfus=
racién se conduce a una temperatura dentro de un margen
desde aproximadamente 9390.hasta aproximadamente 427¢C,
a una presidén dentro de ﬁn margen desde aproximadamente
6,8 hasta apfoximadamenxe 68,0 atmbésferas manométricas,
¥y en la presencia de hidrdgeno en una cantidad dentro de
un margen desde aproximadamente 0,178 hasta aproximadamen-
te 2,25 m3 en condiciones normeles de hidrégenc por litro
de cargs hidrocarbonada.

32.~ Un procedimiento segin una cualquiera de
las reivindicaciones 1 6 2, caracterizado ademés porque
el metal del grupo VIB del catalizador es molibdeno y el
metal del grupo VIII es niquel.

492,~ Un procedimiento segin una cualquiera de
las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado ademds porque
el metal del grupo VIB estd presente en una cantidad denw

tro de un margen desde aproximadamente 5 hasta aproxime-

.damente 20% en peso del cuerpo compuesto final, y el me-

tal del grupo VIII estd presente en una cantidad dentro
de un margen desde sproximademente 0,1 hasta aproximada-
mente 10% en peso de catalizador final.

52.- Un procedimiento segin una cualquiera de
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las reivindicaciones 1 & 4, caracterizado ademds porque
el didmetro medio de poros del catalizador estd dentro de
un margen desde aproximadamentie 70 hasta aproximadamente
90 Angstroms, y la densidad aparente del catalizador estd
dentro de un margen desde aproximadamente 0,65 hasta apro-
ximadamente 0,85 g. por cm3.

62.~ Un procedimiento segin una cualquiera de
las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado ademés porque
la proporcidén en peso de aliimina a sflice del catalizador
estd dentro de un maergen desde aproximadamente 3 a 1 has-
ta aproximadamente 9 a 1.

7%2.~ Un procedimiento para la hidrodesulfuracién
de un aceite combustible residual.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-

* tecede y para los fines que se han especificado.

Egta Memoria consta de 19 hojas escritas a md-

quing por una sola cara.

Medrid, 1 B JUN1953 |

P.A.

Ps0/,
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