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Este invencidn se refiere a un método para
preparar un catalizador compuesto mejorado particular
mente Util en el hidrorrefino y la conversidén de acei

! ’
| tes crudos residusles en fracclones de petroleo de mg

nor punto de ebullicidn, incluyendo gasolinas, guerose

nos 'y aceites combustibles. Los aceites crudos residué
les son los aceites residuales liquidos o semil{quido%
. recuperados como fraccion de colas no destilable en 1é
idestilacién de aceites crudos de petroleo craqueados.

Los aceites crudos residuales son materiales refractg

rios con alto contenido de carbono & los que se hace
referencia indistintamente como aceite asféltico, as-;
falto 1{quido, aceite negro, colas de petroleo, resi- '
duo o crudo reducido residual. Los compusstos de nitné
geno y azufre indesesbles, que se presentan invariablé
mente en los aceities crudos de petréleo residuales, %
pueden convertirse mediante hidrorrefino en amonfaco ?
y sulfuroc de hidrégeno que ge separan fdcilmente como '
productos gaseosos. Sin embargo, los asfaltenos insolu
bles en 07 y otros materiales hidrocarbonados refracta
rios que constituyen la mayor parte del aceite crudo ‘
residual, no se convierten mediante hidrorrefino con-

vencional en productos de petrdleo destilables de mes

valor.

i Un objeto de esita invencion es proporcionar

it st Al e 4
o e T
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!un catalizador mejorado de hidrorrefino y su metodo de
preparacién. Un objeto adicional es presentar un proce
dimiento de hidrorrefino que usa dicho catalizador pe-~
fra convertir los aceites crudos residuales en productos
de petréleo de menor punto de sbullicion con contenido
reducido de asfaltenos.

| De acuerdo con esto, la presente invencidn
iproporciona un método de preparar un catalizador de
hidrorrefino que comprende: (a) la impregnacion de un
imaterial de soporte de oxido inorgénico refractario con
uns. solucidn scuose de un compuesto soluble de un metal
del Grupo VI B y un metal del Grupo VIII efectuando al
mismo tiempo une evaporacién répida de agua desde dicha
solucidn, siendo la proporcion en volumen de solucidn
impregnante a material de soporte de aproximedamente

0,5:1 a 2:1; (b) la calcinacidn perciel del material dé

-

goporte impregnado durante aproximademente 1/2 hora por
Elo menos a une temperatura de aproximadamente 100 a
;42790; y (c¢) la calcinacion del material procedente de
gla etapa (b) & una temperatura de aproximadamente 427 a
!62190 durante aproximadamente 1 hasta aproximsdamente
§4 horas en une atmésfera que comprende como minimo 25%
%ae vapor de agua.

§ En otra realizecion, la presente invencion -

éproporciona un catalizedor caracterizado por su metodo

N
n
i
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;de preparacién, que comprende: (a) la impregnacién de

un meteriasl de soporte de dxido inorgénico refractario,

{
con une solucion acuosa de un compuesto soluble de un

metal del Grupo VI B y un metal del Grupo VIII efectuaﬁ
do al mismo tiempo una evaporacidn rapide del agua de

t

dicha solucion, siendo la proporcidn en volumen de somi

;lucién impregnante & materisl de soporte aproximadamente
’ i

'de 0,5:1 & 2:1; (b) la calcinseidn parcial del materiai

de soporte impregnado durante sproximadamente 1/2 hora§
ipor lo menos & una temperatura de eproximademente 100 ‘
Ea 4279C; y (o) la caleinacion del material de la etapaé
%(b) a une temperatura de aproximadamente 427 a 6212C du
irente sproximsdamente 1 hasta aproximadamente 4 horas en

una atmosfera que comprende 25% como minimo de vapor de
{ .

i

agua. :

Todavia en otra realizacién la presente in- '
vencidn proporcions un procedimiento de hidrotratamien
Ito que usa un catalizador preparado de acuerdo con el -
metodo de la presente invencion.

Otros objetivos y realizaciones de esta invqé

cion se haran evidentes en la memoria descriptiva deta’
i11lade siguiente.

. s ’ . . ?
E El componente de oxido inorganico refractario

idel catalizador compuesto de esta invencién, a la vez |
!

§que sirve como material de soporte para los otros com-:

|
!
|
|
i
|
i
|
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ponentes cataliticos, contribuye a la actividad total
v & la estebilidad del catalizador. Oxidos inorgenicos
refractarios adecuasdos incluyen slumina, silice, dxido
de zirconio, oxido de boro y oxido de torio o combina-
ciones de ellos, particularmente alumine en combinacion
con wno o més Oxidos inorgénicos refractarios. Un mate
rial de soporte preferido es s{lice compuesta con una -
cantidad equimolar de alumina como minimo. Un material
de soporte particwlarmente preferido es alumine compues
ta con silice en una proporcion en peso de slumine a
s{lice de desde aproximademente 3:1 hastae eproximede~
mente 9:1.

Se conocen muchos metodos pare preparar el
soporte preferido de s{lice-alumina. Estos metodos com
prenden o bien la precipitacion de uno de los componen
tes, alumina o sflice, a partir de un sol en forma de

un gel, siendo dicho gel impregnado a continvacion con

§una solucion de un precursor de gel adecuado del otro

%componente, ol cual es precipitado a continuacion para
iformar un co~gel de s{lice-alumina, o bien alternativa
%mente, ambos componentes, silice ¥y alﬁmina, pueden. ser
fco—precipitados g partir de un sol comun. Un metodo pre
' ferido es preparar un sol de s{lice acido y un sol de

b _
'alumine y mezclar a continuacion los soles en la propor

i
cion deseada.
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ot
gyats

-av

01056

Existen varios procedimientos albernativos !

para preparar un sol de gilice dcido. En un método, uﬁ
gcido mineral adecuado tal como acido clorhidrico, éqi
do sulfurico, o acido nitrico se afiade @ una soluci&n%
acuosa de un silicato de metal aleglino, siendo prefe{
rido el silicato sdiico, debido a su bajo precio y a sP

disponibilidad general. En un segundo método el silicé

]
t

fiere, ya que la formacién del sol de silice se reali~
za siempre bajo condiciones acidas y no hay peligro dé
que el sol golidifique prematuramente como en el caso%
del primer metodo cuando el pH del sistema se reduce Qe
un valor elevado a un valor bajo. Pueden usarse conceﬁ
traciones de acido clorhidrico o gcido sulfurico de 10
a 40%. La solucion de vidrio soluble puede prepararse%
& partir de silicatos sédicos comercisles, diluidos
con agua pare reducir la concentracion de sflice en éy
hesta sproximedamente 5 & 15% en peso. Bl mezclado de
acido y vidrio soluble se llsva a cabo preferentementq
con agitacién v a une temperatura por debajo de aprox£
madamente 35¢C. EL pH del sol acido en esta etapa es—é
tare en el margen de 1,6 a 2. Si se desea, el sol de g
gilice puede envejecerse a este pH durante 0,1 hasta |
1 hora o mas.

Aungue puede mezclarse con el sol de sflice
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| puede afiadirse al sol de silice, o vicecersa, o ambos

un precursor de sol de alumina, tel como una solucion
acuosa de sulfato de aluminio, cloruro de aluminio o ni
trato de aluminio, es preferible ugar un sol verdadero
de alumina. Un metodo de preparar un sol de alumina es
la electrolisis de una solucion de sal de aluminio. Con

preferencia, el sol de alumina se prepara mediante di-

| Laay

lgestion de aluminio con solucion acuosa de acido clorhi

|

idrico y/0 cloruro de aluminio, normalmente a aproxima-
damente la temperatura de reflujo, para formar un sol
con proporcion predeterminada de aluminio/cloruro. Es-
te. proporcion tiene influencia sobre las caracteristi-
cas de volumen de poros y digmetro de poros del sopor-
te de s{lice-alumina, tal como se describe aqui mss
adelante.

Los soles de silice y alumina formados sepa-
radamente se mezclan a continuacion para producir un

hidrosol scido de alimina y s{lice. ELl sol de alimina

i pueden mezclarse continuamente con un mezclador inter-

calado en la conduccion. El mezclado - debe hacerse con

;agitacién y con adicion de agua, si es necesario, para

gevitar la gelificacion prematura en este punto, ya:que

{ el sol mezclado estd experimentando alguna polimerdiza—
i
!

cion conforme aumenta la viscosidad.

i El catalizador de esta invencion es eficaz,

i
‘
|
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particularmente, en el hidrorrefino y conversidn de E
aceites residuales cuando se usa un material de sopor-
te con un area especi{fica de desde aproximadamente 17§
hasta eproximedamente 380 m?/g, un volumen medio de po
ros de desde asproximadamente 0,5 hagta aproximadament%
0,9 cmd/g, ¥ un didmetro medio de poros de desde aproxé

madamente TO hasta aproximadamente 200 Angstroms. Un

;método preferido de preparar el componente de silice-g

alumine, que proporciona un medio conveniente de desa;
rrollar lag propiedades f{sicas deseadas, se relacion€
con la co-gelificacion de un sol de alimine y un sol

de silice pera formar part{culas esféricas de gel usen

do el metodo bien conocido de goteo de aceite, en el

que la mezcle sol se vierte gota a gota en acelte oca~- .
liente. De esta forma la silice se cura termicamente Y

le alumina se cura quimicamente con un agente de curado
de amonfaco. Usualments, el amonfaco se suministra median
te un precursor de amonfaco tal como urea o hexametilég
tetremina, que se incluye en el sol. A continuacion sé
envejecen las particulas de silice-alimina, usualmen- '

te durante aproximedemente 10 a 24 horas a aprOximada{
mente 49 a 1048C y a un pH £ijo. Pueden también usar-g

se tecnicas de envejecimiento a presién. ?
Normalmente, la proporcion de aluminio/clo:ﬁ

ro del sol de alimina influenciard la densidad aparen,
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' ma gobre el material de soporte el compuesto metalico

Grupo VIII (hierro, niguel, cobalto, platino, paladio,

401056

te media del producto de silice-alumine, y correspon-
dientemente, las caracter{sticas de volumen de poros ¥,
digmetro de poros de él. Otras variables del procedi~
miento que afectan las propiedades fisicas del sopor-
te del catalizador incluyen el tiempo, la temperatura
y el TH a que dichas particulas se envejecen. Usualmen
te, temperaturas en el margen inferior y periodos de
envejecimiento més cortos tienden hacia densidades apg
rentes mayores. Lag propiedades de aree especifica son
normalmente una funcion de la temperatura de calcine-
cidn, siendo empleada adecuadamente una temperatura de
desde aproximadamente 427 hasta 8162C,

Se afiaden metales al soporte usando un com-
puesto soluble del componente metalico deseado parae im
pregnar el material de soporte. EL compuesto soluble
girve como un precursor del componente metalico, de for

ma tal que, después del calentamiento subsiguiente del

[

material de soporte impregnado a una temperatura en qu

ge efectle la descomposicién de diphp compuesto, se far

deseado. El catalizador de hidrorrefino de esta inven
cion se prepara para gue contenga por 10 menos un com-
ponente metalico del Grupo VI B (cromo, molibdeno y

wolframo) y, por lo menos, un componente metélico del
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Erutenio, rodio, osmio e iridio). Compuestos adecuados !

i
lde los metales del Grupo VI B incluyen molibdato amOni
co, paramolibdato aménico, acido molibdico, cromato aqg
nico, peroxicromato aménico, acetato crémico, cloruro:
| cromoso, nitrato crémico, metewolframato aménico ¥ éqﬁ

do wolframico. La solucidn impreghante es adecuadamen-

i

te una solucién comin de un compuesto metélico del gry
po VI B y de un compussto metalico del Grupo VIII. TLos

conpuestosd solubles adecuados de metales del Grupo VII;

incluyen nitrato de nigquel, sulfato de niquel, clorurd
de nfgquel, bromuro de niguel, fluoruro de niquel, yodu
ro de niquel, acetato de niquel, formiato de niquel, ﬁi
trato c¢obaltoso, sulfato cobaltoso, fluoruro cobaltoso,
fluoruro ferrico, bromuro ferrico, nitrato férrico, sul
fato ferrico, formiato ferrico, acetato ferrico, cloru-
ro de platino, scido cloroplatinico, acido cloropaladi-
co, ¥y cloruro de paladio. De los metales del Grupo VI%
B, se prefiere sl molibdeno. E1 metal del Grupo VI B :
constituye preferentemente aproximadamente del 5 al 20%
| en peso del catalizedor final. El metal del Grupo VIIﬁ,
}preferentemente niquel, constituye generalmente aproxi
medamente de 0,1 a 10% en peso del catalizador final.
' La impregnacion del material de soporte se

congsigue poniendo en contacto el material de soporte

con la: sofucidon impregnente. Se ha comprobado que pro !

i
!
1
!
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porciones en volumen de solucidn a soporte bajas son
muy importantes para una impregnacién gatisfactoria de

la base. Pueden usarse proporciones en volumen de 0,5:

ventaja de una baja proporcion de solucién a base es
e el tiempo de secado se hace minimo.100 om’ de cata-
lizador (volumen aparente) soportarén aproximadamente
60 om> de solucidn impregnante. Sin émbargo, existe

cierto peligro en usar solamente esta cantidad de solu

El empleo de 70 cms de solucién por 100 cm> de base de|

cetalizador perece ser aproximadamente la cantidad opt

ma ya que el catalizador se saturara conpletamente con

quido libre desperdiciado. El empleo de mayor cantidad
de solucidn impregnante que la requerida precisaré de

tiempos de secado mas prolongados. Un metodo preferido

de vapor. El material de soporte se sumerge en la solu

cion impregnante contenida en el secador y el material

’

| de soporte se voltea en el por el movimiento de rotacio

! ’ L4
‘ el gecador. La evaporacion de la solucion en contacto

. con el material de soporte se acelers mediante la apli]

! ~ 11 -

a 2:1, pero se prefleren proporciones de 0,6:1 & 1:1. Ia

cion, debido a que la solucion puede no impregnar de uha

de no haber bastante solucion pare empapar toda la basbk.

solucidn impregnante y habra una pequefia cantidad de 1f

supone el empleo de un secador rotatorio con envolvente

1

manera uniforme toda la base del catalizador, ya que Pue

1=
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cacion de vapor de agua a le envolvente del secador. L?
evaporacidn se facilita aun mas mediante una purga con-
tinva del secador con un gas anhidro, tal como aire oé
ini'brégeno. En cualgquier caso, la solucidn impregnante?
' se evepora en condiciones que reducen la materia volé%
ti1l del materisl de soporte impregnado hasta menos de;

i
| aproximadamente 50% en peso, segﬁn se determina por 1o

pérdida de peso en ignicidn a 5002C. De esta forma el
gcatalizador no perderé mas del 50% de su peso si se cé
| lienta a 5004C. |
E El material de soporte impregnado se calcin€
a continuacion en una atmosfera oxidante. La etapa dei
calcinacion es la etapa critica de la presente inven~
cién. Los meétodos tradicionales de calcinacion han si-
do usados con catalizadores impregnados convencionalmég
te con resultados solo medianos. Ia tecnice nueva de é

impregnacién usando una baja proporcién en volumen de:

14 ’ E
golucion a base de catalizador proporciono un catalig

dor mejorado, pero los catalizadores asi producidosnoermn

todavia enteramente satisfactorios. Entonces, bastante

inexplicablemente, une tanda de catalizador demostro ﬁna

actividad superior en el hidrorrefino de aceites de pé-

troleo. Se hicieron ensayos exhaustivos para determinﬁr
© porque el catalizador funcionaba tan bien. ELl contenido

de metales y las composiciones de la base eran sustan-

" cialmente idénticos a los de los catalizadores anterio

- 12 -
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res, pero la actividad superaba con mucho a la de los

catalizadores de la tecnica anterior.

Se examin® entonces cada una de las etapas
del procedimiento de preparacién para determinar si al
guna aberracion en la preparacién del catalizador pu-
diera ser responsable de la extraordinaria activadad

del catalizador. Una oscura anotacion en un libro de

registro de datos proporcion6 la respuesta: un operado

cansado habfa admitido ein darse cuenta vapor de agua

tura elevada. La presencia de vapor de agua durante 1

calcinacion a temperatura elevada fue la etapa clave

senclia no era particulermente dafiina. Las funciones pr
cipales de la primera etapa, o zona I, 0 calcinacion p
cial son las de secar suavemente el catalizador y desc

poner, al menos parcislments, los compuestos metalicos

Poner catalizador himedo directamente en una calcinaci

e alta temperatura, o zona II, dafia el catalizador, ya

f
! que el agua se convierte en vapor de agua y rompe O re

Lvienta alguneas particulas del catalizador. La descompo

' sicitn répida de algunos compuestos metélicos dafiaria

|
{
i
!
!

|
El
i
i
i

en el aparato de calcinacidn del catalizador a temperg)

durante la primera etaps de oalcinacién, aungue su pfd-

H

para produclir catalizadores superiores de hidrorrefinc.
Investigaciones posteriores de este llamativp

l
fenomeno indicaron que el vapor de agua no era esencia?

in
ar
om

’
on

1
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tamblen el soporte del catalizador. Esta zona I de cal%
oinacion requiere solamente eproximedsmente 1/2 a 2 horas
a una temperatura relativamente baja. Han dado buenos i
rendimientos temperaturas de aproximadamente 260 a %
5 - 4278C, 1
En la zone II de calcinacidn, se requirid por
ilo menos aproximaedamente 25% de vapor de agua, aungue %
150% como minimo de vepor de agua dié atn mejores resul-
tados. La funcicn exécta del vaﬁor de sgua no es aun g
10 conoclda, pero se cree que produce algunos poros granr%
des en la base del catalizedor. Estos poros grandes pei
miten & los analpenos "yer" més catalizedor. Se pien—§
sa qus esto no es estrictamente une funcidn del drea |
especifica, ya que los cetalizadores de la técnica ante
15 rior con aberturas de poros pequefias pero con areas e§;
pecificas muy grandes (400 a 500 m2 por gramo) han sidé
malos catalizadores de hidrorrefino. i
Ia zona II de celcinacion este a una tempe:g?
ture mss eleveda, aproximedamente 427 a 6212C durante ;
20 aproximedamente 1 a 4 horas, Se aprecia une mejora conE
cantidades crecientes de vapor de agua en la segunda :
etapa de calcinaeién, siendo preferidas las de aproxi-z
rmadamente desde 60 haste 80%. En algunos casos, se ha ;
usado con exito casi 100% de vapor en esta segunda zo-|

25 na de la etaps de calcinacidn.

H
]
i

25‘0407_2. 7 -~ 14, -
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En un procedimiento de hidrorrefino, usando
el catalizador de la presente invencion, se calienten
un aceite crudo residual e hidrogeno e aproximadamente
'260 a 5109C y se ponen en contacto con el catalizador.
5 Se suministran usualmente aproximedamente 89 a 4.450
volumenes de hidrogeno a 152C y 1 atimosfera por volu-
men de aceite a 152C, V/V,. La velocidad espacial horg

ria de 1{quido en la zona de reaccidn, o volumen por

hore de aceite a 152C por volumen de catalizador, VEHII,

10 puede variar desde aproximedamente 0,1 a 10. Ia pre-

’ [4 .
sion en la zona de reaccion puede ser de aproximadamen
; N

te 35 a 341 atm. Bl efluente de la zona de reaccidn ej

hecho pasar a un separador a alta presion y baja tempe
ratura en el cual un gas rico en hidrogeno se separa de
15 wn 1{quido. El gas se recircula a la zona de reaccion.
Se afiade gas rico en hmarégeno de procedencias convens

cionales al gas recirculado para reponer el hidrégeno

consumido en la zona de reaccidn. El 1liquido se envia
8 una columna de separacion adecuada para eliminar sul

20 furo de hidrdgeno e hidrocarburos ligeros, incluyendo

metano, etano y propano.

Log sigulentes ejemplos se presentan como

ilustracion de la pregsente invencidn y no se pretende

que sean une limltacidn indebida del alcance general-

mente amplio de la invencién, segﬁn ge establece en 1&8

25

25040720 ! - 15 -~




RS g

10

15

20

25

y
t

, |
Un material de soporte calcinado de aluminag-'

| EJEMPLO I

silice en la forma de esferas de 1,6 mm y que compren-
‘dia 88% en peso de alimina y 12% en peso de silice se i
§1mpregn6 con 2% en peso de niquel y 16% en peso de mo—i
libdeno, El material de soporte tenfa un aree especiili
ca de aproximadamente 285 mz/g, un volumen medio de pg!
'ros de aproximadamente 0,7 cm3/g y una densgidad aparegg
te media de aproximsdemente 0,44 g/om>. Ia impregnaciég
se efectud sumergiendo eproximadamente 600 kg de material
de soporte en uma solucidn de soido molfbdico al 85%
(231,3 ke) ¥ nitrato de niquel hexahidratado (80,9 kg)’
;disueltos en 975 litros de solucitn acuose de amon{acé
al 6,0% en peso. De esta forma, el volumen de cataliza
gdor era de aproximadamente 1.365 litros, y el volumen i
de solucion era de aproximadamente 1.000 litros debido
al ligero aumento de volumen de los 975 litros de solé
cion de agoniaco a cause de la adicidn de los compuestps
i de niquel y molibdeno. De esta forma, la proporcidn vo}

lumétrica de solucidn a materisl de soporte era aproxil

medamente de 0,73, El material de goporte se volted enmy

la solucién descrita durante 10 minutos eproximedamente
|

.
1

2504~720 - 16 -
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g2 la temperatura ambiente en un secador rotatorio con
envolvente de vepor. A continuaoién, se aplied vapor
de agua de aproximadamente 5 atm a la envolvente del
secador y la solucidn se evapor6 durante un periodo de
4 horas para producir un producto seco que presentaba
una perdida por ignicidn a 5002C de 35 a 45% en peso.

rd
A continuacidon el material seco se paso a traves de un

{
'horno con doble zona de oxidacidn sobre una cinta transg

1

portedora. Las esferas se celentaron en la zona I con i
aire sustancialmente seco, y en la zona II con aire coﬁ
teniendo aproximadamente T0% de vapor. El tiempo de pe£
manencia en la zona I fue de 1 hors aproximademente, y
el tiempo de permanencia en la zoma II fué de 2 horas
aproximadamente. La temperaturs de la zona I fue de
3432C y la temperatura de la zona II fué de 5529C. EL
producto catalizador esferoidal temis un area especifi
ce de 150 m2/g aproximadamente, un volumen medic de po

{Tos de 0,45 cm3/g aproximadamente y un dismetro medio

de poros de 115 Angstroms aproximadamente.

EJEMPLO II

El catalizador del Ejemplo I se evalud con

respecto a la conversidén de un aceite crudo residual,

,— una materie prima de fraccidn de colas de destilacicn
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3
! en vac{o. Se colocaron aproximadamente 100 omd de catd

lizador en forma de lechos de 10 cmd cada uno ¥y separa

dos mediante aproximadamente 2 cm3 de arena en un reac
tor pequefio, basicamente una tuberia, con un diametro%
interior de 2,0 cm. Ia alimentacion de fraccion de co-
las de destilacion en vacio se calentd haste 3808C apﬁg

ximadamente y se cargo en corriente descendente a ‘tra-

ves del catalizador con hidrégeno de recirculacion su{

| ficiente para proporcionar 267 V/V de hidrdgesno. Ia pﬁg

si0n en la zona de reamccidn fué de 205 atm. La temperé- :
tura de salida del reactor fue de 425%C. El efluente &el
reactor Se recupero en un geparador a altas pr931on Yy el
hldrogeno se separo y recireuld al reactor. E1 producto
liquido recuperado del separador se tratd en una columr
na de separacion hasta agotamiento.

Ia materis prima de carga se tratd a una VEHL

(velocidad espacial horaria de liquido) de 1,0 aproxima
damente durante las primeras 27 a 35 horas‘de funcion%—
miento, y a una VEHL de 0,5 aproximedamente durante lés
horas 35 a 51 de funcicnamiento. Se analizarcn el pro-

ducto a VEHL de 0y el producto a VEHL de 0,5 asi como

i la materia prima de cerga. Se hizo un ensayo similar ;

usando la misma slimentacion ¥y el mismo equipo, con uﬁ

catalizador que habia sido calecinado a alta temperatu;
4 !
ra sin adicion de vapor de agua. Se analizaron los pro

: |

{
!

-18 -~ . z
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cios del Artfculo 51 del vigente Estatuto sobre Propie
'dad Indugtrial.

ductos. A continuacion se tabulen los resultados de am

bos ensayos:

(Catalizador de la (Gatalizador
% en Peso Materia pri presente invencion) tecnica ant

{Azufre 3,18 0,25 0,05 0,35 0,21
i Insoluble '

en 07 4,7 1,21 0,44 1,69 1,03
' Hidrogeno 10,33 12,0 12,5 1é,0 12,3
Destilable 26,5 81 87 79 85
Densidad a

Le presente solicitud, que corresponde a la
presentada en Estados Unidos de America, el 25 de Mar-
zo de 1971, bajo el N2 128.114, se acoge a los benefi-

REIVINDICACIORES

i Los puntos de invencion propie y nueva, que

- 19 -

Producto Total Producto Total

erior)
ma de carga VEHL 1 VEHL 0,5 VEHL 1 VEHL Q%

1520 1,008 0,925 0,907 0,924 0,913
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se presentan para que sean objeto de esta solicitud de
Patente de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los
siguientes:

12,~ Un método para preparar un cata-
lizador de hidrorrefino que comprende: (a) impregnar un
material de soporte de éxido inorgdnico refractario con
una solucidn acuosa de un compuesto soluble de un metal
del Grupo VI B y un metal del Grupo VIII al mismo tiempo
que se efectda una evaporacidn rdpida de agua desde di-
cha solucién, siendo la proporcidén en volumen de solucidn
impregnante a material de soporte de 0,5:1 a 2:1 aproii-
madamente; (b) calcinar parcialmente el material de so-
porte impregnado durante gproximadamente 1/2.hora por
lo menos a una temperatura de 100 a U272C aproximadamente;
vy (c) calcinar el material de la etapa (b) a una tempera-
tura de 427 a 6212C aproximadamente durante aproximada-
mente 1 a aproximadamente 4 horas en una atmésfera que
comprende aproximadamente 25% de vapor como minimo.

22 .. Un método seglin la reivindica-
cién 1, en el que el material de soporte impregnado se
seca en la etapa (a) hasta que presenta una pérdida por
ignicidn a 5002C de menos de aproximadamente 50% en pe-
80

38,~ Un método seglin la reivindicacién

1 6 2, en el que el material de soporte impregnado se

- 20 =



seca en la etapa (a) durante aproximadamente 4 horas
o menos hasta que presenta una pérdida por ignicidn
a 5002C de aprbximadamente 35 a 45% en peso.
"L&.~ Un método seglin cualquiera de
5 las reivindicaciones 1 a 3, en el que la proporcién
en volumen de solucidn impregnante a material de so~
porte es de 0,621 a 1:1 aproximadamente,
&,~ Un método seglin la reivindicacidn
bk, en el que la proporcién en volumen de solucidn impreg-
10 nante a material de soporte es de aproximadamente 0,7:1.
62,~ Un método segin cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 5, en el que la duracidn de la
etapa (b) es 1/2 a 2 horas aproximadamente, y la tempe-
ratura es de 260 a 4272C aproximadamente.
15 7%,~ Un método segin cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 6, en el que la etapa (b) se lle-
va a cabo en una atmdsfera que contiene menos de 50%
en volumen de vapor de agua aproximadamente.
8%.~ Un método segin la reivindica-
20 cién 7, en el que la etapa (b) se realiza en aire sus-
tancialmente seco.
92,.- Un método segliin cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 8, en el que la etapa (c) se rea-
1iza en una atmésfera que contiene 60 a 80% en volumen

25 de vapor de agua aproximadamente.

2677l - 21 =

&
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102.~ Un método segdn cualquiera de las rei-
vindicaciones 1 a 9, en el que el material de soporte com-
prende sflice y alfimina.

11£.- Un método segdn cualquiera de las rei-
vindicaciones 1 a 10, en el que el material de soporte
comprende aldmina compuesta con silice en una relacién
en peso de aldmina a sflice de 3:1 a 9:1 aproximadamente.

128.- Un método segin cualquiera de las rei-
vindicaciones 1 a 11, en el que el material de soporte
tiene un drea especffica de 175 a 380m2/g aproximadamen-
te ¥y un didmetro medio de poros de 70 a 200 Angstroms
aproximadamente.

13&,~ Un métodp seglin cualquiera de las rei-
vindicaciones 1 a 12, en el que la solucidén acuosa es una
solucidn comiin de un compuesto soluble de molibdeno y
un compuesto solublé de niquel. |

142.~ Un método seglin cualquiera de las rei-
vindicaciones 1 a 13, en el que la solucidén impregnante
comunica al catalizador acabado 5 a 20% en peso de molib-
deno aproximadamente y 0,1 a 10% en peso de nfquel aproxi-
madamente.

158~ UN METODO PARA PREPARAR UN CATALIZA-
DoR DE HIDRORREFINO.

Tal y como se ha descrito en la Memoria gue

antecede y con los fines gue se han especificado.

- 22 -
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VGD.

Esta Memoria consta de ventitres hojas escri-

tas a mdguina por una sola cara.

.9 JUL. 1978

Madrid,

- 23 -
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