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COS m  AiáEBlGA# por;

nm  PBOCiíDlaUBBTO PASA La OBTENCí ÍU  DE HIDhO- 
CAitBLBOS POft SINTESIS".

E l presente invento se re fie re  © un per­

feccionamiento en los métodos de re a liz a r  1© anión c a ta lít i ­

ca da óxidos de carbono e hidrógeno para producir hidrocerbur­

ros de més de dos Atomos de carbono y derivados Oxigenados 

da ios mismos y# mée especialmente, e l invento se re fi© re al
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método cío d ir ig ir  le  reacción ccn c et al iza dores en forme f lu í—  

difioada y a estos miamos eataliza.dores. £1 invento se oom- 

prendaré p lenemente a base de la  descripción siguiente y del 

dibujo anejo.

íil dibujo ae une v is ta  semi-oiegremética en aleado 

&n corte que muestre un aparato pare le reducción de monóxl- 

do de carbono coa hidrógeno, en el euel el catalizador se em­

plee ea forme flu id ificad a*

Usado hace unos peces ellos pe he dedica de mucha 

atención hacia un mé todo perfeccione de pare lle v a r e cabo reac­

cionen químicas en le fase gaseóse con catalizadores en for­

ma flu id ifica d o , axpriLei6n cen le. que se quiera decir que 

un catalizador finamente dividido er disparssde por toda la  

mase gaseosa da reacción pora formar una suspensión densa que 

fluyo a través del aparato lo mismo que un liquido, mostrando 

cargas tente dinémictr come e sté tica s. Tal sistema ha sido 

aplicado clan plano éxito en gran escale e l "cracking* de eosi­

tes hidrocertursd.ee eeí. como a otras reacciones.

&s ¿e gran impcrteacia mantener el. catalizador en 

>1 rtaoter en buen í-etede de flu id ificeció n  puesto que e llo  

asegure la uniformiced do la  temperatura y de la  presión a si  

como condiciones constantes, que conducen e un rendimiento y ©fi­

cé® ie  mejorados en el fino ion amiento.

Al intentar aplicar el sisteme e la sín tesis de 

hidrocarburos y derive des oxigenados por le rsfuceifta de 

óxidos de carbono con hidrógeno, se ha comprobado que se ori­

ginan ciertas d ificu ltad es inesperadas que parecen sernpeou- 

lia r e s  de esta reacción particular, especialmente el hacer el 

inten-to en gran escala, es decir, m  t  amaños comerciales y
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consid¿rebi{ iiií nte mayor*-© que Ice empleares ordiñar lamente 

tn. e l laboi atcrio,

Para ilu strar le e  tipo? de c-ifioalterar que se han 

hallado, puede m*¡ncicnsrs¿ 'que le  distribución de tamaño© de 

5 las p artícu las de catalizador hs resultado ser de grea impor­

tancia, cucado parece tenerla mucho menor en otra© re eco lo ­

nas* En cierto s a ag> ©rimen tos cuidadosamente controlados, 

un catalizador de sín te sis  adecuado se f lu id ific ó  debidamen­

te en un gas de sin te s is  a le  temperatura ambiente, es decir, 

10 por debajo de- la  adecuada pera le  reacción* Cuando la  f l u i -  

difioeción se llevó a cabo de mr 6o sa tisfa cto rio , la  tempe- 

ratura del gas alimentado se incrementó gradualmente pera al** 

o en zar le  escale ele reacción y pare provocar la  sín tesis d© 

hidrocarburos y derive-dos Origen aros. Sin embargo, cuando 

15 es llegó e la teaperatuxa fis reacción, la  flu ic ific a c ió n  re­

su lto  en extremo pobre, oon retarde© y sacudidas* En otros 

experimentos s* vió que el hidrógeno sólo o e l  CO solo podian 

emplear sí. para flu id ific a r  e l catalizador incluso a las tem=> 

peraturc-s normales de> reacción, pero, e l  añadir ©1 otro reao- 

20 tiv o , Cí) o hidrógeno, según e l caso, la flu id ifica eió n  se de-, 

ten ia sólitamente o sr empobrecía en extremo en la  zona de la  

reacción. Finalmente, ee comprobó que. en estes reaccio­

nes particu lares, e l  proceso ere mucho mis sensible (jue en 

otras cualesquiera que se hablan estudiado previamente y  que 

25 era una peculiaridad de le  reacción, no de los materiales que 

se flu id ificab an . Isa rezcne© y 1$ explicación f ís ic a  de es- 

' tp no se. han ? e l are de todavía. Se halló  que le  distribución  

de tamaños del catalizador era de g„en importancia y  en seto 

sí distinguía muy marcadamente de lo s resultado© sn el "erec-
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king* obtenidos, de hidrocarburos y en otres reaociones* Fi~ 

n a l s t  comprobó que podía asegurarse le  buen.a f lu ié if tc s -  

oifla ea condiciones estables a través de toda la  escala de 

tender atur as de funcionamiento mediente le  selección del de- 

5 bide equ ilibrio  del t  amello y de le s  cantidades de les partí­

culas de ostaliaedox presentes en e l reactor, y e l presente 

invento tiene como objeto le  definición de le  escale apropie- 

de de le  ristribiación de teníanos pare e l funcione miento satis­

facto rio  di le s  reacciones de sín tesis  con p artícu las f lu id i-  

10 fio  a des finamí nt í dividides*

Befiriándonoe «;1 dibujo, s i  númsro 1 denota une va- 

s ije  a© reacción que generalmente tiene le forme de un c ilin ­

dro v e r tic a l ern une base cónica 2. &n la  parte inferior  

dal cilin dro va situada una r e j i l l a  c tamiz 3¡, da modo que se 

15 efectúe une buena distribución del gas, indicándose de un mo­

do general con 4 , m  le  porción superior fiel cilindro, un se­

parador ña polvo. Con preferencia, al espere cor es del tipo  

que ópera basto dees <¡rt p rin cip í •£ centrífugos y  e l polvo asi 

separado separado as davua.lto s la masa flu id ifica d a  median* 

20 te  e l tubo 5, al pase que la  mezcla gas y vapor -x tr a i-  

da por s i  tubo 6 hacia un ecn den ardor' -lavador 7# alimentado 

aüa 6£aa tediante un tubo 8. El gas, <v.l cual han mido ©11» 

ainados los productos líquidos y los ve stig io s  fin ales de oa- 

taxizsacr, er retirado per un tubo 9 y © intuido es separado 

25 @a e l  recipiente 10, retirándose egua en el fondo por n  y 

producto hidrooerbareelc per e l tubo 12*

Se conprtndsrfe que dentro del reactor 1 las par* 

t i c  ules de catalizador ser; distribuida? t trevée ú© los ge-
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se s  de re e o c ié a  *>a forma ce une suspensión dense, que oomprca*
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de une fe? ? m£-& dense- retejo y une fase mes lig e r s  arribe , las  

o osles entfan separadas prr* une core c n ivel intermedios, indi­

cados de meció general «a 13* líen tro de le  fase més dense ven 

situados unce tubos, re-fingere de res 14, pero se comprenderé que 

los mi eraos pueden díŝ p caerse de cualquier modo preferido y no

ecéseri amente co-iric e* lia repr í. tr./f.atado,

¿nntre de *• v -' V >»te r i act ' : r lí- sin-

dentó v i.gc-roso cu. as■t&ura le v f1 caz s

¡«d-or y ?1 ezset c cen tro l de 1a t ép t r :

uperior t le  in ít rl or •

La el iritr nt;ee ión gers es? C Oiip ■

re f  ..r .v. c‘ - * ’ 1 ’ ice P£rtc £ hid rigen*

i i*, i 4 i'£- ptr e1 tubo ■15 t -p /*.0 por

;¿ emplea hs.t 11 qut 11 tp arete JÜLt sido

tura de rc.-ecci6n« A cent la use ida e-1 gas c s i  meaos tas parto 

de é l su d irige  pr^ferent enante en temo del ce lenta de x medien­

te ua tubo 16, Se coi¿pren¿.:r£ que le mi eme* reeooién produce 

normalmente ca lo r suficiente pare mententre> per s i misma y, 

de h.sch.0, i.n p rec iso  ?i s-nfr i amiento m-,diente lee tubos 14*

A intervalos, une poro ida del catalizador puede re­

tira ras per un tubo 17, cerne se indice, y e l catalizador put­

ei© r  separado del ges* portador y regenere de o vuelto a tra ­

tar como as de-asa* ror e l tubo 18 p ueda aumiaistrerse e s ta ll­

as cor nuevo, con pr a fir  tac i a en un gas portador, que pus da ! -r  

une parte reí gse de s 1imantación*

■Ste. 1 1 aparate para llevar s cebo 1? reacción puecUa 

intre c ucirtc v a r ia d  caos coaaicte-rablís pero, en ganar el» el 

rv-prea - atado en -1 dibujo es adecuó do, Sa cualquier ceso, áa-

-  c; -



tm c o n s i s t i r  ^  une ví'-r.ijs íic r r c c c íó n  v e r t ic e l  e lergede pro­

v is ta  da lueiáíos z-¿ frige-redor se, a3 imeateda por ¿1 fondo con.

ios gast-E reactivos. £¿1, ot.tetiz'r'-cx, oca prefe rancie, es «ta-

parado g irc dentro te 1 oí.1 ir ■'ro d roe Ocidn, te-: '0 o d o que

5 le  liftr;f te 1 mí e-tttO F> ¿oes.t *■ \LlO;a ~ ;¿.• ipr É 0 i. rltx 0 riel £ actor 7

eo rv t i -,.¿ - f procueter fo E T’ f.' - VEpter. be sp ai 3 -y le

copare o iín ex ’L pr-c,pto 1 íqud ¿0 <r: £8 irK J -fet f  P U; C£ srso

do ¿i? VO t: c te era te rser sida , liTU-Blia- n teü or d í?p Uf a un s

* - gUi-SO'ióú. &d- o ya •' f r- /• eu. cespo- íciCn,

10 ap* * x 1 f  te c eOlHfj- • ¿u. %.' te 01f • smente e1 ;f unció-

aaíaieato dt*i „■i. *1rt. : tete pr¡rce el.3 LU~- £''ato, ;-X-L ■ híCtxgti observ er

q te J.t; velo Cid eu soCx/Xiclt-nte 0“ 1 gf i- i-a .̂ 1■ feFpf.OiO d• 1 X6

tor g,' ajos •4" c- te£¡ de líii’do que ¡y y t¡a¿t le aí.a tr ib acida te las

par t i ..:ule :■ C í ■ c e te liz  ace - 8 txev fe a.el a- ra un & s.uspen.B i  Ó u

15 dven su. Le ?( lociuad oc pr ; íü'X ib le Í3Kat* 9 cVl ordon de 6 8

30.5 cm. pf*r Ft.gundo , me J.xf: ■* i* i-t s e c c i ó n t r e n a v e r s e l t o t a l

de 1 & v e r • íj& , £‘ imcpcu.. j? ^ r. ■-. x' t  e.o. a l t e  00 lite.' *■ -■ 1- M '5 ¿a* t r o s

p o r  s i gur. ao y Uf u& Ina n t  i-- ,-.:tb.£'t 20mp r t a t e  d;. r t r e  15 y 15 2

cm, p !*r ry £UT. de. Oufad l a  pr-xeiOn v e d e , p o r  r jgtópl c

20 t e b x c 1C' etmo ? f o r e  y, e ■ e-Dp lo a n  v a l '  e l  te;ó i f un t  e a t  0 -.y.e n e r a s

¿ tete  ■V '• 1 - c i r e 1 í"rCv:C d íii t r ce  e u f i  c í x a t i  pe r e  m antener ¿a l Q g—

t r a í a s co r rn - '**>■ *' •**- - '■ í n . b ey  urx r  ..r b e le m i r a t o con* id r.r s b l  -

t s ' a b i í n n tr ? 1 0 c t a l  i z í r - r  y  x l  g i'*'» ■? c i  f e  i r , que 1 .50 par*

t  i c u l a n cr  ce . t a l l z í  dc r  s ubí-n c o r e a d ■ xX sb*5 t-ar u t e mée dr p e c i o

25
r : a; - te ̂  *1 ge. r- - •*' c tr * -i, yt  ( ru x .j..te  i d a s , Le. t v-tap «r a t u r e a. «■  l e

te“ t- O 0 id a :i dx ti­ te te .- a f a c t o r  r r , p r in c ip a la ie : n t e  So -ite C 6*

t  a l i a 1 ci ai-■ te*, pe re , e t f px. 0. :'Xx:e . o wte ,, L¿> J. r 177 - J 57t 3 * Ooa

c a t a d X 2  ̂dOx' o- 5:■■ oujro “5 a t o  a c t i v o ’ ¿- -1  h. i e r r o , l e  t a p a r e -
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tuiB p** "t ••*••• 283 v 344* 0, al paso que oca cobalto

sa p- . i - ^  , xx. vJw-4p •_• icf-^i.^2» /*“: temperatura,-., cV-sdf* imcs 

-91 & ul.̂ . 24ó*w# *cn <•! catalizador d~ hierro preí*o-, 

l ib io  srp-t.a- une piv -si6n dq 10 a 30 utodefersc, 'cuando he 

3 d , rs-.f.,-. ae*.»v 1«. prt voooi<5h de hidrocai’bui-rs, 1? iacl uso pue- 

c,-.;n pr^aian**.; superior >..* £i  £<- #eÉr:& ^osiTiitar e l

^ la lu -u a to  d derivado oxígqne.dos e e-aps-asse ds les hidro» 

earburoe* Oca c a t e U * * ^ ^  4Ufc. contienen. cofcslto, pu*cr 

wv.nT»u*,-.tui..-t,< ‘’í^P-íiai'^e I© presida atmosférica, ataque 

10 **  p re fe rib le  traba je r de 5 6 15 atmosferas.

UOu * : £ipi'etc a le  f>utribucién de tensaos dc>l ca­

te!-z^  «.. ha c . v.: otido che* a que el f  me icae ni pato gg*

t  raféete río, « l el o asi le  fluid-'ficeaiCn. qj bu*ne y puede 

mantenerso coa ostabilf.ded, s©U qxist? ja un* escala r?Xe- 

15 tiTaaivate restringida. L»tü no quiere decir que fu*rft ds 

ast&K ccr.dicienes nc pueda naatihe-i^.í <1 funcionamiento aa 

absoluto, pvjio ta l  iuacionerisato as es suave y que ‘ a soné*» 

tido a Períodos enrttloor ea le * ouel*- mi c a t a l i z a r  para­

ca scalu¿aist. h te is  arribe e tre vts  del aparate* y gran dos 

¿O burbujas & canales o» gas pasen a, travos ds la  dense mead*

ds catalizador siu un oca tacto ed< ouecc con le mlsiae# l e  $?&* 

cripcián del catalizador es cono sigue, entendiéndose que 

una diversión moderado un 5 forma' de loe teñan os del c a ta li­

zador es nejer que una escala extremadamente restringida, P!?r 

25 una parte, y una diversiín extremadamente amplia, por otra* 

Todo s i  catalizador está finamente dividido, e pesar de quS 

una da las porciones se designe como superior a 80 mieras, 

conteniendo partículas tan peque2.&s como ría $ mieras y manos*

Las partícu las mayores superiores a qo mieras serén predomi"

-  7 -



a an tean te  menores de 40 mallas y no con tenar fin partículas  

mayorís á© unas 4 malíes*

Diámetro d<*l o at a lia  ador Preferido

0 a 20 mieras Menos de 25* 5 a 25*

5 20 a 80 " 30 a 85* 30 a 85*

Superior a 80 mieras, .pe- Menos de 45* 5 e 35 *
ro caracterizado todavía 
como finamente dividido.

5¡1 catalizador puede producirse da muchos modos, p r i-  

meramente, por ejanplo, mol i  ando grandes terrones del mate- 

XO r ia l  c a ta lític o  a aproxima demente e l  tamaño apropiado y re­

gulando luego dentro de los lím ites antee mencionados por la  

adición de partículas fin as o gruesas, según sejatfqpiera# Por 

flotaoión en aire o per otros medios mecánicos pueden l l e ­

varse a cabo separaciones eproximedas fiar catalizador molido 

15 y estas frecoicnes aproximadas pueden mezolerse pare dar la  

di str  ib acida deseada*

Pueden haoerse catalizadores de forma substancial- 

mente esférica formando un sol del material c a ta lític o  o por­

tador, dispersándolo en go titas en un gas inerte o un liq u i-  

20 do no E&solble, por ejemplo, por amulsifioeoifin, y manteaifei® 

dolo «n este estado hasta que el sol se haya ecavertido en 

un gal» Se comprenderá que les per t i c  ules del sol son l l e ­

vadas a le forma esférica  bajo la  influencia de la  tensión in-

to rfao ial* Si lo s portadores use de s son ta le s  como gal de si» 

25 l ie s ,  gales mezclados, e tc ., pueden impregnarse con lo s elemen­

tos ca ta lític o s*

Los oatalizadores según la descripción que enteoe-

8
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de pueden flu id ific a r s e  can fa cilid a d  en con dio iones establee 

que no estén sometidos a retardos o choques erré tic o s  sfibl- 

to s y  e l  proceso de la  sín te sis  de los hidrocarburos poete 

llevarse  a cabo con suavidad 7  eficao ia. la  pérdida de oeta- 

5 binador no es excesiva; lo s rendimientos sn producto liquido  

son mayores que I ob obtenidos durante la  f lu ld if  Icación no 

sa tisfa cto ria , seguramente a causa de la  mejor distribución  

del catalizador e través de todo e l  gas 7  por e l control mée 

e fic a z  de le temperatura.

3̂ 3 Ejemplo I.

El aparato sableado en e l presente ejemplo era muy 

sim ilar al ilustrado arriba* le  v a s ija  de reacción era de 

unos 38 om. de di femé tro y  unos 12 metros de altura. El en­

friamiento se realizó  mediante 8 tubos v e rtica le s  da refrige­

re, ración unidos en la perte superior y en el fondo mediente pie­

zas de unión anulares, teniendo ceda tubo unos 9 metros de 

largo y  5 om. de diámetro, colocados en la  parte inferior  

de la v a sija  de reacción y alimentados con e l flu ido r e fr i­

gerante*

Les diversas operaciones descritas en lo que sigue 

fueron llevadas a cabo en e l  reactor con 90 a 45G Kgs. de 

catalizador au© contenía cobalto sobre un portador inerte a 

18 presión atmosférica o hasta de 1.40 Kgs. manométrices.

La temperatura o sciló  en diferentes porciones de los ensayos 

de unos 193 - unos 21G8C. El gas de sín te sis  astaba oompues» 

25 t0 do unos dos volúmenes de hidrógeno por uno de OO y  costeáis  

algo de y a veces estaba diluido con hidrógeno adicional, 

Lss mediciones de le  temperatura s* tomaron a diversos nive»

-  9 -
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le e  del reactor y también se colocaron manómetros a lo  la r­

go del reactor a nl-w3.es diferentes, lo r  la  lectura de los  

manómetros, pudo determinarse con fa cilid ad  la  altura de la  

capa densa de catalizador asi como la  cantidad to ta l de cata­

lizador en e l  reeotor* B1 ensayo tc ta l ocupé diversas sema­

nas de función amiento y estfe dividido en varias períodos 

loa cuales se emplearon centelleadoras de diferentes c l a s i f i ­

caciones bajo condiciones diversas haci-éndose d istintas ten­

ta tiv a s  pare obtener una buena flu id aficacién . Se cocprobO 

que cuando s* usaba hidrógeno solc, el t  amado ¿al o atalisador 

no tenia importancia o sólo trnie poce y e l  f  ai ció a amiento 

podía r r:ai isersc- incluso a lt- ts-cj> ex ature de la  raeecidn, pero 

cuando se añadieren CC c feas de s ín te sis , llegó un momento en 

que .le f  1 uid¿fiesolón resultaba, m  extremo pobre* Sn' »atos en- 

* ̂  °® “ *■ » mv/ di d.a d c 1 grado de éxi t  o de I b rp ,rr a o idn p ert ic ul er 

fu  ̂ le cantidad a* gas de 'cíate sis (2  S- + 1 GO) que pudo em». 

P i a r s e ,  ottciiendo todavía una lam e fluidlfíc& clón* Oa m - 

*-'*yo totalmente satisfacto rio  d-^d- ei  punto d; v is te  a* la  

f 1 uic-’-fioacióa e^rig per consiguiente una op*r solón «n la  

ou»l as empleare en. condiciónre nueves d¿ funcionara!gato,gas
uro °'u' sintesis, es decir, 2 volúmenes do hidrógeno por un

volumen CG* xnsayos doflotentar fueron aquéllos en que 

htíb0 ay aaddirse une gran cantidad d5 hidrogeno sxtraao el 

gas da sín te sis  con e-1 fin  do obtener una buena f lu id ific a -  

c iÓn, si. éste pedía coa seguirse* Se ecnsider*b#i cuidadosa- 

•̂r.nte dfí.réüteo Facciones de los ensayos:

A» op-¿ración con h i*ríg «ao  solo y ISO
-«'taliaedor ua v i  reactor quo so mantuvo a 177*0 y a unos 

1.12 Kgs* por cm* .cue orado. Le veteo ideó fufe e* unos 7cm/seg.

10
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y cuando e l funcionamiento se e sta b ilizó , la flu id ificació n  

era buena como quedaba indicado por ie  uniformidad de le tem­

peratura dentro del reactor. Lee presione a meaométrlcas en 

caca punto fueron estables durants ©1 periodo# Le distribue- 

ción de los tamaños d«l catalizador en asta memento era:

le s  condiciones arribe descritas, se añadió gas de sín tesis  

a la  corriente, en le medida d©.6C?í aproximadamente# Le ve» 

looided ara añora de unos 16 cm/seg», escandid ando le  tem­

peratura a 208fiC, indicaadc que la reacción habla comenzado 

15 hadándose evidente inmediatamente une flu id ifica ció n  muy po­

bre por una calda inmediata en le A  p en ©1 reactor (diferen­

cia  entré le s  lecturas manométricas correspondientes a laa  par­

te s  superior a inferior) y una'rápida oscilación dsl n ivel ha- 

oia arriba y hecie abajo de 2.43 é 2.90 metros, al paso que en 

pü el funcionamiento tranquilo en les condiciones del periodo *Ant 

©1 n iv e l permaneció virtuelmente constante a 3»35 metros. Le

temp ©retara durante la  marcha fraccione de previa no habla varia­

do mée de 3$ en to ta l, pero en la s  condiciones actuales de com­

probaron variaciones amplíes y repetidas de 3l*C como máximo* 

25 Se observó cus se perdía catalizador ©n cantidades excesivas

do la parte de arribe del reactor. Sn una ten tativa para me-

O -  20 M. 21,

20 -  40 * 5,8

40 -  80 " 9* 7

80 + " 63.2

10 B# Después do una. hora de operación tranquile en

-  11
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y  tampoco la  di6 un cambio en la  velocidad hasta tu os 

22 onu/seg. Sin enfbafcgo, en esta momento se introdujo de 

nuevo hidrógeno, puro estableciéndose inmediatamente las con­

diciones de funcionamiento tranquilo encontradas durante e l  

periodo rtAtt. Algo de catalizador se perdió pero le s  cm d l-  

cienes resultaron inmediatamente uniformes y 1*» f lu id ific a -  

ción resultó otra vez en extreme bu¿ns. Se comprobó que se 

hablan perdido unos 29»5 Kge de catalizador* Le velocidad ss

aumento a 45 om*/sg. y la s  ocndioica®a siguieren siendo búa- 

10 nos# So ©laboraren productos durante e l periodo de sín tesis, 

poro ©1 rendimiento era baje y pareció variar de vez en cuan­

do,

C# S©. conmutó inmediatez ante a gas cu sín tesis  

100/» l o . cutí per segundo v%z produjo un desajuste Inmediato de tí

15

20

25

fias las con file lonas con oxaetemsntí: les mismr s r asaltados que 

lo s mencionad©i anteriormente* fin ©et© memento ss retiró  ana 

porción cUl oe.talisador, hallándose que- tañía s i  an álisis s i­

guiente:

O -  20 M 13*4*

20 -  40 " 6.2

40 -  80 " 12*7

80 ^ * 67*7

D* fin este memas.to la  cantidad do catalizador que 

quedaba en al .rt~aoter era de unos IO4 Kgs* de modo que s®

«2.adieron 227 Kgs. y el funcionamiento se vo lvió  a in iciar  

con hidrógeno puro. Le flu id ificao ió n  *ra m extremo buena 

y la s  con dio ion. t?s aran aproxima dementé la s  mismas qu© «a el 

Periodo "Aw* Ahora se añadió .1 gatamente. Sas sín te sis  y

12 -
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ee «uüitínté la  cantidad da modo que se ooaprobó $ue podi© ob­

tenerse un buen resultado con 42$ de gas de sín tesis  y $8$ 

de hidrógeno adicional* Se observar#* que en este ceso e l  

reactor ©ataba funcionas do e solamente- al 42$  de su capaci­

dad nominal. La continuación subsiguiente del mismo tip o  de 

funcíonami&nto demostró que a l porcentaje de ge~ de sín tesis  

que podía ser tolerado declinaba lentamente a aproximadamen­

te  si 20/» y un an á lisis.d e l catalizador mostró lo  siguiente»

0 20 ü 6.
1C 20 40 " 15*8

40 «■» 80 " 23.2
80 « 56*1

Br.& evi díate que les '
este momento ,no eren setisfsotc:

15 saltaba progr eeivemante más pob­

1 . &n erte re Eruto s

liz a  do r Í6 tamaño consi de rabí emente més p* quedo que e l gnplee— 

do orlginariamente y  e l añil is la  mostró ahora:

20

25

O -  20 M - 24*4$

20  -  40 « .1 8 ,1

40 -  gO " 25*0

80 +  « 34.5

F* Después óp J e  edición del catalizador. arriba man- 

c leñado fcl f  ’jü clon amiento se suevigó inmediatamente sin ningún

otrG cambio en las condialenes d¡ t«&np pr ature y presión, que 

parmanccieron muy oonstent-ef»* St encontró qu*' entonces era po­

s ib le , cm  e l cate}. leader meaoionr.ao, op:-rer con gas da .sínte­

s is  lOCyi y con jme velocidad do unos 55 CHw/av-g* le  tsiqperaturs

-  13



£í* hfcbis tstsb iliz íd©  a unce 218* C y practica-'-': i 

variación c.r punto í punte s trevf-s dr-1 reactor, 

rs  de lee manómetro r ée mentí® i  % esimiemé v i; tn • 

tente* Duren te &?ta periedr-• *1 producto fue •

5 ocatinuc pero debido a le. reducid» actividad e.rl 2 

la  conversión fu l solamente de 36/® aproxima aem- ; t  

se observd que bable une pequeña pérdida d© estal?  

te  cualquier momento de este periodo y que el f í ; 

do la  composición del cetalisador ara aproxima ;

XO m* qu© anteriormente, la  unidad estaba fu n cit' 

cidad nominal, pero, como st ha mencionado, ij- 

era tan a lta  como lo debie ser, a cause de la  c 

del oatel leader. ¿1 funcicnemiento ere muy r te­

quiar periodo anterior, ea otras pelebxee, 1*

15 funcionar meofnicemente de un modo perfecto
i ‘ .

v is ta  d; 1? fl uid’ fice oiCn.Los periodos e n t-r -• 

dado marcador por le amplio y rápida variación  

cienes de temperatura y de presión, al paso cu 

actual# e l funcionamiento era en extremo tren ce?’ - 

2 0 tia fe e to rio .

Ejemplo II.

25

Durante los ensayos anteriores e? het" 

que e l tamaño del catalizador era da© de leo r- 

mós importantfs nal funcionamiento de modo ru­

te  ensayo se wapleó un nuevo y activo c a ta ll  

guíente escala di? distribución»

O 15.

29.9

b ía

ectu-

eras-

* modo 

- izado* 

también 

r duren- 

i perlo- 

• le  mía- 

?u o «p a­

lón no 

tivided  

1 de cual 

.. >i9UltÓ 

unto de 

cien qu©- 

fluctué- 

periodo 

mqy aa-

T terminado 

t r i eticas 

présen­

la  s i-

20

-  20 M

-  40 "
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37*4

8.8

A
i

idj 'J  t u

Dure.-1*: r-'-'tv ensayo 1® temperatura p-r me a tuyo a, 

spreadmedamr htc 2C4fiC, per m¿dio de une camisa c." refrige­

r a d  Sn en lugar c*¿ i'-e tutor u s e e  .-a el reactor del .Bjaco­

plo I, con peca c alaquie variación &*« punto s ¡punto en al

re-aeter y r¿- a l linéate etc. 100^ del g6s dr síntesis* lomo

entes, este ge a ccüprindíe 2 ve lumen.;': o d ;■■ hidrógeno, uno d*

00 y uno pequeña c en t i  cíe d c* 00o, Le presión :r s  rice C. 70

Kgs./cm^ y le velocidad ten ? X reactor se vario.' de cuando, en 

cuaaáo desde 16*7 6 21*3 o V s o g . , p* re ais. niagfta efecto im- 

pertanti;'- en la- reacción. Durante a l par iodo se tomaron oca** 

tinuamontc medí clon as sobre s i  reactor y r.e obtuvieron los ei- 

guicatv-o red im ien tes» *

C'-n versión de CO 86>‘«
B¿naimiento en e .o . y^r metro -
c filie o os gas. .

Selectividad a (C  ̂ e 0^)

Solee ti v i dad a 0.̂  +  (liqu ido )

De lo qu antecede so verft qua no afilo e l reactor 

oparaba suevedante, sino que la  conversión -ra  a lta , 'e l rea- 

dimiento turno y le sele-ctiviied. ruf’ic isn ts. £1 ensayo con­

tinuó durante unas 67 iioras y 5a todo a l período hubo poca 

pérdida de ce ta l izader. La l© 59* hora es tomó une muestre 

de catalizador y ee comprobó, *ra  como sigue:

O -  20* h - 13.5/*

■ 20 -  40 »» 38*8

162

*>?/*

15



40 -  80 Lí 38,0

80 -a it 9.7

&eta distribución del catalizador as virtual mea te la  

misma q.u¿- aq.oél3 a con lí cual es comenzó el ensayo.

Ejemplo I I I .

El aparato descrito en e l Ejemplo I I  &t hizo funcio­

nar coa ur. catalizador de h ie r ro  que- tenia la r  c a rso ta rlsti-

cas* siguientes?

0 - 20 mici1 es 27. 8/»
20 - 40 * 24.2
40 - sOCQ 27.ó

+a00 20.4

LospuC© ae 120 horas* de reducción con hidrogeno

sabstenciplmtnte puro, m empleé* gsr de síntesis» Durante 

le  operación ce síntesis re emplearon temperaturas de unos 

3158̂  y prí sienes de aproximedan-ente 21 Kge*/cm^* La ?e- 

Iccided genere 1 del gas ere unos 11 om# por segundo, sien­

do bueno rl funeienemíente* Lespuéo de 119 hcías de ©pare­

c í da de* síntesis, el catalizador fuá retirado y el análisis  

mostró:

0 -  20 mieras 8. 5?®
20 -  40 " 28,5

40 -  80 " 40.0 '

80 -i- " 23.0

. La altura de le cipe & catfl.izisd.or o se 11 abe en­

tre los ó y les 7 . 6O metros y lo  tes$> ara tura ¿NI cataliza­

-  16 -
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dor e trpv*r de ted*- te longitud v*.rié .«©lam^nte en 6*2*

L©'- leetoree c’r 1cp> mandiBetrcé' ersa trt niquile? p inéicfbaa 

*1 7ca’^.rV'X0 pf pd fr cetf I izídcr m el r-ector qut *ra de 

unos 516 Kge# ¿'1 ooofícl-nte d*- trie  sais idn de calor, que 

, r uns ü.í'cjr’f; f; Ifi fJLuidif ícaoián, r í í  de* 66 Kcsl/m^C.h.

.Gue-ndo «sr enrayé :•" el míeme ©pereto un cetelizrdor  

de hierro -as o gruesej £ ete corf Jcií.nts de t reasfareneia Ae 

celor en confieiones, per 1c demás 00%arables, fué solamen­

te  de 51 Kgeal/m2 *C.h* ¿demás, las teaperaturae variaron

da punto a punto de la  capa del catalizador, en tanto como 

12*2* Este catalizador de tipo más grueso tañía los siguien­

te s  t&mmos de p artícu las;

0 -  20 mieras 2*5^

20 — 40 ti 17.8

4O -  80 41 27.8

80 t 4* 51.9

Este an álisis ful» he-cho después de 82 horas de la  

operaoida de sín tesis* Estos datos íadicen a si Que este o a* 

telizad rx más ¿ celoso era notablemente inferior#

¡¿i o 11 se 1 ioitud q Uv o o rrc s¡p ende a 1 a o r  e s ¿*nt a da 

en ESTADOS UNIDOS m  A&2HICA e l 21 de Diciembre do

1945, bajo e l oümero 636*487, re eo"ge a los beneficios del

ertícul© 91 del vigente. Estatuto de Jfrcpisded Industrial*

-  17 -
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Lío puntos do jjiv •••. acida propia y nueva que e-> pre­
£ -"-u.tea P©r a qut raen ebj ato O •  áte f  etcate <3; lavene ida en

¿sp aae P
•< .■ VBlbim tú '■r , ;:-n. 1 t. eíg alsnt - :

1* í  s r* n. . e ...o.tr- par e la ••' Lt vactdn por ala te

sis rf -ee li11:i.” carburo;- p er lien. rV; d ti 31̂ a lz í ÓC cartean a h i­

eirágano, qU e compren de httC :v 1' P £*rar U1S ;ü? sola d r d i o hce ge-

ses hítela arribe #• travos ch une zr'-n& c.~ reecc iÓ n  au: -cent i f— 

ae un. caarpc & r 61 icio fin  esa ente dividido capen be o «ta l íz -r  

■Uolifc is.aoci6n, er-tendo •:icho sé L i do presente e.n ñíahc cuerpo 

en forma de particular cu va* loe tememos- que -.'sellen hade

arriba díiEifln unas 5 miera:-., siente l e e  ■ney•i j ;--c n /.• d ]¡chas per

t ic  ule p rv-aori a qac­ un tema 3. o aproximado c; 4 uitllee , y pa-

rendo ia peyor p arte* de che*:- perticul&r e través ds ua ta­

miz -1 •• 40 mellas, mea t ra -r  la  w l-'c i&añ r,- Ico ganes que ps-

raa he d e  arribe « través de dicho cuerpo en m velor situa­

do entre 6 ge. y 3 CEU aproximedemente por segúndo adecuado

para m:i,ntener vicho cuerpo en un tetado de gran turbulencia' 

y vr. f‘a?r dtnco, eie.de le densidad y turbulencia da dicha mas 

cía  suf le Un tee para ir en tener une t  emperature* substsnciclmea- 

t  i uniforme a trevde be t- ce le  sene de recocida, mantener coa 

dicíeaes adecuares de te ¿^¿retara y pr?: ridn pera la  «intssi s 

„a dicha zona de maccidn y recuperar productos de la  parte

IB
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suporto; Clt- le- zona de re a cc ió n  msac.tone.de*

28» -  Ua procedimiento pera 3» obtención ds hidro­

carburos pn- sinteni® & partir <?.-; mondxidv d* carbono © hi~ 

u‘ "gano, che ccxprcnde heccr petar un.& mezcle de: dichos ge- 

RÍl i la c ió n  adecuada haola- errit®. © través .de une zea®

- ■ J-». ecci^ix qu.© coatí íck  un. cu -íjo  d•:*• ©di ado fir.rm-rntü divi­

dida capsE cí estel izt-r dicho reacción, petanro presente di-

cho sdi j & T. dividido **n forme de partículas ñ~ trme»

cíes u.lví.:rs-^r cu#» ^ecl.ltn ha oir ¡rrrlbs de* A *> unan 5 mi crea*

G< ‘;i^r.dc i? r. üi&yorr* ñe-, dicho© partícula© s ub s t anoialmen»* 

te si6(ycr©e do 4 meller, y peleado le  porte • princip el d™ di— 

chp" porticul* o a tro v 'r  es 40 melles, manten.:-■£• le  velocidad 

í: iu- pense hecia f.-rríbe s trevf r ñe «ícho oaerpo 

• htr, ¿.prcodLmf órmnatn 6 c e * y }  a* per enguado, adecúa de pe- 

-s  me a tenor ’^ich© cu* rpo cu ■■a-t&t'o d- elte turbulencia en fe -

so y ara ve p trt garantizar &ci une temperatura sabstsneielmen- 

te  uniforme s través ds toce le  zona de reacción, hacer pe­

sar un atedio refrigerante en permutación indirecta de oalor 

con e l eolido de dicha mezcle densa y turbulenta dentro de di» 

che zona pera substraer calor de l a  misma y  mantener dicha 

zona a la  temperatura de s ín te sis  deseada y  recuperar produc­

to s  del extremo superior de dicha zona»

3#»~ El procedimiento de obtener hidrocarburos 

por sín te sis  a p a rtir  de mondxidD de carbono e hidrógeno,

gue comprende hacer pesar una mezcla adecuada de dichos ga­

ses hacia arriba a través de una zona do re ©ce ida ensancha­

da que contiene un cuerpo de sólido finamente dividido ca­

paz de ca ta liz a r  dicha reacción, estando presente dicho só~

19
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lid© forma d« p&rtloul&s ele tamaS. os diversos que Oscilan 

hacia arribe dv>©da anas 5 olores, no hiendo ^ubstaaoialmente 

'mayores de 4 mallas las más grandes de dichas p a rtí o olas y  

pasando a través de un. tamiz de 4C mallas la  parte prinoi— 

pal de dichas partioulas, mantener la  velocidad de los gasas 

que pasan hacia arribe a través de dicho cuerpo entre trios 

6 em. y  3 a. per segundo, ad-cuade pare raen tener le s  partéen­

le s  d" dicho cuerpo m. un ©atado de e lta  turbulencia sn fase 

dansa, siendo le  densidad y turbulencia do diche mezcla au fi-  

cientos para asegurar una temperatura subr. tan o talmente .unifor­

ma a través &>? teda la  zona a« recocida, manten .:r oond lo iones 

adecuadas cíe temperatura y presida pera la sín te sis  en dicha 

zona de reaeoión, estraír producto? de reacción que contienen 

catalizador arrastre do de dicho cuerpo, separar el polvo de 

di chOfl productos d¡E reacción y devolver el polvo esi separado 

e dicho cuerpo denso y turbulento,

4^,- Un procedimiento segCn se reivindica en el 

punto 3&, en el cual un agente &e refrigeración se hace pa­

sar en rüleoióc. de permutación térmica indirecta cor. los só­

lid o s de cliché mezcla densa y turbulenta dentro de le  zona 

d# reacción pera substraer calor de la  míame y mantener di­

cha sene e la temperatura deseada»

58*- So un procedimiento pera producir materiales 

orgfenioos liquides per reacción de óxidos de carbono con h i­

drógeno, en el cual un catalizador fine.mente dividido es man­

tenido en una z©ne v e r tic a l de reacción en forme flu id ific a ­

da y es mecánicamente Esperado del producto vaporoso, le s  ope­

raciones de enplear uc. catalizador caracterizado por la  s i ­

guiente distribución de frecuencia de t  amaños:

-  20 -



PorcentajeDiámetro en mieras

0 a SO llenos del 25 *
so a 80 J50 a 85 #
80 + benoa del 45 i»
68 »  fin un procedimiento pare producir materiales

orgánicos líquidos por reacción de monóxido de carbono e 

drógeno, en el cual ua eatalicedor finamente dlridido es man- 
tenido en una forme fluidificada estable dentro de una sena 

vertical de reacción 7  a oontlnoficldn e l oetalisador es sepe* 

rado mee6aioemente de los productos ▼¿porosos* las opereoio» 
nes de emplear, un oatalisador de la  siguiente distribución de 

frecuencia de temados:

Diámetro en miaras porcentaje

0 S 20 nanos del 25 f>
20 a 80 30 a 85

80 + Henos del 45 f>

7 mantener m  flu jo  ascendente de gas a través del reactor don» 
tro de la eeoela de anos 6 o*u a unos 45 onu por segundo.

78 «  oa procedimiento según ee reivindica en el púa» 
to 2®* # en el oual la con a de reacción se mantiene a una tem» 
peratura de 177 o 344°  u.

80 »  ün procedimiento según se reivindica en e l pm» 
to 2* . ,  en e l oual la  soné do reaooión se mantiene a presión 

super-atmosfúrica#
98 -  El procedimiento vtetuelmente oomo se be des­

crito 7  representado#
108 -  ub. procedimiento para la obtención de feidro-



carburos por siatésis*

ÍB1 y cono se lie deaerlto m  la  Menoría qa* anteo»-
de, representad© en el dibujo QQaa ** *»***»*- ,____^ H«e ee acoapaa© y oon ios fines
$oe se ban espeoifloado.

Esta Memoria ooasta ^  Telntid08 h0j 88 ee0PjLt„  por 
«na sola oara,

Madrid,

Ch/ 22 -
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