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liemoria descriptiva que se acompsifia a la Solicitud de Fatente
de Invencién por VEINTZ afios, a favor de B ubrchemnmie
Lktiengesellschaft, residente en Oberhausen-fLolten
(aAlemenia), por: ¥ PROCEDILIENTO CATALITICO PARA REALIZAR SINTESIS

ORGAHICAS", presentada en el iinisterio de Industria y Comercio.

La ejecucidn de una serie de si=ntesis de combinaciones orgé-
nicas sufre perturbéciones sensibles uebides a la elevade actividad
inicial de los catalizadores empleados. En especial,en la formacidn
de hidrocarburos con éxidos de carbono e hidrdgeno, & ceusa de la

5 elevada actividad inicial de los catalizadores empleados,se deben
adoptar medidas por las que se dificulte grandemente la ejecucidn
técnica. Asi el procedimiento se debe el principio realigzar ccn
temperaturas muchisimo mds bajas de Lo que corresponde a la tem—
peraturs normal de tradajo. sun empezando cou tante precaucidn,no se

iU puede impedir por completo la formacién de metano. Siempre gueda el
peligro de que la tempsratura ascienda bruscamente por efecto de
la actividad demasiado enérgica del catalizador, de suerte que éste
se hace inservible, por calentarse hasta uns temperatura destructora.

Utro inconveniente que ce encuentra en la ejecucidn de sinte-

- 1% sis de combinaciones orgdrniicas que se reaiizan con catalizadores muy
activos, se halla en gue la preparacién y el uso de los catalize—
dores, que frecuentemente presentan propiedades piréforeas,requieren
medidas especiales de precaucibn, que,naturslmente,deben adoptarse
también a1 .levar a los recipientes de reaccién los catalizadores

20 ya preparados. ®n general,sefialurenos la circunstancia de cue las
instalaciones para nreparar 1os catalizadores se sitdan cerca de las
salas de reaccidn, mientras gue le preparacidn del catalizador,en el

mismo recipiente de reaccidn cede vez (que aquél se ha de renovar,
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requiere interrumpir desagradablemente el servicio.

Erupleando el presente invento se logre evitar todos los incon-
venientes arriba explicadcs, y la elevada actividad iniciel de los
catalizadores, se logra rebajar pusejerarente por el hecho de jue
dichos catalizadores, antes, durznte o después de l& preparacidn,se
mezclan con hidrocarburos 1fguidos sintéticos o natursles o ccn
mezclas de hidrocarburos ¢ con sus derivados. kn lugar de las

sustancias indicadas pueden terbién emplearse substencias sdlidas

‘sienpre que se las utilice en forrie fundide o disuelta. Freferente-—

mente se prestan los productos de le wiswme reaccién. Los cataliza-—
dores que se Lan de utilizar sesmin el invento pueden obtenerse por
impregnacién con los 1fyuidos entes mencionedos o por susrensién en
élLlos. s por ejemplo, el zatalizador puede intrcducirse ccmo sus-
pensidn en 1 cAmara de reeccidn. Ll exceso de 1fcuido se elimina,
por ejezmlo)mediante sinple goteo. . percibn que queds en la maea
de catalizador, se expulsa, joco & 1:.0c0, por 10s gases 0 Vapores
que setraviesan la céuare de reaccidn.

Se ha comprobado cer conveniente, para impregner o suspenier
el catalizador,emplear una nezcla de hidrocarburos de lao gue una
parte hierve fdcilmente, por ejempio una unezcla de aceite y de ben-
cina. Después del tratamiento del cutorizador con la mezcla de
hidrocarburos, se evapora ls bencina,haciendo pasar una corrience
gaseosa, ¥y se€ recupera en forre. adecuada, por e€jemplio mediante carbdn
activo, Gracias a esta wmsdida,se Logra gue el catalizador sflo fije
una pequeins cantidad de uceite. Se puede tarbién proceder venta osa—
mente enfriando e. catalizador reducido,en une corriente de gases
inertes, por ejemplo de nitrdgeno, metsno, eteno, o anhidridoc
carbdnico u otros guses que los contengan, por ejempio el gas final
de la reaccidn d= la sintesis de le. gasolinea, y traténdolio luego con
una rescls de hidrocarburos que contenga porciones de bajo punto de
ebuiliicién. Durante el enfrismiento del catalizador se carga €ste de
los gases ontes mencionados, ¥y, consiguientemente,no puede fijar

tanta cantidad de mezcla oleaginosa, como si el catalizador todavia
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callente se impregnase de uceite,sin cergarlo previarente de gases.
En la ejecucidn de sintesis orgénicas, por ejemplo la sintesis de la
bencina, por reaccidn de dxidos de carbono con hidrégeno se obtienen,
empleando el catalizader preparado segin el invento,ventsjas muy
considerables. asi{, no se necesita trater largemente de antemeano

6l catalizador despuds de su introduccién en el khorno de la sintesis,
sino que la reaccidén perseguida puede realizarse inmedieterents. A
congecuencia de la impregnecidén del catelizador con substencias
adicionales, por ejemplo er hidrocarburos parafiricos,tiene lugar
primeramente una iniciacidr suave de la reaccién, y después esta
Yltime aumenta & medida que las substancias adicionales se arrastran
POr L0S gases y vapores en corriente. is{ se elimina el peligro,
extraordinariaxente grande,del sobreceldeo iniciel, y que, dado el
casc, el catalizador se inutilice por combustién. il miswo tiempo se
aunenta esencialmente el rendimiento en las bencinas conseguildas,
pues se reduce considerablewente le formacibén de metano que, er. otro
caso, siempre tiene lugar al principio y tawbién se disminuye la
formacidn de reacciones secunderias. La actividad y las condi ciones
wgs favorables de servicio de cada carge, pueden determinarse
exactamente antss de la introduccidn en el horno sintético. Se logra
simplificar considersblenente la técnica del servicio,por el hecho
de que el tratamiento previo,por ejerpplo una reduccién de los cata-
Llizadores, puede realigsrse pare numerosos hornos de sintesis aun
bastante separados Llocalrmente, en unos aparatos comunes sencillos y
servidos sin interrupcién,siempre que se empleen hidrocarburos
fundidos o disueltecs, por eremplo parafina,los cuasles circundan con
una envoltura protectora al contacto o catalizador,a la temperatura
crdinaria,

Yor el presente procedimiento en nada se afecta la elevada
actividad de los catalizadores. Unicamente se elimina,agregando
substancias, el efecto psrjudicial de la elevada actividad inicilal.
Después de eliminarse estas substancias adicionales, la sintesis de

las combinaciones orgénicas perseguidas, se continua con la actuacidn
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90 completa de la actividad del catalizador.
Ofrece ventajas especiales el presente procedimiento en €l caso
‘He que la temperatura de reduccidén del catalizador sea considerable—
mente rds elevada que la temperatura posterior de servicio en la
ejecucién de la sintesis,cono ocurre,por ejemplo,traténdose de cata~
a5 lizadores de nfquel pars la sintesis de la bencina, Hasta shora, la
P

gjecucidn de esta sintesis de la bencina con catelizadores de niquel

ofrecia dificultades especiales & causa de que el horno de sintesis

debfa, en la fase de produccibn del catalizador,celentarse considera-
blemente por enciwa de la teuperatura de servicio, lo gue, en mmchos |
100 casos, sélo era practiceble téenicemente con dificulted o nada en
absoluto. ror es contrério,el llevar un catalizader extraordinerias—-— |
rente sensible al aire, y producido en un horno especial, al horno
de sintesis requerfa medidas de precaucidn especisles. Dstas se
eliminan al ejecutar la sinteskhs de la bencina con catalizadores
1wy de nfquel, segin en sl presente procedimiento.

Ejemplcsde ejecucidn.

DJ oyl L0 L.

Partes igrales de tierra de infusorios y de carbonato de
| cobalto con pequeflins cantidades de aditanentos activadores,se tratan
110 con una cantidad tal de disoiucidn bencinica de una perafina de
punto de fusién de 402, jue,despuds de la evaporaciln de la bencina,
gqueden en la masa cetalizadora, 5% de parafina,referida a diche masa.
- ssta Yltima se moldea,en una prensa de excéntrice,en @osprimidos de
4 w/mi. de didwetro y 4 w/m, de altura. Gracias a la adicidn de
) 115 parafina se facilita considerablemente el prensado, la cargs de las !
\ matrices e¢s mds uniforme, el paterisl no se adhlere a lias paredes
metflicas, y los comprimidos son,a igualdad de espesor,mds sélidos
i v wds inalterables er su forme que sin adicién de parafina.
L0S comprimidoé obtenidos se introducen en un hormno de sintesi
120 v allf se reducen con hidrdgeno, en la forma ususl, & unos 2009. lLa

parafina en exceso,y no retenida por la superficie del catalizador,




se desprende en gotas de este Wltimo apoyado sobre places perforadas.
La mezcla de Sxido de carbono o hidrdgeno,destinada a la reaccidn,se
.'introduce luego en el horno de sintesis. La reaccién entre el éxido
125 de carbono ¥ el hidrdgeno ss inicia lentawente,sun cuando se erjlee
luego la temperatura unoimal de trabajo. Los vepores y gases,que
vasan, arrastran,después de iniciarse la reaccidn,particules de los
aditanentos, & saber de la jpaiatina y del eceite perafinico,y les
sacan del recipiente de reazcidn. Despuds de evucuarse ls cantidad
13. total de los aditementos,le reaccidén wmercha con plens intensided.
Por la vresencis pasajera de 1os aditamentos, & actividad de los
catalizadores no ha sufrido perjuicio alguno. Unicamente se ha
evitado el desarrollo perjudicial de la elevads actividad inicial,
de suerte gue s= ha impedido todo scbrecaldeo perjudicial y,por con-
135 siguiente, la oruecidn excesives -de metano. Con el catolizador
descrito se reuiiza la pueste sn marche con €l ges de la sintesis,
"sin medidas larges y compiicadas de preceucidn y cen seguridad
méxive,
on iuger de producir Zos corgprinicdos en lg forma al principio
140 descrita,con cuxilio de disosuzidn bencinica de parafine,se pueden
también emplear grénuios, (ue rueden obtenerse de Los meteriales de
partida,traténdolos,en un tembor rotatorio,con unt peguele cantidad
de aceite de purafina., rarwa esse objeto,se prensa por ejemplo ds
anternano el material de partida e inmedistamente, dado er caso
145 despufs de trituracién previa, se hece pesar o presidn & través de
- una cribe o temiz, con un archo de ralle correspondiente al tamafio
requerido en los granos. La uezcla formeda de grénulos y de polvo
se trata,durante algdn tiempo,en un tambor de rotacidn lenta,que
s8lo se ilene percialmente. Invectando aceite de parafina,finemente
bl disperSO,seLogra que desaparesca el polvo, de suerte que el tembor
contiene al final sdlo pequelios granos uniformes. ngregando aceite,
se logra yue se adhieran entre si las pertficulas. Esta forma de
tratamiento pernite tanto la impregnacidn de la masa con hidro-—

carbures coro tarbién su gramulecién sin formecién de polvo.
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180 infusorios y el n{quel,en la relacién 2:1. =L precipitado se lava

De una disolucién de nitrato de niquel con pequeiha adicidn de
‘nitrato de aluwinio,se vrecipita,por un pequeio exceso de carbonato
sédico,un carbonato de niquel fincwente disperso sobre tierra Ce

infusorios. En el precipitalo originado se contienen la tierra de

con agua, se seca y,después de seco,se emplea triturade en granos.

Bl grano se reduce con hidrdgeno a 450 grados en un tamwbor rotatorio.

La masa reducida se lleva,a’ abrigo del aire, o de gases oxigen=dos,

a parafina fundida,se inpregna con ella y finalmente se priva del

165 exceso de parafina. Después de enfriar, la mase granulosa es dura

v de forme inalterable ¥y conmpletamente insensible al aire. iueds
conservarse sin precauciones especiales, transportarse como se
yulers e introducirse segdn convenga en 10s hornos de sintesis.

Después de la introduccidn en Llos hornos de sfntesis,se rea-

170 1liza la reaccidn,en la forma antes descrita, a uns temperatura

de 200°9.

Tr L . . . . . . .
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S¢ reivindice como nuevo y de propia invencidn:

l.— Un procedimiento catalitico pare realizar sintesis

175 orgdénicas, especiclmente para la reaccibn rec{proca de Jxidos de

180 con otras substancias que reduzcan pasajeramente la actividad

carbono e hidrégzno a temperatura eleveda, dado el caso bajo presidn,
caracterizado por el erp_eo de catulizadores, que, antes,durante o
después de la obtencidén, se traten con hidrocarburos naturales o

sintéticos, o con mezclas de hidrocarburos, o con sus derivados, ©

inicial, pero principalmente con productos de una enterior reaccidn,

en forme liquida, Tundide o disuelta, evacudndose las substancias

adicionales, después de iniciada la reaccibn, por los geses 0 vapores

gue atraviessan.

> 2.- Un procedimiento segin lo reivindicedo en el punto 1,cerac-

terizado por el eupleo de un catalizador provisto de una envoltura




protectors, el cual se obtiene por tratamiento con hidrocarburcs
fundidos, pero sélidos & la temperatura ordinaria, o con mezcles
’de hidrocarburos o con sus derivados,por ejemplo parefina.

190 3,- Un procedimiento segin lo reivindicado en el punto 1,
caracterizado por que ai catalizador se incorporan tales canticéades
de aditamentos liquidos que es posible transporter e introducir en
el recipiente de resccidn Las masas cataliticas como une suspersidn.

4,- Un procedimiento segun lo reivindicado en Los puntos 1 a

195 3, caracterizado por que el exceso del aditarmento 1fquido,fundido o

disuelto, se eiimine dejdndolo gotesr, o poi' un medio anélogo.
Esta patente recae sodre "Ull ITMOCLDILIENTO CATALITICO DARA
HBLLIZAR SINTESIS OE.G!ZIIIC;—“;S", como queda desgcerito en la presente

memoxria y caracterizado en la anterior Kota.

Ladrid, /6 de warzo Ce 1936.
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