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Meworia descriptiva que se acompalia a la Solicitud de Patenta
de Invencidén por VAINI:L afivs, & favor de I, G, Farben -
industrie aktien e s8e llschaft, residen-
te en Frankiurt am Lain (Alemania), por "UN PROCEDILIENTU P4Fa LA
UBTHICLIul Do HIDHOCAREUROS VaLIUSus O Di PRODUCTUS'QUB CONLIBNER
SUS DERIVADUS",.presentada en el hinisterio de Industria y Comer-

cio.

Lis sabido gue 1los Jxidos del carbono, especieslmente el 6xido
carbdnico, se hacen reaccionar con hidrdgeno en presencia de cata—
lizadores a tempe ratura elevada y a la presidn ordinaria o también
elevada, para transformarlos en hidrocarburos 0 en combinaciones
orgénicas que contienen oxigemno.

Se ha propuesto ya también, realizar la transformacibn, con
objeto de evacuar el calor originado en la reaccibn, en un wmedio
liquido con catalizadores, finanente dispersos y suspendidos en §1.
Por efecto de las elevadas temperaturas necesarias para la reaccién
y de las elevadas presiones del vapor a estas temperaturas, de mu-
chos medios liquidos, este método se limitaba al empleo de 1fquidos
orgénicos de elevadc puntc de ebullicidén inalterebles en las con-
diciones de trabajo.

Ahora bien, se ha descubilerto gue la transformacién de los
6xidos de carbono con hidr6geno en presencia de catalizadores y a
temperatura elevada puede ventajosamente realizarse de manera que
dicha transformacifn se verifique en un medio lfguido compuesto
de los aceites que se obtienen al transformar una cantidad de ma-

teriales equivalentes de partida, tratada de antemano en las mis-
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nids o andlogas condiciones, 0 sea en el aceite propio y que contenga

cantidades considerables de aquellas porciones que en las condicio-
ggs de temperatura y presién empleadas sean gasiformes o de forma

de vapor, esto es, cuyo punto de ebullicién se halle, a la presién
empleada, por debajo de la temperatura de reaccién. Fstas porciones
permanscen, de ordinario, disueltas en el aceite, pero también pue-
den parcialmente separarse del aceite por svaporacibn. Este medio
1{quido se prepara ventajosamente, haciendo pasar 1los vepores y ga-
ses finales formados por la transformacién de los gases de partida
en la zona de reaccién y que salen ée ésta, a través de una zonsa
inmediata de refrigeracibn, construfda ventajosamente coumo refrige-
rante de reflujo, de suerte que los vapores de los productos forma-
dos, salientes con los gases finales, se condensen total o parcial-
mente y se tornen a la zona de resaccibn, en la que formen el medio
1fquido. Bl indicado proceiimiento permite evacuar sencilla y efi-
cazmente el calor en exceso, y tiene, ademds, la ventaja de que aun
los elementos muy voldtiles del producto de reaccién, como por ejem—
plo el auwileno, butileno, propileno y, también, el etileno o los
hidrocarburos correspondientes saturados, condenséndose o disolvién-
dose en el condensedo que en la zona de refrigeracibn corre en sen-
tido opuesto, se vuelvan a la zona de reaccibn y, aquf, se sometan
a otra ulterior transformacibn, para convertirlos en productos de
més alto punto de ebulliicibn, mientras que segin el método hasta
ahora seguido los productos formados, generalmente de bajo punto

de ebullicibn, abandonaban la zona de reaccidén camo productos fi-
nales juntawente con los gases finales. Eupleando catalizadores ade-
cuados segin el presente procediuiento, se légra también, en contra-
posicibn a los wétodos conocidos, el obtener aun con presiones més
8levadas productos muy pobres en oxfgeno o exentos del mismo. Por
realizar la transformacién en el wedio lfguido propio, debe enten—
dersa, tombién, un wmétodo en el que para iniciar la transformacién
s¢ emplea clertauente un aceite oxtrafio, pero €ste se reemplaza poco

& poco por ol acelite propio, nuevamente originado.
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kn este mdtodo se trabaje, convenientemente, a tales presiones

Yy temparacturas gue se garantice en la zons de reaccibn el estado
*iquido, pero bajo el concepto de trabajar on eL wmedio Liguido se
debs entender tembién, segin el presente invento, aquel estado por
enciuna de la teumperatura critica de los diversos o0 de todos los
elementos del "medio lfguido", en el cual la diferencia de densi-
dad del estado gasiforme no presenta diferencias esencigles del es-
tado liquido. Este concepto, de "transformacibén en medio 1liquido",
debe también comprender aguel estado particular qus en el empleo de
la refrigeracifm de reflujo se presenta tawbién al sobrepasarse la
temperatura critica en la zcna de reaccibn, y el cual, & consecuen-
cia del constante reflujo del producto condensado més frfo con los
elewentos gasiformes en 61 disueltos, se ajusta en la zonas de reac-
cibn, y el cual, evidentemente, representa un estado mixto de la
fase lfquida hirviente y de la formacibn constante de vapor o de

la liberacién de vapores disueltos.

Ventajosamente, el procedimiento puede también realizarse de
manera que también la zona refrigerante se mantenga llena total o
parciajmente con el liguido, de suerte que los gases y vapores que
corren por el refrigerante, se conduzcan & través del condensado
enfriado en la corriente de conveccién, que fluye hacia abajo, y
en ella se enfrion y al mismo tiempo se laven,

Los productos liguidos forumados se extraen, continuamente o
después de ciertos intervalos, manteniendo constantemente una can-
tidad suficiente de medio liguido en la zona de reaccidn, extrayén-
dolos de esta zona o de la —efrigerante, Puede también trabajarse
de manera que una parte del medio lfquido se conduzca en circula-
cibn a través de los aparatos. La introduccibén y evacuacibn del
medio circulante puede realizarsg?gtga zona de reaccibén como a la
de refrigeracibn o tawmbién de estas zonas, E1l 1liquido entrante pue-
de calentarse de antewano segin las condiciones especiales del ser-
vicio, o también refrigerarse. Asf por ejemplo, puede la puesta en

gervicio efectuarse introduziendo un medio circulsnte caliente.
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Como catalizadores, pueden emplearse sustenciass sélidas fi-

nemente dispersas y suspendidas en el medio 1lfquido. Al emplear
ﬁstas sustancias suspendidas es necesario separar de los productos
formados los catalizadores, Sin embargo, se ha descubierto que
segin el presente procedimieﬁto se puede, muy ventajosamente, tra-
bajar con catalizadores en rozos, qQue permanecen en la zona de
reaccién durante la transformacién. Para que sea posible mantener
el medio 1liguido y una suficiente circulacibén de este medio lfgqui-
do y, taumbién, un reflujo suriciente del condensado, y, dado el
caso, una circulacién del 1liquido sin obstéculos y, con estas me-
didas, una evacuacidn suficientemente répida del calor, se ha compr
bado ser conveniente distribuir los diversos trozos de catalizado-
res & una distancia suficientemente amplia, bien sea formando capas
delgadas _.or espacios interrmedios vacfos o dendo & los catalizado-
res la fomma d¢ trosos volwsinosos.

mi procedimiento se lieva a cabo venlajossmente a temperatu-
ras de 200 a 42V¢, y a presiones superiores a 1U at., preferentemen-
te entre 50 y 250 at. Pueden, sin ewbargo, obtenerse buencs resul-
tados tarmbién a presiones més bajas, por ejemplo a la presibn at-
mosférica.

LJoMP’LO

Una nezcla de 1.000 g. de polvo de hierro (obtenido por descom-
posicibn de carbonilo de hierro), 25 g. de polvo de silicio, 25 g.
de bid¢xido de titano, 50 g. de permanganato potdsico y 50 g. de
agua, 86 funde en corriente de oxigeno, transforméndose el polvo
de hierro en 6xido ferroso-t'érrico., La masa fundida obtenida, des-
puds de enfriada y triturada en granos de 5 a 8 mm. de tamafio, se
trata con hidrégeno durante 48 horas a 650°(C.

E1l catalizador asi preparado se coloca shora en un tubo de
alta presifn, en posicién vertical, de 4,5 e¢m. de didmetro interior
(en el dibujo, designado por a) hasta una altura de 60 cm., en 7
capas, cada una de 7 cm. El e€spacio libre existents entre las ca-

pas b de catalizador y las distintas partes de éste, y ademds, tam-
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bién, el espacio hasta unos 30 cm. por encima de la capa més alta
del catalizador, se liena luego completamente con un aceite que
pierva entre 65 y 160% A lado de y en comunicacién con el tubo

de alta presifm se coloca un recipiente compensador ¢ para recibir
el aceite en exceso que se Iorma durante la transrormacibén. E1 pro-
ducto lfquido final puede extrasrse por d.

En el extremo superior del hoimo de 9U cm, de longitud se en—
cuentra un refrigerador de relfiujo &, en cuyo manto refrigereante
se introduce por L el agua, y se extrae por g.

Un gas nixtode 4y de Oxido de carbono y 60y de hidrbgeno se
introduce desde el tubo k, ¥, despuds do dispersarse a través de

un riitro poroso 1, se& conduce desde abajo al horno a, en el gue
reina una presibn de 100 at., y que mediante caldeo exterior h, por
ejeuplo nediante uns estufa €ldctrica con una temperature de 4809,
se uantiene a una teuperatura interior de unos 3602 hasta 380¢, E1
calor de reaccibn, dejado libre por la transformacibn, se recibe
por el aceite, que por ello se evapora parcialmente. La porcilbn
evaporada vueive a condensarse en el refrigerante de reflujo y des-
de déste torna a la zona de reacciln.

Los gases de partida se hacen pasar, a través del tubo de al-
ta présidn, en tal cantidad gue, por hora, se produzcan 75 litros
de gas final, los cuales se extraen por l, Este gas final tiene
la siguiente cowmposicibn:

2L Vol. % o

2
1,4 " " CnHIZn
15,6 " ] co
51,8 ] n H2
. [ n y
6,8 Chon + 2
3)4 " " Nat

Por u’ de gas final se forman 47 g. de aceite. Este en el ané-
lisis elewental da: 85,1% C; 14,4% H; 0,5% 0. Del aceite hiexve el
93% entre 40 y 30092C.

ms de admirar, gque en le transformacilén sélo se forma poca
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agua. Bl oxfgeno de la porcién del 6xido de carbono que se trsns-

forma en hidfocarburos al final de la transformacibn se encuentra
igrécticamente po; completo como anhfdrido carbénico. E1l aceite for-
mado no contiene, sorprendentemente, précticamente ningin oxfgeno,
a pesar de trabajarse & presibn elevada. Tampoco tiene lugar la se-

paracidu de carbono.

timlimiimtimtiott-tr NOTA ttmiimiimitetim—zo=-st
Se reivindica cowmo nuevo y de propia invencién.

1.~ Un procedimiento para la obtencién de hidrocarburos valio-
808 0 de productos gue contienen sus derivados, o para la transfor-
macibn de $xidos de carbono con hidrdgeno para obtener hidrocar-
buros o productos gue contienen sus derivados, empleando cataliza-
dores a temperatura elevada, caracterizado por que la transforma-
cibn se realiza en un wedio liguido, que se compone de productos
1f{quidos que se obtiemnen ai transformar una cantidad de materiales
de partida equivalentes, tratada de antemano en las mismas o0 anélo-
gas condiciones, y el cual medio contiene cantidades considerables
de aquellas porciones que en las condiciones empleadas de tempera-
tura y presibn son gasiformes o de forma de vapor.

2.— Un procedimiento segin lo reivindicado en el punto 1, ca-
racterizado por gue 1lo0s gases finales y vepores, gque abandonan la
zona de reaccidn, se conducen a travé€s de una zona refrige rante,
ventajosamente un refrigerador de reflujo, de suerte gque los vapo-
res de los productos formados o del medio liguido, que salen con
los gases finales, se condensen total o parcialmente, y se tormen
& la zona de reaccién.

3¢~ Un procedimiento segin lo reivindicado en el punto 2, ca-
racterizado por que también la zona refrigeranteise llena totsel o
parcialmente del medio liguido.

44~ Un procedimiento segin lo reivindicado en los puntos 1 &
b, caracterizado por que una parte del medio lIquido se conduce en

circulacifn a través de la zona de reaccibn y/o de la refrigerante.
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5.~ Un procedimiento segin 1o reivindicado en 1os puntos 1 a
185 4, caracterizado por gque los catalizadores se emplean en forma de

Egozos.

6+— Un procedimiento segin lo reivindicado en €l punto 5, ca-
racterizado por que los catalizadores en trozos se distribuyen,
en la zona de reaccién, bastante separados entre si,

kista Patente recae sobra "UN PROCEDIMIENTO PARA LA CBTENCION
DE HIDROCARBUROS VALIOSOS O DE PRODUCTOS QUE CONTIENEN SUS LERIVADOS!
como\éueda descrito en la prasente Jemoria, caractsrizado en la

anterior Nota y representado en el adjunto Libujo.

. Madrid,/§7de Noviembre de 1936,
nparsds en dartdy hborecit
Ltt) of s Lo Hireratses
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