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la s  te...p,.ra turas m icia  io s  baja a , pues hasta la s  teripcya tu­
ras antorioy^rnt';.) ..¿-.ncionauas no so ti-sno rosultados do hi- 

dmponaaión sa t is fa c to r io s ; u c,- loo 21o hasta 28o°o. so 

translorian so naeca 7o o u-s oxido <io carbono y do hidrófo­

no coa uí.a carpa d'r, fa s  üo ^00 i'obm por hora y por cada o bu
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jt,o3 onca iiza< ior ís d-̂  m *¡r ro  osu^jan t̂ n pt-.sion<!B noí!)*.aÍMS 

d e l  s:-;ei:.u te una oon v ors io n  p a r c i a l  ue- l o s  co:^pononbus dn l 

,-as f o r o n d o  d ió x id o  ^  ca rb o n o , í-¡n ton cos r e s u l t a  una t r a n s ­

formación pura d e l  óxido  un carbono do aoroxirradar.onto 8p s 

98 %, Con c a t a l i z a d o r e s  de ní'^rro l<¡vor¡ionto a l c a l i z a d o s  so  

o b t ie n e  anroxí:'/;ada;.ion to  '*-¡- 15 h a s ta  e l  ^ 5 r* do l o s  pro dúo** 

tq s  da l a  s in  t e s i s  ¡a fo rma do h id r o c a rb u ro s  da a l t o  poso 

M o le c u la r ,  en aspeo ia-t- su í'orma da para f i n a *  11 r a d i a l  au ­

to y l a  f o r j a c i ó n  d<-'< tnotano e s t a  gen ural'i- n to  ^ntrn  l o s  

Ip a 1C ;"¡ de l a  t r a n s fe r í- a c ió n  t o t a l .

Un l o s  m ú l t ip l e s  e n say o s  r . '-a lizad os  en l o s  l a b o ­

r a t o r i o s  do l a  i'irMa solicitant-'-a so  pudo d e m o stra r ,  quo d i s *  

rrlnuyo considorablom oRto l a  form ación do metano , a u  nu ban­

do so s im ul tan casn-n t o i a  fo roa clon  no h ie ro  carb u ro s  de a l t o  

poso Moloou.*a r y que s^  con s íg u u  una p ro lon gac ió n  da l a  v i ­

na u o l  c a t a l i z a d o r ,  s í  so. -.f'.otua l a  s í n t e s i s  en t ro  l o s  

170 -  2 0 0 ° c ,  .'-'.ejor en tro  190 -  300°.3 .

Uusodio has tempera tu ra  s  que so  propone según l a s

in d i o 3 o ion e s  d ¿51 proson te  in  ven to que e s  o b j  u to de l a  pa ten 

to que n o s  00 pa y cayo r e g i s t r o  se  s o l í c i t a  para le r e a l i ­

zac ión  de l a  s í n t e s i s  un c u e s t ió n ,  se  reco rren  ac tú a  leut: te 

en l a  s í n t e s i s  en p r e s io n e s  n orm ales  con c a t a l i z a d o r e s  da 

h ie r ro  rópidari m o ,  pu*3  o l  r e s u l t a d o  do l a s  t r a n s fo r m a c io ­

n es  o b te n id a s  os en a s t a s  tempera tura  a poco s a t i s f a c t o r i o .

31 ron diral-Tato de l a  t ran sfo rm ac ió n  d e l  óxido do carbono 

y d e l  h idrogeno e s t a  en e s t a s  tem p era tu ra s  so laviento  e n tre  

l o s  so *  40 %. penar uo l e s  tempera tura  a pe ra l a  s ín te­

s i s  que son 80°  más b a jo s  que l a s  t r a p e ra  t u r a s  que so em­

p leó  h a s ta  hoy, se  cons igue  según l a s  in d i c a c io n e s  de l a  

p re sen to  pa ten to t r a n s f  or;<&oionoa n o rtaa le s ,  s i  so  e x t r a e  

e l  c a c a  l i z a  do r  va r i a  s voces ,  conservan  do SM duran to to da l a

40
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s ín te s is  la s  temperaturas reducidas.

Sabido es que los catalizadores de hierro tienen 

que ser  extraídos con tnuoha frecuencia a oausa de la s  gran­

des cantidades de parafina que cubran sus masas. Susodichas 
extracciones se realiza con una mezcla de hidrocarburos, 

conservándose la  temperatura de la  s ín te s is  que existe en 

al acto de la  extracción. Los cata lizad o res de hierro em­

pleados para la  s ín te s is  entre 17o *  200°c. hay que extraer 

después de cada 7o ** ISO horas de trabajo . El rendimiento 

de la  & n te sis  hasta la  primera extracción es oompleüamen 
te in sa tis fa c to r io , pués suma solamente 3o -40 % de la  
transformación to ta l ; una vez extraído e l catalizador a tunen 

ta considerablemente e l rendimiento, sin que haya necesi­

dad de aumentar la  temperatura de la  sin t e s i s .  Después de 

4 a 5 extracciones, v .g. después de 500 - 700 horas de 

trabajo del cata lizad or, se alcanza e l rendimiento normal 
de la  transformación co  ̂ Hg de aproximadamente 72 %. En 

la  mencionada ten pora tura de la  s ín te s is  que está en tre 

19o y 2oo°c. trabaja e l catalizador muy largo tiempo y pa­

sarán 2.000 - 4.000 horas de trabajo hasta que pierda su 

activ idad . Después de este largo tiempo de trabajo se pue­

de aumentar la  aotividad del catalizador y oon esto su ren 
dlmíanto, s i  se eleva la  temperatura de la  s ín te s is ,  evitán 

do se de tal manara un retroceso en la cantidad de lo s  pro­

ductos obtenidos por la  hidrogenaoión.
Para la realización del procedimiento que es obje 

to de la  patente que nos ocupa se emplea catalizadores de 

hierro impregnados con sa les a lca lin a s  de un ácido no—vo­
l á t i l ,  p .e j .  s i l ic a to  de potasio o fosfato  potásicos, aptos 

para dichos fin e s . 31 catalizador tiene que ser reducido ocn 
hidrógeno, empleándose elevadas velocidades de f lu jo , en
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tempoiaturas aproximadas entre 200 - 380°C, mejor 

260°C.
A pesar del elevado rendimiento to ta l se ib una 

en la  sin te s is  con catalizadores de hierro segén indica­

ciones del invento muoho menos metano que en la  hidroge- 

naoión del óxido de oarbono realizada segón métodos y ca­

talizadores de cierro conooidos hasta hoy, gracia a la s  

temperaturas ba jas que se emplea durante e l proceso de la  

hidibgenaoión. Se obtiene también más hidrocarburos de alto  

punto de ebullición , 300°c, que en la  a inte s i s  oon c a t a l i ­

zadores de hierro conocidos hasta hoy.
3n consecuencia de lo s  métodos de trabajo que se 

propone en el invento que nos ocupa, aumenta considerable­

mente la  vida y la  duración absoluta de lo s  catalizadoras. 
Se alcanza an temperaturas relativamente bajes un randimian 

to muy a lto , en cuya consecuencia se somete e l catalizador 

a menos esfuerzos términos que acostumbradamente hasta hoy, 

pudiéndose después de muchas horas de trabajo aumentar pau­

latinamente la s  temperaturas de la  sin t e s i s ,  para que el oa 
talizador no pierda su actividad in ic ia l .  La tempera tura f i  

nal permitida de la  sin te s is  en presiones normales y un flu  

jo normal de loo I t r .  g a s/b o ra /ltr . C ata lizad or es 230 - 

23^g.-acostumbradamente se  pone hoy e l catalizador en 

marcha an 2 lo °g , teniéndose a disposición para e l aumento 

paulatino de la t a-a pera tura de la s ín te s is  solamente desde 

150° a 20°c. En consecuencia de la s  temperaturas reducidas 

hasta lo s  17o a 2oo°c, se dispone de un intervalo^ de tem­
peratura de 36 - 4o C. que puede ser aprovechado durante e l 
empleo del cata lizad o r, lo  que sig n ifica  una considerable 
prolongación de su vida.
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Se preparó un catalizado? de hierro compuesto 

de 100 partes h ierro, 5 partes dé cobre y 10 partes de 

óxido de ca lc io . Este catalizador fuá precipitado por me­

dio de sosa de una disolución de lo s correspondientes n i­

tra to s , empleándose una concentración de lo s iones del hi­

drogeno P,,=7. ^  continuación se lavó con muoho ouidado la  

masa precipitada, seoándola aoto seguido e impregnándola 
con una pequeña cantidad de una s a l  aloalina de un ácido 

n o -v o l*t il , p .e j .  s i l ic a to  .e p o tasio . La reducción se 

efectuó con hidrogeno a lo s 225^0. durante 6o minutos, en- 

pláandose grandes velocidades de f lu jo . E l catalizador em­

pezó a trabajar en 16o°C* con una carga de loo l t r .  norma­
le s  de gas de agua por cada l t r .  de masa da catalizador y 

hora. En el intervalo de 48 horas se elevó la  temperatura 
de la  s ín te s is  a 19aPc. Sn esta primasra fase  se obtuvo una 

transformación C0#*í  ̂ de aproximadamente 39 %. En la s  48 

horas siguientes disminuyó la  transformación a causa de la 

oarga de para fina y llegó  hasta 30 %.
A continuación se realizó  la  extracoión del ca ta ­

lizador con la  cuadruplo cantidad que oorraspondia a su vo­

lumen de una fracción de aoaite D iesel cuyo punto de eb u lli­
ción estaba entre lo s  22o a 300^0.

inmediatamente después de esta extracción fuá 

puesto en maroha e l catalizador, empleándolo nuevamente con 

gas de agua para la  sin t e s i s .  El rendimiento cot*Hg aumen­
tó hasta 48 %, disminuyendo en la s  siguientes 12o &oraa has­

ta e l 36 %, a causa da la  oarga de para fin a .

Se rep itió  la s  extraaciones, empleándose oada vez
la  cuadrupla cantidad del anteriormente mencionado aoaite  
Diesel y se pudo comprobar un aumento del rendimifmto del 
catalizador, transformándose sucesivamente 59 %, 65%,
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70 % y ?3  %; después de varios di as da brebajo, causo la  pa 

refina que cubrió a l catalizador, una disminución del rendí 

mi en to .
Después da la  quinfa extracción se empleó e l mis­

mo catalizador en una te,paratura constante de 198°C* duran­
te ouatro mil horas, obteniéndose un rendimiento de aproxi­

madamente 72 %. se efectuó una extracción dol catalizador 

a oausa de la  formaoión de parafina a lo s  7 d ias da trabajo 
repitiéndose a continuación la  extracción del catalizador 

todos lo s  14 d ia s , teniendo e l catalizador de hierro des­

pués de cada extracción nu vamonta su plana actividad.
& pesar de l a s  grandes cantidades 00*Hg transfor­

madas no aumentó la  formación de metano, se quedó siempre 

muy b a ja , osoilando entre 8 a 10 %* La cantidad de hidrocar 

buros del alto  punto de ebullición (300^0)* que se obtuvo 
en la  s ín te s is  que nos ocupa, era mucho mayor que la  que 

se obtiene por regia general con catalizadores puestos en 
marcha 3egdn procedimientos conocidos hasta hoy.

- REI VINDICA C TONE S-

Se reivindica como de la  propia y nueva invención la  pro­

pie ad y explotación exolusivas de:
1 .  - perfeccionamiento intipduoldo en ol procedimiento para 

la  hidrogenaoíón c a ta lít ic a  uel óxido de carbono mad&nte 

catalizadores de h ierro, caracterizado por e l heoho de que 

se trabaja con presiones del ambiente, extrayéndose al ca­

talizador repetidamente durante la  s ín te s is  la  cual se 

efectúa en una tan pera tura constante entre 17o - 200^G., 

mejor entre 190 *  200^0*
2 .  - Perfeccionamiento introducido en e l procedimiento para 
la hidrogenaolón o a ta lit ic a  del óxido de oarbono mediante 

catalizadores da hierro según reivindicación 1 , carao te r i-
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zado por el haoho de qp.e se im preca lo s  catalizadores* de

hierro con salea a lca lin as de un ácido n o-vo latil.y  que 

se reduce con hidrógeno a 200 ** 3S0^C.# mejor 200 ** 283^0?

siendo e l flu jo  de gas da gran rapidóz.
3 .-  perfeccionamiento introducido en e l  procedimiento#
según raivindioaoionas an teriores, caracterizado por con­

s i s t i r  esencialmente en: "g S R F S C C R ) T D  INT33DUCID0 m  

EL PRpCBDIL IJSi-íTD PA^ h/í HIDIf GEMACION CATALITICA DEL OXI­

DO DE CARBONO mBDIANTE OA'BÜ̂ iZÁDORES D3 HIE3R)"

Consta la  presente memoria descriptiva de sie te  
hojas numeradas y mecanografiadas en una sola oara.

Madrid^ g mayo de 19 52.-
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