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"to y niquel y un portador tal coﬁo alimina.

- les.como tolueno y etilbenceno con etileno para producir

‘te una centidad considerabie de los residuos de destila-

" tales como tolueno Y etilbenceno, se alquilan con etileno

-mediante el uso de catalizadores del tipo Friedel-Crafts

~dos. En la produccién de etilbenceno, la destilacidn se de

COMPENDIO

Uﬁ material de alimentacidn de residuos de alqui-

lacién aromético se somete a.hidropirolizacién mediante el
uso de un catalizador que puede ser una mezcla de dxido de

molibdeno y cobalto, molibdeno y niquel o molibdeno, cobal-

Esta invencidn se relaciona por lo general con
la hidropirolizacién catalitica de los residuos de destila-
cibn que Tesultan de la produccién de los compuestos de al-
quilbencené, tales como etilbenceno, metiletilbenceno y
dieﬁilbencenq. o .

Més particularmente, esta invencién se relaciona
con la hidropirolizacién catalitica de los residuos de des-

tilacién de la alquilgcién de benceno y alquilbenceno, ta-

alquilbencenos, tales éomo etilbenceno, metiletilbenceno

y dietilbenceno. El procedimiento de esta invencién convier

cidén que tienmen un valor econdmico muy bajo, en caso de te
nerlo, en compuestos aromdticos valiosos.
En un método usado extensamente para la produc-

cién de vinilbencenos, el benceno y los alquilbencenos,

unotros catalizadores.de alquilacién, tales como alimina.
El p;oduéﬁo de la'reaccién de alquilacidn se remueve me-
diante destilacién a presidén reducida, hasta que se hayan
removido todos los compuestos Qe benceno mono-sustituidos

di-sustituidos y tri-sustituidos y algunos tetrasustitui-
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mente 3162C y se mezcla con hidrégeno a medida que entra

. 1,131 metros cibicos normales de hidrdgeno, por 0,454 kg.

389035

tiene cuando la temperatura es de aproximadamenﬁe 204eC, , 4
una presién de apfoximadamente 25 mm de mercurio. El resi-
duo desde la destilacidn consiste de una mezcla de polime~
tilbencenos y polletllbencenos a51 como compuestos aromati
cos, tales como indanos, naftalenos, difenilos, acenaftalg
nos y fenantrenos. Este residuo de destilacidén por lo gene-
ral solo es apropiado para usarse como aceite combustible.
El producto de la etapa de alquilacién se deshidrogena ca
taliticamente para proporcionar vinilbencenos, tales como
estireno, viniltolueno, etilvenilbenceno y divinilbenceno.
En el procedimienfo de esta invencidn, el mate-
rial de alimentécién que consiste &el residuo de la desti-
lacién del producto de alquilacién; se hace pasar hacia un
reactor de preferencia a una temperatura eleﬁada, por ejem

plo ‘una temperatura de aproximadamente 1502 a @proximada-

en el reactor. La centidad de hidrégeno mezclado con el‘mﬁ
terial de alimentacibén es por lo menos una cantidad que
sea suficiente para sabturar cualesquiera de los compuestos
de Hdrocarburos no saturados, gue resultan de la piroliqg
cidn de los‘componentes del material de aiimentacién y de

preferencia de aproximadamente 0,640 a aproximadamente

de material de alimentacién. Si la centidad de hidr6geno
es menor de aproximadémente 0,640 metros clibicos normales
pof»0,454 kg. de material de alimentacién, los compues-
tos no saturados que se forman no se hidrogenaﬁ completa-
mente y si la cantidad de hidrégeno es mayor de aproxima-
damente 1 132 metros clbicos normales por 0,454 kg. de ma-

terial de alimentacion, cierta cantidad del hidrdgeno no
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se‘ufiiiza. La mezcla de material de alimentacién y de hi-

drégeno se hace pasar-a través de un lecho de catalizador

que se mentiene a temperatura de sproximadamente 4279C &

aprox1madamente 70490 de preferen01a de aproxlmadamente
5580 8 aproxlmadamente e492C, Bi la temperatura del 1echo

de catalizador es 1nfer10r a aproximadamente 42700 el ré-

gimen de reacclén es 1ndeseablemente bajo y si la tempera~

. tura del lecho de catallzador es superior a aproximadamen-

te 70#90 se forma una cantidad excesiva de carbono como re

sultado de la pirollzaclén de los componentes de hldrocar-

buro-del materlal de allmentaclon que disminuye la activi-

' Vdad del catalizador y reduce el rendimiento de los produc-

tos arométicos deseables. La presién dentro del reactor se

mentiene dentro de la escala de aproximadamente 10,545 a

- aﬁrdximadamente 49,210'kg. por cm2 menométrica, de prefe-

rehqia de aproximadamente 14,060 a aproximademente 28,120
kg. por cm2 manométrica} Si la presién es inferior a apro-

ximadamenﬁe 10,545'kg. por cm? manométrica, las reacciones

- de ‘Widropirolizacién no ileggn a completarse tal y como se

desea, debido a que la presién parcial del hidrééeno es de
masiado baja. Si la presién es hayor de aprdximadamente

49,210 kg. por cm2 manometrica, hay pirolizacién excesiva

de los componentes de hldrocarburo del materlal de alimen-

tac;on, lovcual da por resultado la formacidén de carhono 'y

 una_duracién mis corta del catelizador. El material de ali

" mentacién se hace pasar a través @l lecho de catalizador

a razén de'aproximadamente 0,0136 a aproximademente 1,589
kg. del material de alimentacidn por 0,454 kg. de catali-

rador por hora. 81 el régimen es inferior a aproximadamen~

te 0,01%kg. de material de alimentacidén por 0,454 kg. de




10

18

20

25

30

' desea&os.

389035

catalizador por hora, el procedimiento es ineficiente y es
inecondmico. S5i el régimen és ﬁayor de aproximadamente -

2,270 kg. de material de alimentacién por 0,454 kg. de cata
lizador por hora, las reacciones de hidropirolizacidén no se
completan y ésto da por résultédo una conﬁersién baja y un

rendimiento bajo de los compuestos arométicos saturados

El producto final de las reaccionmes de hidropiro-
lizacidén es un liquido de'baja viscosidad que puede deéga-
sificarse y destilarse por fraccionamiento. Destilando lg
cqrrienfe desgasificada hasta una tempefaturawh 1659C a pre
gién atmosférica, se obtiene ﬁn destilado que contiene ma-
teriales utilizables faleg como bendeno, tolueno, ‘etilben-
¢eno, xilenos, metiletilbencenos y>digti1benceno. El des-
tilado puede hacerse recircular hacia.la reacéion de alqui
laclén o fracclonarse ad1c1onalmente para proporclonar com-
ponentes practicamente puros. El residuo de la destllaclon
se compone grandemente de polialquilbencenos y materiales
poliméricos sa£ﬁrados v puede'usérse,como aceite combusti-
ble o hacerse recircular y combinarse con el material de
alimentgcién de la hidropirolizacién.

En otras palsbras, el residuo procedente de la
destilacibén del material hi@ropiroiﬁado puede ser de nuev&
hidropirolizado para producir valiosos compuestos aromdti-
cos ad1c1ona1es. si el residuo procedente de 1la destllaclor
del material hidropirolizado ha de ser sometido & un nuevo
hidropirolizado puede resultar conveniente hacerlo separa-
demente en lugar de reciclarlo dentro de la unidad de hidro
pirolizado del residuo de destilacién de etilbenceno. En

ese caso, el material de alimentacién estarias compuesto .

'
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ausfancialﬁente por polialquilbéncenos, difenilo, compues-

tos aromaticos de anillo fundido y materisles poliméricos

saturados. Entres los componentes presentes en los materia-

les‘poliméricos saturados se encuentran poliestireno, po-
lietilvenilbenceno y sus mezclas y otro material poliméri-
co aramético de vinilo. No es necesario que estos materia~

les sean obtenidos de un residuo de destilacidn sino que

" en realidad puedén obtenerse de cualquiera otra fuente.

Por lo general los catalizadores de hidropiroli-

‘zacibén apropiasdos para usarse en la préactica de esta inven
cién, son los Oxidos de metales, por ejemplo cobalte, ni-

’ quel ¥ mollbdeno que se sostlenen sobre un material tal co

mo alumlna. Los catallzadores preferldos contienen una com

binacidn de ox;dos de cobalto y molibdeno, una combina-

cién de 6xidos de niquel y molibdeno y una combinacién de

OdeOS de cobalto ¥ mollbdeno acelerados o activados por
bxidos de niquel.

’ Mas particularmeﬁte,_lbs cataiizadorés que pue-
aén usarse en el procedimiénto de esta invencién son los
bxidos de cobalto y‘molibdeno,:éxido de niquel acelerado
por él oxido de cobalto y molihdeno‘o los éxidos de niquel
Yy mollbdeno sobre un mater1a1 ‘de soporte de preferencia -
alimina y se preparan por lo general afladiendo una canti-

dad cpntrolada de un ‘4cido fuerte a una mezcla de compues-

tos metalicos Yy un portador, tal como aliimina. Se afiade -

una can%idad~suficiente de agua’para reducir la mezcla haé
té una éohsistencia.més o menos fluida que es apropiada Pa
ra extfuaién y el lote se hace pasar‘a través de una matriz
aproplada, de preferencla de acero inoxidable para formar

los materlales extruidos conformados. El material extruléo




10

18

20

28

30

‘procedimiento de mezclado preferldo, el éxido de molibdeno |

luego se sgca'y/o se caleina a alta temperatﬁra para expul
sar el agua y convertir los dompuéstds metadlicos en 6xidos
sustentados sobre el portador..

Més particularmente, el método preferido para -
fabricar el catalizador conéiste de mezclar hidrato de
alumina ¥y 6xido de molibdeno con una solucién acuosa de una
sal de cobalto o con una sal de niquel o con una mezcla de
sales de cobalto y de nlquel que son convertibles en oOxido

de cobalto y 6xido de niquel durante la calcinacién. En un

los compuestos de cobalto y de niquel se dispersan unifor-
memente @ través de la alimina y ée forma una mezcla séli-
da himeda. Luego, un &cido mineral fuerte tal como acido
ﬂitrico, dcido clorhidrico & acido sulffirico, se afiade en
una cantidad controlada p&ra convertir el sélido himedo en
una pasta capaz de ‘extruirse. Cuando el acido es acido ni
trico, la cantidad del dcido que se selecciona debe ser poi
lo menos de 2,5 por ciento en peso de écido concentrado co
nmercial (63 por éientg) baséndose en el peso total del pro
ducto écabado, siendo la escala preferida de 5 por ciento
a 10 por cienfo. La.cantidad'del dcido concentrado puede
éxceder del 10 por cientb en peso ya que el éxcesq‘se remug
ve durante la calcihacién; pero debido_é razones de econo-
mia dicho exceso usualmente es indeseable. Con otros acidosg
minerales ée seleccionan céntidédes equivalentes molares
del 4cido. Se afiade una cantldad suflclente de agua a la
mezcla simulténea. y/o subsecuentemente, a fin de formar ung
pusta capaz de extrplrse, ¥ la mezcla-de catalizador se.ha
ce p&sar a través de una matriz u‘dtfé apardo ﬁéra Iorm;r

extrusiones. La ¢antidad de agua usada para preparar la -
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-~ mar el catalizador extruido de conformidad con esta inven-
. como aquella que contiene proporciones aproximadamente -

" narse a la temperatura dentro de la escala de 3719C, a ~

—-8-—

380035

pasta capaz de extruirse, se selecciona con respecto a la

congistencia de la mezcla, después de haberse afiadido el
4cido. Se aflade una cierta centidad de agua con el acido y
el agua adicional que pueda requerirse para producir la ma-
sa capagz de extruirse se selecciona mediante experimentos
_sencillos para 1ogpar uné pasta de la consistencia apropia
da. Las extrﬁéiones se calcinan a una temperatura de mane-
ra tal que la humedad se evapora, las sales de cobalto y
de niquel se descomponen, la alimina se deshidrata parcial
mente y las extrusiones se convierten‘en grénulos de cata-
1izador duros que tienen una resistencia fisica considera-
ble y que resistén,la regeneracién repetida sin deteriora-
cién apreciable.

» Pueden emplearse si se desea, ciertas variacio-
nes al procedimiento preferido anteriormente descrito. Por
ejemplo, si‘los compuestos uti;izados‘son compatibles con
el Acido usado; la adicién del &cido puede efectuarse si-
multéneamente con los coﬁpuestos de cobalto y de niquel.
Ademds, no es necesario que el &cido esté altamente concen
trado en el momento de la édiciép ¥, 8i se desea, toda la
cantidad ‘o cierta cantidad del agua dfadida para ajustar
la composicidén hasta formar una pasta extruible puede mez
clarse con el 4cido antes de la adicién del &cido a la mez
cla. '

El material portador o de soporte usado pra for-
-cién es alimina, de preferencia una alfmina hidratada, tal

iguales de beta—A1203.H20 y alfa—Aleoa.HQO, que al calci~-
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dor es una mezcla de déxido de cbbaltb y molibdeno activada |

¥ la sal de niquel pueden’ser cualquier sal de cobalto o

389035

4829C se convierte en su mayoria en gammaA1203. Otras ali-

minas hidratadas tales como alfa~A1203.3H20, asi como la
altmina calcinada o la alfmina deshidratada de otra mane-
ra, pueden usarse para producir el catalizadof. Durante la
calcinacién del catalizador de alimina estruido, deben evi
tarse temperatﬁras elevadas.o puede dar por resultado una

alimina "completamente quemada". La temperatura de calcina-

aun cuando pueden usarse temperaturas mas elevadas que no
excedan la temperatura de sublimacidén (de aproximadamente
12009C) del triéxido de molibdeno. -

' Cuando el catalizador es una mezcla de 6xido de
cobalto y molibdeno o de oOxido de niqqel ¥y molibdeno, la
relacidn atémica'de cobalto a mblibdéno y de niquel a molib

dend puede variar de 1a S hasta 1 a 1. Cuaﬁdo el cataliza

con Oxido de niquel, la relacién atémica del niquel y co-
balto combinados con respecto ai molibdenorpuede variar de
1 a 5 hasta 1 a 1. Las cantidades rela%i&as'pueden controf
larse ajustando las cantidédes de 6xido de molibdeno y de

sales de niquel y cobalto que se usan en las etapas inicia

les de la fabricacién del catalizador. La sal de cobalto

de niquel que sea soluble en agua y convertible en el &xi- -
do durante la calcinacién, tales como cloruros deAcoBalto
o niquel, nitratos de cobalto o niquel y sulfatos de cobald
too niquel; El pH de.la‘solucién debe ser menor de aproxima
damente 7 6 las sales de cobalto y de niquel pueden preci~
pitarse anteriormente. Las cantidades de los materiales ca

taliticamente activos en el catalizador terminado, usual-|
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do en térmlnos generales, la cantidd de cobalto y mollbde-

'  qpel y:mblierno'eh el catdizador de niquel y molibdeno -

I 5 por ciento en pesé, Molibdeno como MoQz-- de 2 a 20 por

.ciento en peso. Las cantidades de niquel, cobalto y molib
“dego eh una nezcla de éxido de cobaltb-molibdeno activada
" con bxido de'niQuei; quedarén qéntro de la escala de: Co-

ﬁalto céﬁd Co0 mésJNiquel,cgmo Nio-- de 1 a 5 por ciento

80 El resto el catallzador es el portador.

‘esta invencién, ‘se proporclonan 8 continuaclon. Sin embar

} 80, estos métodos se presentan un;camente a modo de 11us-

.(27 por clento de agua) y 4,086 kg. de tridxido.de molib-

deno, se pézcla en seco durante aproximadsmente 20 minutos

38 903 5 ‘ffi,?_‘: J

mente deﬁgn ser lo més pequefias posibles, de acuerdo con la

ctividad‘requerida para lograr la reaécion deseada. Hablgg

no en el catalizador de cobalto Yy mollbdeno quedara dentro |
de la escala de: Cobalto cpmo CoOf~ de 'l & 5 por ciento en
peso,. molibdeno eomo M003-4 de 2 aV20 por ¢iento en peso.
Las cantldades de niquel y. mollbdeno en el catalizador de
niquel Y mollbdeno quedaran dentro de la escala de: Niquel
QompANlo f‘ de 1l a5 por ciento en peso, molibdeno como

Mooa-é de 2 & 20 por ciento en peso, Las cantidades de ni-

jug&arén ﬁentfo de la escala de: Niquel como NiO-- de 1 a

en beso, ﬁblibdeno~como MOOBQJ de 2 a 20.por ciento en pe

" Los métodos pars preparar cuatro catallzadores

dlferentes aproplados para usarse en el procedlmlento de

tracién de los catallzadores que pueden usarse para lle-
var a cabo de manera satlsfactorla el procedlmlento de hi-
droplrollzaclon de las reivindicaciones snexas.

GATALIZADOR Ne 1

Una mezcla de 45 400 kg. de alimina hidrateda
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" den 91,5 ml. de una solucidén acuosa de nitrato de cobalto

Ls altmina hidratada cqnsiste de proporcibnes apgbxiﬁaaameg
te iguales de beta—A1203.3H20 y alfa—AIEOB.H2O. Luego, e
12,031 kg. de una solucidn acuosa de nitrato de cobalto
(gravedad especifica de 1,196) que contiene 0,817 kg. de
Co0 se afiade y la mezcla se mezcla en humedo, durante apro
ximadamente 10 minutos. La solucidn de nitrato de cobalto
se prepara disolviendo el metal de cobalto en &cido nitri-
co diluido y controlando el exceso del acido a fin de que
hays presente no més de 2 por ciento de écido libre. Luego,
se afiaden 1,135 kg. de &cido nitrico (al 63 por ciento) di-
luido con agua y se cqntiﬁua‘el mezclado en hﬁﬁedo. Se agng
ga agua adicional (aproximedamente 17,03 litros) para pyo-
porcionar una pasta de la consistencia apropiada para ex-
trusidén. La pasta del catalizador se extmge luego a través
de una matriz de acero inoxidable'de 4,76 mn. y las extru-}
siones se calcinan durante una hora a.temperatura de 2049C.
una hora a femperatura de 3439C, y seis horas a temperatu-
ra de 5099C. El catalizador formado de esta manera, muestrs
un anélisis de 2,5 por qienfo de Co0 y 12,0 por ciento de
‘Mooa. Tiene una resistencia al qplastamiento lgteral de
13,166 kg. de cargd de peso muerto (CPM) y wna pérdida por
abrasién de solamente 5,05 por ciento y una densidad en
volumen de 726,40 kg. por metro ctbico.

CATALIZADOR Ne 2

Una mezcla de 10 kg. de altmina hidratada (27
por ciento de agua) y 0,908 kg. de tribéxido de molibdeno
se mézcla en seco durante aproximadamente 20 minutos. La
alimina hidratada consiste de proporciones aproximadamente

iguales de beta-Al203.3H20 y alfa—A1203.H20. Luego se aﬁa;
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(gravedad especifica de 1,530) ¥y 9,75 ml de una solu01on

'acuosa de nitrato de niquel (gravedad especifica de 1,546)

¥ la mezcla se mezcla‘en himedo durante aproximadamente 10
minutos. La solucién de nifrato de cobalto se preparér di-
golviendo el metal de cobalto en &cido nitrico diluido y
controlando el exceso del &cido a fin de que no haya pre-
sente mis de 2 por ciento de écidﬁ.libre.'Luegp, se afiaden
340 ml de éqidb nitrico al 63 por ciento y se cbntinua el
mezclado en himedo. Se agrgga‘agué adiéioqal (aproximadamen

te 910 mililitros) para proporcionar uné pasta de la consisg

- tencia apropiada para'exrﬁsiéh.’La pasta del catalizador se

extruye luego a través de upa matriz de acero inoxidable
de 4,76 ml. y las extrusiones se calcinah durante una hora

8 temperatura de 20400 durante una hora a temperaturu de

o 54500 y durante seis horas ) temperatura de 5092C. El cétg

llzador-formadq de esta manera muestra un anélisis de 2,33

por'ciehto de cbo, 2,81 por ciento de Ni0 y 9,25 por cien-

3 .
E CATALIZADOR Ne 3

" Se prepara un catalizador extruido de cobalto-

niquel-molibdeno;a;ﬁmina, a partir de los siguientes mate-

riales:
| ’ Partes
Nlo (como una solucidn de nltrato. , o
o de nlquel) R 37,5
Co0 (como una soluciédn de nitrato |
de cobalto) . . 50,0
Mo, T 300
Hidrato de altnina - 2850
Acido nitrico ‘ i 62,5

La alimina y el tridéxido de molibdeno se mezclan
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" nitrato de niquel se afiade segulda por el écido nmtrlco

en seco juntos durante diez minutos..Las solucioneé de ni-
trato de cobalto y nitratc de niquel se afiaden seguidos por
la adicién de &cido nitrico (equivalente de 2,5 pof ciento
en peso del producto acabado) y el mezdlado en hﬁmedé se
continua dursnte un perlodo de dos horas. Luego se aausta
la consistencia de la pasta mediante la adicién de agua pa
ra formar un producto extruible que se extruye a través de
una matrlz de 4, 76 mm. E1l material extruido se calclna du~
rante una hora a temperatura de 2329C una hora a temperatu-
ra de 3439C y seis horas a temperatura de 5092C. Al anali-
zarse el catalizador se encuentra que contiene 1,9 por cien
to de Co0, 1,5 por cientb.de Ni0 y 11,2 por ciento de MOOB.
_CATALIZADOR No 4

Se prepara un catalizador extruido de niquel- .

molibdeno~allimina a partir de los siguientes materiales:

Partes
Ni0 (como solucidn de nltrato ;
de nlquel) ' 87,5
MoO3 ) . L 300
Hidrato de alimina - : 2850
Acido nitrico (63 por ‘ciento) . 62,5

" La alimina y el trloxldo de mollbdeno se mez-

clan en seco Juntos durante diez mlnutos. La soluc1on de”

(equlvalente de- 2,5 por clento en peso del producto acaba
do)'y se continua el mezclado .en humgdo durante un perlo-
do de dos horas. Luego sé ajusta la coﬁsistengia de la pag'
ta'medianﬁe 1a adicién de agua para formar un'producto ex-|
truible que se extruye a través de una matriz de 4,76 mm.

El materlal extruldo se calcina durante una hora a témpera

’
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'aquellas personas expertas en el arte, que pueden hacerse

‘nes, cantidades relativas de los materiales y factores seme}

. peratura de 15090, Yy se bombea hacia la parte superior de

tor y se mezcla con el material de alimentacién. La mezcla

través del catalizador a un régimen de manera tal que 0,159

389035 e

ras a temperatura de 5092C, Al amalizarse, el catalizador

se encuentra que contiene 3,4 por ciento de NiO, y 11,2
por ciento de MoO .

Los siguientes ejemplos que ilustren el procedi-

miento de hidropirolizacidn de esta invencién se proporcio- .

nan con el objeto de ilustrar la invencién pero no de limi |.

tando la misma en su alcance. Se apreciard facilmente por
nunerosas modificaciones en las condiciones, concentracio-

Jjantes, éin désviarse de la invencidn.
EIRMPLO 1
_ Un meterial de alimentacién que consiste del re-
siduo de ladestilacién a temperatura de 2042C, a presién
de 25 mn. de mercurio de etilbemcenc.crudo de la alquila-

cidn catalitica del bemeno con etileno, se calienta a tem-

un reactor que contiene un lecho & catalizador nimero 2.

Se introduce tambien nitrégeno en la parte syerior del reag

del material de alimentacién e hidrdgeno se hace pasar a

kg.  del material de alimentaciﬁn por hora por 0,454 kg. del
gafalizador y 0,651 metros clibicos normaies de hidrégeno
pof 0,454 kg. de ﬁaterial de alimentacién pasan a través
del reactof. La temperatura promedio del catalizador es de
4279C y cualquier calor requerido para mantener el catali-
zador hasta esa‘tegnfatura, quefio se proporcione mediante

el calor de la reaccidén se suministra mediante elementoq
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‘nido de,hidrocarbﬁro del material de alimentacién.

de calentamiento eléctricos alrededor de la caja del catali
zadoi. La presién total dentro del reactor es de 10,545 kg.
por cm2 manométrica. E1l producto de reaccidn se quita del |
reactor a un régimen tal que la presién dentro del reactor
se mantiene al nivel anteriormente citado.

El producto representa el 70 por ciento en pesd
del comtenido de hidrocarburo del material de alimentacidn.

El producto se desgasifica y se destila por fraé-
cionamiento hasta temperatura de 1659C a 760 mm. de mercu -
rio. La cantidad del destilado es de 75 por ciento en peso
Qel producto.

EJEMPLO 2

Se repite el procedimiento del ejemplo 1 con la
excepcidn de que'el régimen de alimentacién es de 0,182 kg.
del material de alimentacidn pdf hora por 0,454 kg. del ca
talizador, la cantldad de hldrogeno es de 0,738 metros cl-
bicos normales por O 454 kg.thl material de alimentacidén
la temperatura promedlo del catallzador es de 515¢C., y la
presién tdml dentro del reactor es de 17, 575 kg. por cm2
manométrica.

El producto mpresenta el 74 por ciento del conte

EJEMPLO _
Se repite el procedimienﬁo del ejemplo 1, con la|
excepciéﬁ de que el régimen'dé alimentacidn es de 0,363 kg
del material de élimeqtacién por hora por 0,454 kg. de ca-
talizador. La cantidad del hidrééeno'es de 0,849 metros
cibicos normales por 0,454 kg. del material de alimenta-
cién, la temperatura promedio déi cétalizador es'de 5382C,

¥ la presién total dentro del reactor es de 21,090 kg. por




18

20

25

30

' nido de hidrocarburo del material de alimentacién.

cm2 manométrica. _

El producto representa 79 por ciento del conteni-
do de hidrocarburo del material de élimentacién.

| ‘EJEMPLO 4

Se repite el procedimiento del ejemplo 1 con la
excepcién de que el régimen de .alimentacidn es de 0,908 kg.
del material de‘alimentacién por hora por 0,454 kg. del ca
talizador, la cantidad de hidrégeno es de 0,849 metros ci~
bicos normales por 0,454 kg. del material de alimentacién,
la temperatura promedio del catalizador es de 5939C y ia
presién total dentro del reactor es de 21,090 kg. por cm2
manométrica. El producto representa 79 por ciento del con-
tenido de hidrocarburo del material de alimentacién.
. EJEMPLO .

Se repite el procedimiento del ejemplo 1 con'la
excepeidn dé que. el fésimen de alimentacién es de 0,990
metros cibicos normales por 0;454 kg. dél material de ali-
mentacién, la temperatura promedio dgl catalizador es de
6079C ¥ la présién total dentro del peacto? es de 31,636
kg..Pd?ACQZ menométrica. |

- E1 producto representa 82 por ciento del bonte-

EJEMFLO_6
‘ Sé'repite'el procedimiento del ejemplo 1 con la
excepcibn de que_éi régimen es de 2,043 kg, del material
de alimentacién por hora por O,#Sﬂ‘kg. del catalizador la
cantidad de hidrégeno es de 1,075 metros cibicos normales
por 0,454 kg. de material dé alimentacidn, 1a temperatura
promedic del catalizedor es de 6769C, y la presidn total

dentro del reactor es de.45,695 ké. por cm2'manométricg.
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" tacidén por hora por 0,454 kg. del catalizador, pasan a tra-

promedio del catalizador es de 59392C y la presién total -

-17 -~

rar e
/'.g% ' LB
W LY R A,

El producto représenta 86 por ciento del conteni
do de hidrocarburo del material de alimentacién.
Las composiciones de los destilados de los ejem~
plos 1 a 6, se proporcionan en el Cuadro 1.
CUADRO 1
Ejemplos nimeros

1 2 3 4 5 6

Destilado 75.3% 78,4% 80% 80,5% 82,6% 86,2%

Residuo 24,7% 21,6% 20% 19,5% 17,4% 23%,8%
Benceno 5 81 8 7,5' , 8 6
Tolueno 10 12 12,5 11,5 12 11
Etilbenceno 30 39 38,5 37 39 32
Intermedios 10 10 11 11,5 11 13
Dietilbenceno 15 18 17 16 15,5 13
Bendenos : .

polialquilados %0 = 13 13 16,5 14,5 25

' EJE&PLO 7

Se répite el procedimiento del ejemplo 1, con la
excepcién de que se usa el catalizador mimero 1, el régi-

men de alimentacién es de 0,590 kg. de material de alimen-~

vés del reactor 0,849 metros clbicos normales de hidrdgeno

~ por 0,454 kg. del material de alimentacién, la temperaturaj

dentro del reactor es de 21,090 kg. por cm2 manométrica.
El producto representa 76 por ciento del conte-
nidé de hidrocarburo del materigl de alimentaciédn.
| EJEMPTO 8 .
Se repite el procedimiento del ejemplo 1 con la

excepeién de que se usa el catalizador nimero 1, la tempe

L
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 tal dentro del reactor es de 21;090 kg. por cm2 manométri-~

_alimentacidn es de 0,454 kg. de materisl de alimentacidn

- excepcidén de que se usa el catalizador mimero 3. El regi-

ratura promedio del catalizador es de 5939C, el régimen
de alimentacidn es de O,772lkg. de material de alimentacidn
por hora por 0,454 kg. de catalizador, se hacen pasar.a tra
vés del feactor 0,906 metros clbicos normales de hidrégeno

por 0,454 kg. del material de alimentacién y la presién to

ca.
El producto represenﬁa 78 por'ciento del conteni
do de hidrocarburo del material de alimentacién.
EJEMPLO 9 .
| Se repite el procedimiento del ejemplo 1 con la

excepcidén de que se usa el catalizador n2 3, el régimen de

por hora por 0,454 kg. delrcgtalizador, pasan a través del
reactor 1,132 metros ciibicos normales de hidrégeno por
0,454 kg. de material de'alimentaéién, la temperatura pro-
medio del catdlizado: es de 6499C y la presidn total en el
reactor es de 10,545 kg. por cm2 manométrica.

El producto representa el €9 por ciento del con-
tenido de hidrocarburo del material de alimentacién.. |

EJEMPLO 10

Se repite el procedimiento del ejemplo 1 con la

men de alimentacién es @ 0,454 kg. de material de alimen-
taciéh por hora por 0,454 kg. de catalizador, se hace pa-
sar a través del reactor 1,132 metros cibicos normales de
hidrégeno por O,454 kg. de material de alimentacitdn, la -
temperatura promedio del catalizador es de 6492C y la pre-
‘sién total en el reactor es de 21,090 kg. por cm2 ménomé-

trica.
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- men de alimentacién es de 0,227 kg. de material de alimen-

: excepclon de que se usa el catallzador nimero 4, el régl-

métrica.

El producto representa 72 por ciento del copteni-
do de hidrbcafburo del material de alimentacidn.
o " EJEMPLO 11
Se repite el pchedimiento del ejemplo 1 con la

excepcidn de que se usé el catalizador nimero 4. El régi- =

tacidén por 0,454 kg. de catalizador por hora y se hacen
pasar a través del reactor 0,849 metros clibicos normales
de hidrocarburo por 0,454 kg. de material de alimentaciénm,
la temperatura promedio del cataiizador es de 62190 ¥y la
presidén total en el reactor es de 10,545 kg. por'cﬁa mano-
métrica. .' . ' |
El'producto represenég 63 portéiento del conteni-
do de hidrocarburo del material de alimentacidn.
- EJEMPLO 12

Se replte el procedimlento del ejemplo 1 coh la.

men de alimentacién es de O, 681 kg, de materisl de alimenw
tacién por 0,454 ks. de catallzador, por hora, y se hacen
pasar a través del reactor 0 849 metros cublcos normales.
de hldrocarburo por 0,454 kg. del material de allmentac1on,
la temperaturafpromedio del catalizador es de 6212C y la

presiéh total en el reactor es de 21,090 kg. por cm2. mano

El producto representa. 65 por ciento dei conteni.
do de hidrocarburo del naterial de allmenta01on.vA

Las composic1ones de los destxlados de los ejem-|
plos 7 a 12 se proporcionan en el cuadro 2.

. ¢
P ‘ |

vy
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Ejemplos nimeros

7 8 9 10 ' 11 12

Destilado 78,8% 80,24 T4,5% 77,5% 8%  BL,5%

Residuo  21,2% 19,8% 25,5% 22,5% © 20%  28,5%

Composicion del destilado en % del
producto total

Benceno. 6 - 5,5 6,5 7.5 8,5 9,0
Tolueno 9 85 10,5 11,0 7,5 8,5
Etilbenceno 41 b4 3], 34 26 29,5
Intermedios } 9,5 - 8,5 10,0 10,5 14 14,5

Dietilbenceno 15,5 14,5 16 15 12 12,5

Bencenos po- ‘ :
lialquilados 19 19 26 22 - %2 26

Log intermedios contienen xilenosry metiletil~

bencenos que hierven a través de una escala de temperatu-

ra estrecha. Los bencenos polialquilados tienen por lo me-
nos. tres grupds de alquilo. Ambas de estas fracciones pue-
den hacerse recircular hacia el reactor.

| Las deséripciones,anteriorés ¥ particularmente
los'éjempios sé‘dan a conocer a modo de ilustracién unica-

mente. Pueden hacerse varios cambios y modificaciones en e

procedimiento novedoso tal y como se describe en la pre-

‘gsente como se hard evidente para aquellas personas exper-

tas en el arte, sin desviarse del espiritu y alcance de
la invencidn dada a conocer en la presente.
En resumen, la patente de invencidn que se so-

licita recmeré sobre las siguientes:

|
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380035

-REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para la recuperacién de hidro-

carburos aromdticos valiosos a partir de un material de ali

mentacidén de residuo de destilacidén de etilbenceno hidro-

pirolizado que contiene polialquilbencenoé, difenilo y'cqg,

puestos arombticos de anillo fundidé, caracterizado por ha

cer pasar una mezcla del.material de alimentacién e hidrd-|

geno a través de un lecho de catalizador de hidropiroliza-;

L4
cion.-

(a) la cantidad de hidrdgeno es suficiente para saturar

cﬁaiquier hidrocarburo no saturado que resulfe de
la pirolizacitn de los componentes del material de
alimentacidn,. | '

(b) hacer pasar el ﬁaterial.de élimentadién a través

' del lecho Qei cataligador a un régimenAde aproxima-
damente O, 136 a 1,589 kilogramos por 0,454 kilo-
gramos de catalizadoeror'hora, '

(¢) uwantener la temperatura del lécho del catalizador
dentro de la escala de aproximadamente 4272C,, a
aproximadamente 70490., A

(d) mantener la‘presién del paterial de alimentacidén y

el nidrégeno dentro de la escala de aproximadamente|

10,545 a 49,210 kilogr&mos por céﬁtimetro cuadrado

nanowétrica.

2. Un procedimiento de conformidad con lo reivindi

cado en la reivindicacidén 1, caracterizado en que el mate

rial de alimentacidén se hace pasar a través del lecho de

xlmadamente 0,681: kllogramos de materlal de allmenta01on
H

por O 4)4 kllogramos de catallzador por hora, la cantidad
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de hidrbégeno es de aproximadamente 0,640 a aproximadamente

1,132 metros cbicos normales de hidrogeno por 0,454 kilo-

peratura dentpo de la escala de 5389C., a aproximadamente
e49eC., y la'pregiéh queda dentro de la escala de aproxi-
madamente-l4;060 a 28,120 kilégramos por centimetro cuadra
do manométrica, | -

3. Un pfocédimiento de ébnformidad con lo reivindi~
cado en la reivindicacidn 1, caracterizado en que el cata-

1lzador con81ste¢b bxidos de cobalto, nlquel y molibdeno

to més nfquel a molibdeno queda dentro de la escala de 1 a
5hasta 1a l. _

4, Un procedlmlento de conformldad con lo reivindi~
cado en la reivindicacién 1, caracterlzado en que el cata-
lizador consiste de éxidos de cobalto y molibdeno sobre un
portador‘dé altmina 5 la relacién atbomica de cobalto a mo-
libdeno queda dentro de la escala de 1 a5alal,

5. Un procedimiento de conformidad con lo reivindi-
cado en la reivihdicacién 1, caracterizado en que el cata-

‘lizador consiste de 6xidos de niquel y molibdeno sobre un

deno queda dentro de la escala de lasalal.
6. Un procealmlento de conformldad con lo relv1nd1-
cado en la reivindicacidn 1, Qaracterlzado en que el cata-~

lizador consiste de Oxidos de cobalto, niquel y molibdeno

“to como CoO més el niquel como NiO queda dentro de la esca-

la de aproximadamente 1 a &5 Eor ciento en peso, la cantidad

i

gramos de material de alimentacidn el catalizador estd a tep

sobre un portador de alumlna y la relac1on atbémica de cobal|.

portador de alémina y la relacién atdmica de niquel a molib |

;jpbre un portador de alimina en donde 13 cantidad de cobal-|

de molibdeno como MoDg queda dentro de la escala de aproxi- |
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madamente 2 a 50 por ciento en peso siendo el'resto,alﬁmina

7. Un procediuwiento de conformidad con lo reivindica
do en la reivindicacidn 1, caracterizado en que el cataliza
dor consiste de bxidos de cobalto y wmolibdeno sobre un por-
tador de allwmina, en donde la.canfidad de cobalto como Lol
queda dentro de la escala de aproximadamente 1-a 5 por cien
to en peso, el mollbdeno como ﬂoo5 queda dentro de la esca-
la de aproximadamente 2 a8 50 por clento en peso siendo el
resto alimina.

8. Un procedimiento de conformidad con io reivindi-
cado en la reivindicacidén 1, caracterizado en que.el cata-
lizador consiste de 6xidos de niquel y molibdeno sobre un

portador de allnina en donde el niquel como NiO est& presen

. te en una cantidad dentro de la escala de aproximadamente

1 a 5 por ciento en peso, e; molibdeno como MoOB-esté pre—
sente en una cantidad de aproximadamente 2 a 20 por ciento
en peso, siendo el resto alfmina.

9. Un procedimiento de conformidad con lo reivindioé
do en cualquieré de las feivindicaéiones que anteceden, ca-

racterizado en que el residuo de la destilacibn de la hidro

‘pirolizacidén se piroliza adicionalumente.

10, Un procedimiento de conformidad con lo reivindica|

|.do en la reivindicacidn 9, caracterizado en"que el residuo

de la destllaclon de la hlarOplrollza01on COHSlate de mate-
riales pollmerlcos.

11. Un procedimiento para la récuperécién de hidro-
carburos aromticos valiosos a partir de un material de ali
mentaci bn de residuo de destilacibn de ebilbenceno hidropi-
rolizado quc_éontiene matedi&leS‘pbli&éricwﬂ, caracterizgdé

por hacer pusar una mezcla del material de alimentacion ¢ hi

N PR S U e
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drégeno a través de un lecho de catalizador de hidropiroli

zacidn, ' -

- (a) 1a cantidad de hidfégeno es suficieﬁte para saturar
cualquier hidrocarburo no saturado que resulte de’ la
pirolizacién de los componentes del material de ali
mentaéién; 7

(b) hacer pasar el méteriai de alimentacibn a través del
lecho del catalizador a un régimen de aproximada--
mente 0,0136 a 1,589 kg. por 0,454 kg..Ade cataliza
‘dor por hora,

(¢) mantener la temperatura del lecho del catalizador

| dentr&‘de la eécala de éproximadaﬁente 4279C a apro-
'ximadamenﬁe 704§U., vy ' .

>(d)_ mantener la presidn del material de alimentacidn y-
.el.hidrégeno dentro-dé la escala de éproximadémente
10,545 a 49,210-kg. por ceﬁtimétro cuadrado manomé-
trica, o “_

~ 12. Un brqdedimiento para hidropirolizaf un material

. de'alimentacién‘éue comprendé por lo menos un miembro Se-

leccionado de polialquilbehcenos, difenilo y compuestos

aromdticos de anillo fundido y materiales poliméricos sa-

turados, caracterizado por hacer pasar el meterial de ali-
mentaci6n a través de un lecho de catalizador de hidropirg
lizacidn mezclado con suficiente hidrbgeno para saturar
-eualquier residuo hidrocarburo que resulte de la piroliza-
cidn de k= cémpdnentes del material de alimentacién a un

régimen de aproximadamente 0,136 a aproximadawente 1,589

i kg. por 0,454 kg. de catalizédor'por hora, nanteniéndose

. 1a'fempe§atura del ﬁecho del cataliiadof dentro de la esca-

- t
la de aproximadamente 4279C a. aproximadamente 7049C y man-
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teniéndose la presidn del material de alimentacién e hidré-

geno dentro de la escala de aproximadamente 10,345 a
49,210 kg. por cm2 menométrica.
13, Se reivindica por Ultimo como objeto sobre
el que ha de fecaer la patente de invencidén que se solici-
ta: UN PROCEDIMIENTO PARA LA RECUPERACION DE HIDROCARBUROS.
Todo conforme queda descrito y reivindicado en ls
presente memoria descriptiva que consta de veinticinco pé-

ginas mecsnografiadas.
Madrid, 9 marzo 1.971
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