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MEMORTIA DESCRIPTIVA:
de una Patente de Invencidn por 20 afios, ) f- L

' & nombre de: _
1.8, Farbenindustrie Aktiengesellschatt,
residente en Frshkturt 8.M, (Alemania),
por
"PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION LE ACETO-
NA PARTIENDO DE ACETILENO".

e ]

Ps sabido gue se emplea 6xido de cinc como catalizador pa—
ra la obtencidén de acetona partiendo de .acetileno y vapor de

agua. Se ha deserito tembién un gran ndmero . de eatalizédores

. que contienen diido de cinc como sustancia principal y junte-

mente otras sustanéias, como Sxido aluminicb, 6xidos de msfiga-
neso y de hierro; Estas sustancise conducen a una transformaciéh
casi completa del adétileno ~aunque éste se encuentre dilufdo
(8 - 10%), a temperaturas de 350 - 4509 y con tiempo de perma-
nencia de un segundo prdxﬁmamente.

Pero para la préctica industrial del procedimiento es as .
importancia decisive que el catalizador conserve 1o més larga-
mante posible su actividad. Esto es de espscial importancia al

- utilizar acetileno dilufdo gue se obtiene por tratemiento tér-
"mico de hidrocarburos, pues este scetileno contiene, por regle

general, impurezas, como etileno y acetilenos mds elevados,
que conducen técilmente & ensuciar y desactivar el catalizadar.
Cliertemente que log cetalizadorss asf ensuciados pueden reavi-

varse por'tratamieﬁto-éon gases oxigenados, pero para"la{iméé4
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tica industrial es de importancia Qus agta reavivacién.no se
20 requlera con demassiade frecuencia y que el catalizador aguante
un nfmero suficiente de teles tratamientos. Ciertemente que es
gabido que la inalterebilided mecdnica de un catalizaedor puede
~ ~ elevarss aplicando la sustancia catal{ticamsnte activa sobre un
_armazén resisgtente, por ejemplo, sobre cualguisr soporte. Pero
25 mucheas veces esfa mejora de las propledades mecénicas pexrjudica

- - precisamente las propledades catallticas, como, por ejemplo, el

¢

grado y duracién de la actividad,
Ahora bien, se ha dsscubisxto que aun sin emplear soportes
ni aditementos activédores se obtlenen catalizadores de dxido
30 devcinc.con propiedades mecénicas y cataliticas excelentes,
cuando el 6xido de cinc se obtiene por tostacidn dé carbonato
bésico de cinc. En ésto se ha comprobado ser conveniente reali-
zar la tostacidén entre 250 y 5002. E1 carbonato bédsico ds einc
L. se obtiene por precipitescién de disoluciones de sales de oine
35 con lones de carbonato en presencia ds iomnss de amonio. Se pus-
de hacer entrar primero amonfaco en la disolucidn de éal de cine,
con 10 que 86 precipita una mezcla de 6xido y de hidréxido de
oinc, y esta mezcla se transforma’en el producto requerido.in—
troduciendo anhfdrido carbénico. También se pusde introducir
40 conjuntemente amonisco y anhfdrido carbbnico en la discluciém
de sal de cinc o hacer llegar, por ejemplo, una disolucién de
carbonato o de bicarbonato aménico. Finalmente se pusde tam—
bién introducir en la disolucién de sal de cinc bicarbonsto o
- carbonato amdénico séiidos agitando al mismo tiempo; la preci-
45 pitacién se realiza entonces en la cantidad y con la wsloci-
dad con que se disuelve la sal eménice. Es conveniente excluir
todo élcali fijo en la precipitacién, sunque sea en peQueﬁae‘
cantidades. Los precipitados obtenidos de este modo se desecan

por calor, pzaferenteménte a 60 — 150¢ y luego se calcinan ©
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 agua se trata enfrisndo con hielo con 6.570 om’ de amonfaco al
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tusstap preferentementes & 250 - 4502, Para obtensy un'cataiizédor
mecénfca.mente resistente partiendo del polvo de dxido de cinme asf
preﬁgiadc, puede amesarse en una pasta y secarse el 6xido de cine
con eglutinentes orgénicos, por ejemplo, dextrina, fécula o gela-
tina y calcinar despuds la sustancia orgénica. BEn lugar de 4sto

' pusde tembién emasarse el dxido ds cinec con pequefias cantidades
de écido nftrico e inmédiatamenze secar y calcinar, Gracias &

.egta Wltima elaboracién del polvo de éxido ds cinc ss tiene 1la po-—

sibilidaed de influir en la resistencia ¥y en las proﬁiedades cata—
liticas. '

Los siguienfes ejemplos explican algunas formas especisles
de preparacidén y al final de ellos se describe &1 empleo de los

catalizadores pare la obtencidn de acetona.

BEjempio 13
- Una disolucidn de 3,5 kg de nitrato de cinc em 5 litros de

10% y durante 16 horas se satura agitando con anhfidrido carbdni-
co. S8 filtra el producto precipitado asi obtenido’y se lava '
bien, lusgo se seca a 1102 y se tussta o calcina a 2502, 1;000 g
del polvo de 6xido de cinc as{ obtenido se amasan en une pasta
con 20 g de dextrinea y la cantidad necesaria de agua y en una
amassdora se amasan'en una papille espesa, Esta papilla'se ex-
tiende sobre una chapa ds aiuﬁinio Yy se parte en cubos -de 8 mm
de longitud en las aristes. Estos se secan & 110¢. Finsliente

la dextrina se calcina a 4002 eh corriente de aire.

Con el‘catalizador as{ preparado se cargea un horno de reac-—
cibén., A travds de este horno se conduce desde abajo:a tempera—~
turas entre 360 y 4702 una mezcla gaseosa obtenida por descompo-
gsicién térmica de metano con oxfigeno, la cuél junto con éxido

de carbono e hidrégeno contiene en total &% de hidrocarburos
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80 'acetilénicos, que en un 90% se componen de acetilenc puro. Este
gas se emples sin otre purificacién. Simulténeamente se conduce
- 0,8 kg de vapor de agua por cada metro cdbico de gas seco (cal-
culado & 02 y 760 mm. de presién). El tiempo de permasnencias de
lea mezcla en el horno.de reaccién ss de un seguﬁdo. Dé este modo
'85 durante 6 miﬁutos de duracién de servicio se obtiene un rendi-
. miento medio de 94% de acetona calculado por el acetileno'emplea-
do; loe geses que abaédonan al horno sélo contienen prdximamenfe é
0,25 % de acetileno. Después de unas cuetro & cinco semanas el
catalizador se reaviva gracias a un tratamiento de uno & dos
90 dlas con aire dilufdo con nitrégenoc. Opnsérva en ésto su foma
fisica, - |
81 en lugar del catalizador preparado como se ha desorito
* anteriormente, se émplea uno obténido del carboneto ordinario
de cinme con un editemento activedor de hidréxido de hiérra, el
95 catalizador se tisne que reavivar cada 18 horas; su duracién
total es s6lo de doce dfas y el rendimiento medio en acetona es:
s86lo de unos 86%;

Bjemplo 2:
Una disolucién tres veces molar de nitrato de cinc se tra-
100 te a 902 con une disolucién caliente'saturada de carboneto embe
nico industrial haste tanto que y8 po precipite una pruebe ael
filtrado. El precipitado se filtra, se lava; se seca a 1102 y
“;;' se calcina a 450¢, o .
7 1.000 g del 6xido de cinc asi obtenido se amass en uns pas- |
105 ta con une disclucidn de 12,4 g de dcido nitrico concentrado
en 428 cm’ de agua y en la amésadora se hifie en una masa sélida.
Este mapa se hacé pasar arﬁre316n por una premsa de corddn, se
seca a 1109 ¥ finalmente el dcido nftrico se calcina a 400 -
500¢. ‘ | o

-110 .81 se emplea un catslizador as{ preparado para obtener ace-
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tona como en el ejemplo 1, entonces se obtienen rendimientos
igualmente buenog que alli El catalizador sélo necesita reavi-

varse después de geis a siete aemanaa. -

Ejemgloggp
3.780 g de nitrato de cinc disueltos en unos 7 litros de —
ague, 8e tratan a 80 - 902 con 2.750 g de bicﬁrbonato aménico en j
pequefios trozos ¥y agltando. La. temperatura se mentiens a 80°.$es—
puds ds terminaao el desprendimiento de anhfdrido carbénioo; se
gigue todavia agitandoilpyminutoe a este temperatursa; luego se
filtra, se leva, 8¢ seca a 110° y se tueste & 3002, El polvo de
6xido de cine sef obtenido se trabaja del mismo modo que en el
ejemplo 1 par& prenarar el catalizador y éste se emplea para ls
obtencidén de acetona. Los resultados son tan buenos como en 1los
ejemplos precedentes,
Ejemplo 4:
Una disolucién calentada a 209 de 10 mol. de nitrato de
cinc en 5 litros de agua se trata agitsndo con 1.670 g de bicar-
bonato aménico molido,bcon.lo gue la temperature desciende & -102.
Después de seguir agitando durante una hora préximamente, se fil-

tra, se lava y se seca al celor. El polvo de 6xido de cine tosta-

do & 300° se elabora en catelizador como en el ejemplo 1.

. Bl catalizador preparado de este modo se emplea como en el
ejemplo 1l pars la transformaéiéu de un acetileno diluido‘(conte;
ﬁido de acetileno unos 8%), obtenido por reaccidén térmica de me-
tano con oxigend Y que contiene uns pequeiia porcién de hidrocar-

‘buros acetilénicos mds elévaﬁos. Le transformscidén catalitice

puede realizarse durante siete & ocho meses y més. En este tiem-—

"Po el catalizador se reavive slgunas veces por tratemiento con

geses conteniendo oxigeno. Durante este tiempo no se puede cont-
probar ninguna debilitacién definitive de la activided. El ren-
dimiento em.acetona durante todo elbtieﬁpb es entre 90 y 95%,
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calculado por el acetileno émpleado.
'gjémg;o 5: |
Una dieolueidﬁ celentada & 202 de 10 mol. de nitrato de einc
en 5 litros de ague se trate agitando con 1.670 g de.bicarﬁogato
aménico molido y con una disolucién de 0,05 mol. de hidréxido.
8édico ‘en agua. El precipitado se lave hasta eliminecidén del 41—
oa;i ¥ 8e sigue laborando como se ha indicado en el ejemplo 4.
El catalizédor preparado de 61 siguiendo‘las indicaciones del
ejemplo 4, tiene una.anraciénrigualmanée buena y proporciona un
rendimiento prdcticamente igualmente bueno de unos. 904 de aceto-
na, como el catalizador alli utiliéado.
Para la comparacién se empleds un éatalizador de 6xido ae

cine obtenido por.precipitacién de disolucién de nitrato de cinc

conAlej{a &e.soaafcéustid&, lavando bien, secando a 135¢ y soli-
dificendo con 2% de dextrina. Utilizando la misma mezcla gaseosa
se obtuvieron con este catalizador rendimientos medios de sdlo
70-80% de acetona. Ya despudés de catorce dias se debif reavivar
el cataligedor, Un segundo reavivamiento fué necesario después
de otros ocho dfas. Entonces se desmepuz$ préximemente la mitad

- del catalizgdor,

{tmttwiimttmit=et: HOT Pimdeti-tlesiong
' Se reivindica como nuevo y de propie 1nvencién‘
lem Procedimiento para la obtencidén de acetona’ partiendn

de acetilenc con catalizedores de 6xido de cine, caracterizado

- por que como eatalizador se emplea un 6xido de cinc obtenido

por tostacién o calcinacidén de carbonato bdsico de cine; obte- '
niéndose el carbonato bdsico de cinc precipiténdolo de disolu~
ciones de sales de cinc con iomes de carbonato en preqéﬂéiafde

iones de amonio.

2.~ Proceéimieqto segin lo reivindicado en el punto 1, ca-
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racterizado por que la precipitacidén se Tealiza en ausencia de-
élcali fijo.

Esta Patente recas sobre "PAOCEDIMIENIO PARA LA OBTANCION
DB ﬂGETO@A’E&RTIEHDO~DE ACBTILENO", como aqueda deserito en la

presente Memoria ¥ caracterizado en la anterior Nota.

Madria, /§ de Septiembre de 1943.-
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