10

15

Py

iiemoria descriptiva que se acompsafia & la Solicitud de Paten-
te de Invencién por VEINTE afios, & favor de Ruhbh rchemi e
LAktiengesellschatft, rosidente en Qberhausen -
Holten (Alemania), por "UN PROCEDIMIENTO PARA L& OBTENCION DE CA-
TALIZADORES PARA LA SINTESIS DE LA BENCINA", presentada en ol

Ministerio de Industria y Comercioe.

En la sintesis industrial de la bencina, a partir de 6éxido
de carbono e hidrégeno, se emplean, como es sabido, como catali-
zadores, metales del grupo del hierro (hierro, cobalto, nfquel),
cuyos elementos activos se precipitan sobre tierra de infusorios.
La obtencidn de estos catalizadores ofrece ciertas dificultades,
pues la tierra de infusorios, empleada como masa soporte, cede
siempre elementos solubles al ponerse en contacto con reactivos
écidos y alcalinos, elementos gue actfan de rorma extraordinarie-
mente desfavorable sobre la substancia catalitica,

Asf, por ejemplo, al incorporar tierra de infusorios a la
disolucién alcalina de precipitacién para los metales cataliza-
dores, una parte del 4cido silficico de aicha tierra se disuelve
como silicato alcalino y se transforma con las sales de metales
pesados en silicatos de estos metales insolubles y no reductibles
a metal, los cuales silicatos estropean la actividad del catali-
Z8d0 Ty

Deben, por tanto, tomarse precauciones para que no se disuel-
van del material soporte elementos perturbadores. Esto, al emplear

tierra de infusorios o0 polvo de amianto, puede impedirse por el
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hecho de que se abrevie 1o més posible el tiempo de contacto con
la disolucidén alcalina de pregipitacidn, ¥y el material soporte
que contiene silicato, sélo se introduzca en la disolucién alca-
1ina cuando se ha terminado casi o por completo la precipitacién
de los metales alcalinos y la daisolucién ya no es fuertemente al-
calina,

yon gran ventaja se empleardén materiales soporte que ya por

su naturaleza sean completamente insoclubles o no contengan elemen-

" tos solubles o , mediante un tratamiento previo adecuado, por

ejemplo meaiante calcinacidn y/o separacién por disolucién de los
elementos solubles, se han hecho insolubles,

Como materiales soporte insolubles en 4cidos pueden emplear-
se combinaciones diffcilmente solubles de metales térreos y Dbesa-
dos , como por ejemplo sulfato de bario, carburo de aluminio (car-
borundum), 6xido crémico, 6xido de aluminio y silicatos, como es-
teatita (hidrosilicato de magnesio), chamotte, etcétera. Dichos
materiales soporte se escogerdn en general de manera que preosenten
una estructura anéloga a la tierra de infusorios. Deben encontrar-
se, por consiguiente, en estado finamente disperso como masasmicro-
cristalinas o microamorfas. La obtencién de los materiales soporte
insolubles puede efectuarse, bien por via artificial bien por tra-
tamiento posterior adecuado de minerales naturales. Los &xidos
insolubles pueden obtenerse, por ejemplo mediante una aisociacidén
térmica de sales adecuadas, por ejemplo de los nitratos o de las
sales aménicas de los oxfcidos de los metales pesados. Los &xidos
as{ obtenidos pueden hacerse todavia mds insolubles por ulterior
calcinacién. Por ejemplo, un 6xido de aluminio adecuado ingsoluble
en fcidos se origina por descomposicidén térmica de nitrato de
aluminio. Un 6xido crémico adecuado puede obtenerse, por ejemplo,
calentando bicromato aménico., En este caso, en conveniente aumen-
tar, todavfa més, la insolubilidad del 6xido crémico por ulterior

calcinacién del 6xido crémico primeramente obtenido.

Pueden obtenerse también 6xidos o silicatos insolubles sepa—
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rando, por disolucidn, sus elementos solubles en 4cidos de las
substancias adecuadas naturales o preparadas artificialmente. De

esta forma, permmiten elaborarse el material soporte insoluble ads-

‘euado, los silicatos pocos solubles como la esteatita o chamotte,

En ciertos casosg, puede ser ventajoso calcinar primeramente
el material soporte que se ha de emplear, para hacerlo més isolu-
ble, y separar luego, por disolucibn, del material soporte,los
elementos solubles en &cidos.

Para obtener una mayor dispersién fina de las masas soporte,
pueden éstas tratarse con substancias orgénicas finamente disper-
sas, como pasta de madera, celulosa, etcétera, y separar luego,
por calcinacién, las substancias orgénicas, para lograr, al mismo
tiempo, una fina dispersién y la conversidén al estado insoluble,

Tampoco los materialegsoporte as{ preparados son en generel
completamente insolubles respecto a las disoluciones alcalinas,

y las combinaciones alcalinas, entonces originadas, se transfor-
man también con los metales cataliticos en combinaciones de meta-
les pesados insolubles y no reductibles a metal, combinaciones
que perjudican sensiblemente la actividad del catalizador y has-
ta pueden conducir & la formacidn de un material completamente
inactivoe

Por esto se recomienda, aun cuando se empleen estos materia-
ies soporte para evitar los indicados perjuicios de los cataliza-
dores, llevar al recipiente de transformacidn las masas soporte
s6lo cuando se ha casi temminado la precipitacién de los metales
catalf{ticamente activos, de suerte que ya no tenga reaccién fuer-
temente alcalina la disolucién de precipitacién.

De igusl forma que se ha de impedir que en la precipitacidn
de las substancias cataliticamente activas no se disuelvan ele-
mentos de la masa soporte, se debe también procurar que, al rege-
nerar los chtalizadores hechos inactivos, no pasen substancias
extrafias a la aisolucién que contiene los metales cataliticos.

Asf existe el peligro de que, por ejemplo, la masa del catalizador
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fije por el gas de la sintesis, de los depésitos de transporte
0 del hormo de contacto, substancias que, al regenerar el cata-

lizador gastado, se disuelvan también y, al precipitar, perjudiquen

[ 4
‘al catalizador. Tawbién de otra forma pueden, en el proceso de re-

generacifn, llegar substancias extrafias a la disolucién, por
ejemplo del material de los recipientes utilizados pars llevar a
la prdctica este procedimiento, ya sea por arranque mecénico, ya
sea por disolucidén quimica; y también de los productos guimicos
utilizados en la regeneracidén, por ejemplo del dcido nftrico uti-
lizado para disolver los catalizadores tornados inactivos., Ademés,
al regenerar los catalizadores, pueden tawbién disolverse, de la
masa soporte, elementos gue en la primera obtencién de la masa
catalftica eran isolubles, en las condiciones, eventualmente diff-
ciles, de la aisolucién de los catalizadores gastados., Estas impu-
rezas perjudiciales se hacen inactivas por el hecho de que se
eliminan de la disolucidn, conteniendo las substancias catalfti-
cas, mediante una precipitacién previa adecuada,

Se ha demostrado ser conveniente precipitar de antemano es-
tas impurezas perjudiciales, agregando una pequefia cantidad del
precipitante alcalino. Los metales catalfticos, propiamente tales,
después de eliminar el precipitado previo, por ejemplo mediante
filtracién, se precipiten éllos por ulterior adicién del precipi-
tante alealino, También en este caso es conveniente incorporar
& la mezcla precipitante las substancias que se han de emplear
como masas soporte, s6lo despu€s que se ha terminado o recien ter—
minado la precipitacién de los metales cataliticos.

$tm2teti-ti-gi~2! NOTA :i-ti=ii-iiesi-::
56 reivindica como nuevo y de propia invencidn:
l.- Un procedimiento para la obtencibn de catalizadores para

la sintesis de la bencina o para obtener un catalizador adecua-

do para la transformacidn catalitice de mezclas de hidrégeno y
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éxido de carbono, por precipitacién de substancias catalfticamen—
te activas en presencia de una substancia soporte, caracterizado
por el empleo de una substancia soporte que naturelmente no con-
%iene elementos gsolubles, o cuyos elementos solubles se eliminan
por disolucidn o se hacen insolubles en tal grado que, durante
el tiempo de tratamiento, no pueden llegar, a la disolucibn preci-
pitante, cantidades apreciables de elementos solubles.,

2+~ Un procedimiento segin lo reivindicado en el punto 1,
caracterizado por que, al regenerar masas catalf{ticas gastadas,
los metales extrafios fijados en la marcha del procedimiento o
eventualmente existentes en dichas masas cataliticas se eliminan
de la disolucién destinade & obtener el catalizador, mediante una
precipitacién previa,

3+~ Un procedimiento segén 1o reivindicado en 108 puntos 1 y
2, caracterizado por gue se abrevia el tiempo de permanencia de
la substancia soporte en la disolucién dcida o alealina, introdu-
ciendo, en dicha disolucibn reaccionante, la substancia soporte
s6lo despuds que se ha terminado casi o por completo la precipita-
cién de las substancias catalfticamente activas,

Esta Patente recae sobre" UN PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION
DE CATALIZADOR:S PARA LA SINTESIS DE LA BENCINA"™, como queda des-

crito en la presente Memoria y caracterizado en la anterior Notas

Madrid, 77 de Marzo e 1937.
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