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La invencién se refiere a 1a fabricacién de pro-
ductos de petrdleo viscosos de alta calidad a partir de
fracciones de petrdleo bruto. Particularmente, esté diri-

gida a la fabricacidén de aceites lubricantes base de ele-

d !
f vada calidad a partir de materias primas brutas de alto

conpenido en parafina, clasificadas corrienteménte como
crfdos de "base parafinica" en comparécién con los crudos
de "base nafténica'. Los dltimos crudos son'relativamenter
pobres en parafinas de cadena recta y producen fracciones
viscosas que poseen inherentemente puntos de fluidez cri-
tica bajos. |

Los aceites lubricantes base de alta calidad se
preparah conveﬁcionalmente por refino de fracciones desti
ladas o del residuorbptenido por destilacidn a vacio de
un petréleo bruto adecuado del que se ha separado la por-
cibn més ligera por destilacién en una columna atmosféri-
ca. Asi, la carga a la columna de vacio se conoce corrien
temente como "residuo iargo", ¥y el residuo procedente Je
la columna de vacio se distingue del material de partida
haciendo referencia al mismo como el "residuo'corto".

Las fracciones destiladas a vacio se mejoran por
uns secuencia de operaciones unitariag, la primers de las
cuales es la extraccidn con disolvente, en la que se em-
plea un disolvente selectivo para los hidrocarbﬁros aromé
ticos. Esta'etapa sirve para separar hidrocarburos aromé—
ticos de indice de viscosidad bajo, y proporciona un refi
nado de i{ndice de viscOsidad y calidad mejoradbs. BEn esta
etapa de extraccidén se han utilizado diversos procedimieg
tos, y éstos empleah disolventes tales como furfural, fe-

nol, dibdxido de azufre, y otros. El residuo corto, debido
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ta que ei mismo contiene la mayor parte de los asfaltenos
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del petrSleo bruto, se trata convencionalmente para sepa-
rar estos. constituyentes semejantes a asfaltos antes ie
1la e§traccién con disolvente para aumentar el indice de
viSGGSidad.

) El refinado procedente de la etapa de extraccidn
co7’disolvente contiene parafinas que afectan desfavorable
mente el punto de fluidez critica. Asi, el refinado para-
finoso, con indiferencia de que se prepare a partir de una
fraccién de destilado o a partir del residuo corto, tiene
que someterse a desparafinado. Se han utilizado diversos
procedimientos de desparafinado, y la técnica se ha des-
plazado en la direccidn de tratamiento con un disolvente
tal como mezclas MEK (metil-etil-cetona)/tolueno para se-
parar la parafina y preparar un refinado desparafinado,

El refinado desparafinado puede acabarse luego por cual-
quiera de cierto nimero de procedimientos de adsoreién o
catali{ticos para mejorar el color y la estabilidad a la. :
oxidacidn. |
La calidad del aceite lubricante base preparadb
por la secuencia de operaciones reseilada arriba depende
del crudo particular seleccionado asi como de la severi-
dad del tratamiento en cada una de laé etapas del mismo.

Ademés, el rendimiento en aceite lubricante base de alta

calidad depende también de estos factores y, por regla gg .

neral, cuanto mayor sea la calidad deseada, tanto menor
serd el rendimiento. En general, se ven favorecidos los
crudos nafténicos porque se producen menos pérdidas, par-
ticularmente en la etapa de desparafinado. En muchos ca-

808, sin embargo, son méds flciles de adquirir crudos para

~
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—finicos, y seria deseable proporcionar un procedimiento .

con rendimientos satisfactorios a partir de tales petré-
leos brutos parafinicos.

cas'para el desparafinado catalitico de productos de'pet:é
1s0. Un procedimiento de dicha naturaleza désarrollado por
British Petroleum se describe en el niémero de The Oil and
Gas Journal de fecha & de enero de 1975, en las paginas
69-73. Véase también la Patente de EE. UU. Ne 3.668.113.

En la nueva concesidn de patente 28.398 se des-
cribe un procedimiento para el desparafinado catalitico
con un catalizador que comprende zeolita ZSM~5; Tal proce
dimiento combinado con el hidroacabado catalitico se des-
cribe en la Patente de EE. UU. 3.894.938.

Es un objeto de esta invencidn proporcionar un;
pfocedimientb para preparar un aceite lubricante base ds ‘
alta calidéd que tiene un punto de flﬁidez critica no ma-
yor que -1,19C =a ﬁartir de un petrdleo bruto pa:afinico.
Es un objeto adicional de esta invencién proporcionar un
procedimientorpara preparar un aceite lubricante base de
alta calidad que tiene un pﬁnto de fluidez critica de apro
Ximadamente ~322C a -1,19C a partir de un pefréleo bruto
parafinico con un rendimiento elevado y con recuperacidn
dg cera de parafina valiosa. Otros objetos sérén evidentes
para los expertos en la técnicardespués dérla lectura de
la totalidad del contenido de esta memoria descriptiva con
inclusién de las reivindicaciones de la misma.

Los procedimientos unitariosrconocidos serapli-
can a las fracciones de residuo corto de un crudo parafi

nico en una secuencia particular y dentro de ciertos 1i-

para preparér aceites lubricantes base de calidad elevada .

En los afios recientes se han desarrollado técni




" mites paré preparar aceites lubricantes base utilizados,
por ejemplo, en fluidos hidréulicos, aceites de motores,
aceites de turbinas, aceites marinos y lubricantes de en
granajes. La primera etapa después de la preparacidn de

5 una fraccidén de intervalo de ebullicién adecuado.es la ex
traccién con un disolvente que es selectivo para los hi-
drocarburos aromiticos, p.ej. furfural, fenol, & Clorex,

para separar componentes indeseables de la fraccidén. Con

ey

una 7gaccién de residuo corto, se requiere desasfaltar con
10 propano el residuo antes de la extraccidén con disolvente.

* Bl refinado procedente de la extraccidén con disolvente se -
désparafina luego cataliticamente en mezcla con hidrdgeno i:‘
sobre un catalizador constituido por un aluminosgilicato
del tipo de las zeolitas que tiene una relacibén de sflice -
15 a alimina mayor que 12 y un indice de constriccidén de 1 a
12, El aceite desparafinado se somete a hidrotratamiento

para saturar olefinas y reducir el color del producto. FI

efluente total del reactor de desparafinado, con inclu~-

8idn del hidrégeno, se envia directamente al reactor de
20 hidrotratamiento, y el producto de la reaccidn se destila
después de ello, es decir, se libera de componentes volé
tiles por destilaciéﬁ, a fin de separar los productos del
desparafinado que hieren a temperatura baja con objeto de
cumplir las especificaciones de:puntos de inflamacidn y
25 de combustidn. La conduceidn de los procedimientos unita;
rios en las condiciones que se especifican con mayor de-
talle ms adelante en esta memoria da como resultado el
que se imparten altas caracteristicas de calidad a los
aceites lubricantes base y que se producen al mismo tiem
30 po altog rendimientos de aceites acabados,

23019
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' obtiene por destilacién el material de carga constituyen

- superior a -159C, se considera que el crudo es de base P2

‘rafinica.

igual (100% vol.) de un disolvente selectivo tal como fur

-te. El producto reflnado con furfural se somete a despara

de aluminosilicabo que tiene una relacibén silice/almina

3
1logs naen 5 )

- . - -

DESCRIPCION DE REALIZACIONES ESPECIFICAS

~Los crudos de base parafinosa (denominados élgg'

nas veces "de base parafinica") a partir de los cuales se

unajclase de petréless brutos perfectamente reconocida.

Se/han ideado muchas escalas para la clasificacidn de los
crudos, algunas de las cuales se describen en el Capitulo
VII, Evaluacién de las Materias Primas de Petréleo, de la

obra "Petroleum Refinery Engineering", de W.L. Nelson,

MeGraw-Hill, 1941, Una escala conveniente identificada por;
Nelson en la pigina 69 implica la determinacién del punto |
de enturbiamiento de la "Fraccidn Clave Ne 2" del Bureau |
of Mines, que hierve entre 2752 j 3008C a una presidn de

40 mm. Si el punto de enturbiamiento de esta fraccidn es

En la préctiéa de la presente invehcién, se pre-
para una fraccidén de residuo corto desasfaltado con pro-
péno por destilacidn a vacio de tal crudo de base parafi-
nica y posterior refino con disolvente, preferiblemente

por extraccidn en contracorriente con al menos un volumen

fural. 3¢ prefiere utilizar apréximadamenté 1,5 é aproxi-

madamente 3,0 volimenes de disolvente por volumen de acei

finado catalitico por mezclado con hidrdgeno y puesta en
contacto a 2609—357,290 con un catalizador que contiene

un metal de hidrogenacidn y zeolita ZSM-5 u otra zeolita
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velocidad espacial horaria del liquido (VEHL) de 0,1 a 2,0
volimenes de aceite de carga por volumen de catalizador y
- por hdra. Ta velocidaed espacial preferida es 0,5 a 1,0
EVEHL{ El efluente del desparafinado catalitico se envia
luego directamente a un reactor de hidrotratamiento que
coa%iene, como catalizador, un componente de hidrogenacién
sobre un soporte no &cido, tal como molibdato de cobalto
o molibdato de niquel sobre alumina. El reactor de hidro-
tratamiento funciona en el amplio intervalo de 218,32 a
315,69C; pero los resultados de calidad se ven afectados
acusadamente por la eleccidén de la temperatura dentro de
este intervalo. Los resultados mds deseables con las frag
ciones de residuo corto se obtienen en el intervalo de
2602 a 301,79C, y & una velocidad espacial similar a la
del reactor del desparafinado catalitico. Las reacciones
se llevan a cabo & presiones parciales de hidrégeno de -~
10,5-105,5 kg/cm2 absolutos, a la entrada de los reactc=-
res, y preferiblemente a 17,6-35,2 kg/cm2 absolutos, cou
89 a 890 metros clibicos normales de hidrdgeno por metro
ciibico de alimentacidn (m3N/m5), preferiblemente 267 a
145 wiN/m’.

La reaccidn de desparafinads catalitico produce
olefinas que empeorarian lés propiedades del producto de
aceite desparafinado si se retuvieran en éste. Dichas ole |
finas se saturan por hidrogenacién en el reactor de hidro
tratamiento, La reaccibén de saturacidn se evidencia por
le subida de temperatura en la primera porcién del reactor
de hidrotratamiento, y se confirma por andlisis quimico

de la alimentacidn y del producto hidrotratado. Por este
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| medio es posible preparar aceites lubricantes base de bue-

na ¢alidad que tienen puntos de fluidez critica incluso
inferiores a =-53%,92C. 7

En algunos casos puede ger deseable desparafinar'
pargialmenté el material de carga, esto es,'el ref;nﬁdo ezé
trafido con disolvente, por técnicas de désparafinado con
disolvente convencionales; por ejemplo hasta un punto de
fluidez critiéa comprendido entre -12,29C y aproximadamen
te 102C. Las parafinas de punto de fusién superior asi se
paradés son de mds alto valor en el mercado que las para-
finaé separadas cuando-se lleva convencionalmente el pro-
ducto a un punbto de fluidez critica todavia més bajo, iﬁ- !
ferior a -12,29C, 7

Los fragmentos craqueados (e hidrogenados) resuli!.
tantes del craqueo de las'holéculas de parafina en el reac
tor de desparafinado catalitico tendrén efectos adversos “‘
sobre los puhtos de inflamacién y combustibn del producto
refinado desparafinado, y son por esta razdn separados por
destilacién del producto a fin de cumplir las especifica-
ciones de dichos puntos de inflamacibén y combustidn.

El catalizador empleado en el reactor de déspa—
rafinado catalitico y la temperatura en dichb reactor son
importantes para ei éxito en la obtencién de rendimientos
satisféctorios y de uﬁ producto de punto de fluidez criti
ca muyrbajo; El catalizador del reactor de hidrotrétamieg
to puederser cualquiera de los catalizadores comercialmen
te asequibles*pafa este objeto, pero la temperatura debe
mantenerse dentro de limites estrechos para -conseguir los

resultados 4ptimos.

La técnica de extraccidn con disolvente es bien
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"conoFida en este campo y no requiere en absoluto ser revi

sadé en detalle aqui. La severidad de la extraccidén se
ajusta a la composicidén del material de carga a fin dé‘que
se cumplan las especificaciones del producto lubricante
basg particular y de la aplicacién final de que se.trate;
esta severidad vendrd determinada en la prictica de esta
invencibén de acuerdo con précticas perfectamente estable-
cidas.

La etapa de desparafinado catalitico se conduce
a teﬁperaturas de 2602 a 357,29C. A temperaturas superio-
res a aproximadamente 3572C, el indice de bromo del pro-
ducto aumenta significativemente por lo general y la esta :
bilidad a la oxidacién disminuye.

El catalizador de desparafinado es una composi--
cién de un metal de hidrogenacién, preferiblemente un me
tal del Grupo VIII de la Tabla Periédica, asociado con la
forma 4cida de una clase nueva de zeolita de aluminosili-
cato que tiene una relacién silice/alimina de al menos
aproximadamente 12 y un indice de constriceidn comprendi-
do entre 1 y 12. El téraino "indice de constriccién" se
define en la Memoria Descripbiva de la Patente Briténica
l.446,522. |

Los valores del indice de Constriccidén (IC) pa~

S

ra algunas zeolitas tipicas son:
-

T~

~.
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// ZSHM=-5 8,3
ZSM-11 8,7
ZSM-12 : 2
, ZSM-38 2
ZSH-35 4,5
THA Offretita 3,7
i Beta : 0,6
ZSM-Lt 0,5
H-Zeolon ' 0,4
REY , 0,4
Silice-Alimina Amorfa 0,6
Erionita 38

Z8M-5, Z8M-1l, ZSM-12, ZSM-35 y ZSH-38 serdesé
criben en las Memorias Déécriptivas de las Patentes de EE.
uy. 3.702.886, 3.709.979, 3.832.449, 4.016.245 y 4.046.859
respectivamente, )

‘Las zeolitas especificas descritas, cuando se
preparan en presencia de cationes orgénicos, son cataliti
- camente inactivas, posiblemente debido arque el espgcio,,
libre intracristalino esté ocupado por,cétiones orgénicos
procedentes de la solucidn de fbfmacién. Dichas zeolitas
pueden activafse por calentamiento en una atmbésfera iner-
te a 53%7,82C durante una hora, por ejemplo, seguido por
cambio de base con sales de amonio y posterior calcinacish
a 537,89C al aire, obteniéndose asi la forma hidrégeno. La
presencia de cationes orgfnicos en la solucibén de forma-
cidn éuede no ser absolutamente esencial para la formacién
de zeolitas de este tipo; sin émbargo, la pfeéencia de egr

tos cationes parece favorecer efectivamente la formacibn

p
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de este tipo especial dé zeblita. M4s generalmente, es de-
seable activar este tipo de catalizador por cambio de ba-
se con sales de amonio seguido por calcinacién al aire a
aproximadamente 5382C durante un perfodo de aproximadamen
te 15 minutos a aproximadamente 24 horas.

Las zeolitas naturales pueden convertirse algu-
nas veces en este tipo de catalizador de zeolita por diver
sos procedimientos de activacibén y otros tratamientos ta-
lés qémo cambio de base, tratamiento con vapor de agua, ex
tracéién de alimina y calcinacibn, en combinaciones. Los
minerales naturales que pueden tratarse de este modo incxg.
yen ferrierita, brewsterita, estilbita, dachiardiﬁa, epis-
tilbita, heulandita, y clinoptilolita.

En un aspecto preferido de esta invencién, se ég'
leccionan como zeclitas de la nisma aquéllas que tienen
una. densidad de reticulo cristalino, en la forma hidrége-
no seca, no sustancialmente menor que aproximadamente 1;6;
gramos por centimetro cl@bico. Se ha encontrado que las Zeg
litas que satisfacen totalmente estos tres criterios sonﬁ
sumamente deseables. Por esta razdén, las zeolitas preferi’
das de esta invenciéﬁ.son aquéllas que tienen un indice de
constricciédn como se define arriba de aproximadamente 1 =
aproximadamente 12, una relacidn de silice a altmina de al
menos aproximadamente 12 y una densidad de cristal seco no
inferior a aproximadamente 1,6 g/cma. Lga densidad seca pa-
ra las estructuras conocidas puede calcularse a partir del
nimero de &tomos de silicio més aluminio por 1000 Angstromg
clbicos, tal como se da, p.ej., en la pgina 19 del arti-
culo sobre Estructura de las Zedlitas, por W.M, Meier.

Las densidades de ret{culo cristalino de algunas
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E'”Vz.eolitasﬁ1:.ip3‘..c-,as son:
, Volumen Densidad de
Zeolita de poros reticulo
Ferrieritar 0,28 cc/ce 1,76 g/cc
 Mordenita 0,28 1,7
Z8H-5, -11 0,29 | 1,79
Daﬁhiardita 10,32 CL,72
L 0,32 1,61
Clinoptilolita 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
Offretita’ - 0;40 1,55
Levinita 0,40 1,54
Erionita 0,35 1,51
Gmelinita 0,44 , 1,46
Chabasita . 0,47 1,45
A ' 0,5 1,3
Y 0,48 1,27

Adenés de la formarhidrégeno, pueden utilizarse
otras formas de la zeolita en las que el metal alcalino-
original se ha reducido a menos que aproximadamente 1,5
por ciento en péso. Asi, el.metal alcalino original de la
zeolita puede reemplazarse por cambio de ion con otros ’
iones adecuados de los Grupos IB a VIIT de la Tabla Perid-
dica, que incluyen, por ejemplo, niquel, cobre, zinc, pa-
lédio, calcio o metales de las tierras raras. '

 En la prictica del procedimiento dé conversidn

deseado, puede ser deseable incorporar la zeolita de alumi
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nosilicato cristalina arriba descrita enm otro material re-
sistente a la temperatura y otras condiciones empleadas en
el procedimiento. Tales materiales matriz incluyen susfan-
cias sintéticas o que existen en estado natural, asi como

materiales inorghnicos tales como arcilla, silice y/u 6xidos
metdlicos. Estos Ultimos pueden encontrarse en estado natu-
ral/o en forma de precipitados gelatinosos 0 geles que inclu
yen mezclas de silice y 6xidos met&licos. Las arcillas natul
rales que pueden mezclarse con la zeolita incluyen las de

las familias de la montmorillonita y el caolin, las cuales
familias incluyen las sub-bentonitas y los caolines conoci~| .
dos comiinmente como arcillas Dixie, McNamee-Georgia y Floni7>

da u otras en las que el principal constituyente mineral es

halloisita, caoiinita, dickita, nacrita o anauxita. Tales &ar
¢illas se pueden utilizar en estado bruto tal como se extraLn
directamente de las minas, 0 pueden someterse inicialmeribe’
a calcinacidn, tratamiento &cido o modificacién quimicai'_;

Ademés de los materiales que anteceden, las zeof

litas empleadas en esta memoria pueden mezclarse con un-?h

na, silice-~6xido de magnesio, silice-6xido de zirconio, si-
lice-6xido de torio, silice-bxido de berilio, silice-bxido
de titanio, asi como con composiciones ternarias, tales co
mo silice-alimina-4xido de éorio, silice-alimina-6xido de
zirconio, silice~alimina-6xido de magnesio y silice—éxidb
de magnesio-6xido de zirconio. La matriz puede encontrar-
se en forma de un cogel. Las proporciones relativas de com
ponente de zeolita y matriz de gel de 6xido inorgénico pue-
den variar ampliamente, estando comprendido el contenido

de zeolita entre aproximadamente 1 y aproximadamente 99%
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|~ en peso, y'més usualmente en el intervalo de,aproximddameg
te 5 a aproximadamente 80 pof ciento en peso de la compo-
sicidn. | '
: En el procedimiento de esta invencién, el éflueg
Ete tétal de la etapa de desparafinado catalitico, querin—
cluye el hidrdgeno, se hace pasar diréctamente &8 un reac-
to# de hidrotratamiento del tipo que se emplea en la actua
lidad generalmente para el acabado de los productos de
aceites lubricantes. En este modo de operacidén "en casca- -
da", el reactor de hidrotratamiento sé dimensiona de tal
modo que pueda admitir el efluente total del reactor de
desparafinado. Aungue se considera alguna modificacidn de
la operacidn en cascada, tal como la recuperacién-entre
etapas del subpfoducto con intervalo de ebullicidén corres-
pondiente a la gasolina, debe entenderse que tal modifica-
¢ibén no considera en‘absoluto una'inteirupcién sustancial'
o demora susfancial en el paso del refinado desparafinado
al reactor de hidrotratamiento. Asi pues, ﬁen cascada', .
tal comorse utiliza en esta memoria, significa hacer pasar
el refinado desparafinado mis el hidrégeno al hidrotrata-
miento sin almacenamiento del efluente del reactor de deg

parafinado.

cualquiera de los catalizadores de hidrotratamiento cono-
cidos constituidos por un componente derhidrogenacién éé—
bre un soporte no &cido. Tales catalizadores ineluyen, pox
- ejemplo, cobalto-molibdato é niquel-molibdato sobre un s0
porte de aldmina. Tambiéh en este caso se reqﬁiere control]
de la temperatura pararla obtencidn de un'producto de al-

%a calidad, haciéndose funcionar el reactor de hidrotrata

f

¥

En la etapa de hidrotratamiento sé puede emplear|
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y entre 2602 y 301,72C con las fracciones de residuo.;
“El efluente del reactor de hidrotratamientofse
descabeza por destilacidn, es decir, que se separan los com
iponeﬁtes més volétiles del mismo, a fin de cumplir las es-
pecificaciones de puntos de inflamacidén y combustibn.
/ ' En los ejemplos, todas las partes dadas estdn ex

presadas en peso a no ser que se especifique otra cosa,
EJEMPIO 1

Este ejemplo ilustra la fabricacién, sin recupe-|-
racidén de parafina, de un lubricante de petréleo fesidual
de gran calidad a partir de residuo corto de petréleo bru-
to Arabia ILigero.

| ELl residuo}corto, preparado comercialmente a pap|.
tir del petrdleo bruto Arabia Ligero, se desasfaltd coni;f
propano en una unidad comercial de tal manera que se obbuf
vo un refinado DP (= desasfaltado con propano) con residuo
de carbono Conradson comprendido entre 1,0 y 1,5% en peso,.
Dicho refinado DP se extrajo luego comercialmente con fur
fural para dar un producto que, cuando se desparafind has-
ta alcanzar un punto de fluidez critica de -6,72C, tenia
un indice de viscosidad de §5.

.Se montaron en serie dos reactores cataliticoé
de tal modo que el efluente total procedente del primer
reactor se hizo pasar directamente a la enbrada del segun
do reactor. El primer reactor se cargd con catalizador
HZSM-5 que contiene niquel para el desparafinado cataliti

¢o, y ol segundo reactor con un catalizador de hidrotrata
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—miento comercial de cobalto-molibdeno sobre aléimina (cata-

lizador Harshaw HT-400, que contiene 2,8% en peso'de CoC
Yy 9,4% en peso de MoOa).
El refinado de lubricante de petrdleo residual

. comercial arriba descrito se mezcld con hidrégeno y se hi-

zo pasar a través de los reactores en serie descritos arri

rida a la carga de refinado. La presién en los reactores
eré de 28,1 kg/cm2 manométricos de H, con 445 mBN/m5 de
circulacién de hidrégeno (hidrdgeno del 100%, en un solo
paso). Fue necesaria una exigencia de temperatura inicial
de 287,82C en el primer reactor para satisfacer 15 eépeqi
ficacién del punto de fluidez critica, nientras que el se-
gundo reactor se mantuvo a temperatura constante de 287,82
ﬁa temperatura en el'reactor de desparafinado éatalitico_
se elevd en S a 5,62C cada dia a fin de mantener el punto
rde fluidez critica del.aceite desparafinado aproximadamen-
te a -79C, La temperatura de final de ciclo para la unidad
de desparafinado catalitico era 357,29C. El efluente dé
los reactores cataliticos se destilé (se descabezé)rhasta'
un punto. de corfe de 426,79C paré cumplir las especifica-
ciones de punto de inflamacidn. Las propiedades de la car-
ga de refinado de lubricanfe de petrdleo residual y del

producto se resumen en la Tabla I.

bafpara producir un efluente hidrotratado y desparafinado.|

Ambos reactores se hicieron operar a una VEHL de 1,0 refe-




16

Hogn naimn

ovae
8¢1¢
08¢
Ltog
Gl
8‘lee
w6 -
94060
w9e

848
¢46¢—-092

ojonpoag

N

FAS R
8T06°0
462

088°4¢ ® TesaeaTun 37oqleg sopunfag

80)038TqUed ‘056°G6 B BOT]BWOUTD PBPISOOSTA
893038TqU9D *05QAL B BOT]RWBULO PBPTHOOSTH
883038TaU80 *DB00T ® BOTIRUWSULD PBPTHOOSTA
S983018TAU80 ‘D50, @ BOTIPUWOUTO PEPISOOSTA
(pueTeAaip 03a0Tqe OSBA) D5 ‘UQTOBWBTIUT 6P Ogqung
05 ‘e0T4TIO ZOPINTJ op ojung

059°GT ® BAT3RTSI PePTSUd(Q

IdvVs ‘peprsusq

o3onpoxd 18P Sepepotrdodg

USUNTOA US ¢ ‘OpPBUTISI ©IqOS 04UITWTPUSY
05 ‘opeuryexedsepoapry ep wanjexeduay,

8qUSTIION

PBPTT80 UBIZ 6D OPE3BIZOIPTIY © OPBULJEIedsSopPOIDPTY

T TenpTsex oeT9Iged ep o4UedTIQUT 9P TeANIINF UOD OPRUIIOI TOp sapepetdoxg

—

I vVidva

- 70.731

23019



}

tlogn nuni 17

i

|
!
|

7
0°4TT

LTS T

STI86H T
08T
90°T
0T‘¢T
960
60°0
6

0sT

og3onpoxg

6¢12T
TOLLHST

08T

9Tt

62°¢T
g6¢o

™T
BIa8)

§WWAﬁs xod segqaed ‘Teangang

05 ‘euTTTWe op ojung

050, © dmwmumhwwn 8p 8&o5Tpur

DB0Z B UQTOOBRIFAX BP S0Tpul
Q@HHHS Jod s9sxed ‘ous39I3IN
osed us ¢ ‘saynzy

osad uUs ¢ .mﬁmwwnﬁﬂm

() osad ud ¢ OUOQIEBD 9P ONPTEY

/0y 8w ‘UQTOBZTTRIZNSU 3P BN

PEPTSOOSTA 9P 90TPUTL

05696 ® TesdeATun 2T70qLeg sopundog

©qUS TILO)

PEPTTED UBIL op OPEejJBIJOIPIU @ OpeuTIBIedSapoapty

Tenpisox 09TQI30d ©p 93UBOTIQNT O TeINIFINF UOD OPEUTIOI TOP sopepatdoad

(ToroenUTiUO)) I VIEVE

- 70,931

b ae e

25019

1



18

Hopn tioin

(woggoqsuey osouwoqred oupisey) (%)

¢esg usmnToA ¢ 0/
¢tgog | usumToA ¢ 0f
9°ohs R USWNTOA & OF
76 USUNTOA ¢ OT
746Sh TOWNTOA ¢ &
T-0911a _ a\\\..\ 05 ‘ugroBTIASS(Q
c*o - . ouWoIq °p eOoTPUT
0300 poIT ERTe) 83UsTaX0D

PEPTTBO UBIS 8D OPEleI}OIPTY © OPBUTJexedsspoipty
TenpIssx omHmHMNM/WU 834UBOTIGNT 9P TRINJINT UOD OPRUTIOI Top sepepatdoig

~.

(u@ToenuUTIUOD) I VILVL

70.731

’
1

23019



23019

10

15

20

25

30

Togyn nurn 19

£l rendimiento de 87,8% que se muestra en la Ta -

bla I, es aproximadamente 13% en volumen més alto que el

l
|-
i
1
|
!

obbenido con el desparafinado convencional con disolventes'

comerciales para alcanzar un punto de fluidez critica con
parable del mismo refinado de lubricante de petrdleo resi

dual. El1 pfoducto de 1ﬁbricante de petrbleo residual despa

rafinado e hidrotratado cataliticamente pasaba satisfacto

rlamente los ensayos de oxldaclon requeridos por las espe
01f1ca01ones. Al final de la operac1on arriba descrlta, el
catailzador de desparafinado se reactivd con hldrogeno pur
a 482 29C durante 24 horas, con recuperaclén total de la

act1v1dad inicial.
EJEMPIO 2

Este ejemplo es similar -al Ejemplo 1 excepto que
el refinado de lubricante de petrdleo re51dual del Eaemplo
1l se desparaflno prlmeramente con disolvenbe hasta alcan~
zar un punto de fluidez critica de 7,29C y luego se despa-
rafind e hidrotraté cataliticamente. Asi, en este presen-.

te ejemplo se recupera toda la paraflna desaceitada de al
ta calldad. . \7 '

El refinadq Ee lubricante de petrdleo residual
descrito en el Ejenplo 1 se desﬁarafiné por cargas cén di
golvente en el laboratorio a una témperatura de filtraciSn
de -1,12C utilizando unarrelacién de disolvente a aceite

de 3,5 a 1 y dos lavados con relacidén 1 a 1. El disolvente

era una mezcla 50/50 de metil-etil-cetona y tolueno. El

- refinado parcialmente desparafinado tenia un punto de flui

dez critica de 7,2°C, simulando la adicién del subproduc—
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—to de aceite de heces con la corriente de aceite despara-
finado con disolvente antes de su tratamiento ulterior.
Se obbtuvo un rendimiento de 7,3 % en volumen de parafina
que tenfa un punto de fusidén satisfactorio de 832C, un conl
tenido de aceite de 0,28% en peso y una densidad API de
3347

EL refinado parcialmente desparafinado se traté
luego cataliticamente como en el Ejemplo 1, excepto que
la téﬁperatura de comienzo de operaclén del reactor de des
paraflnado catalitico fue 276,72C en lugar de 287,89C, y
luego se descabezd,

. En la Tabla II se resumen las propiedades del
lubricante de petrdleo residual hidrotratado y deéparafi-
nado cataliticamente despuds del hidrotratamiento a 287,8eC.
y el descabezamiento. El rendimiento en aceite desparafi-
nado para un punto de fluidez critica de -6,72C basado en
la carga a los reactores cataliticos de desparafinado/hié;

drotratamiento fue 94,5% en volumen.

N
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En comparacidén con un aceite convencional despa
rafinado con disolvente comercial de punto de fluidez cri
tica -6,72C preparado a partir del mismo refinado de lu-

bricante de petrdleo residual, se consigue un aumento de

| !

i rendimiento de 12% en volumen con el procedimiento de es-
ta invencién sin cambio alguno en el indice de viscosidad,
¥ ?infpérdida alguna en el rendimiento de parafina desacei

tada,
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva que
se presentan para que sean objeto de esta solicitud de
Patente de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son
los que se recogen en las reivindicaciones siguientes:

1&2.- Un procedimiento para preparar un acei-
te lubricante base de alta calidad que tiene un punto de
fluidez critica de aproximadamente -322 a-1,19C a .par-
tir de un petrdleo bruto parafinoso, que éomprende: ex-
traer una fraccidn de residuo corto desasfaltado de di-
cho petrbéleo bruto parafinoso con un disolvente selec-
tivo para los hidrocarburos arométicos a fin de obtener
un refinado del que se han separado los compuesfos inde~
seables; ﬁezclar el refinado con hidrdégeno y poner en
contacto la mezcla a una temperatura de 2602 a 357,29C
con un catalizador de desparafinado que comprende una
zeolita de aluminosilicato que tiene una relacién sili-
ce/alfmina de al menos aproximadamente 12 y un indice de
constriccidén de aproximadamente 1 a aproximadamente 12,
para convertir asi la parafina contenida en el refinado
en hidrocarburos que hierven a temperatura inferior; en-
viar directamente en cascada el refinado desparafinado a
una zona de hidrotratamiento en la que el refinado despa
rafinado se pone en contacto, en presencia de hidrégeno
a una temperatura de 218,32 a 315,62C, con un catalizadox

de hidrotratamiento que comprende un componente de hidro-
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|_genacidn sobre un soporte no 4cido; y descabezar el refi-
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‘cacidén 13, en el que dicho refinado se prepara por extrac—

nado hidrotratado y desparafinado para separar del mismo
los componentes de peso moleculab bajoe.

2a,~ El procedimiento descrito en la reivindi-

cién de dicha fraccidn de déstiiado, el efluente total de
dicha etapa de desparafinado catalitico se envia eﬁ casca-
de a dicha zona de hidrotratamiento, y el contacto con di~
cho cétalizador de hidrotratamiento se qfectﬁa a una tem~
peraéura de 218,32 a 26000.7 '

%28 ,= Un procedlmlento de acuerdo con la reivin-
dlcaclén 12 4 la reivindicacién 2a, en el que dicho refi-
nado se prepara por extraccidn de dicha fracc1on de resi-
duo corto desasfaltado, el efluente total de dicha etapa
de desparafinado cataliticorse envia en cascadé a dicha
zona de hidrotratamiento, y el contacto con dicho catali-
zador de hidrotratamiento se efectiia a una temperatura de
2602 & 301,79C. |

4a,~ Un procedimiento de acuerdo,conrcualquiera
de las reivindicaciones anteriores, en el que dicho cata-
lizador de desparaflnado comprende una zeollta de alumi-
nosilicato que tlene ‘una den51dad de retlculo cristalino
no inferior a l,GVgramos por centlmetro'cublco.

53,- Un procedimientode acuerdo con cualquiera
de las reivindicacicnes aﬁteriores; en el que dicho cata-
lizador de hidrodesparafinado comprende ZSM-5 y'ﬁn metal
de hidrogenacién. 7

62,- Un proéedimiehto de acuerdo con cualguiera
de las reivindicaciones anteriores, en el que dichorrefif

nado se desparafina parcialmente por desparafinado con di
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”éolventé-aﬁteé de dicho contacto con ei catali;ador de hi
drodesparafinado.

+72,- Un procedimiento de acuerdo con cualqu{era
| de lgs reivindicaciones anteriores, en el que dicho cata-
5 E lizaéor de hidrotratamiento es molibdato de cobalto o mo~
libdato de niquel sobre alimina.

/ ' '8a,~ Un procedimiento de acuerdo con cualquiera
de las reivindicaciones anteriores, en el que dicho metal
de hidrogenacién es niquel.

10 98,- Un procedimiento de acuerdo con cualquiera |
de las reivindicaciones anteriores, en el que el aceite
lubricante base tiene un punto de fluidez critica de -23,3{
a -~1,120C,.

"108,- Un procedimiento de acuerdo con cualquierd ..
15 de las reivindicaciones anteriores, que incluye la etapa
de desparafinar parcialmente con disolvente dicho refinaf
do parafinoso hasta un punto de fluidez critica comprenm;
dido entre -12,2¢ y aproximadamente 109G antes de dicha.. .
etapa de hidrodesparafinado catalitico en la que el puntqb
20 de fluidez critica se rebaja ulteriormente al menos en
otros 5,62C,.

112,- "UN PROCEDIMIENTO PARA PREPARAR UN ACEITE
LUBRICANTE BASE DE ALTA CALIDAD", . |

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

25 tecede y con los fines que se han especificado.

23019
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. - . .- - - .

Esta Memoria consta de veintinueve hojas escri-
tas a miquina por una scla cara.

Madrid, 25.ENE1979
P.A.

23019




	Bibliographic data
	Description
	Claims



