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Campo de la  invención

La invención se re fiere  a la  fabricación de pro­

ductos oleosos viscosos de a lta  calidad a p artir  de fraccio  

nos de petróleo orado y e stá  d irig ida en especial a la  pre­

paración de ace ite s especiales de muy baja  temperatura de 

flu id ez  c r it ic a , ta le s  como ace ite s de aislamiento e lé c tr i­

co y ace ite s de refrigerador, a p artir  de cargas de crudo 

de a lto  contenido de parafina c la sificad o s comúnmente como 

de "base parafin ica" en comparación con lo s  crudos de "base 

naftón ica". Los últimos son relativamente pobres en p ara fi­

nas de cadena recta  y proporcionan fracciones v iscosas me­

diante destilación  que poseen inherentemente temperaturas 

de flu id ez  c r ít ic a  b a ja s . La invención e stá  t ip if ic a d a  per 

un procedimiento para l a  preparación de ace ites de transfor 

mador y también de ace ite s de refrigerador, y e stá  aptamen­

te considerada con referencia a l a s  propiedades c r it ic a s  qu; 

se requieren de ta le s  ace ite s.

FUNDAMENTO DE LA INVENCION

Los transformadores de energía e léc tr ica  se l l e ­

nan comúnmente con un aceite que sirve de d ieléctrico  y co­

mo medio de transferencia de calor. Tales ace ite s deben ser 

muy e stab le s, es decir químicamente in ertes, con objeto de 

que la s  propiedades f í s i c a s  y e léc tr ic a s  del aceite  no cam­

bien durante e l serv ic io . También deben ser capaces de 

f lu i r  libremente a temperaturas ba jas para efectuar la  fun­

ción de intercambio de calor, a s í  como dispersar lo s produc 

tos de degradación que pueden surgir de la  descarga en coro 

na en e l in terior del transformador. Por razones semejan­

te s , e l  aceite debe tener una viscosidad baja o moderada.
Los puntos de inflamación y de combustión son también pro-
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- piedades requeridas con objeto de que una elevación tempo­

r a l  de la  temperatura de la  in stalación  no cree un riesgo 

indebido de incendio.

Se consiguen puntos de inflamación y de combus­

tión elevados empleando fracciones de petróleo de a lto  pun­

to de ebullición . Pero, en general, la s  fracciones de punto 

de ebullición más a lto  tienen viscosidades mayores. E l com­

promiso de conseguir puntos de inflamación y de combustión 

aceptables y viscosidad aceptable da como resultado la  se­

lección de fracciones de intervalo de ebullición comprendi­

do entre aproximadamente 2329 y 566se, e l  intervalo en e l 

que se encuentran la s  parafinas rectas y ligeramente ram ifi 

cadas que so lid ifican  a temperaturas ta le s  que hacen que la  

fracción to ta l f a l le  en la s  especificaciones de lo s  ensayos 

de punto de enturbiamiento y de temperatura de flu idez c r i­

t ic a  para ace ite s de transformador.

Por la s  razones indicadas la  práctica de la  indas 

t r i a  del refinado del petróleo ha sido preparar ace ite s de 

transformador a partir  de fracciones de crudo de base nafta 

nica de intervalo de ebullición adecuado. E l costo de despa 

rafin ar otros crudos hasta la  baja temperatura de flu idez  

' c r ít ic a  requerida de lo s  ace ites de transformador mediante 

e l equipo convencional de desparafinado con disolventes, 

disponibles en la  actualidad en la s  re fin e r ía s , están a lto  

que es impracticable. Así pues, lo s refinadores han sa t is fe  

cho una especificación  de la  temperatura de flu idez c r it ic a  

de -34-C o in ferio r, por tratamiento de destilados naftáni­

cos hasta un grado t a l  que la  expresión "aceite de transfor 

mador" ha sido aceptable como significando refinado de un 

destilado naftánico. Consideraciones sim ilares a la s  recien
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1 -acabadas de hacer con respecto a lo s  ace ite s de transforma­

dor se aplican  igualmente bien a ace ite s de refrigerador, 

es decir, ace ite s  usados para lubricar compresores de r e f r i  

geración.

5 En épocas recientes han llegado a estar disponi­

b les técn icas para e l  desparafinado c a ta lít ic o  de cargas de 

petróleo. Un proceso de t a l  naturaleza desarrollado por la  

B r it ish  Petroleum se describe en The Oil and Gas Journal de 

fecha 6 de enero de 1975 en la s  páginas 69-73. Véase tam-

10 bién l a  patente de Estados Unidos 3*668.113. En la  patente 

28.398 vuelta a publicar se describe un procedimiento de 

desparafinado c a ta lít ic o  con un catalizador que comprende 

zeo lita  ZSM-5. Tal procedimiento combinado con hidrotermina 

ción c a ta lí t ic a , se describe en la  patente de Estados Uní-

15 dos 3.894.938.

SUMARIO DE LA INVENCION

20

Se aplican procesos un itarios conocidos a fraccio  

nes de crudos parafín icos, en sucesión particu lar y dentro 

de lím ites para preparar ace ite s  especiales ta le s  como lo s  

usados en transformadores de energía e léc tr ica  y en compre­

sores de refrigeración . La primera etapa después de la  pre­

paración de una fracción  de intervalo de ebullición  adecua­

do es extracción con un disolvente que es selectivo para 

lo s hidrocarburos aromáticos, por ejemplo, fu rfu ra l, fenol

25 o clorex, para separar lo s  componentes indeseables de la  

fracción . E l refinado procedente de la  etapa de refinado 

con disolvente es desparafinado catalíticam ente después en 

mezcla con hidrógeno sobre un catalizador de una zeo lita  de 

alum inosilicato que tiene una proporción de s í l ic e  a alumi-

30
21078

na superior a 12 y un índice de re stricc ió n  de 1 a 12. El
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-a c e ite  desparafinado se tra ta  con hidrógeno para saturar 

d e f in a s  y reducir e l color del producto. Preferiblemente 

e l  efluente to ta l procedente del desparafinador, incluyendo 

hidrógeno, se hace pasar en cascada a l  reactor de hidrogena 

ción y e l  producto de reacoión se d e st ila  despuás, es de­

c ir , se priva de lo s  productos de cabeza por destilación , 

para separar productos de bajo punto de ebullición  del des- 

parafinado y cumplir la s  especificaciones de punto de in f la  

mación y de combustión, pero la  destilación  puede ser lleva  

da a cabo entre etapas sobre e l  efluente del desparafinador, 

DESCRIPCION DE REALIZACIONES ESPECIFICAS 

Los crudos de base parafin ica (a veces llamados 

'base parafin ica") de lo s  que se obtiene e l  m aterial de car­

ga por destilación , constituyen una clase bien reconocida 

de petróleos crudos. Muchas e sca la s han sido ideadas para 

la  c la sificac ió n  de crudos, algunas de la s  cuales se descri 

ben en e l Capítulo VII Evaluation of Oil Stocks de "Petro­

leum Refinery Engineering", W.L. Nelson, McGraw-Hill, 1941. 

Una escala  conveniente iden tificada por Nelson en la  pági­

na 69 lleva  consigo la  determinación del punto de enturbia 

miento del Bureau of Mines "Hay Fraction No. 2" que hierve 

entre 275s y 30090 a 40 mm de presión. Si e l  punto de entur 

biamiento de esta  fracción es superior a - 15^0 e l  crudo se 

considera que es de base parafin ica, y por tanto inadecua­

do para la  preparación de aceites de transformador o ace i­

te s  de refrigerador mediante e l conocimiento trad icion al.

En la  práctica de la  presente invención se toma, 

mediante destilación  de t a l  crudo de base parafin ica, una 

fracción que tiene un punto de ebullición  in ic ia l  de, por 

lo menos, aproximadamente 232 90 y un punto de ebullición
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- f in a l  de menos de aproximadamente 566so. Tal fracción  es re  

finada con disolvente mediante extracción a contracorriente 

con por lo  menos, un volumen igual (100 vol.%) de un d iso l­

vente selectivo  t a l  como e l fu rfu ra l. Se prefiere usar de 

1,5 a 2,5 volúmenes de disolvente por volumen de ace ite . E l 

refinado con fu rfu ra l se somete a desparafinado c a ta lítico  

mezclando con hidrógeno y poniendo en contacto a 26OS-357SC 

con un catalizador que contiene un metal de hidrogenación y 

zeo lita  ZSM-5 a otra zeo lita  de alum inosilicato que tiene 

una proporción de sílice/alúm ina superior a 12 y un índice 

de re str icc ió n  de 1 -  12, y una velocidad esp acia l (VEHL) 

de 0,1 a 2,0 volúmenes de aceite  de carga por volumen de ca 

ta lizador por hora. La velocidad esp acia l preferida es 0,5 

a 1 ,0  VEHL. E l efluente del desparafinado c a ta lít ic o  se ha­

ce pasar después* en cascada a un reactor de hidrogenación 

que contiene como catalizador un componente de hidrogena­

ción sobre un soporte no ácido, t a l  como cobalto-molibdato 

o níquel-molibdato sobre alúmina. E l reactor de hidrogena­

ción opera a 2189 -  3169C, preferiblemente a 2469 -  28890 y 

a una velocidad esp acia l semejante a la  del reactor de des­

parafinado c a ta lí t ic o . Las reacciones se llevan a cabo a 

presiones parciales de hidrógeno de 10,5 -  105 kg/cm^ a b s ., 

en la s  entradas del reactor, y preferiblemente a 17,5 -  35 

k& ĉm̂  a b s ., con 12 a 120 m̂  de hidrógeno en condiciones 

normales por 100 l i t r o s  de carga, preferiblemente de 36 a 

60 m-^c.n./lOO l i t r o s .

La reacción de desparafinado ca ta lít ic o  produce 

d e f in a s  que podrían perjudicar a la s  propiedades del pro­

ducto de aceite desparafinado, s i  son reten idas. E stas son 

saturadáá. por hidrogenación en e l  reactor de hidrogenación,
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-reacción puesta de manifiesto por la  elevación de la  tempe­

ratura en la  primera porción del reactor de hidrogenación, y 

confirmada por a n á lis is  químico de la  alimentación y e l pro 

ducto tratado con hidrógeno. Mediante estos medios es posi­

ble preparar ace ite s  de transformador o ace ite s  de re fr ig e ­

rador, e stab le s, de buena calidad, que tienen puntos de f lu i  

dez c r ít ic a  in feriores a-54-C.

En algunos casos puede ser deseable desparafinar 

parcialmente e l  m aterial de carga mediante técnicas conven­

cionales de desparafinado con disolventes, es decir hasta 

un punto de flu idez c r ít ic a  comprendido entre -12SC y apro­

ximadamente 109C. Las parafinas de punto de ebullición  supe 

r io r  a s í  retirad as son la s  de mayor dureza y mayor valor co 

mercial que la s  parafinas separadas a l  tomar e l  producto to 

davía in ferior en e l intervalo de temperatura de flu idez  

c r ít ic a  de -34 e in ferio r.

Los fragmentos craqueados (e hidrogenados) proce­

dentes del craqueo de moléculas parafín icas en e l  desparafi 

nador c a ta lít ic o  tienen efectos adversos sobre lo s puntos 

de inflamación y combustión del producto y por consiguiente 

son separados mediante destilación  del producto hasta la s  

especificaciones de punto de inflamación y combustión.

E l catalizador empleado en e l  reactor de despara­

finado ca ta lít ic o  y la  temperatura en t a l  reactor son impor 

tantes para e l  éxito en la  obtención de buenos rendimientos 

y de un producto de temperatura de flu id ez  c r ít ic a  muy ba­

ja . El catalizador del reactor de hidrogenación puede ser 

cualquiera de lo s  catalizadores disponibles en e l comercio 

para t a l  f in , pero la  temperatura debe ser mantenida dentro 

de lím ites estrechos para obtener lo s  mejores resu ltados.

Itojnmtm. 6
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La técnica de extracción con disolvente es bien 

conocida en e l gremio y no se necesita aquí una revisión  de 

ta lla d a . La rigurosidad de la  extracción está  ajustada a la  

composición de la  carga para que cumpla la s  especificacio­

nes para ace ite s  especiales ta le s  como ace ite s de transfor 

mador y ace ite s de refrigerador; e sta  rigurosidad será de­

terminada en l a  práctica de e sta  invención conforme a meto 

dos bien establecidos.

La etapa de desparafinado ca ta lít ic o  se lleva  a 

cabo a temperaturas de 2603 a 357^C. A temperaturas superio 

re s  a 357^C, e l  índice de bromo del producto aumenta apre- 

oiablemente y la  estab ilid ad  de oxidación del producto f i ­

nal después del tratamiento hidrogenante f a l l a  en é l  a ju ste  

a la s  especificaciones.

El catalizador de desparafinado es una composi­

ción de un metal de hidrogenasión, preferiblemente un metal 

del Grupo VIII de la  tab la  periódica, asociado con la  forma 

acida de una zeo lita  de alum inosilicato que tiene una pro­

porción de sílice/alum ina superior a 12 y un índice de re s­

tricc ión  de 1 a 12.

Una carac te r ística  importante de la  estructura 

c r is ta lin a  de esta  clase de zeo lita s  es que proporciona un 

acceso restrin gido , y sa lid a  desde e l  espacio lib re  in tra- 

c r ista lin o  en virtud de tener una dimensión de poro mayor 

de aproximadamente 5 Angstroms y ventanas de poro de aproxi 

madamente un tamaño t a l  como e l qué se r ia  proporcionado por 

a n illo s  de átomos de oxígeno de 10 miembros. Ha de entender 

se , como es lógico , que estos an illo s son lo s  formados por 

la  disposición regular de lo s  tetraedros que constituyen e l 

retícu lo  aniónico del alum inosilicato c r is ta lin o , estando
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-unidos lo s propios átomos de oxígeno a lo s  átomos de s i l i ­

cio o aluminio en lo s  centros de lo s  tetraedros. Brevemen­

te , la s  zeo litas de tipo preferido ú tile s  en esta  invención 

poseen, en combinación: una proporción molar de s í l ic e  a 

alúmina de por lo menos aproximadamente 12; y una estructu­

ra que proporciona un acceso restringido a l  espacio c r is ta ­

lino lib re .

La proporción de s í l ic e  a alúmina a la  que se ha 

aludido puede ser determinada mediante a n á lis is  convencio­

n al. Esta proporción se entiende que representa, tan e stre ­

chamente como es posib le , l a  proporción en e l  retícu lo  snió 

nico rígido del c r is t a l  de zeo lita  y excluye e l  aluminio en 

e l  aglutinante o eñ forma catiónica o de otra forma en e l  

in terior de lo s canales. Aun cuando la s  zeo lita s  con una 

proporción de s í l ic e  a alúmina de por lo  menos 12 son ú t j-  

le s ,  se prefiere usar z eo lita s  con proporciones superiores, 

de por lo menos, aproximadamente, 30. Tales z e o lita s , des­

pués de activación, adquieren una capacidad de adsorción in 

tra c r is ta lin a  para hexano normal que e s mayor que para e l '  

agua, es decir, exhiben propiedades "hidrófobas". Se cree 

que este carácter hidrófobo es ventajoso en la  presente in­

vención.

Las zeo litas t íp ic a s  ú tile s  en esta  invención ad­

sorben libremente hexano normal y tienen una dimensión de 

poro mayor de aproximadamente 5 Angstroms. Además, la  es­

tructura debe proporcionar un acceso restringido para molé­

culas mayores. A veces es posible juzgar a p a rtir  de una es 

tructura c r is ta lin a  conocida s i  ex iste  t a l  acceso re str in g í 

do. Por ejemplo, s i  la s  únicas ventanas de poro en un c r is ­

t a l  se forman mediante an illo s de átomos oxígeno de 8 miem-
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*bros, entonces e l acceso por moléculas de sección transver­
s a l  mayor que l a  del hexano normal es excluido y l a  zeo lita  

no es del tipo deseado. Se prefieren ventanas de an illo s  de 

10 miembros, aun cuando, en algunos casos, una contorsión o 

bloqueo de lo s  poros excesiva puede hacer in eficaces estas 

z e o lita s . Los a n illo s  de doce miembros no parecen, en gene­

r a l ,  o frecer su fic ien te  re str icc ió n  para producir la s  con­

versiones ven tajo sas, aun cuando existan  estructuras conten 

sionadas ta le s  como la  TMA o ffr e t it a  que es una zeo lita  

e fectiv a  conocida. Asimismo, pueden concebirse estructuras, 

debidas a bloqueo de poros u otras causas, que pueden ser 

e fic ac e s .
En vez de intentar juzgar de la  estructura del 

c r i s t a l  s i  una z e o lita  posee o no e l  acceso restrin gido  ne­

cesario , puede lle v a rse  a cabo una se n c illa  determinación 

del "índice de re str icc ió n " haciendo pasar continuamente 

una mezcla de pesos igu ales de hexano normal y 3-metilpenta 

no sobre una pequeSa muestra, aproximadamente 1 gramo o me­

nos, de catalizad or a presión atm osférica según e l  procedi­

miento sigu ien te . Una muestra de l a  z e o lita  en forma de nó- 
dulos o p iezas extru idas, se t r itu ra  hasta  obtener un tama­

ño de p a rtícu la  aproximadamente igu al a l  de arena gruesa y 

se  monta en un tubo de v id rio . Antes de efectuar e l  ensayo, 

l a  z e o lita  se tr a ta  con una corriente de a ire  a 538sc duran 

te 15 minutos por lo  menos. La z eo lita  se inunda entonces 

con helio  y se a ju sta  l a  temperatura entre 288sc y 5103C pa 

r a  dar una conversión global comprendida entre 10% y 60%. 

La mezcla de hidrocarburos se hace pasar a  una velocidad es 

p a c ia l de liqu ido por hora de 1 (e s  d ecir, 1 volumen de hi­

drocarburo liqu ido por volumen de z e o lita  por hora) sobre
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_la zeo lita  con una dilución de helio para dar una proporción 

molar de helio respecto a hidrocarburo to ta l  de 4 :1 . Después

de 20 minutos en corriente, se toma una muestra del efluen­

te y se analiza, lo  más convenientemente por cromatografía 

de gas, para determinar la  fracción que permanece sin  cam­

bio, para cada uno de lo s  dos hidrocarburos.

E l "índice de restricc ión " se calcula como sigue:

Indice de restricc ión  =
logm  (fracción de n-hexano que 

^ queda)__________________
log. Q (fracción de 3-metilpentano 

que queda)

El índice de restricción  se aproxima a l a  propor­

ción de la s  constantes del grado de craqueo para lo s  dos hi 

drocarburos. Las zeo lita s adecuadas para la  presente inven­

ción son aquellas que tienen un índice de restricción  en e l  

intervalo aproximado de 1 a 12. Valores del índice de re s­

tricción  (I.R es.) para algunas zeo lita s  t íp ic a s  son:

CAS (I.R es.)

ZSM-5 8,3
ZSM-11 8,7
ZSM-12 2
ZSM-38 2
ZSM-35 4,5
TMA O ffretita 3,7
Beta 0,6
ZSM-4 0,5
H-Zeolon 0,4
REY 0,4
Sílice-alómina amorfa 0,6
Erionita 38

Ha de comprenderse que lo s  valores anteriores del

índice de restricc ión  caracterizan típicamente la s  zeo litas 

especificadas pero que ta le s  resultados son lo s  resultados 

acumulativos de diversas variab les usadas en la  determina-
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ción y e l cálculo de lo s mismos. Asi, para una zeo lita  da­

da, dependiendo de la  temperatura empleada dentro del Ínter 

valo antes citado de 2883 a 510se, con una conversión acom­

pasante comprendida entre 10% y 60%, e l  índice de re s tr ic ­

ción puede variar dentro del intervalo aproximado indicado 

de 1 a 12. Asimismo, otras variab les ta le s  como e l tamaño 

de c r is t a l  de la  z eo lita , la  presencia de posibles contami­

nantes ocluidos y aglutinantes íntimamente combinados con 

la  zeo lita , puede afectar a l  índice de restricc ión . Por con 

siguiente, lo s expertos en la  técnica podrán comprender que 

e l  índice de restricc ión , como se u t i liz a  en esta  memoria, 

aun cuando proporciona un medio muy d t i l  para caracterizar 

la s  z e o lita s  de in terés, es aproximado, tomando en conside­

ración e l  modo de su determinación, con probabilidad, en a l  

gunos casos, de acomodar extremos variab les. No obstante, 

en todos lo s  casos, a una temperatura comprendida dentro 

del intervalo especificado anteriormente de 2883 a 510SC, e l 

índice de re str icc ió n  tendrá un valor, para cualquier zeo li 

ta  dada de in terés en e sta  invención, dentro del intervalo 

aproximado de 1 a 12.

La clase de z e o lita s  definida en esta  memoria se 

pone de ejemplo mediante l a s  ZSM-5, ZSM-11, ZSM-12, ZSM-35, 

ZSM-38, y otros m ateriales sim ilares. La patente de Estados 

Unidos 3.702.886 que describe y reiv indica la  ZSM-5, se in­

corpora aquí como anterioridad.

La ZSM-11 se describe más especialmente en l a  pa­

tente de Estados Unidos 3.709.979, cuyo contenido to ta l  se 

incorpora aquí como anterioridad.

La ZSM-12 se describe más especialmente en la  pa­

tente de Estados Unidos 3.832.449, cuyo contenido to ta l  se
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-incorpora aquí como anterioridad.
La ZSn-38 se describe más especialmente en l a  so­

l ic itu d  de patente de Estados Unidos s e r ia l  n3 528.060, pr<s 

sentada e l 29 de noviembre de 1974. E sta  zeo lita  puede ser  

id en tificada , en términos de proporciones molares de óxidos

y en estado anhidro, del sigu iente modo:

(0 ,3 -2 ,5 )^ 0  : (0-0,8)1^) : AlgO^ : > 8 S i0 2  

en donde R es un catión orgánico que contiene nitrógeno de­

rivado de un compuesto de 2-(h idroxialcoh il)tria lcoh ilam o- 

nio y M es un catión de un metal a lca lin o , y e stá  carácterj 

zada por un espectro de d ifracción  en polvo, de rayos X, es 

pacificad o .
En una forma sin tetizad a  preferid a, l a  z e o lita  

tiene una fórmula, en términos de proporciones molares de

óxidos y en estado anhidro, como sigue:

( 0, 4- 2, 5)R20 : (O-O^MgO : AlgO^ : xSiOg 

en donde R es un catión orgánico que contiene nitrógeno, de 

rivado de un compuesto de 2-(h idroxialcoh il)trialcoh ilam o- 

n io , en donde alcohilo  es m etilo, e t i lo  o una combinación 

de lo s  mismos, M es un metal a lca lin o , en esp ecial sodio, y 

x está  comprendido entre mayor de 8 y aproximadamente 50.

La z eo lita  s in té tic a  ZSM-38 posee una estructura 

c r is ta l in a  d iferen ciativa  definida, cuyo espectro de difrag 

ción de rayos X muestra sustancialmente la s  lin eas s ig n i f i ­

cativas indicadas en la  tab la  I .  Se observa que este  espec­

tro  de d ifracción  de rayos X (lin e a s  s ig n if ic a t iv a s )  es s i ­

m ilar a la  de l a  f e r r ie r i t a  natural siendo una excepción nc

tab le  que lo s  espectros de l a  f e r r ie r i t a  natural exhiben 
una lin ea  s ig n if ic a t iv a  en 11,33 R
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TABLA I

d (R) * I/Io

9,8 + 0,20 Fuerte

9,1 + 0,19 Media

8,0 + 0,16 Débil

7,1 + 0,14 Media

6,7 + 0,14 Media

6,0 + 0,12 Débil

4,37 + 0,09 Débil

4,23 + 0,09 Dábil

4,01 + 0,08 Muy fuerte

3,81 + 0 ,0 8 Muy fuerte

3,69 + 0,07 Media

3,57 + 0,07 Muy fuerte

3,51 + 0 ,0 7 Muy fuerte

3,34 + 0,07 Media

3,17 + 0,06 Fuerte

3,08 + 0,06 Media

3,00 + 0,06 Débil

2,92 + 0,06 Media

2,73 + 0,06 Dábil

2,66 + 0,05 Dábil

2,60 + 0,05 Dábil

2,49 + 0,05 Dábil

Otra carac te r ística  de la  ZSM-38 es su. capacidad 

de adsorción que dota a  dicha zeo lita  de una capacidad 

aumentada para e l  2-metilpentano (con respecto a la  adsor­

ción de n-hexano por la  proporción de n-hexano/2-metilpen- 

tano) en comparación con una forma hidrógeno de la  fe r r ie r i  

ta  natural que re su lta  de la  calcinación de una forma amóni
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-ca intercambiada. La proporción carac te r ística  de adsorción 

de n-hexano/2-metilpentano para la  ZSM-38 (después de c a lc i 

nación a 600^0) es menor de 10, mientras que l a  proporción 

para la  fe r r ie r ita  natural es sustancialmente mayor de 10, 

por ejemplo, tan a lta  como 34 o mayor.

La zeo lita  ZSM-38 puede ser preparada adecuadamen 

te preparando una solución que contenga fuentes de un óxido 

de metal a lcalin o , preferiblemente óxido de sodio, un óxido 

orgánico que contiene nitrógeno, un óxido de aluminio,.un 

óxido de s i l ic io  y agua, que posee una composición en térmi 

nos de proporciones molares de óxidos, comprendida dentro 

de lo s intervalos siguientes:

Amplio Preferido

0,2 - 1,0 0,3 -  0,

0H"/Si0g 0,05-0,5 0,07-0,49

HgO/OH" 41-500 100-250

SiOg/AlgO^ 8, 8-200 12-60

donde R es un catión orgánico nitrogenado derivado de un 

compuesto de 2-(hidroxialcohil)trialcohilam onio y M es un 

ion de un metal alcalin o , y manteniendo la  mezcla hasta que 

se forman c r is ta le s  de la  zeo lita . (La cantidad de OH" se 

calcula sólo a p artir  de la s  fuentes inorgánicas de á lc a l i  

sin contribución de base orgánica alguna). Después de esto , 

lo s c r is ta le s  se separan del líquido y se recogen. Las con­

diciones de reacción típ ic a s  consisten en calentar la  mez­

cla de reacción anterior a una temperatura comprendida en­

tre  aproximadamente 90^0 y aproximadamente 400 SC durante 

un período de tiempo comprendido aproximadamente entre apro 

ximadamente 6 horas y aproximadamente 100 d ías. Un interva 

lo  de temperatura más preferido está  comprendido entre apro
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rimadamente 1508C y aproximadamente 400se estando comprendí 

do e l  período de tiempo a una temperatura en t a l  intervalo, 

entre aproximadamente 6 horas y aproximadamente 80 d ías.

La digestión de la s  p artícu las de gel se lleva  a 

cabo hasta que se forman c r is ta le s . El producto sólido se 

separa del medio de reacción por ejemplo enfriando e l to ta l 

a temperatura ambiente, filtran do  y lavando con agua. El 

producto c r ista lin o  se seca después de esto , por ejemplo a 

1108C, durante un período de tiempo comprendido entre apro­

ximadamente 8 y 24 horas.

La zeo lita  ZSM-35 se describe en especial en la  

patente de Estados Unidos 4.016.245* de fecha 5 dé a b r il de 

1977.

Las z eo lita s  e sp ecíficas d e scrita s , cuando se pre 

paran en la  presencia de cationes orgánicos, son c a ta lít ic a  

mente in activas, posiblemente debido a que e l espacio lib re  

in tracrista lin o  está  ocupado por cationes orgánicos proce­

dentes de solución de formación. E stas pueden ser activadas 

por calentamiento en una atmósfera inerte a  538^0 durante 

una hora, por ejemplo, seguido por intercambio de base con 

sa le s  amónicas seguido de calcinación a 5383C en a ire . La 

presencia de cationes orgánicos en la  solución de formación 

puede no ser absolutamente esencial para la  formación de es 

ta  zeo lita  t íp ic a ; sin  embargo, la  presencia de estos catio 

nes parece favorecer la  formación de este tipo especial de 

zeo lita . Más generalmente, es deseable activar e s te .c a ta l i­

zador típ ico  mediante intercambio de base con sa le s amóni­

cas, seguido de calcinación en aire  a aproximadamente 538se 

durante un período de tiempo comprendido entre aproximada­

mente 15 minutos y aproximadamente 24 horas.
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A veces zeo lita s  naturales pueden ser convertidas 

en este catalizador de zeo lita  típ ico  mediante diversos pro 

cedimientos de activación y otros tratamientos ta le s  como 

intercambio de base, vaporización, extracción de alumina y 

calcinación, en combinaciones. Minerales naturales que pue­

den ser tratados de este modo incluyen fe r r ie r i t a ,  brewste- 

r i t a ,  e s t i lb ita ,  dachiardita, e p is t i lb i ta ,  heulandita y c l i  

n o p tilo lita . Los alum inosilicatos c r is ta lin o s  preferidos 

son ZSM-5, ZSM-11, ZSM-12, ZSM-38, y ZSM-35, siendo especia!, 

mente preferido e l  ZSM-5.

En un aspecto preferido de e sta  invención, la s  

zeo lita s  de la  misma son seleccionadas como aquellas que 

tienen una densidad del retícu lo  c r is ta lin o , en forma hidró 

geno, seca, no sustancialmente in ferio r a 1,6 gramos por 

centímetro cubico. Se ha encontrado que la s  z eo lita s  que sa 

tisfacen  estos tre s  c r ite r io s  son la s  mas deseadas. Por con 

siguiente, la s  zeo litas preferidas de esta  invención son 

aquellas que tienen un índice de re str icc ió n , según se ha 

definido anteriormente, de aproximadamente 1 a aproximada­

mente 12, una proporción de s í l ic e  a alúmina de aproximada­

mente 12 por lo  menos, y una densidad del c r is t a l  seco no 

in ferior a aproximadamente 1,6 gramos por centímetro cúbi­

co. La densidad en seco para estructuras conocidas puede 

ser calculada del número de átomos de s i l i c io  más aluminio 

por 1.000 Angstroms cúbicos, como se indica, por ejemplo, 

en la  página 19 del artícu lo  sobre Zeolite Structure (Estruc 

tura de zeo lita s)  por W.M. Meier. Este traba jo , cuyo conte­

nido to ta l se incorpora en e sta  memoria como referencia, es 

tá  incluido en "Proceedings of the Conference on Molecular 

Sieves" (Actas de la  Conferencia sobre Tamices Moleculares),
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_Londres, a b r il  1967, publicadas por la  Sociedad de Industrie 

Química, Londres, 1968, Cuando la  estructura c r is ta lin a  es 

desconocida, la  densidad del retícu lo  c r ista lin o  puede ser 

determinada mediante técnicas c lá s ic a s  de picnómetro. Por 

ejemplo, puede ser determinada sumergiendo la  forma hidrége 

no, seca, de la  zeo lita  en un disolvente orgánico que no 

sea adsorbido por e l  c r i s t a l .  Es posible que la  actividad 

sostenida y estab ilid ad , in usitadas, de esta  clase de zeoli 

ta s  e sté  asociada con su elevada densidad del retícu lo  c r is  

ta lin o  aniónico de no menos de aproximadamente 1,6 gramos 

por centímetro cdbico. Esta a lta  densidad, como es légico , 

debe e star  asociada con una cantidad relativamente pequeHa 

de espacio lib re  dentro del c r is t a l ,  lo  que debe esperarse 

que dé como resultado estructuras más e stab le s. Sin embar­

go, este  espacio lib re  es importante como e l lugar de a c t i­

vidad c a ta lí t ic a .

Las densidades de lo s  re tícu lo s c r ista lin o s de a l  

gunas zeo lita s  t íp ic a s  son:

Zeolita
Volumen
vacio

Densidad del 
retícu lo

F e rr ie r ita 0,28 cc/cc 1,76 g/cc
Mordenita 0,28 1,7
ZSM-5, -11 0,29 1,79
Dachiardita 0,32 1,72
L 0,32 1,61
C lin o p tilo lita 0,34 1,71
Laumontita 0,34 1,77
ZSM-4 (Omega) 0,38 1,65
Heulandita 0,39 1,69
P 0,41 1,57
O ffretita 0.,40 1,55
Levinita 0,40 1,54
Erionita 0,35 1,51
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Zeolita
Volumen
vacío

Densidad del 
retícu lo

Qmelinita 0,44 1,46
Chabazita 0,47 1,45
A 0,5 1,3
Y 0,48 1,27

Cuando se s in te tiza  en la  forma de metal alcalino, 

la  zeo lita  se convierte convenientemente en la  forma hidró­

geno, generalmente mediante formación intermedia de la  fo r ­

ma amonio oomo resultado del intercambio de iones amonio y 

calcinación de la  forma amonio, para dar lugar a la  forma 

hidrógeno. Además de la  forma hidrógeno, pueden usarse otras 

formas de la  zeo llta  en donde e l  metal a lcalin o  origin al ha 

sido reducido a menos de aproximadamente 1,5 por ciento on 

peso. Así, e l  metal alcalino  origin al de la  zeo lita  puede 

ser reemplazado mediante intercambio iónico con otros iones 

adecuados de lo s Grupos IB a VIII de la  Tabla Periódica, in 

cluyendo, a títu lo  de ejemplo, níquel, cobre, zinc, pala- 

dio, calcio  o metales de la s  t ie r ra s  ra ra s.

Al practicar e l  procedimiento de conversión desea 

do, puede ser deseable incorporar la  zeo lita  de alum inosili 

cato crista lin o  antes d escrita , en otro m aterial resisten te  

a la  temperatura y otras condiciones empleadas en e l proce­

dimiento. Tales m ateriales matriz incluyen sustancias sin té  

t ic a s  o naturales a s í  como también m ateriales inorgánicos 

ta le s  como a r c i l la ,  s í l ic e  y/u óxidos m etálicos. Estos d l t i  

mos pueden ser o bien naturales o e sta r  en forma de precipi 

tados gelatinosos o ge les, incluyendo mezclas de s í l ic e  y 

óxidos m etálicos. A rcillas naturales que pueden formar com­

posición con la  zeo lita , incluyen la s  de la s  fam ilias de la  

montmorillonita y del caolín , cuyas fam ilias incluyen la s
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-sub-bentonitas y lo s  caolines conocidos comúnmente como ar­

c i l l a s  D ixie, McNamee-Georgia y Florida a otros en que e l  

constituyente mineral principal es h a l lo is i ta ,  cao lin ita , 

d ick ita , n acrita  o anauxita. Tales a r c i l la s  pueden ser usa­

das en estado primario, como se extraen originalmente de la  

mina, o someterse a calcinación, tratamiento ácido o modifi 

cación química.

Además de lo s  m ateriales an teriores, la s  zeo lítas 

empleadas en esta  invención pueden mezclarse con un mate­

r i a l  poroso que sirve de m atriz, t a l  como alúmina, s í l ic e -  

-alúmina, sílice-óxido  de magnesio, sílice-óxido  de ziroo- 

nio, sílice-óxid o  de to r io , sílice-óxido de b e r ilio , s í l ic e  

-óxido de t ita n io , a s í  como también composiciones ternarias 

ta le s  como sílice-alúm ina-óxido de to r io , sílice-alúm ina- 

-óxido de zirconio, sílice-alúmina-óxido de magnesio y s i l i  

ce-óxido de magnesio-óxido de zirconio. la  matriz puede es­

ta r  en forma de un gel complementario. Las proporciones re ­

la t iv a s  de componente de zeo lita  y matriz de gel de óxido 

inorgánico pueden variar ampliamente estando comprendido e l  

contenido de zeo lita  entre aproximadamente 1 y aproximada­

mente 99 por ciento en peso, y más habitualmente entre apro 

ximadamente 5 y aproximadamente 80 por ciento del peso de 

l a  composición.

Preferiblemente, e l efluente de la  etapa de despa 

rafinado c a ta lít ic o , incluyendo e l  hidrógeno, se hace pa­

sar , en cascada, a un reactor de tratamiento hidrogenante 

del tipo  actualmente empleado para la  terminación de "car­

gas" de ace ite s  lubricantes. La destilación  necesaria para 

separar productos lige ro s y a ju starse  a la s  especificacio­

nes de punto de combustión y de inflamación, puede ser l ie -
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_vada a oabo entre lae  etapas de desparaflnado y de tr a ta ­

miento hidrogenante. No obstante, ya que hay indicaciones 

de que l a  d estilac ión  y/o e l almacenamiento entre etapas, 

da como resultado un producto menos e stab le , y también pa­

ra  ev itar  l a  necesidad de separar y recargar hidrógeno con 

d estilac ión  intermedia, se p refiere  una operación de tipo  

cascada.

Cualquiera de lo s  catalizad ores de tratamiento 

hidrogenante conooidos que consisten en un componente de 

hidrogenaoión sobre un soporte no ácido, puede se r  emplea­

do, por ejemplo oobalto-molibdato o niquel-molibdato, u 

óxido de molibdeno, sobre un soporte de alúmina. Aquí, de 

nuevo, se requiere un control de l a  temperatura para l a  ob 

tención de un producto de a l t a  calid ad , manteniéndose e l  

reactor de hidrogenaoión preferiblemente a 246 -  288sc.

Cuando se usa la  configuración de cascada prefe­

rid a  e l  efluente del reactor de hidrogenaoión es privado 

de lo s productos de cabeza por d e stila c ió n , e s decir son 

retirados lo s  componentes más v o lá t i le s ,  para cumplir la s  

especificacion es de punto de inflamación y de combustión.

EJEMPLO 1

Se preparó un aceite  de transformador que se 

a ju sta  a la s  especificacion es aceptadas, a p a rt ir  de Crudo 

Ligero de Arabia, mediante d estilac ión  en vacio de colas 

de d estilac ión  a presión atm osférica. Las propiedades de 

t a l  fracción  se muestran en la  tab la  I I .  E l destilado se 

extra jo  con 150% en volumen de fu rfu ra l oon temperaturas 

de l a  parte superior de la  columna de extracción y de l a  

base de l a  misma de 65SC y 55a C, respectivamente. El rendí 

miento de refinado fue e l  64, 5% del volumen de destilado
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cargado a l  ex tractor. Las propiedades del refinado se mu.es 

tran  en l a  ta b la  I I  para composiciones de lo te s  de bidones 

La preparación hasta este  punto se llevó  a cabo en unida­

des com erciales. E l refinado na 1 es una composición de 

lo s  primeros 18 bidones cargados a l  desparafinado y e l trg  

tamiento hidrogenante que se describen a l  presente. E l re­

finado na 2 es una composición de 20 bidones adicionales 

a s i  cargados.

TABLA I I

Propiedades de Destilado Lige­
ro de Arabia y Refinado con fu rfu ra l

Densidad, aAPI 
Peso esp ecifico  a  15,6ac 
Temperatura:- de flu id ez  c r i­
t i c a  aC
Punto de inflamación, ec 
Viscosidad cinemática a 
37,8ao
Viscosidad cinemática a 
98,930
SUS a 37,8ac. Segundos 
SUS a 98,930. Segundos ,  
No. de n eutralización  mgKOH/g 
Azufre, % en peso 
Nitrógeno, % en peso 
Indice de refracción  a  20ac 
Indice de refracción  a  70ac 
Punto de an ilin a , se 
D estilación  (D-2887)
P.Eb. in ic ia l ,  ac

10%
3°%50%

90%
95%
Punto f in a l

Destilado
Refinado 

na 1
Refinado 

na 2

27,4 36,8 36,8
0,8905 0,8408 0,8408

7,2 12,8 10
168 171 174

9,53 8,49 8,41

2,41 2,36 2,37
57,2 53,7 53,4
34,2 34,0 34,1
0,05 0.04 0.08
2,31 0,50/0,52 0,528
0,04 0,0017 0,0012

1,46588 1.46566
1,47881

70,1 90,5 90,8

249 261 247
293 294 295
311 313 313
342 344 344
361 359 362
374 373 377
389 388 391
394 393 395-  * 417 412

*  No se indica e l  valor del punto f in a l ,  ya que se 
consideró claramente erróneo
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El refinado fue desparafinado catalíticam ente 

sobre NiHZSM-5, es decir z e o lita  ZSM-5 intercambiada con 

n íquel, que había sido convertida en l a  forma hidrógeno toe 

diante intercambio de base con cloruro de amonio y calcin a 

ción. La temperatura en e l  desparafinado c a ta lí t ic o  fue 

elevada desde una temperatura in ic ia l  de 288BC a  324SC a l  

término de la  operación de 12 d ía s ; e l  aumento fue de 2,8 

a 3,090 por d ía , para mantener una temperatura de flu id ez  

c r i t ic a  del producto, constante. Se suministró hidrógeno 

puro con e l  refinado de carga en l a  proporción de 60 m̂  en 

condiciones normales/100 l i t r o s .  El efluente del hidrodes- 

parafinador fue hecho pasar en cascada a  un reaotor de h i- 

drogenación cargado con cobalto-molibdato sobre alúmina, 

mantenido a 246SC. La presión en ambas unidades era dé 28 

kg/cm^.man y la  velocidad esp ac ia l en oada uno era aproxi­

madamente de 1 VEHL, basada en la  carga de refinado.

- Se anoontró que l a  desulfuración durante un bar-

lance de m aterial en e l tratamiento del bidón na 18 era 

38,4% en peso en un periodo en que la  temperatura del h i- 

drodesparafinador era de 307SC y e l  ace ite  de transforma­

dor obtenido como producto, ten ia  una temperatura de f l u i ­

dez c r it ic a  de -43SC. En t a l  balance de m aterial, se encojo, 

tró  que e l producto de conversión proporcionó 2,5% en peso 

de gas seco basado en l a  carga (propano y más l ig e ro s ) , 

9 , 7% en peso de compuestos de y Cg y 0 ,2% en peso de 

sulfuro de hidrógeno. La fracción  de C^-C^ in c lu ía  0,2% en 

peso de cada uno, basado en l a  carga, de butenos y paúte­

nos. E l consumo de hidrógeno fue de 3,14 m̂  en C.n./100 l i  

tro s  de carga de refinado. E l balance del producto para e l  

bidón nS 18, basado en l a  carga, fu e :
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23

N afta, 52 -  166SC 11,2% en peso

G asoil, 166 -  266sc 5 ,1

Aceite de transformador, 266SC * 7 1 ,8 

Las propiedades de l a  fracción  de aceite  de tran : 

formador de ponto de ebullición  in ic ia l  2668C se encuen­

tran  bien comprendidas dentro de la s  especificacion es acog 

tad as, como maestra la  ta b la  I I I ,  en donde estén relaciona 

das l a s  propiedades f í s i c a s  y o tras propiedades del mate­

r i a l  privado de productos de cabeza, preparado partiendo 

de l a s  operaciones combinadas de lo s  38 bidones.

TABLA I I I

Aceite de transformador sometido a desparafinado ca­
ta lí t ic o /t r a ta d o  con hidrógeno, procedente de Crudo 
Ligero de Arabia fren te  a l a s  especificacion es indus 

t r í a le s  t íp ic a s  "

Aceite de trans
Propiedades f í s i c a s  formador "  Especificación

Peso e sp ecífico  a
15,6ac 0,8565 0,91 max
Temperatura de f l u i ­

dez c r i t ic a ,  SC -  51 -  40 max
Punto de enturbiamien

to , se *" -  43
Punto de inflamación,
COC, se 171 146 míu

Punto de inflamación,
PMoe, se 174

Punto de combustión,
COC, se 182

Punto de an ilin a , se 8 5 ,2 ,
Color, ASTM Lt 1/4
V.C. a  -30SC, CS. 634,3
V.C. a  se , CS. 58,52 76 max
V.C. a  37 ,8sc , CS. 10,61 13,0 max
V.C. a  98,9SC, CS. 2,59 3,1 max
Indice de refracción

a 20SC 1,47338
NS de neutralización

mg de KOE/g 0,0
Tensión in te r fa c ia l

Dinas/cm 48,5 40 mín
Nitrógeno, ppm 12
Azufre, % en peso 0,29
Azufre corrosivo Pasa
NS de bromo 0,4
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TABLA I I I  

(continuación)

Aceite de trans
Propiedades f í s i c a s _____ formador *" Especificación

Propiedades e léc tr ic a s  

Resistencia d ie lác tr ica , KV

D-877 42 30 min
D-1816 a una sepa 
ración de 1 mm 30 28 min

Resistencia del impulso
A una separación de 
1 mm, KV* 184 145 min

Factor de potencia, % 
a 25 SC 0,002 0,05 max
a 100SC 0,044 0,30 max

R esistiv idad , ohm cm

Estabilidad de oxidación
1 * ASTM 2440-1. ensayo de 164 horas

% en peso BBPC/lodo/Neut. No.
0,0 /O ,11/0,41 0,08/0,30/0,60 max
0,31/0,027/0,32 0 ,30/0 ,20/0 ,4  max

2. BS-148
% en peso DBPC/lodo/Neut. NO.

0,0/0,07/0,35 0 ,0/0,10/0,40 max

La composición del producto obtenida mediante es 

pectrómetro de masas, por tipo químico, se muestra en la  

tab la  IV.
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TABLA IV
Datos de espectrómetro de masas de ace ite  de transforma 
dor desparafinado catalíticam ente/tratado con hidrógeno

Datos de espectrómetro de masas, % en peso 

P arafinas 30,3

Nafteños
1 an illo
2 a n illo s
3 a n illo s  
4- a n illo s  
5 a n illo s

Total

21,5
13,2
6,0
3,3
1,1

45,1

Aromáticos
Mono-ciclo
D i-c ic lo
T ri-c ic lo
T etra-cic lo
Penta 4 c ic lo s
Aromáticos con azufre

Total

0,6
1,0
0,7
1,1

24,6
Después de l a  operación antes d escrita , e l cata­

lizad o r de desparafinado fue reactivado por tratamiento coi

hidrógeno puro a 482SC durante 24 horas. La actividad del 

cata lizad or reactivado fue l a  misma que l a  del catalizador

nuevo.

EJEMPLO 2

E ste  ejemplo i lu s t r a  l a  fabricación  de aceite  pa

r a  compresores de re frigeración  que se ajustan  a la s  espec:, 
ficac io n es aceptadas excepto que poseen una viscosidad l i ­

geramente superior.

Se preparó una fracción  d estilad a  en vacio de 

v iscosidad  250 SUS a p a r t ir  de colas de d estilac ión  a pre­

sión  atm osférica de Crudo Ligero de Arabia. E l destilado st 

ex tra jo  con fu r fu ra l a 160% en volumen de fu rfu ra l y 107 ̂ C 

y e l  refinado se desparafinó con disolvente hasta una tem­

peratura de flu id ez  c r it ic a  de *  7,23C, usando una tempera 

tu ra del f i l t r o  de -  1,13C una proporción de disolvente a
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1 , aceite de 3 a 1 y una mezcla de MEC/tolueno de 60/40. Las

propiedades del destilado, del refinado y del refinado par­

cialmente desparafinado con disolvente, de +7 , 2 0̂ , se mues­

tran en la  tab la  V.

5

TABLA V

Propiedades del destilado de cru 
do ligero  de Arabia, refinado y refinado parcialmente 

desparafinado con disolvente, de +7,2^0

Destilado l i  
gero de "* 
Arabia

Refinado
con

fu rfu ra l

Aceite des 
parafinado 
de flu id ez  

c r ít ic a
+7.2SC

Rendimiento
% en vol. de crudo 6 ,7 3,0 2 ,6
% en vol. de proceso 100,0 45,3 88,2

Propiedades del producto
Densidad API 21,7 31,7 30,6
Peso específico  a 
15,6sc 0,9236 0,8670 0,8729
Temperatura de flu idez  
c r ít ic a , se 41 7,2
Punto de inflamación, se 246 246
V.C. a 3 7 ,8 sc , es. 
V.C. a 54,4SC, es. 34,77 21,77

48,17

V.C. a 98,930, es. 
SUS a 37,8se, seg. 
SUS a 98,9^0, seg.

8,41 6,51 6,94

53,8
224

NS de n eut., mg KOH/g < 0,02 < 0,02
NS de bromo 1,0
Azufre, % en peso 0,57 0,60
Nitrógeno, ppm 22 28
Hidrógeno, % en peso 13,44 13,50
I.R . a 20SC 1,45722 1,47809
I.R . a  70SC - -

Punto de an ilin a , se 109,7 107,5
Furfural, ppm 
Punto de fusión, se 
Contenido de ace ite , % 
en peso
D estilación, se (D-2887) 
P. eb. in ic ia l 380

3

381 388
5 425 414 414

10 475 424 424
30 491 4.4"9 448
50 504 467 466
70 517 483 482
90 525 506 504
95 530 516 514
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E l aceite  áesparafinado de flu idez c r it ic a  +7,2^0 

fue desparafinado catalíticam ente hasta una flu idez c r it ic a  

de -40 a  -46se. Las condiciones fueron una presión de 28 

kg/cm^ man., una VEHL de 1,0 y una temperatura de 302 a 

329SC. Se suministró hidrógeno puro con la  carga a 60 m̂  en 

C.n./100 l i t r o s .  E l catalizador fue catalizador de ZSM-5 

que contenia un metal de hidrogenación del grupo VIII. Se 

consumieron aproximadamente de 2,4 a 4,8 de hidrógeno en 

condiciones normales por 100 l i t r o s  de alimentación. E l ca­

ta lizador envejeció en aproximadamente 3 ,3 -C por día lo que 

proporciona una longitud del c iclo  de 12-16 días a una tem­

peratura f in a l  del c ic lo  de 357-C.

El efluente to ta l  del desparafinador c a ta lítico  

se cargó a l  reactor de hidrogenación donde se puso en con­

tacto con un catalizador comercial de cobalto-molibdeno so­

bre alúmina a 28 kg/cm^ man, 246se y 60 m̂  de Hg en C.n./10 ) 

l i t r o s  basado en e l aceite  cargado a l a  unidad de desparafi 

nado c a ta lí t ic o . El consumo de hidrógeno fue de aproximada­

mente 2,4 a 4,8 m̂  en C.n./100 l i t r o s .

E l método anterior en e l que e l  efluente to ta l 

procedente del desparafinador c a ta lít ic o  se hizo pasar a 

través del reactor de hidrogenación sin  almacenamiento y/o 

destilación  intermedios se denomina en esta  memoria "en cas 

cada".

El aceite  desparafinado catalíticam ente, tratado 

con hidrógeno, se sometió a desorción ccnnitrógeno y se re­

d estiló  (es decir, se privó de productos de cabeza) a apro­

ximadamente 354-C para eliminar e l  m aterial ligero  residual 

y lle v a r  e l  producto f in a l  a l  punto de inflamación de la  es 

pecificación .
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1 -  Las propiedades del aceite  de refrigerador obteni

do mediante e l  procedimiento anterior se indican en la  ta ­

bla VI.

TABLA VI

5 Propiedades de aceite  de refrigerador a 
p artir  de crudo parafínico y esp ecifica  

ción in du stria l t íp ic a  "*

10

15

20

25

Aceite
terminado Especificación

Rendimiento, % crudo, en vol. 4,7 -

Rendimiento, % de refinado,
en vol. 69,5 -

Propiedades del producto
Densidad API 27,8 —

Peso específico  a 15,690 0,8883
-Temperatura de flu idez
c r ít io a , so -46 -34
Punto de inflamación, so 238 190
V.C. a 37,8sc, e s. 79,27 58,1/71,2
V.C. a 98.990, es. 
SUS a 37,890, seg.

8,40 -

368. 270/330
SUS a 98,990, seg. 53.7 —

Color ASTM L-1/4 * *

N9 de neut., mg KDH/g 0,03 0,05 max
Azufre, % en peso 0,54 -

Nitrógeno, ppm eñ peso 15 -

I.R . a 2090 1,48562 -

Punto de an ilin a , so 101,4 -

Número de bromo 1,0 -

Hidrógeno, % en peso 13,00 -
Agua, ppm 7 40 max
Floculo confreon, so (F-12) 84 -40 max
Tira de Cu, 3 horas a 1219C - Sin manoha
Azufre corrosivo Nada Nada

D estilación, so (D-2887)
P. eb. in ic ia l 350 -

5,% 403 -
10 " 417 -

30 " 444 -

50 " 463 -

70 " 481 -

90 " 504 -

95 " 514 -

Punto f in a l ,  ^ 544 -

30

21Q78
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REIVINDICACIONES

Los pontos de invención propia y nueva que se 

presentan para que sean objeto de esta so lic itu d  de patente 

de invención en España, por VEINTE años, son lo s  que se re ­

cogen en la s  reivindicaciones sigu ientes:

18.- Un procedimiento de preparación de aceite es 

p ec ia l de a l ta  calidad que tiene un punto de flu id ez  c r í t i ­

ca no superior a aproximadamente - 34^0 a p a rtir  de petróleo 

crudo parafín ico , que comprende separar de dicho crudo para 

fín ico  una fracción  de destilado del mismo que tiene un puu 

to de ebullición  in ic ia l  de, por lo menos, aproximadamente 

232SC y un punto de ebullición  f in a l  menor de aproximadamen 

te 566 se, extraer dicha fracción de destilado con un d iso l­

vente selectivo  de hidrocarburos aromáticos para dar lugar 

a un refinado del que han sido separados lo s  compuestos in­

deseables, desparafinar catalíticam ente e l  refinado mezclán 

dolé con hidrógeno y poniendo en contacto la  mezcla a  una 

temperatura de 260 a 357^0 con un catalizador que comprende 

una zeo lita  de alum inosilicato que posee una proporción de 

sílice/alúm ina superior a 12 y un índice de restricc ión  com 

prendido entre 1 y 12, convirtiendo con e llo  la  parafina 

contenida en e l  refinado en hidrocarburos de punto de ebu- 

I lic ió n  más bajo , tra ta r  con hidrógeno e l refinado despara- 

finado poniendo en contacto la  mezcla con hidrógeno con un 

catalizador que comprende un componente de hidrogenación so 

bre un soporte no ácido, a una temperatura comprendida en­

tre  218 y 316se, y separar productos de cabeza del refinado 

subsiguiente a l  desparafinado para r e t ir a r  de á l  componen-
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_ te s  de peso molecular bajo .

23.- Un procedimiento según la  reivindicación 13, 

en e l que dicho catalizador comprende una zeo lita  de alumi- 

n osilica to  que consta de ZSM-5 y un metal de hidrogenación.

33.- Un procedimiento según la  reivindicación 13, 

en e l  que e l  efluente de dicha etapa de desparafinado cata­

l í t ic o  se somete, en cascada, a la  etapa de tratamiento con 

hidrógeno.

43,- Un procedimiento según l a  reivindicación 23, 

en e l que e l efluente de dicha etapa de desparafinado cata­

l í t ic o  se somete, en cascada, a la  etapa de tratamiento con 

hidrógeno.

53.- Un procedimiento según la  reivindicación 1* ,  

en e l que dicha separación de productos de cabeza del r e f i ­

nado desparafinado se efectúa entre la  etapa de desparafina 

do c a ta lítico  y la  etapa de tratamiento con hidrógeno.

63.- Un procedimiento según la  reivindicación 23, 

en e l  que dicha separación de productos de cabeza del r e f i ­

nado desparafinado se efectúa entre la  etapa de desparafina 

do c a ta lít ic o  y la  etapa de tratamiento con hidrógeno.

73 .- Un procedimiento según la  reivindicación 13, 

en e l que dicho refinado es parcialmente desparafinado me­

diante desparafinado con disolventes antes de dicha etapa 

de desparafinado c a ta lít ic o .

83.- Un procedimiento según la  reivindicación 23, 

en e l que dicho refinado es parcialmente desparafinado me­

diante desparafinado con disolventes antes de dicha etapa 

de desparafinado c a ta lít ic o .

93 .- Un procedimiento según la  reivindicación 23, 

en e l que dicho refinado es parcialmente desparafinado me-
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_diante desparafinado con disolventes antes de la  etapa de 

desparafinado c a ta lít ic o , y e l  efluente de dicha etapa de 

desparafinado ca ta lít ic o  se somete en cascada a la  etapa de 

tratamiento con hidrógeno.

108.- Un procedimiento según la  reivindicación 

98, en e l  que dicha separación de productos de cabeza del 

refinado desparafinado se efectúa entre la  etapa de deapara 

finado c a ta lít ic o  y la  etapa de tratamiento con hidrógeno.

118.- Un procedimiento de preparación de aceite 

esp ecial de a lta  calidad.

Tal y como se ha descrito en la  memoria que ante­

cede y para lo s  fin e s  que se han especificado.

Esta memoria consta de tre in ta  y una hojas e sc r i­

ta s  a máquina por una sola cara.

F C M
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