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Memoria d e s c r ip t iv a  que se acompaña a l a  S o l ic i t u d  de P aten te  

de In ven ción  por VEINTE añ os, a fa v o r  de R u h r c h e m i e  

A k t i e n g e s e l l s c h a f t ,  r e s id e n te  en  O berhausen-E olten  

(A lem an ia), p or: "UN PHOGEDIMIEETTO CATALÍTICO PARA REALIZAR SÍNTESIS 

ORGANICAS", p resen tad a  en e l  M in is te r io  de I n d u s tr ia  y  Com ercio.

La e je c u c ió n  de una s e r ie  de s i e n t e s i s  de com binaciones orgá­

n ic a s  su fre  p e rtu rb a c io n e s  s e n s ib le s  uebidas a l a  e le v a d a  a c t iv id a d  

i n i c i a l  de lo s  c a ta l iz a d o r e s  em pleados. En e s p e c ia l ,e n  l a  form ación 

de h id ro ca rb u ro s  con ó x id o s de carbono e h id ró gen o , a causa de l a  

5 e le v a d a  a c t iv id a d  i n i c i a l  de lo s  c a ta l iz a d o r e s  em pleados,se deben 

adoptar medidas por l a s  que se  d i f i c u l t a  grandemente l a  e je c u c ió n  

t é c n ic a .  A s í  e l  procedim ien to  se debe a l  p r in c ip io  r e a liz a x ' con 

tem p eratu ras muchísimo más b a ja s  de lo  que corresponde a l a  tem­

p e ra tu ra  normal de t r a b a jo .  Aun empezando con ta n ta  precaución^no se 

10 puede im pedir por com pleto l a  form ación de m etano. Siempre queda e l  

p e l ig r o  de que l a  tem peratura a sc ie n d a  bruscam ente por e fe c t o  de 

l a  a c t iv id a d  demasiado e n é rg ic a  d e l c a t a l iz a d o r ,  de su e rte  que é s te  

se hace in s e r v i b le ,  por c a le n ta r s e  h a s ta  una tem peratura d e s tr u c to r a .

Utro in co n ve n ien te  que se  en cu en tra  en la  e je c u c ió n  de s ín t e — 

1^ s i s  de com binaciones o rg á n ic a s  que se r e a l iz a n  con c a t a l iz a d o r e s  muy 

a c t iv o s ,  se  h a l la  en que l a  p rep a ra ció n  y  e l  uso de lo s  c a t a l i z a ­

d o re s , que frecuen tem en te p resen tan  p rop ied ad es p ir ó fo r a s ,r e q u ie r e n  

medidas e s p e c ia le s  de p re ca u ció n , qu e,n atu ralm en te,d eb en  adoptarse 

también a i  e le v a r  a lo s  x -e cip ie n te s  de x’e a c c ió n  lo s  c a t a l iz a d o r e s  

20 ya  p ro p a la d o s. En genex’a l j  señalarem os l a  c ir c u n s ta n c ia  de que l a s  

in s ta la c io n e s  .para p re p a ra r  lo s  c a ta l iz a d o r e s  se s itú a n  c e rc a  de la s  

s a la s  de r e a c c ió n , m ien tras que l a  prepax*sción d el c a t a l iz a d o r ,e n  e l  

mismo r e c ip ie n t e  de re a c c ió n  cada vez  que aquél se ha de ren o var,



re q u ie re  interrum p)ir desagradablem ente e l  s e r v i c i o .

25 Empleando e l  p re se n te  in ven to  se lo g r a  e v i t a r  todos io s  in co n -

v e n ie n te s  a r r ib a  e x p lic a d o s , y  la  e le v a d a  a c t iv id a d  i n i c i a l  de lo s  

c a ta liz a d o r e s *  se io g i ’a x*ebajar p)asajei-amente por e l  hecho de que 

d ich o s c a t a l iz a d o r e s ,  a n te s , durante o después de l a  pi>rep>aración, se 

m ezclan  con l i id r  o carbu ros l íq u id o s  s i n t é t ic o s  o n a tu r a le s  o con 

3Ü m ezclas de h id ro ca rb u ro s  o con sus d e r iv a d o s . En lu g a r  de la s

s u s ta n c ia s  in d ic a d a s  pueden tam bién em plearse s u b sta n c ia s  s ó lid a s  

'siem pre que se l a s  u t i l i c e  en fo r r a  fun d id a o d is u e lt a .  P r e fe r e n te ­

mente se p re sta n  lo s  p rod u ctos de l a  misma r e a c c ió n . Los c a t a l i z a ­

d ores que se han de - u t i l i z a r  segur e l  in v en to  pjueden o b ten erse  por 

35 im pregnación con io s  l íq u id o s  a n te s  m encionados o por su spen sión  en 

e l l o s .  A s í  por ejem plo, e l  c a ta liz a d o r  puede in tr o d u c ir s e  como su s­

p en sión  en la  cámara de r e a c c ió n . E l exceso  de líq u id o  se e lim in a , 

por ejem plo^m ediante s ir ip i e g o te o , ^a p o rc ió n  que queda en l a  masa 

de c a ta liz a d o r *  se ex p u lsa , p.-oco a p;oco, por lo s  g a se s  o vap ores 

4c que a tr a v ie s a n  xa cámara de r e a c c ió n .

Se ha comprobado se r  con v en ien te , para im pregnar o suspender 

e l  c a t a l iz a d o r , emplear una m ezcla de h id ro ca rb u ro s  de l a  que una 

p a r te  h ie r v a  fá c ilm e n te , por ejem plo una m ezcla de a c e i t e  y  de ben­

c in a . Después d e l  tra ta m ien to  d e l c a t a l iz a d o r  con l a  m ezcla  de 

43  h id ro c a rb u ro s , se evapxjra la  b en cin a ,h acien d o  p asar una c o r r ie n te

g a se o sa , y  se  recupjera en forma adecuada, pur ejem plo m ediante carbón 

a c t iv o ,  G ra cia s  a e s ta  m ed id a,se lo g ra  que e l  c a t a l iz a d o r  só lo  f i j e  

una pequeña can tid ad  de a c e i t e .  Se puede tam bién p roced er v e n ta jo s a ­

mente en frian d o  eA c a ta l iz a d o r  re d u c id o ,e n  una c o r r ie n te  de g a ses  

50 in e r t e s ,  por ejempúo de n itr ó g e n o , metano, etan o, o an h íd rid o

carb ó n ico  u o tro s  g a ses  que lo s  contengan, p̂ or ejem plo e l  gas f i n a l  

de l a  r e a c c ió n  de la  s í n t e s i s  de l a  g a s o lin a , y  tra tá n d o lo  lu ego  con 

vina m ezcla de h id ro ca rb u ro s que contenga p o rcio n e s de b a jo  punto de 

e b u l l ic i ó n .  Durante e l  en fria m ien to  d e l c a t a l iz a d o r  se  carga  é s te  de 

55 lo s  g a se s  a n te s  m encionados, y , con sigu ien tem en te,n o  puede f i j a r

ta n ta  ca n tid a d  de m ezcla o le a g in o s a , como s i  e l  c a t a l iz a d o r  to d a v ía



c a l ie n t e  se im pregnase de a c e i t e ,s i n  c a r g a r lo  previam ente de g a s e s .

En l a  e je c u c ió n  de s í n t e s i s  o rg á n ic a s , por ejem plo l a  s í n t e s i s  de l a  

> b e n cin a , por re a c c ió n  de ó xid o s de carbono con hidrógeno se o b tie n en , 

6ü empleando e l  c a t a l iz a d o r  preparado según e l  in v e n to ,v e n ta ja s  muy 

c o n s id e r a b le s . A s í ,  no se n e c e s ita  t r a t a r  largam ente de antemano 

e l  c a t a l iz a d o r  después de su in tro d u c c ió n  en e l  hom o de l a  s í n t e s i s ,  

s in o  que l a  re a c c ió n  p e rse g u id a  puede r e a l i z a r s e  inm ediatam ente. A 

co n secu en cia  de l a  im pregnación d el c a ta liz a d o r  con s u b sta n c ia s  

65 a d ic io n a le s , por ejem plo en h id ro ca rb u ro s  p a r a f ín ic o s ,t ie n e  lu g a r  

primeramente una in ic ia c ió n  suave de la  r e a c c ió n , y  después e sra  

ú ltim a  aumenta a medida que l a s  su b s ta n c ia s  a d ic io n a le s  se a r r a s tr a n  

por ro s  g a s e s  y  vap ores en c o r r ie n te .  A s í  se e lim in a  e l  p e l ig r o ,  

e x tra o rd in a ria m en te  g ra n d e ,d e l so b reca ld eo  i n i c i a l ,  y  que, dado e l  

70 c a so , e l  c a t a l iz a d o r  se i n u t i l i c e  por com bustión. A l mismo tiempo se 

aumenta esen cia lm en te  e l  rend im iento  en l a s  b e n cin as co n seg u id as, 

pues se reduce con siderablem en te l a  form ación  de metano que, en o tro  

c a s o , siem pre t ie n e  lu g a r  a i  p r in c ip io  y  tam bién se dism inuye l a  

form ación de re a c c io n e s  s e c u n d a ria s . La a c t iv id a d  y  la s  co n d ic io n e s 

75 más fa v o r a b le s  de s e r v ic io  de cada carga* pueden determ in arse

exactam ente a n te s  de l a  in tro d u c c ió n  en e l  horno s i n t é t i c o .  Se lo g r a  

s im p li f ic a r  con sid erablem en te l a  té c n ic a  d e l  s e r v ic io ,p o r  e l  hecho 

de que e l  tra ta m ie n to  p r e v io ,p o r  ejem plo vina red u cció n  de lo s  c a ta ­

l iz a d o r e s ,  puede r e a l i z a r s e  para numerosos hornos de s í n t e s i s  aún 

80 b a sta n te  sejm rados lo cá lm e n te , en unos a p arato s comunes s e n c i l lo s  y  

s e r v id o s  s in  in terru p ción ^ siem p re que se  empleen h id ro ca rb u ro s  

fu n d id o s o d is u e lt o s ,  por ejem plo p a r a f in a , io s  c u a le s  circu n d an  con 

una e n v o ltu ra  in o te c to r a  a l  c o n ta cto  o c a ta liza d o r^  a l a  tem peratura 

o r d in a r ia .

85 Por e l  p re se n te  procedim ien to  en nada se a fe c t a  l a  e levad a

a c t iv id a d  de lo s  c a t a l iz a d o r e s .  Unicamente se e lim in a ,agregan d o  

s u b s ta n c ia s , e l  e fe c to  p e r ju d ic ia l  de l a  e le v a d a  a c t iv id a d  i n i c i a l .  

Después de e lim in a rse  e s ta s  su b sta n c ia s  a d ic io n a le s , l a  s í n t e s i s  de 

l a s  com binaciones o rg á n ic a s  p e rse g u id a s , se continua con l a  a c tu a c ió n



90 com pleta de l a  a c t iv id a d  d e l c a t a l iz a d o r .

O frece  v e n ta ja s  e s p e c ia le s  e l  p re se n te  procedim ien to  en e l  caso 

^ de que la  tem peratura de re d u cció n  d e l c a t a l iz a d o r  sea c o n s id e ra b le ­

mente más e le v a d a  que l a  tem peratura p o s te r io r  de s e r v ic i o  en l a  

e je c u c ió n  de l a  s ín te s is ,c o m o  o cu rre ,p o r  e je m p lo ,tra tá n d o se  de c a ta -  

95 l iz a d o r e s  de n íq u e l para la  s í n t e s i s  de l a  b e n c in a . H asta ahora, l a  

e je c u c ió n  de e s ta  s í n t e s i s  de l a  b en cin a con c a t a l iz a d o r e s  de n íq u e l 

o f r e c ía  d i f i c u l t a d e s  e s p e c ia le s  a causa de que e l  horno de s í n t e s i s  

d e b ía , en l a  fa s e  de p rod ucción  d e l c a t a l iz a d o r ,c a le n t a r  se c o n s id e ra ­

blem ente por encima de l a  tem peratura de s e r v ic i o ,  lo  que, en muchos 

100 c a so s , só lo  era  p r a c t ic a b le  técn icam en te con d i f i c u l t a d  o nada en

a b s o lu to . Por e l  c o n t r a r io ,e l  llevar- un c a ta liz a d o r  e x tr a o r d in a r ia —  

mente s e n s ib le  a l  a i r e ,  y  producido en un horno e s p e c ia l ,  a l  horno 

de s í n t e s i s  re q u e r ía  medidas de p re c a u c ió n  e s p e c ia le s .  E s ta s  se 

e lim in an  a l  e je c u ta r  l a  s í n t e s i s  de la  b e n cin a  con c a ta l iz a d o r e s  

105 de n íq u e l, según en e l  p re se n te  p ro ced im ien to .

Ejem plosde e je c u c ió n .

E J E  il P L O  1 .

P a r te s  ig u a le s  de t i e r r a  de in fu s o r io s  y  de carbonato  de 

c o b a lto  con pequeñas ca n tid a d e s  de aditam entos a c t iv a d o r e s ,s e  t r a ta n  

110  con una c a n tid a d  t a l  de d is o lu c ió n  b e n c ín ic a  de una p a ra fin a  de

punto de fu s ió n  de 40&, que,después de- l a  ev ap o ració n  de l a  b e n cin a , 

queden en l a  masa c a t a l iz a d o r a ,  5  ̂ ó® p a r a fin a ,r e fe r id a , a d ich a masa. 

E sta  ú ltim a  se m oldea,en una p ren sa  de e x c é n tr ic a ,e n  comprimidos de 

4 m/m. de diám etro y  4 m/m, de a l t u r a .  G ra cia s  a l a  a d ic ió n  de 

115  p a r a fin a  se f a c i l i t a  con sid erablem en te e l  prensado, l a  carga  de la s  

m a tric e s  es más uniform e, e l  m a te r ia l no se a d h ie re  a la s  p aredes 

m e tá lic a s , y  lo s  comprimidos son, a ig u a ld a d  de esp esor,m ás s ó lid o s  

y  más in a lt e r a b le s  en su forma que s in  a d ic ió n  de p a r a f in a .

nos comprimidos o b ten id os se in tx ’oducen en un horno de s í n t e s i s  

120 y  a l l í  se reducen con h id ró gen o , en l a  forma u s u a l, a unos 2002 . La 

p a r a fin a  en e x c e s o ,y  no r e te n id a  por la  s u p e r f ic ie  d e l c a t a l iz a d o r ,



se desprende en g o ta s  de e s te  ú ltim o  apoyado sobre p la c a s  p e r fo ra d a s . 

La c íe se la  de oxido de carbono o h id rogen o, d e stin a d a  a l a  r e a c c ió n , se 

^ in tr o d u c e  lu e g o  en e l  horno de s í n t e s i s .  La r e a c c ió n  e n tre  e l  óxido 

125 de carbono y  e l  h idrógeno se i n i c i a  len tam en te,au n  cuando se emplee 

lu ego  l a  tempie r a  tu r  a normal de tr a b a jo . Los vap ores y  ga ses,q u e  

pasan, a rra s tra n ,d e s p u é s  de in i c ia r s e  l a  r e a c c ió n ,p a r t íc u la s  de lo s  

ad itam en tos, a sab er de l a  p am p in a  y  d e l a c e i t e  p a r a f í n ic o ,y  la s  

sacan  d e l r e c ip ie n te  de r e a c c ió n . Después de evacu arse  l a  can tid ad  

130 t o t a l  de l o s  ad itam en tos,la , re a c c ió n  marcha con p lena in te n s id a d .

Por l a  p re s e n c ia  p a s a je ra  de io s  ad itam en tos, l a  a c t iv id a d  de lo s  

c a t a l iz a d o r e s  no ha s u fr id o  p e r ju ic io  a lgu n o . Unicamente se ha 

e v ita d o  e l  d e s a r r o llo  p e r ju d ic ia l  de la  e le v a d a  a c t iv id a d  i n i c i a l ,  

de su e rte  que se  ha impiedido todo so b recald eo  p e r ju d ic ia l  y ,p o r  con- 

135 s ig u ie n t e ,  la  form ación e x c e s iv a  de'm etan o. Con e l  c a t a l iz a d o r

d e s c r it o  se r e a l i z a  la  p u e sta  en marcha con e l  gas de l a  s í n t e s is ,

* s in  medidas la r g a s  y  com plicadas de p recau ció n  y  ecn segu rid ad  

máxima.

En lu g a r  de p ro d u cir  lo s  comprimidos en l a  forma a l  p r in c ip io  

140 d e s c r ita ,c o n  a u x i l io  de d is o lu c ió n  b e n c ín ic a  de p a r a f in a ,s e  pueden 

'tam bién em plear g ra n u lo s , que pued en  o b ten erse  de io s  m a te r ia le s  de 

p a r t id a ,t r a t á n d o lo s ,e n  un tambor ¿ ro ta to rio , con una p>e quena ca n tid a d  

de a c e i t e  de p a r a fin a , i a r a  e s te  o b je to ,s e  prensa por e j  emplo de 

antemano e l  m a te r ia l de p a r t id a  e inm ediatam ente, dado e l  caso 

145 después de t r i t u r a c ió n  p ;revia, se hace pusar a p re s ió n  a t r a v é s  de 

una c r ib a  o tam iz, con un ancho de m alla  co rresp o n d ie n te  a l  tamaño 

req u erid o  en io s  gran o s. La m ezcla formada de gran u los y  de polvo  

se  t r a t a ,  durante a lgún  tiem po, en un tambor de r o ta c ió n  le n t a ,  epue 

só lo  se l le n e  p a rc ia lm e n te . Inyectando a c e i t e  de p>arafina, finam ente 

i50 d is p e r s o , sejl_ogra que d esap arezca  e l  p o lv o , de su e rte  que e l  tambor 

co n tie n e  a l  f i n a l  so lo  pequeños granos u n ifo rm es, agregando a c e it e ,  

se lo g r a  que se  adhieran  en tre  s í  l a s  p a r t íc u la s .  E sta  forma de 

tra ta m ien to  perm ite ta n to  l a  im pregnación de l a  masa con h id ro ­

carb u ros como también su g ra n u la c ió n  s in  form ación de p o lv o .



l

155  L J E L1 P E 0 2 .

De una d is o lu c ió n  de n it r a t o  de n íq u e l con pequeña a d ic ió n  de 

n it r a t o  de a lu m in io ,se  p r e c ip it a ,p o r  un pequeño exceso  de carbonato 

só d ico ,u n  carbonato de n íq u e l finam ente d isp e rso  sobre t i e r r a  de 

in f u s o r io s .  En e l  p r e c ip ita d o  o rig in a d o  se con tien en  l a  t i e r r a  de 

160  in fu s o r io s  y  e l  n i q u e le n  l a  r e la c ió n  2 : 1 . E l p re c ip ita d o  se la v a  

con agua, se  seca  y ,d e sp u é s  de s e c o ,s e  em plea tr itu r a d o  en g ra n o s.

E l grano se reduce con hidrógen o a 450 grad os en un tambor r o t a t o r i o ,  

na masa red u cid a  se l i e v a , a l  ab rigo  d e l a i r e ,  o de g a se s  oxigen ad os, 

a p a ra fin a  fu n d id a ,s e  impregna con e l l a  y  fin a lm en te  se p r iv a  del 

165 ex ce so  de p a r a f in a . Desx>ués de e n f r ia r ,  la  masa g ra n u lo sa  es dura 

y  de forma in a lt e r a b le  y  completamente in s e n s ib le  a l  a i r e ,  puede 

co n se rv a rse  s in  p reca u cio n e s e s p e c ia le s ,  tr a n s p o r ta r s e  como se 

q u ie ra  e in tr o d u c ir s e  según convenga en lo s  hornos de s í n t e s i s .

Después de l a  in tro d u c c ió n  en io s  hornos de s í n t e s i s , s e  r e a -  

170 l i z a  l a  r e a c c ió n ,e n  l a  forma an tes  d e s c r i t a ,  a una tem peratura 

de 2002.

-  6 ~
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. N C S A
Se r e iv in d ic a  como nuevo y  de p ro p ia  in v en ció n : 

i . -  Un procedim iento  c a t a l í t i c o  para r e a l i z a r  s í n t e s i s  

175 o rg á n ic a s , esp ecia lm en te  p ara  l a  r e a c c ió n  r e c íp r o c a  de óxid os de

carbono e h idrógeno a tem peratura e le v a d a , dado e l  caso  b a jo  p re s ió n , 

c a r a c te r iz a d o  por e l  empleo de c a t a l iz a d o r e s ,  que, a n te s ,d u ra n te  o 

después de l a  o b ten ció n , se tr a ta n  con h id ro ca rb u ro s  n a tu r a le s  o 

s i n t é t i c o s ,  o con m ezclas de h id ro ca rb u ro s , o con sus d e riv a d o s , o 

180  con o tr a s  su b sta n c ia s  que reduzcan p asajeram en te la  a c t iv id a d

i n i c i a l ,  pero p rin cip a lm en te  con prod uctos de una a n te r io r  r e a c c ió n , 

en forma l íq u id a ,  fun dida o d is u e lt a ,  evacuándose l a s  su b sta n c ia s  

a d ic io n a le s ,  después de in ic ia d a  la  r e a c c ió n , yor lo s  g a se s  o vap ores 

que a tr a v ie s a n .

185  2 . -  Un procedim ien to  según lo  r e iv in d ic a d o  en e l  punto 1 , c a ra c ­

t e r iz a d o  por e l  empleo de un c a t a l iz a d o r  p r o v is to  de una e n v o ltu ra



p r o te c to r a , e i  cu a l se o b tie n e  por trabam iento  con h id ro carb u ro s 

fu n d id o s, pero s ó lid o s  a l a  tem peratura o r d in a r ia , o con m ezclas 

^ d e  h id ro ca rb u ro s  o con sus d e riv a d o s ,p o r  ejem plo p a r a f in a .

190  3 »- Un procedim ien to  según lo  r e iv in d ic a d o  en e l  punto 1 ,

c a r a c te r iz a d o  por que c a t a l iz a d o r  se in co rp oran  t a l e s  ca n tid a d es  

de aditam en tos l íq u id o s  que es p o s ib le  tra n sp o rta n  e in tr o d u c ir  en 

e l  r e c ip ie n t e  de r e a c c ió n  l a s  masas c a t a l í t i c a s  como una su sp en sió n .

4 . -  U11 procedim ien to  según lo  r e iv in d ic a d o  en lo s  puntos 1 a 

195 3; c a r a c te r iz a d o  por que e i  enceso d e l aditam ento líq u id o ,fu n d id o  o

d is u e it o ,  se e lim in a  deján dolo  g o te a r , o por un medio a n á lo g o .

E sta  p a te n te  re c a e  sobre "lili l'hOCEDIÜIElíTO CATALITICO PARA 

RFAbl/iAR SIIJTE3IS  0ECA1IICAS", como queda d e s c r ito  en l a  p re se n te  

memoria y  c a r a c te r iz a d o  en leí a n te r io r  I lo ta .
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