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Memoria descriptiva que se acompafia & la Solicitud de Paten-
te de Invencidén por VEINTE afios, & favor de: I. G, Farben -
indugtrie Aktiengesellschaft, residen-
te en Yrankfurt a.M. (Alemania), por "UN PROCSDIMIENTO PARA LA
PRODUCCION DE HIDROCARBUROS VALIOS0S, POR TRATAMIENTO CATALITICO
CUN GASHS HIDROGENADORES DE PRUDUCTUS DE EXTRACCIUN D& MATSRIALES
C4RBUNUSOS SULIDOS", presentada en el Ministerio de Industria y

Comercio.

E1l presente invento se refiere,a la produccidn de hidrocarbu-
ros valiosos, por tratamiento catalitico con gases hidrogenadores
de prouductos de extraccidn de materisles carbonosos sélidos,y,més
particularmente, & la hidrogenacién catalitica destructiva de ta-
les productos de extraccidn,

Honos descubierto que la produceidén de hidrocarburos valiosos,
por tratamiento catalitico con geses Lidrogenadores adicionados,

& sabor, hidrdgeno libre o gases que contienen suficiente cantidad
de daicho hidrdgeno libre, & temperaturas y presiones elevadas,més
paﬁticularmente por hidrogenacidn destructiva, de los procductos de
extraceidn de materiales carbonosos sdlidos, tales como las diver-
sag claseos de carbones, inclufdos la hulla y el lignito, la

turba, pisarras y similares, se realiza con particulares ventajas
en presencia de catalizadores constituidos, en su mayor parte o
completauente , por hierro metdlico, 6xido de hierro o hidréxido
del misno wetal no empledndose haldgenos o halogenhidricos o sus-
tencias que Los suministren en las condiciones de reaccién, eh el
caso de que se emplee coro catalizador hierro metdlico finamente
dividido.

Las masas naturales o artificiales constituidas principal
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mente O que contienen cantidades impurtantes de 1los indicados mate-
riales de hierro, por ejemplo mineralés @e hierro de turberas, Tre-
giduos de la desintegracidén de la bauxita (1lamados masa Lux) ¥
residuos similares que contienen ¢xido de hierro o hidréxido, son
catalizadores valiosos para el objeto del presente invento. Con
objeto de asegurar una buena actividad catalitica, es de desear

que &1 hierroc, el 6xido o nidréxido de hierro se encuentren pre-
gentes en fomaee que ofrezca una £ran superficie, por ejemplo en
forma de polvo, de terrones que B© desmigaran o de esponja.

Log catalizadores en conformidad con ¢l presente invento
pueden ademds contener otras sugtancias distintas del hierro, su
6xido o hidréxido, especialmente cuando las indicades mases de
origen natural o artificial s¢ emplesn como catalizadores. La
cantidad de hierro, de 6xido o hidréxido del mismo én los catali-
zadores citados llega ordinariamente del 50 al 6U%, en peso, cal-
culado cono Fe20}, aungue tambidn pueden emploarse catalizadores
con un contenido nds elevado.

Los catalizadores en conformided con ¢l presente invento son
nuy vontajosos ya que son econdmicos y fdciles de ad juirir en las
cantidades que se deseen de materiales jndfgonas brutos. Ademds,
1los catalizadores en conformidad con el presente invento son por
10 rienos tan buenos y algunas Vecos incluso mejores, cuando se
los aplica al tratamiento con gasos hidrogonadores de productos
de extraccién de materiales carbonosos s61lidos en conformidad
con el presente invento, yue OtIoOS matoriales cataliticos més
caros y s raros. Estos es verdaderamente sorprendente tenien-
do en cuents el hecho bien conocido de que €n la hidrogenacidén
destructive de otros materiasles, como carbones, alquitranes,
aceites ninerales, los materiales cataliticos mas raros, Como,
por ejemplo, los que contienen compuestos de molibdeno, son poTr
rogla general superiores a 1og catalizadores que, en conformidad

con 61 presente invento, 8 han encontrado ser tan ventajosos
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para la hidrogenacidn destructive de productos de extraccidn de
nateriales carbonosos sbliidos.

Los catalizadores en conformidad con el presente invento se
incorporan, de ordinario, & los productos de extraccidn que se
han de tratar, en forma finamente dividida, por ejemplo de polvo
0o de grdnulos pequefios, Tambi€n el catalizador puede mezclarse
al nmaterial inicial en forma de bustas oleosas o suspensiones, La
cantidad de catalizador que se ha de incorporar puede variar se—
gin lus circunstencias, y es por ¢ jemplo de 0,1l% a 40%, en peso,
de lous productos de extraceibén, Por regla general es de 5% apro-
Xinmadanente,

Ll catalizador puede, sin embergo, disponerse también estacio-
nariamente en el dep6sito de reaceidn, casoc en el cual el gasto
de catalizadores es menor que empleando catalizedor disperso.

El tratamiento catulitico de los productos de extraccién, en
confornidad con el pregente invento, se lleva &l cabo con hidré-
geno libre agregado o con un gas que contiens suficiente cantidad
de hidrdgeno libre; otros gases, como el mondxido de carbono, ni-
trégeno, dcido sulfhidrico o amonfaco pueden encontrarse presentes,
én 6l gas hidrogenador, en cantidades convenientes. la presencia
de tan grandes cantidad de agua que la cantidad principal de
hidrdgeno se produzca de ella por accién reciprocas con el hierro
debe eviturse,

Ll procediniento del presente invento se lleve a cabo bajo
presidén de ordinariamente al menos 20 atmésferas, y, por regla
gonoral, de al wenos 50 atndsferas, por ejemplo & presiones de
100,200, 500, 800 ¢ 1.000 atndsferas o més; aunque se¢ prefieren
presiones entre 250 y 750 atudsferas. Por regla general, se em-
plean tenperaturas entre 350¢ y 550¢C, preferentemente entre 380¢
y 480¢eC,

Los productos de extraccidn convenientes bara tratarse con

gases hidrogenadores segin el braesente invento se obtienen de or—-
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85 dinario tratando carbdén finemente molido, por ejemplo hulla,lignito
— o turba, con un disolvente orgénico, por ejemplo tetralidronartaleno
o uné rescla del mismo con fenoles, por e jemplo cresoles, O frac-
cionsg conveniontes de aceites medios. La extraccidén se lleva a
cabo a temperaturas entre 250¢ y 47020, preferentements sntre 400¢
K y 400¢C, algunas veces on presencia de catalizadores y pre ferente—
mente bajo presidn. La extraccién puede verificarse en diversas

fases, empledndose si se quiere en las diversas fuses sucesivas,

tomperaturas y/0 presiones crecientes. L& extraccidn puede efec-
tuarse en un proceso de cargas O en un proceso continuo.

95 Las mezelus resultentes del producto se extraccicn y del di-
solvente se priven, de ordinario, de sbélidos tales como la ceniza
o sustancis carbonossa no disuelte, por ejemplo mediante filtracidn
o centrifugacidn, antes del tratamiento con gases hidrogenadores,
Luego el disolvente se elimina, de ordinario total o parcialments,

100 antos d¢ la hidrogenacidn.

Bl producto de extraccidn se somwte preferentemente & la hi-
drogenacidn destruciive despuds de meuclado con un disolvente de
hidrocarburo, por e jemplo acelte de antraceno O aceite medio hir-
viente entre, por ejemplo, 200¢ y 3002C, el cual puede haberse

105  obtenido, por ejemplo, mediante hidrogenacién destructiva de ma-
toriales carbonosos s6lidos o mediante extraccidn bajo presién de
dichos nateriales. Bl disolvente de hidrocarburo, incorporado an-
tes del tratamiento con gases hidrogenadores, puede ser de la mis-
ma naturaleza que el empleado para la extraccidn previa, 0 el ex~

110 tracto pusde tratarse sin el agente de extraccidén o tambidn sin
elininar por completo dicho agente.

Cuando se 1le trabaja en conformidad con el procedimiento del
presente invento, se obtienen productos que no contiénen o sélo
contionen cantidades relativemente pequefias de asfalto, Por ejem-

115 plo, un combustible valioso, que particularmente puede emple arse

an los motores Diesel, puede prepararse de productos de extraccidn
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de carbones, de conformidad con 8l procedimiento del presente in-
vento,

Una particularidad ventajosa de los cateliuadores segin el
presente invento se halla en yue dirigen la reaccidn més parti-
cularmente a la transformucifbn de elewentos inconvenientes de ele-
vado peso molecular de 1os extractos, mientras gue los elementos
de bajo peso mulecular se transfornan s61lo en pequefio grado, Los
productos obtenidos gegin el procodimiento del presente invento
son nuy homogeneos y no contienen sustancias que ge sedimenten;
convenientemente se los puede trabajar, si se quiere, en otros
productos, mediante otros tratamientos hidrogenadores. Por ejemplo,
gi se quiere obtensr productos con un punto final de ebullicidn
jnferior al de los aceites combustibles, €l producto de extraccidn
hidrogenando, segun el presente invento, s° somete & otra fase de
hidrogenacidén destructiva en presgencia de un catalizador constitui-
do por un metal del sexXLo grupo del sistema periédico o un compues-
to del misuo, por ejemplo &Eido molfbdico.

H siguionte e jemplo jlustroerd wejor la forme de llevar & la
préctica 61 presente invento, aunque gste no se limita a dicho
e jerplo.

Yal BMP LY

450 kg de un extracto obtenido caleontando hulle con tetra-
hidronaftaleno bajo presién y que se he privado de este disol-
vonte, mezclado con 679 kg de aceite de antraceno y 22,5 kg
de mineral de hierro de turbera finamente dividido, se hicieron
pasar, durante cada hora a 4502C junto con hidrégeno bajo presidn
de 200 atubsferas, a travds de un apurato transformador resistente
a la presidn. Despuds de eliminar el disolvente por destilacidn,
el producto resultunte poseia un punto de fluidez de -122C y un
contenido asfdltico de 4,5%, €n 1680,

5i en lugar de mineral de hierro de turbera se emplea una

cantidad correspondiente de deido molibdico el punto de fluidez es
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de +102C y el contenido asfdltico del producto es de 8,85%, aunque

el paso del producto sea nds pequefio. kn los productos obtenidos,

1la cantidad de aceites hirvientes por bajo de 3502C es de 60% en

8]l caso de que el catalizador sea nineral de hierro de turbera, y

de s6lo 40% en el caso de que dicho catalizaedor sea dcido molibdico.
ELl producto obtenido puede hidrogenarse fdcilmente, para obte-

ner productos mds ligeros en presencia de catalizadores conteniendo

molibdeno u otros catalizadores conocidos de hidrogenacidn.

ttetimitmtt=3t=3: N OTA iile-ilerli-ii-li-id
Se roeivindica como nuevo y de propia invencifn:

1.-— Un procedimiento para la produceibén de hidrocarburos va-
liosos por tratamiento catalitico con gases hidrogenadores de DpPro-
ductos de extraccidn de materiales carbonosos gsbélidos & temperatu-
ras y presiones elevadas, caracterizado por que el tratamiento hi-
drogemndor se lleva & cabo en presencia de catalizadores constitui-
dos en su wayor parte o completsmente por hierro metdlico, éxido
o lidréxido de hierro, no empledndose haldgenos o halogenhidricos
0 sustancias que los suministren en las condiciones de reaccidn en
el cuso de emplearse como catalizador hierro metélico finamente
dividido, evitdndose la presencia de tan grandes cantidades de
agua que la casntidad principal de hidrdgeno se produzca de ella
por su accidn con el hierro.

2.~ Un procedimiento seguin lo reivindicado en el punto 1, ca-
racteriusado por que el tratamiento caetalitico con gases hidrogena-
dores es una hidrogenacidn destructiva,

3.— Un procedimiento segidn 1o reivindicado en los puntos 1 6
2, caracterigzado por emplear un catalizador que contiens de 50 a
60%, on poso, de hierro, calculado como Fezos.

4,- Un procedimisnto segin lo reivindicado en cualquiera de
los puntos 1 a 3, caracteriuado por emplearse el hierro, 6xido o

hidréxido del mismo, en foruwa que presente unad gran superficie.
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180 5.~ Un procedimiento segdn 1o reivindicado en cuaslquiera de
los puntos 1 a 4, caracterizado por emplearse, como catalizador,
hierro de turberas.

6.~ Un procodimiento segin lo reivindicado én cualquiera de
los puntos 1 a 5, caracterisado por emplearse, como catalizador,

185 regiduos de 1le desintegracidén de ls bauxita.

7.— Un procedirmiento gegin lo reivindicado en cualquiera de
ios puntos 1 a 6, caracterizado pOTr incorporarse el catalizador,
a 1os productos de la extraccidn, en forma finamente dividida,

8.— Un procedimionto segin lo reivindicudo en cualguiers de

190 10s puntos 1 a 6, caracterizado por dispone rge estacionariamente
01 catalizador en el deplsito de reaccidn.

9.- Un procedimiento segin lo reivindicado en cualquiera de
los puntos 1 a 8, ceracterizado pox verificarse le hidrogenacidn
a una presidn entre 50 y 1.000 atndeferss.

195 10.— Un procedimiento segun lo reivindicado en el punto 9, ca-
racterizado por que la hidrogenacidén se efectia a una presidn en-
tre 250 y 750 atudésferas.

1l.~ Un procedimiento pegin 1o reivindicado en cualquiera de
los puntos 1 a 10, caracteriszado por que la hidrogenacidén se rea-

200 1iza o temperaturas entre 380¢ y 4809C.

12.— Un procedimiento segin lo reivindicado en cualquiera de
los puntos 1 a 11, caracterizado por que la hidrogenacién del pro-
ducto de extraccidn se realiua despuds de mezclarlo con un disol-
vente de hidrocarburo.

205 13.- Un procedimiento gegdin lo reivindicedo en cualquie ra de
los puntos 1 a 12, caracveriuado por ¢ue al producto de extraccidn
ge mezcla aceite de antraceno, antes del tratamiento hidrogenador.

14 .~ Un procedimiento sogin lo reivindicado en cualquiera de
los puntos 1 & 13, caracterizado por que al producto de extraccidm

210 se mouc.a un aceite medio, antes del tratamiento hidrogenador.

15.- Un procedimiento segin lo reivindicado en cualquiera de



los puntos 1 & 14, caracisriusado por que los productos obtenidos
del producto de exiracceildn wediante hidrogenacidn en presencia de
an catulizador constituido, &l wmenvs en su mayor parte, por hierro
215 motdlico, dxido o hidréxido del misgrio, se someten a otra fase de
hidrogenacidn dostructiva.
164~ Un procedimiento segin lo reivindicado ¢n el runto 15,
caractor.sado por que la ulterior fase de Lidrogenacidén destructi-
va g€ reaiiza en presencia de un catalizador constitufdo POY un
220 netal del sexto girupo del sistema peribdico o un compuesto del mis-
no,
17.~ Un procedimiento pars la produccidn de hidrocarburos va-
liosos sustanciuslmente como se ha descrito en el ejemplo precedsente.
bLsta Patonte recuse sgobre "UN PFROCKDIMIBNTO PARA LA PRODUCCION
DY HIDRUCLHRBUROS VALIOSUS, PUR THATAMIENTU CATALITICO CON GASTS
HIDRUGHNADURES DB PRODUCTOS Db EXTRACCION D MATERIALES CARBONOSOS
BULIDOS", como yueda descrito en la presente memoris y caracteri-

zado en ia antorior Nota.

hedrid, 7 de Septiembye de 1937.
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