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lubricantes mejorados. Mds especiglmente, se refiere a mwna

_ Bucesidn de procesos para la produccién de aceites lubrican
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Este invento se refiere a la produccidn de aceltes

tes de elevado Indice de viscogidade En uno de sus aspectos
nds especlficos, se refiere a la producciép de aceites lu-

bricantes de elevado Indice de vigcosidad a partir de car-

gas de aceites lubricantes de baja calidad, ubilizando una

sucesién de procedimientos que incluye la hidrorrefinacidn

sin recurrir g condiciones severas de hidrorrefinacidn.

Son bien conocidas las diversas etepas para la refi-
nacién de aceites lubricantes, tales como destilacién, re-
finacidn con disolventes, descerado con disolventes, trata~
miento con doido y contacto con arcilla. Cuando se tratan
aceites del tipo residual, genecralmente se requiere también
una operacién preliminar de desasfaltacidne

En lag otapas de transformacidn citadas, la destila-
cién se empleg comn medio de separacidén de Un aceité crndo
en fracciones de diversas vi;cosidades; la refingcidén con |
disolventes, por ejemplo con furfural, diéxido de azufre,
fenol o N-metil=2-pirrolidona, se utiliza normalmente como
medio de separar los compuestoé aromgticos y mejorar con
ello ol Indice de viscosidad; el descerado con digolventes,
utilizando por ejemplo ung mezcls de metil—etil-cetdna y
tolueno, se emplea para disminulr el punto de vertido del
aceite;. ol tratamiento con deido es utilizado para mejorar
la estabilidad de color y la resis<tencia del aceite lubri-
cante a le oxidacidén; y el contacto con arcilla es utiliza-
do generalmente como etapa final pars mejorar todgvia mds
el color y neutralizar el aceite despuéds del tratamiento

con 4cido.
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La hidrogenacién catalitica del aceite lubricante

es un método de refinacidn de aceites lubricantes con hi-

‘drégeno, en presencia de un cétalizador y tiene la venta~

ja sobre la refinacién con disolventes pars awmentar el
Indice de viscosidad y sobre el‘tratamiento con arcilia
ﬁara nejorar el color, de que los rendimientos de aceites
tratados son mucho mds altos en el pfoceso de hidrogena~
cién que en la refinacién con disolventes y en el trata-
miento con arcilla. Adem4s, por el proceso de hidrogenacién
pueden producirse aceites de Indice de viscosidad mds alto
de' lo que es posible por refinacién con disolventes. Por
lo fanto, en la técnica de refinacién de aceites lubrican
tes ha resultado ventajoso utilizar la hidrorrefinacién
como gustitutivo de la refinacidén con disolventes y del

fratamiento con arcilla y completar el proceso de réfinaddﬁ

| separando las cerss con disolventes. Desgraciadamente,

cuando se somete un aceite lubricante a un tratamiento de
eliminacidén de ceras para reducir el punto de vertido e
bién se produce una reduceidn indeseable del Indice de vis—
cosidade En una sucesidn de procesado que implica la hidro—
rrefinacién, ha resultado entbncas necesario, con objeto dg
obtener un producto exento de ceras de elevado Indice de.
viscosidad, realizgr le hidrorrefinacién en condiciones
extraordinariamente severss paré producir un aceite lubxri
cante de Indice de viscosidad suficilentemente elevado para

que despubs de eliminar las ceras se obtenga un aceite pro

" ducido con el Indice de viscosidad deseados Esta severs

hidrorrefinacidén es indesesble no solamente porque requie-
re condiclones severas, tales como elevadas temperaturas

¥ bajas velocidades espaciales, sino también porgque da lu~
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superior al mismo nivel de viscosidad que el aceite inten-

gar o un bajo rendimiento de producto. Ia reduceién de la
velocidad espacial del aceite a través del reactor catall- |
tico significa una capacidad reducida en produccién y com
pensarla construyendo tn reactor mayor representa un gran
aumento en los gagtos de inversidn tanto de equipo como de
catalizador. . N ‘

Por lo tantb, wi objeto del presente invento es pro-
porcionar una nueva combinacién de operaciones para produ~
cir un aceite lubricante con Indice de viscosidad mejora-
doe Otro objeto es producir un amceite lubricante mejorado
utilizendo condiciones moderadas de hidrorrefinacidn. Otro
objeto es producir un aceite 1ubrican%e mejorado exento de

coras con un buen rendimiento, con wn Indice de viscosidad

semente hidrorrefinado. Todavia otro objeto es producir un
aceite lubricante de buen color y estabilidad de colore Bg~
tos y otros objetos resﬁltarén evidentes para los experios
en lg técnica en la descripeidn que sigues _

De acuerdo con el procedimiento de nuestro invento,
una carga de aceite lubriognte, obtenida por destilacidén
0 por desagfaltado de wn residuo crudo, se somete a wn tra-
tamiento de refinacién con disolvente para reducir el con-
tenido aromftico del mismo. El material refinado con disol-
vente es hidrorrefinado catallticamente y el producto hi-
drorrefinado es liberado después de las ceras mediasnte un
catglizador 0 mediante un disolventes

Como ejemplos de las cargas de acelte lubricante
considergdas por nuest:o Procedimiento citaremos lag frace-
clones de pefréleo con wune viscosidad comprendida entre

50 y 500 8US a 210°F (99°C) y preferiblemente entre 100 y
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cualquier carga de acelte lubricante, es especialmente
‘adecuado para el tratemiento de cargas de calidad media,

es decir, aquellas cargas con un Indice de viscosidad no
superior a 90 aproximadamente y especiglmente para el tra-
tamiento de cargas de bagja calidad, es decif las que tienen

un Indice de viscosidad inferior a 75 aproximadsmente, para

producir aceites lubricantes mejorados con un Indice de vis
cosidad 26 unidades mds alto como minimo,y en algunos ca=—
sos 50 unidades més alto,que los materigles de cargae.

Ios materiales para aceltes lubricantes se obtienen
normalmente de la destilacién de un aceite de petrdleo oru-
do. EL material puede ser obtenido como cabezas en una des-
$ilacibn g %aciO‘o a2 la presidn atmosférice o puede ser ob-
tenido del residuo de una destilacién a vacio 0 a la presid)
atmosférice desesfaltando el residuo por contacto, ﬁor ejen
plo, con un agen%e de dééasfaltado coﬁo metano, propano, bul
tano y similares y sus mezclas. El residuo desasfaltado es
deapuds fraccionado para obitener unas fracciones de aceite
lubricante de las viscosidades deseadas. De acuerdo con
nuestro procedimiento, la fraccidn de mceite lubricante
es sometlids despuds a una extracceién preliminar con disol-
ventes, utillzando un disolvente que posea dfinidad por los
hidrocarburos arométicose Los disolventes especialmente
adecuados son el furfural, fenol, éter dicloroetilico y
N-metil=2=pirrolidonga. BEs conveniente realizer ls extrac-
oién utilizando una técnica de paso en contracorriente,
introduciendo el disolvente en la parte superior de una
torre de extraceién y el aceite cerce de la parte inferior,

manteniendo la torre a una tempergtura comprendids entre
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- hidrégeno entre 3000 y 10.000 SCFB (84 y 283 litros/barril)
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150 y 250°F (65,5 7 121,1°0)e Ia relacién de disolvente

e aceite puede oscilar entre 1 y 6 en volumen, eproximada-
mente. EL gceite es recuperado de la parte superior de la
torre como refinad6 ¥y ventajosambnte es procesado a con=

tinuacién oslentando y arrasirando con vepor de agua para

eliminer el disolvente residuale ,

El refinado es sometido después a hidrorrefinacidn
catialitica g una temperaturas comprendids, eﬁtre §OO° N
900°F (315,5° v 482,2°C) aproximedemente, e presiones com=
prendidas entre unas 800 y 5000 psig (56,2 ¥ 351.kg/cm?'mg
nométricos), una velocidad espacial de aproximadamente
0,1 a 5,0 volimenes de aceite por volumen de catalizador ¥y
por hora, con un caudal de hidrégeno comprendido aproximads)
mente entre 1500 y 20.000 SCFB de carga (42,4 y 566 litros/
barril de carga)s De preferencia, la temperatura se mantie
ne entre 650° y 800°F (343° y 427°C), la presién entre
1300 y 3000 psig (91,4 y 210,9 kg/cm® manonétricos), la
Velocidadrespacial entre 0,15 y 1,5 v/v/hora y el caudal de

Tos catelizadores de hidrorrefinacidn adecuados pa-
re uso en el procedimiento de este invento sdn los metales
o coﬁpuestos de metales del Grupo VI y del Grupo VIII del
Sistemg Peridédico. Como ejemplos de estos componentés Cir
taremos el cromo, molibdeno, wolframio, hierro, cobalto y
niguel y sus mezclase. Fn general, estos componentes ‘estén
soportados sobre wna base constitulda por un dxido inorgd-~
nico refrectario, como alimina, silice, magnesis, circonia,
titania ¥y similares y mezclas de los mismose El catalizador
bPuede ser utilizado en forma de suspensidn,.de lecho fluidi

ficado o de lecho fijo. Cuando se utiliza en forma de le-
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'jo 0 bien el paso de hidrégeno puede realizarse en contrae~ |’
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cho fijo, la corriente puede ir hacla arriba o hacia aba~

corriente con el paso do aceite. ;os catalizadores espe-
cialmente adecuados son aquéllos que contienen de 3 a 10 %
de cobalto o nigquel y de 10 a 30 % de molibdeno o wolffa-
mioe Ios catalizadores preferides son los que contlenen
alrededor de 6 % de niquel y 20 % de wolframio o log que
contienen alrededor de 5 % de cobalto y 15 % de molibdeno
gobre soporte de alimina. Aunque el catalizador puede es—
tar sometldo a cambios quimicos en la zona de reacclén de-
bido & la presencis de hidrégeno y azufre en lg misma, nor-
nelmente el catalizador se encuentra en forma de 6xido o
sulfdro cuando se pone en contgcto por primera vez con la
carga. Despubds de la hidrorrefinacién, el aceite es some-
tldo a ung operacidn de separacién de las cerase En una reg
lizaeidn de nuestro invento, la totalidad del efluente de
la zona de hidrorrefinacién pasa directamente, sin trata—
miento intermedioy & contacto con un catalizgdor formado
por un componente de hidrogenacidn,’como el utilizado en
el catalizador'de hidrorrefinecién, sobre soporte de morde-
hita deseationizada; De preferencia, el soporte se ﬁrepara
tratendo una mordenite sintética con dcido para reemplazar
los iones sodio por iones hidrégenos Ventajosamente, la mor
denita sintética se trata con 4ecido hasta el punto de que
una poreidén de la alimina es lixiviada para producir una
mordenits con una relacién mds alta ae gilice g alimina y
una.actividad de separacidén de ceras mds elevada. Lg sepa~
recidn catalitica de ceras puede reaslizarse a ung tempera-
tura de 450°F (232°C) como mfnimo, una presién de 100 psig

(7 kg/cn® manométricos) como minimo y una velocidad espa-
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‘lumen de aceite aproximadamente, se enfria la mezcls a una
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cigl de 0,2 a 5;0. Naturalmente, cuando el efluente del
hidrorrefinador se introduce directamente en la zona de se<:
paracidn oatalitica de eéras, el caudal de hidrdgeno en
la zong de separacién catalltica de ceras, sometida al con
sumo de hidrdégeno en el hidrorrefinadoy, es précticamente
igual al caudal de hidrdégeno en lg zona de hidrorrefina-—
ciéne Las condiciones pfeferidas en la zona de separacidn
catalltica de oeras son una temperatura de 450-950°F
(232—510°C), uns, presidn de -100-1500 psig (;-105,2 kg/cm2
menométricos) y une velocided espacial de 0,20-1,0.
Alternativemente, el hidrégeno y los hiﬁ:obarburos
ligeros pueden ser separados del efluente de la zona de hi-
drorrefingcidn y entonces el acelte se pone en contacto
con un agente de separacilén de ceras, tal como una mezclg
de we cetong como acetona 0 meﬁil—etilcetona ¥y benceno o
tolueno o wna mezela de benceno y butil~cetona normal en

wng relacién de 3-4 partes en volumen de disolvente por vo-

‘temperatura comprendida entre unos o° y =20°F (~1;,8 ¥y
~29°C) y los componentes céreos se separan por filtracién
o centrifugncibne A continuacién el filtrado es sometido g
destilacién instantdnes y separacidén para eliminar el di-
solvente. .
Interponiendo una operacién de refinacidn co@ disol-
ventes entre la operacidén de destilacién 6 desasfaltado ¥y
la operacidn de hidrorrefinacidn, ahora es posiblé obtener
un broducto exento de ceras g un Indice de viscosidad es~
pecIfico para une viscosidad particular, utilizando condi-
ciones de hidrorrefinacibn, especialmente la velocidad es-

pacial, més suaves de lo que era posible utilizando los
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procedimientos de la técnica anterior. Es ventajoso hacer
trebajar el hidrorrefinador s w candal msyor ya que enton |
ces es necesario comstruir una unidad més pequefla para una
1capacidad particular o en los casos en los que la unidad
ya esté construlda, la capacidad aumente oonsiderablémente,-
en algunos casos hasta un 400 %

Los siguientes ejemplos se dan'con fines ilustrati-
vos solamente y no deben considerarse limitativos del in-
ventoe

_, EJRMPLO 1

En este ejemplo'la carga es un residuo desasfaltado
con las caracteristicas indicadas en la columna A de la
Table I. Con fines comparatives, en la columna B se daen las

caréoteristicas de la carga exenta de’coras.

TABIA T
| A __B
Peso especifico °API 25,5 . 23,5
Encendido °F (%) 560 'Scoc')' 500+ (BM)
_ (293 (260)
Viscogidad, SUS/210°F o |
(99°¢) . 121,8 139,6
Indice de viscosidad 8;- '“wmi‘§9
Vertido, °F (°c) : +11

0 -5
(+43,3)  (~20,6)

Las condiciones de hidiorrefinadidn por un cataliza-
dor compuesto por 5,9 % de Ni y 18,3 % de W con soporie
de alémina y las caracteristicas del producto hidrorrefina-
do éxento de ceras, utilizando metil-etil-cetona y tolueno,

ge encuentran g continuacién.
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_ TABLA II
Condiciones del proceso

Prusba n® ' R 2

Te?gggatura.égl reactor, Op (42%?;) _ (zzg)

?rééién, psig‘(kg/cmz) ' 2500 2500

| (175) (175)

' Velocidad espacial, v/v/ 4

hora 0,49 0,21

Uk T

* Producto (exento de ceras) '
Peso especifico CAFI | 30,9 , 31,4

Encendido, °P (RM) (°C) 375 380
: (190:5) (193,3)

Viscosidad, SUS/210°F (99%C) 5045 50,6
Indice de viscosidad Rt 18
Vertido, °F (C) +10 -5
) (~12,2) (-20,6)
Rendimiento global, % volumen 63» 61
EJRIPIO 2 |

En este ejemplo, la misma carga utilizade en el
Ejemplo 1 se somete & wna ex'bi*accidn prelimingr con- digol-
vente, utilizando furfursl como disolvente y 'el aceite asl
tratado es hidrorrefinado después y liberado de las ceras.
Los datos de la operacidén y las caracterlgticas de la car—
ga y del producto se encuentran a con-blnuacz.dn. Con fa.nes
comparativos se incluyen los datos de la carga exenta de

cerase

e oy
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TABLA III
Ensayos , | Qﬂéﬂé
Pego especifico PAPT 28,6
Encendido, °F (°C) 5';0 gcoc)
. | (299 '
Viscosidad, SUS/210°F (99°)  102,3
Indice de viscosidad 105
Vertido, °F (°0) +120
_ (+48,9)
Condiciones del proceso '
Prueba nf 3 4

800 - 773

, (426,7) (412)
Presidn, pslg (kg/om?) 2500 2500
- (175)  (175)

Tenmperature del reactor
oF (50)

Velocidad espacial,

v/v/hora 0,47 0,26
Caudal de hidrdgeno, 4700 5100
SCFB (litros/barril) (133)  (144,3)
Producto (exento de ceras)
Prueba n? 3 4
Peso especifico, PAPI 33,3 32,9

Encendido, °F (M) (°C) 385 385
. (196)  (196)
Viscosidad, SUS/210°F

(99°¢) 49,5 50,4

Indice de viscosidad 128 124

Vertido, % (°C) +5 +5
' (=15)  (~15)

Carga exeﬁ—'

%a de cerag| -

27,6

25 (Bl
5oy ™

112,3
.95

0
(=17,8)

El rendimiento de aceite lubricante de 1la operaocién

de hidrorrefinacidn en la Pruebg 3 es ;1,5»%

el de la Prueba 4 es de 72 % en volumen.

EJRPLO 3
En este ejemplo,

en volumen y .

le carga o3 un destilado céreo con
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las caracteristicas indicadaes en la Columna A de la Tabla

4. Con fines comparativosy se dan lasg caracteristicas de

la carga exenta de cera en la Columna Be

TABIA IV
| A B
Peso especifico, PAPI 22,4 _ 21,3
Encendido, COC, °F (°C) 420 -
_ (215,6)-
Viscogidad, SUS/210°F - ‘
(99 c) * . 57'9 62’0
Indice de viscosidad 70 56
Vertide, °F (°0) +100 o .
(+37,8) («17,48)

Las condiciones de hidrorrefinaocidn sobre wn cata~
lizador congtituldo por 5,9 % de niquel y 18,3 % de wolfra-
mio con soporte de alimina y las caracterfsticas de; pro-
ducto hidrorrefinado exento de ceras, empleando metil-etild

cetona y tolueno, se encuentran tabulaedas a continuacidn.

| PABLA ¥
Condiciones del proceso Pruebs 5
Temperatura, °F (°C) : 775
(412,5)
Presibn, psig (kg/amz) 1500
(105)
Velocidad espacial, v/v/hora 0,25
Caudal de hidrdgeno, SCFB (li- 5000
tros/barril) ' (141)
Producto (exento de ceras)
Peso especifico, CAPI 29,6
Encendido, €OC, °F (°C) ‘ 400
. (204,4)
Viscosidad, 5US/210°F (99%) 4347
<Indice de viscosidad ' 100

Vertido, °F (%) (~25%)
=eVy
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Rendiniento g?obal, % en volumen 51

_ - EJWIPTO 4
En esto ejemplo la misma carga utilizada en el Ejem

' plo 3 se somete a una refinacidﬁ preliminar con disolven-

tey utilizendo furfursl como disolvente y despuds se hidro-

rrefina suavemente y se libera de lag ceras. las caracte-

| risticas de la carga ¥ &el producto y las condiciones de -

reaccibn estdn tabuladas a continuacidéne Con fines compa-

rativos se incluyen los datos de la carga exenta de cerase

TABLA VI
Gares e e Go oems
Peso especlfico, CAPT 30,0 28,4
. o. ,0 4
Encendldf, C?C, ¥ (7C) (?gg’a) -
Viscosidad, sns/é199? (99°%) 50,; 54,0
Indice de viscosidad 107 89

Vertido, °F (°C) . 4105 0
' - (+4046) (=17,8)
Tas condiciones de hidrorrefinacién sobre un cetall

zador constituldo por 5,9 % de niquel y 18,3 % de wolframic

sobre soports de glmina y las caracteristlcas del produc~

o hidrorrefinado exento de ceras, con metil-etil-cetona

¥ ‘tolueno, se encuentren tabuladas a continuacién.

- TABLA VII
Prueba nt 6 el
Condiciones del proceso

Temperatura, °F (°C) 775 775
’ (412,5) (412,5)

Pregibn, psig (k¢ cm2) 1500 1500

’ (ke/ - (105) (105)
Velocidad espacial, v/v/hors 1,0 0,5

Caudal de hid no SCFB (li- 5000 5000
& %%os?barrifgge ( (141) (141)
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TABLA VII (continuacién)

Producto (exento de ceras) S
Pego espeoffico °API 30,5 31,8
Encendido, 000, °F (°C) - 400 395

| (204,4) (201,6)
Viscosided, SUS/210°F (99°C) 46,2 . 43,1
Indice de viscosidad 101 110

Vertido, °F (°C) «20

0
(=17,8) (~=28,9)

Rendimiento global, % en vo- -
lumen 73 65 -

Se observard en la Tgbla V que mediante un procesa-
do convencionaly con una velocidad espacial de 0425 se ob-
tiene un producto con un Indice de viscosidad de 100 y una
viscosidad SUS/210°F (99°C) de 43:;- Ig Tabla VII indica
que medisnte nuestro procedimiento puede obtenerse wn
acelte con un Indice de viscosidad pricticamente igual a
wa velocidad espacial de 1, lo que constitu&e una velo-
cidad cuatro veces mayor que en la Pruebg 5 y también pue—
de obtenerse un aceite ocoh un Indice de viscosidad mejora-
do de 110 a wn caudal dos veces mayor gque el empleado en
la Pruebs 5. El rendimiento de aceite lubricante de le
operacién de hidrorrefinacidén de la Prueba 6 es 86,5 %
en yolumen y el de la operacién de hidrorrefinacidén de la
Prueba, f es del 77,% % en volumene

EJRMPLO 5 7

Este ejemplo indicsa el mejor color obienido median—
te nuegtro procedimiento. En la Tabla VIII, se muestra
una gren mejora en las Prucbas 3 ¥y 6 en lag que el aceite

es refinado con furfural antes de la hidrorrefinacién, so-
bre las Pruebas 1 y 5 en las que se omite la operacidn de




10

15

20

25

30

\

-15 -

372137

refinacidén con furfural.

~ ) TABLA VIII
Prueba de hidrorrefinacidén nt 1 3 5 6
Color de la cargay Lovibond "
‘ (12,5 mm) 440 105 220 25
Color del producto, inicial, -
Lovibond 6" (152,4 mm) 175 45 458 50

Color del produotg al cgbo de
24 horas a 200°F (93°C),
Lovibond 6" (152,4 mm) - 55 45k .55
En resﬁmen, la Patente de Inveneidn que se soli-

cita debers recaer sobre las siguientes:
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RELVINDICACIONES

1« Tn procedimientb para la produccidn de un
acelte lubricante de Indice de viscosidad mejorado, que
congiste en someter una carga de acelte lubricante a la
extracelén con disolvente pars reducir el contenido en
productos aromdticos del mismo, poner el materigl refi-
nado con disolvente en contacto con un catalizador de hi-
drorrefinacibén en condiciones de hidworrefinacidn y des=—
puéds sanéter el materigl hidrorrefinado a una oberacidn de
separacién de las cerase

2. Un procedimiento segin la Reivindicacién 1, en
el que el producto hidrorrefinado es liberado de ;as Cem
ras catallticamentes

3+ Un procedimiento seglin la Reivindicacién 2, en
el que el efluente de la zona de hidrorrefinacidn pasa di-
rectament9 a la zona de separacién catalitica de las ceras

4+ Un procedimiento segin las Reivindicationes 1,
2 0 3, en el que el catalizador de separacién de ceras
estd constituido por wn componente de hldrogenacldn gobre
goporte de mordenita descationizada.

5 Un procedimiento segfn la Reivindicacidn 1, en
el que el material hidrorrefinado es liberado de las ce-—
ras con disolventes.

6. Un procedimiento segin cualquiers de las pre-
cedentes reivindicaciones, en el que el materisl de car—
ga tiene un Indice de viscosidad inferﬁor a 90 gproxima-
damentes

;. Un procedimiento segin cualquiers de las pre-
cedentes reivindicaciones, en el que el material de car;

ga tiene un Indice de viscosidad inferior a 75 y el pro-
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ducto exento de cerss tiene un Indice de viscosidad de

100 como minimo.

8. Un-procedimiento segn cuglquieras de las pre-
cedentes reivindicacionesy en el que el catalizador de hi-
drorrefinacién contiene cobg}to o niguel y molibdeno o
wolframio. o ’

9. Un procedimiento segin cﬁalquiéra de las pre~
cedentes reiviﬁdicaciones, en el que las condiciones de
hidrorrefinacién comprenden una temperaturs entre 600° y
900°7F (315° y 482°C), una presién entre 800 y 5000 psig
(56,2 y 351,5 kg/cmz), un caudal de hidrégeno entre 1500
¥ 20,000 SOFB (42,4 y 566 litros/vsrril) y una velocidad
espacial entre 0,1 ¥ 5;0 volimenes de aceite por volumen
de catalizador y por horge

10. Se reivindica por ltimo, como objeto sobre el
que ba de recaer la Patente de Invencidén que se solicita:
"UN PROCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE UN ACEITE LUBRI-
CANTE DE INDICE DE VISCOSIDAD MEJORADO",

- Todo conforme queda descrito y reivindicado
en la presente Memoria descriptiva, que consta de dieci-

siete paginas mecanografiadas.

Madrid, 2 Octubre 1969

BERNARDO UNGRIA
DD
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