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Es conocido el dransroriiar en nidrocarvouros
3

’ s Y oy e - S-S 4 . iy - K . .
el 6uido de carvono y el Lidrdieno a vajas teuperaturas en

presencia de cataliszadores (ue coabengan cobalto, niguel o

. . 7 >
hierro. Jdsimismo s¢ suoe,

elevados en hidrocaruuros

i

[egans

3

se cousisuen conte.idos nds

20 sotuvados, de peso wolecular

especiglin

ente vajo, elevazndo lus tenveraturas por encima de
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los 400° y empleande catazlizadoires, que no contengun wmetzles
Gel grupo del hierro en forua cabalfticansate activa, sino
§uidos de metales del 2° al 7° grupo el sistema peridaico.
Por otra parte e¢s conncido el obtener de oleiinus, por la
llemada Moxosintesis® compuestos o:igensdos, cupecialnente
aldelindos v alcoholes. Fara elilo se Hransiorma poxw lo pron-
to la olefina, bujo presidn aunuentada y & Lsuperaturas mode-
radauente awsentados, =zsi como eu presencia de metales del
grupo del lilerro, espuciszlmente cobelto, ¥y con nezclas de
§uido de cuarbono-hidrdgeno, de naunera gue uediante la adi-

cidn de €O + H. se zorman =ldehidos de las olerinas. Lstos

2
pueden a coutinuncida ser reducidos u sicoholes en una elapa

especial de reduccidn.

.
Se s coumprobazdo ahors, que pueds consegulrse
wi progreso téenico imporimte, acoplando entre sf los dos

procescos en si conccidos, de tal masera, gue los hidrocarvu-—
108 no soburcdos producidos eu el priser periodo a tenpersa—
buroe de por enciwe Je 400°, preferenteucite 550-700%, sin

epirarlos de los cuses préscentes dursate su fzbricacidn,

. . - - ’ s o - =

se . zcen rezceidnar s coutinuucidn cou dxido de cavbono e
1,0 . L N .. O J° SO, ’ s R . ’
LAT0/08rn0 pParas Sedully Trais ofhlaldese & Lellperaituras nas

sl OTepo Gel hierro, pre-

—

(”)

+{
L

bajas y en nregeiucia de metales
ponderante.ente cobalto, con lo cunl se ovbticnen inmediata=-
mente slcelidos. Lshs combinacidn cs considersuvlouente mas
ventajoss yue la en si va conncids del corriente proceso de
. + f | e e e .
ginbesis de Iiscier~Tropsch o DLOC&QLU&& 1b0s senmejdves con
la oxosintesis, ya cue de ucuerdo cou el invento se pueden

obtener productos eseucislumente wuds uniloirwmes y derinidos.
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lidentras gue lu escala de Los hiicrocarvuros obtenidos segun

I I SR
de - 025 y uas clievados

Fischer-~Tropsch couprende la
se Zo ouan por le transiowmiucids a tr.véfs de caltalizadores
owfdicos, olulinas nrelerenbe.chite Ce peso olecular inie-
rior, cuyvo subindica generaliiente ne sovreluasn H - 10, re-
cayendo la parte princinal sobre olevinas 2 - 4.

Los cotaligadores ¥y Lus ouperauuras a eni-
plesr en el i er periode del nueve procediuiento pueden
sor lop olsuos ygue en los procedimientosg conocldos, ya cita=-
dos, pudidndose truebsiuzr, por ojemplo, el igusl que en el
procediniento conccido bajo el nomure de Isosintesis de

Kieschler y Ziesecke, deccuido en Brenustoffchemie 30, 1949,

o

S. 13 y 60, cou pr:sivnce por encima de 30 atm. de sodre-
presifu prefercnteicite 300 - 600 atme o de acuerdo con la
iemoria de la Fateube britdinica H42.836, la cual prescribe
presiones mavores Ge 10 atm. prefervent i ate LG - 500. Tane

pidn se consigue, se.dn se conoeido, sintetizar a presidn
corriente twles hidrocarburos 1o saturados.

Las presiones pueden ger en awvos periodos
del procediumients lag uisuas o ta pifn dlleventes. asi,
por ejewplo, puede reinar ei el periodo scguiido una presidn

’
:

m:e levada gque en el periodo primeroc.
La cowposicidn del gas puede oscilar dentro
de e cada

viios, cdaptindose a las necesidades
e
o

c
cas0. PFucde naryer sue g1 lu 1isosintesis, la

proporeida G0 ¢+ H, = 1,2 : 1, § de zcuerdo coa la Pabtente

2
britduica 542,836, 3 5 1 havta 1 ¢ 4. Por lo general lo

’

mis conveniliite o8 emplar pioporciones de CO 3 H2 ée 0,8 : 1

)
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hasts 1 ¢ 1,3, tenlendo en cusnts auvos periodos de reuc-—

<+

Teibidn los contenidos del
en componentes a transioruur, pueden vairiir Iuerteuente. Bi
blen exn mMUChos ¢i808 las ulbas concentbracicnes del Las ern
couponcntes reuctivos son lis mds conveniciies, pueden en
algunos cagon tratuarse con vontejs ouscs wfs diluidos, por
ejerplo con T5x, 00w o siwilares ae CO + H2. 3on especial-
mente Tavorables las nenclis de gos outunides de scuerdo con
la gasificucidn a precidn Qe Lurysi, por ¢jemplo, medim te
la gasificsecidn de coubustiblos sdlidos con oxfgeno o con
aire enricuecido con ouigeno ¥ Vapor e asua, w una presidn
de airededor de 10 a 4C atm., de acuerdo con Las natentes
alenenas 592,223 o 565.981.

Otra ventaja del procedimicnto de acuverdo con

el dinvento consiste e cue 110 28 necesarin Lrocelecl a ula

)

PR R ST o By “ .. . . s .
purificucidn tan cubrenszds de los gases como en la sintesis
Qo)

&

de Fiscuer-ropsch coa cabalimadores et licos. Fuede

nueios casos, de wcuerdo coir el invento, enplezrss el ga

o

coui todo su contenido en azuire orginico, puesto que los
catalizadores oxfdicos emplezdos son en SU mayor parte in-
sensivles al agulre. “Yampoco el periodo megundo del proce-
dimiento precisa absolutaaunte Lo eliminscidu del aszuire

~

orEANico. Loeil casos aspeciales Tuelsn conveniente la puri-

s . P, S o B . s oA e - "
Ticaclion ded gas e couponentas oS indesesnles, pox

[
]
o
O
(6]

[4)]

. s . . 5 . - - £ oa
ejenplo, lu eliinceidn desde el gzes el azurre o del Jeido

2

£~

Y A P . . PR
carwvonico, puede suvlicarse ventajosamente el procedimiento

rectisol de acuerdo con nuesiras snlicitudes Ge patentes
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alemanas p 55046 IVb/26d, G 4077 IV4/26 4, G 4769 IVo/26 4,
G 6009 IVn/26 4, G 6690 IVp/26 4, G 6944 IVb/26d, G 4770
IVb/y2a, L 9761 IVh/l2e, en el cual se trivaja a tempera-
turas bsjas, por debajo de 0° G, coii agentes lavadores apro-

pizdos, por gjuiplo, coupueshos orginicos de curdeter polar

o no polar, gue a lus Veuperator de trutendiento de cala

. 2 . . PO IR, - » > -
caso se encuentran en estado liguido, tules como hidrocarbu~

ros, y , respectivanente o, derivawos de nidrocasvburos, por
ejemplo, nebtanol, etanol, propanol, ucetazles, cetonas, por

Lo

ejemplo metil etil cetonu, aceteona, £steres como los fsteres

net{lico, et{lico, propilico o wutilico, &teves, por ejeuvlo,
Ster aietflico, respectiva.ente sus wezelus entre sf o
pileres pudiendo Hawvidn el wous dortar parte del ag
lavado.

Qoo catzlizadores siyrven en el priueir perio-
do conpuestos Ouienafos de nmetules de los grupos 28 a1 T7¢
del sistema periocdico. £n muchos casos, los §-idos son los

’

més convenientes. *n lugsy de ekplesr los dxidos cono ta=-

“ vy ERray 4 KN e e 2 2
les, wvuzden wiilizgarse taibidén obros coupiestos oxijenatos

corres ondizntes, tales cowo nitruitos, curvonatos y simile-
res. o la vavorisz de los cusos es ITecouendavle soweter &
los catalipaiorss o W proceso de zctivuscidn o de formacidn.
Se trata en tales casos prepsaderantenicite de un tratamien—
to de los coializudorss con (8.8 O Vapores calientes, COuo
son el hidrdgeno o el vapor de sgoua, o e un trutamiento

con feidos o similuies. Los catalizadores reciben couve-
nientemcnte wng iorus crterior favorzble jary 8l proceso,

) > 4 * - - v T
Por ejemplo, de yra res . gvencia mocanlcez, pow ejeuplo en

AR,
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Torma de esferas, de cilindros o similares. Para Conso—
1id.cidn puelen trabajarse con azlutinmnies, tales como ar-

cilla, cemento, gel aluminico o similares.

- Como couponenics zetivos catzlivicaiente pue-
5 den cousiderarse en priser lugar Jbs compuestos oxigenados

de los siguientes mebvales: zine, nansaeeso, crowo, aluminio,
torio, molibdeno, tungsteno, titanio, silicio, uagnesio,
cerio o similsres. De estus wmueterias vpueden los cabalizado-
res contener wiz o variusy en el dltimo cuso, los netzles
10 de log coupuestos gufnmicos empleados pueden pertenccer al
’ mismo o a dilerentes -runos del sistema periddico. ©i se

- Y IR -
cuplesn mezclas de conpuestos metsdicos, pueden estos obte-

nerse yva como btales lenclus, iznte precipi-
tzcidn de soluciones de composicidn correspendiente. “n mu-
B Y ciios cuncos ¢z tawbidn couvenienite, Tabricar por si los con=

o parte e los wmismes, .czeldndo=

ponentes del cataliuad

nente favoravles

les nosterioxr: Couwbinuciones especi:
FU & AR - . o l SR . I 4 - L =
gson, por ejemplo: Ouldo Ge torio=-O6xido aluminico, 6uido de
: . P4 L . ’ . o e 14 - - Y - Y
torio=&uido . de zine, 6uido alunfdico=d8vido de zine, dxido

20 aluninico-8:ido de molibdeno. *~n ellas los diversos copa—

estos metdlicos pueder eshar represcibzdos en proporciones
Ve

bastante iguales, o Dien tawbién uno o varios de ellos, exn

. cantidades secux dn tzl caso actden esenciglmente
como activadores. 4asi, por c¢jerplo, pusden emplearse el
. . oo - . . . a ’ .
25 Sxido alumfnico, €l duwido de zine, el dxido de torio, el
L ] 5 N K = L. - I R R eon b . R
owldo de nagnesio, ex O0xido ¢ silicio, entre otros, couwo
partes preponderzintes, ¥y otros comuosniites, couw los Suidos

3

o compuestos oui.cnwtos de moliwdeno, volir:wmio, cerio, cro-
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ocn s LIgs neguenas.
mo v otros, ei CF nhidades |

ienhe Gener e los

. . o TS0 g SO0Vl
Bn Lue 08 Casnn es Cuive

B P TRt S P SOUIL T O
1sonentes citados, tamblen

snarbe Ge los

ahicades e conpuestos uetdlicos del primer gru-
LA ~ L

cat=lizadores, ¢

_p{”l\lC- ns cu
‘ o agaran, uor ojewplo, sodlo, potasio, coO-
del ©iste.d perlodics - o s S y o ,
captoiense la adlicidn de slealls, por

bre y/o plata. “recusntess
. - T 7 .. el . - .
ejenmnlo, hasis ua 3 0 O de LQO; es activa en el sentido de

po

15305 ¥ Ge peso nolecular

COI‘ pIERoIon ,O,_; Ou...;,

s ohros casos es coaveniente, rea-

alizadores a erectos

1izar otwvo trateuisny
ente en wnidn de tempe-

3 5 S 1 e S
de lu activzeidn, lo citad y
s slevadis, zetda rrecuente.ente en

. P L U S
ravuras ae slnueslis N

~ - +
el sentido dg U LoTuacion rel Qe peso

molecular wajo. Los cmiglisad cados en

Forua purw O €O caterisl diluyente, por ejemplo, portado-

rex, bales COLID HESLSE iaturales © sintlvicss Gue sean re-—

pwebariag al cplow, coumo tales puedeu servir, por sjeuplos

- Sy e i ed . Lierwea de botin., Gierra
cel silicios0, vicris e inrusorios, uilerwa de butan, vierra

Florida, cemn oty srcllioso, aesss culeinadus Lorsadas

08
i i 40 O 2l eYiha @8 Ol v o o
de wicllia Nhras 8lillialesd, Cgonvelliense €5 @i LiaglLias ocCu-

. Ll L e . LT P 8
siones un carficter nsutral © gfoiluente zlcsiino, puesto

X PR RPN . g8 P . s
que en tales pori.dores se evita la diswinucion de la scti-

- 4 . N -
vidad formacidn de coupuesios. rue-—

o de resceidn,

gen wsh

dadio el emso et Gzl 1orna,




0 vorics o vooel mismo reci-

- piente, clase dgual o di=
. Terente.
’ 5 - cirse el as a vranfor-
polve o de grano Iino, en ls narte
d¢ weaceidn, en el cusl el
Gizae al cauallund L moviiento, wor ejeciglo de bullicida
cor lo bonto, darsulte lz reac—
10 sueae a conbinuacidn se scpa-
. de eotalizacidi, o bien,

mencla de o rusra del es-

pacio de countzcbo. Ll cde gser ennlea-

. s entonces ine-

| S
L]

ror ejem-—

vecinico, o si

to @ coruono

“ichia vegeneracids upuele realizar—

25

twenteumente. ILics compuestos e curbono

o el carbono eigt

eliminadog convenilenbtenlits nox

’ s - . . . s
guenendolos. foym ello eg convenlente culdar gue

r
- =
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: LA s cimn L
omienido de o.fgzeno, » Unicamente despuls
de compuestos cowmbustibles ha dlsminui-

‘s elevado combenide de oxigeno, ta-

_puro.

Ty en e oy e R
vsuante, b

la pogivilidad

o

el curbono ¥y los compurestos car-

L4
3]

wor elesulo, wmelil.Be reduccion con

e la
en Los
Torma voldtil,

rse ba SJ.;_V.LI

e e los 400° C., slend
£50° C.
vorio, ¥

esencial-

superior

de temnr

mientos

se oublcmneir.dd v Giferentes

(/4
5
H
s
I
jo]
@

rendinisentos AU

los procescs cue Lrenscarsen e la Jage fuscosa,
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agul es ventajoss lao wviliszs

ciclo, eu especicl coil oujed!

2 LRI BN .4 vy oy T m ey, e
oo ul T W SigtrlouCLO LS Wil OoTLe
R o Gl i

producido, cous

la aasa de cont sebajar la didereacis de co onteniao

de los suscs trunsiormndos entre el prineipio del contacto

. - - -
f#inal del Lisrmo. La civeulacidn se evectla euw la Ior-

ionte mdguinas soplantes de gas

=

7
ma el 81 ya couocida,

o

celiente. Al wiswme tiempo pueden dejarse los productos Tor—
pereialiente en el eiclo. FYor

de wnos 30 a 170 £. por

wados en la sintesis, total O
lo genersl se ConLulgusit repdiuocrubos

3 de CO + Hy, en el yas de entrad., de los cuales, utna gran

;arbe = casi siempre H0

m
T a 90w = o oleriinas.
Los gases gue provienen el orimer periodo de
la resceidn, con objete de reallizar la oxo-reaccidn, son

puestos en comboeto con otro catalizador uve contenga meba-
2liente covalto, directamente '

o S NN, ey ey
wondienteucnte lg tengera-—

turs de lo resceidn & uaos 60 = 250“ convenientsnente 140

- 180° ¢. In este c.pse son ventu,osas las presiones nor

eccima de 40 stms., por =jesplo, 80, 100 ¥y 150 atm. Los

- ’
catalizadores pucden contener coballto netalico, ro tam-
’, - - .
bién oty compuestos de cobalte. 4asi, por =jemslo pueden
3 ]
di nerse el cowvalto e borre,

suspenderse e un solucidn ver—
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- R . g
les cobflticas, dado el cnso tamplin ;”urosolub es. Fueden

estaer disueltss er hRicvocarbaros W obiros disolventes. En
« 4 .
este sepundo periodo de la reacclon se roruen coupuestos

’

hidcos, por depdsito de Oxido

fnn

owigenados, especialments ald
de curbono e nidyrdoenn ée las olefinas producidas en el
sriner periodo.

$i se ..acen pasal 1os gsases gue contienen
r . o - - A P N . . e
dxido de carvono, uldrdgenc y clefings, a las teuperaturas
¥ presionss cit. das, eu presenclsa e compuestos de cobalto,

- s F .
o "(;1“;_;:";((55 Gel reci: siente (e rescceloily 8¢ Torman sl slenpr

fact

©

wiga condided wmds o menos srande de conpuestos ez avonilicos
de cobselic voldtiles. Lstos pueden ger seyarados Ge la na~

sa ¢rseoss vy el cobalbo, devuelto nuevancute =zl proceso,

mientros gue €. s B

|

50 0 so vuelve & in-

%

£ GEBL DPIO

Q

srodacir en el prisey perilodo
J’:!

Crovenlsntsncate puede efeciuazl'se el proceso

. L4 e - - T ISR IN A =
oxo en presencim e liguidos, .ue Jleber sur wlegldos de tal

= 3 H o~ I T e T~ s X
e recojan los vellosos prodiuchos de iz reaccion

¥y Lue se reciesn relerenis e solo en Ppecueflas caatida-
- . ol e Tt i Y g T N
des. SHe nbireanern ool log sidehidos [Jrolacllaos, el loria
disuwelts - prleticsiwente suiuralos cosinvitativaselte del pus.

n S e

Bz ws periodo inweulzvd Son g0 chilos & 4 anlud

o}
pais converitirse en cleolioles. L1 1{f;uido sc¢ elige conve-

- N ey 5 - o e e g B TS TN e
nienteowente de Tal uansls, e pued: S¢REarse LuCliLuienve,

yuestos oxwlige-

3 o . 2 2 - .
por ¢ieuplo, mediunte destil.cidn, de los co

nados sintevizad anroniztios los

4 e

Zases licuidos, batono licusdos,

&I e Te CLe0
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eidn propia, totalmente o en parte. LEspecialmente las par-
tes de bajo punto de ebullicidn son ventajosas en estos ca-
s0s. Se ahnrra de esta naners la separaci&n_de un disolven-
te exirafio a la reaccidn.

Los catalizadeores pueden intreducirse como
suspensiones levigsdus convenientemente en un liguido orgd-
nico,'que pueda ser seszrado flciliente de los productos de
la reaccidn que se hayan formado, por ejemplo, vor hervir,

o bien por encina, o blen por debzjo de Sstos. asi puede
euplearse un cstalizador que contenga cobalto linamente dis-
tribuido, tal como las masas ae confzmeto cobalto-torio-tie—~
rra de infusorios, o torilo-cobzlto-nagnesio, levigadas en hi-
drocarburos, que se utilizan pars la sintesis de fischer- .
Propsch. asta levigseidn c:tallvica puede, no obstante,
contener %ambién otros componeites mis, por ejemplo, porta-
dores del catalisacor como 1ig0, talco, hollin, graiito o si-
milzres. Lsas levigszciones se introducen por ejemplo en el
sistera de presidn de lu sintesis, vonidudose el 1fguido
nediznte Doubae de alta vresidn a una presidn por lo meaos
tan alta, como la que reina en el sistewa, y esclusdndolo
nediante lss valvules correspondientes.

51 se utilizan les catalizzadores en una levi-
gacién, puede prescindirse de la adicidn de disolventes
vara el cataiiZador. vl se moviers el catalizador en la
oxosintesis, puede conducirse p=r:zlelanente o en sentido con=-
trario & la corriente de los gases de reaccidn. Bi se tra-
buja con una lewigucidn de catalizador, es en nuchos casos

especialuente favorable laz conduccidn en el nismo sentido de

- 12 =




La corricate. 206113

El cubalizador puede ser introducide taiwidn
o : en forma de compuestos voldtiles, por rjemplo, compuestos
de carbonilo, como carbonilo cobfltico, poxr cjeuplo, airadien-—
5 do curbonilo coniltico o similaies en pequciias cantidades
al gas a transformar, lavindose el carbonilo una ves termi-
nada la transforiacidn, separdindose del agente de lavado y
) volvilndose a introducir nuevainenboc.
Fuede procederse tambiln de nmanera qﬁe se
) 10 - aprovecne para el procedimienio la veolatibilided de los com-
puestos cobdlticos unsz ves Formedo el carbonilo, vor ejemplo,
de la forima siguientea:
’ La torre de alta presidn, en la cual se rea-
liza la oxo~trensrornwcién, se halla llena de un naterial
15 soporte poTos0, we esta sezclado, por ejemplo, impregnado,
con metsl de cobslto w obros complestos cobilticos. kn el

OXO~-proOCceso el cobalto se volotilize en pal’"te,, apal‘eciendo

\

A

. . £
en parte como caroonilo en log productes de rezceclion oxige~

-

nados yue ee sacan en Torma liguids, y en parte, en los gases
20 de reaccidn salientes. La parbte contenida en Jos jroauctos
1{fguidos, precipite en Zorie vetilica en el recipiente‘de
hidrogenacidn zcopludo & continuacidin, en el cuzl se Transior-
men los -l fenicos consenidos ou Los procuctos 1 uidos en
alcoholes. iste gerd comstituldo i unl gue el recipiente de
25 oviducidn, = s.ber, lleno dg un maberizl Doroso yue recoge

. . . . [ S -
el cobzlto precipitzdo. Una vez yue la precipitacion ina lle-

zado tan lejos gue la torre coxre neligro de obstruirse, se

s e

conmutan ambas, utilizindose esta torre mra la rescclon de

- 13 -
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oxigenacidn, y le otra, para la hidrogenacidn. La pzrte de
. " - - [T "y £ . .
carbonilo cobditico volitil con el gus, se lgva medisnte un

agente lazvador, por ejemplo, con nvzrte de ls ¥racecidn rica

en alcohol, que resultsa despuls de terwinade la hidrogenacidn,

y con la cual el caxbonilo cobiltico puede ser conducido
nuevariente al pricer neriode del proceso de hidrogenacién.
Dzdo el czso0, se puede, de scuerdo con el in-
vento, retirar entre el primero y sagundo perioco del proce-
dimiento was parte'&e los compuestos oriinicos sintetizados,
esvecizlmnente la parte &g punto de ebullicién mie elevado.
Asi por ejemplo, puedce dispcrerse Un sesarstolr, que recoge

»

e;riger&ciéﬂ a la tenmperatu-

(=)

los coumpuestos licuzdos por la

ra del segundo periodo, y peririte rebirurlos.

Dentro del primer periodo, del s

continuucidn, dado el czsc, del periodo ce aLdrog

2 L . - cm e T ey - g e e T S G s YYE TS O
Jen nsifeneres CLCLOs de Lu58S 81t cundiguacra i lag mEaEneras.

<o

- N n L. . T P - 'y
Bllo puede erectuprse tunto pnra ls ev.cusncion

Q
2
—
[¢]
§-4
Lo
-
o

-

e Y A
oLUhencrLoil ue

ol caolor de Lo re.ceidn, cowce bumbldn pura le
. - - re o P oy L A
la couposicidn exwaeta del gus, rewiigoraclon e la sasa ae
contucto, siuste de los eqriliorios, o deede obros punvos
14 (=] 8 H

reriodo puede nantenerse pPor ejemplo,

&

de vigtr. wn ¢l priner
un cielo e fus e 3 = 200 vieltas. Ln el periodo QRO €S a

u vez convenioibe e eupleo (e un clclo de

L heperavurs suodg in-
2 Len

<

gas, por ¢jeunlo,

cotaliguaored levigulos

-

e
degeavlenents, - blen sl

. medisurbe volimenes

O~

v i~ - 2 e o P L T -
e Nantenery & e3T0Os en SUSPLiiss

. et A i et et o
e ouf introducidos en guunbidudes sguiiclenvasSe

i periodo de hi-

VUNTVOS e visua pucGel pey decisivos pola ed

Los ::dsazios
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ligarse €. wno

Ge procedcrse

neriodo wedd o

bono-hidrdszeno. *e esta mzacra se puede en el priver perio-

)

Ael orocaso hloons worte de la2s oleiinas

do

¥

. .’ B D
mientras que ¢l resio entin en woscedon en el soguads perio—
do con gas fresco. S corsisue de $ el wodo, on nudhos cusos,

una brur seidn was Lovorsvle de lzg olefinase.

[
w
e

’ - . P
anslons pusdie nrocederse briblen

puede vor ejenplo,

8 convenar

ued

nara eupulsar el O’]ii do de carbono
i &L
el carbonilo cobalti-

z172iba degserito de

razvle el ennleo de un hi-

comnbensza Swido de car—
bono, porque =si no se limita la distribucidn del netsl de

cobalto preciitzdo a £8 proxinidades

: A T4 3 o2 e PR T SR I
e la entrady del liguido 10 yue se 2% nde 2 unl ¢amIpo
o IR . P | - ,a o 3~
mas auplio, o connuat teg cztalizadores

In ¢zas de agua producido de coyus,. conoun



10

20

contenido de 15 mg.'de szufre orginicamenie combinado pom
m3 de zas y una proporciln de dxide de carbono-hidrSgeno de
wlrededor de 1 ¢ 1, #ud trunsinm..do en uu periodo de sin-
tesis, euplecndo pura-ello catalizadores oxfdicos. A con-
tinuacidn se signid tratunde el gas con los productos de
resceidn en €1 contenidos, en wn periodo 4e oxigenacidn.
Después de precipit=Gos los producios ouwlgenados del gas su-
liente <2l periodo ozo, se hizo volver & <dste al priner pe-
riodo remctivo, uwlentras gue los prdductms oxigenados preci-
pitados, principsluente cldehidos, ueron sometidos a una
hidrogenacién consistente en dos periodes resmecltivos con Ei-
clos de zzs separados.

¥1 hornc de sfntesis 1, sccionado por debajo
de 100 atm. estuba eguipado coa tubos de contscto de 10 mm.

i

didnetro interior envueltos en una Fusidn de szles. La fu-

~ - s -,

’ .
e sales fue necls eclireular en ls

o

ida s conocidu, con

O]

- - - N o - » - £
ayuéa de unu bonba. 4l comicnuzo de la operacidn se czlentd

la fuegidn eldctricqancrnte, con objeto de poneyr en uarcha 1z

. o : . N .’ R
resceidn  (t=nto la cireulscida coro ls eculefaceidn, ne han
sido represenvadus en el aidujo). DLespuls de inlciada la

’ Y 4 o .’ . A .
regcclon se suspendid la czlefsnceidn, sirviendo la fusio

B

para evacuary el corregpondiente c:zleor de la reaccidn, gue le

2 S

es extrufdo Gesde Fuerz del hoerno, wmediante refrigeracién.

sl catalizador Zué emplesdo en trocitos de
.. .’ ’ . . . oa
3 a 5 min. Ge dizmetro. Consistid essucialmentc en dxido de

sluminio con adiciones de un 8¢ de Sxido de molibdeno, 0,5%
£

e éxido de cromo ¥y 1,2% de Swido de wolirszmio. £l gus fres-

SO o an e e - PR SN SR o g
co de sintesis, que llegabz a $ravds ge 1a tuberda 33, Jue

- 16 =
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conducido desde arvriba iascia zbtajo a braves del catalizzdor,
Fe ke X pemer 3 e 3 wr MOaynem T N o~ 60

con unz Ci cng G0 utnos 50 m” por lora J pOor cada

o : S vy g £ -
1 de zasa Ge comimcto. La teuperatura de La reaceidn lmpor-
t4 aprovimzdamente 580° €. Al misumo tienpo se hicleron pa-

odiente la bomba

say e cieclo por encisa del cutilizador

2y a travds de lus tuberd 24 y 25, 450 1

ra vy vor cuda 60 1 de namss de contucto.

e

berfas 22 y 23 se¢ uizo pasay el periodo O%O wWia cantided de
- ’3 ooy e - - k] - + £ . o A oy - “- > .

gas y de proauctes de reaccidn covrespondienbe z la cantidad
de =8 IT'eSCO.

T . . - + £

Bl peiiodo owo trabejd pajo le ulsua presidn
gue el horne de sin esencialueuie en un
horno de alta presidn 3, en cuyos cxhrewnos superior e i nie-
rior e.istlzu enilewicnes vara la sslide ¥y para la entrada

gz los if uidos. EL horno estaba roduado de

el a ua de presidn hirviente. In el

" o ST U . . 2 o oot L N [N
norno se ngaolan dilspu sto tubos de relrigeracioil, Gue countve—
nian igualnepte azua de presida hirvieute. &l poicrse eil

. - S s L 5 - ~ o £ f e - '
rmyeie el sistewa de hoino, s czlided ¢ste, para lo cuzl se

niro pasar varor de & s y oo ua de presidn en los espacilos

o
permutbedores de culoxr. Uns vez alcanzgada lz Sziperasturs de
reaceid: e inieizdz, se svopendid el suminisizo de cualor.

#1 eslor de la renceidn fud vecooido por el zgua de presida,
Tormdndoge vapor de = ud.
periodo onwo se ubilizd cowmo cutalizador

- - - " - »
basto, iupresnalda coil una solueidu sa-

cobalto. espuads de sregiacidn se

ntes de ser

s redujo con

introducido en £1 horno. Los suses o Vapgores gue provenfan

del norno de sindesis 1, fuveron introducidos en la »arte in-

3 de la reaceidu &1 gzas ¢ue conbie-
ne los »nroduchos de zonceidn Aol serlode 0wo, escapa por el

-17 -




~
extrems superior de este c
\ ducido & través de uns torre 4 llensz de anillos Kaschig, en
direceidn de arriba a asbajo. En la torre 4 se lsvd el car-
bonils cob?ltico coatenido en los gases y vavores, mediznte
5 irrigacids de un 1£qui&o de lavado a %travis de 18. Cono

gente de luvade se empled una
sintesis, hirviente iusta 110°.
través de la tuberfs 26 sl reci
cusl se carga nedlisrie un nlato

Lo superior del recinientc.

recipisnte 3 de reaccrlu

producido aqui de lgs olelinus

~otros compuestos oaxige

los productos de
gsde la torre 4 a

et

pient sceidn 3, en el

suicor dispuesto en la
1{guido de lavado recoszad
- - &

Iitolan

de

Zos =ldeliidos, que se

producidus en el periocdo

enados y sran palr-

te del fcido curvdnico Tormade en el horno de sfavesis 1.

15 “gade la e inferior del recisiente de reaccidn 3 se nizo
pasar esta solueidn a truvds de la tuberfa 27 al recipiente
5, en el cual se enixrid., 4 continuscidn se expandid a
través de 1u vilvula 6, liberdudose con c¢llo deido carbdni-
co, Suido de carbono e hidrdzenoc, 1legando al reciviente ase-

20 paradéor T. Los gases gue go Gsuprenden we la solueid:n en el
reciniente separador T, fueron c¢onducidos =l 1&V3&OI 8, en

~elque se senarasron

Sey T G
‘.-,g.,ok, =

tico contenido ¢t los

del 1dgu

b
LTEe8C0.

y 30
utilizado

1a

1o lavacor

1

- f B rd )
da 1 suneriszs 18
des:
los gases,

29 y 18,

Ly ves T

o ’ . "o
Sa0 0, wes ué 8eX

poY nedio (e Loub

a2 la torre 4.

- 18 =

neyneilas cuiti
wnto con
¥l

d.:des el carbonilo coval-

una pegueiia parte

1fguido lavador penetrd a

en el igvudor 8, y iud impul-
alld para el trataniento de

- ’ 1

a 19 g travis de las tuberias
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Tos psases cue salen de la torre de lavado 4
. . . o, g « P
fueron devuelbos nuevancute al r601p1ent@ de reagaccion del

periodo oxo, por ejemplo, uedisnte uns borva 9, siendo he-

chos circular 300 m3 de gas por hors. Farte del gas, cuya
contidad ecorvesvn dfa @ la cantidad de gas ¥y de vapor sumi-
nisiradn sl periodo oxo, fud dovuelto a través de la tuberia
21 al herno de gsintesis L. _Qed~nqte derivacidn de una parte
correspondiecnte del zas en 10 del ciclo, se eliminan del
sistema los gascs inertes contenidos en el gas Lfresco.

Ta solucidn liverzda de geses en el recipien-
te sepurador T, gue contenia los compuestos oxigeniados pro-
ducidos, se vuso, umeiiante la bomba 11, a una presidn de 80
atin., siendo conducida a dicha presidn, 2 trsvdés de la tude-
rfs 31, sl recipiente de hidrogenacidn 12, desarrollado en
igel Torma gque el reciuiente de rezceidn dei periodo oxo 3.
mambidn esteobz cargado de pieza ponez de poro basto, la
cual, empsarn, sud insroducida en el recipiente 12 sin ser
previamente impresnada con la solucidn de nitrato de cobalto.

identras transcurrfa lo oxo-reaccidn en el
reciviente 3 & unos 170° C.; permanecisendo alli los. gages
de reaccidn unos 18 scgundos, se nantuvo en el drimexr perio-
do de hidrogenacidn 12 una témperaﬁur& de unos 160° C. Al
misno tiempo se hicieron civeular por la bdmba 13, 100 m3
de hidrdgeno por noru.

Sel 1{quido paswron gsses al ciclo del hidri-
geno, especialuente Jeiwo carblnico y Swido de carbono, gue

navfan seguido permaneciendo todavia en el 1fguido, en la

“expansibn en 6, de modo que el hidrdgeno recogib algun por-

- 19 -




centaje de estns naferias.
KLl 1fquido y el hidwdgeno fueron introdu~

- . L e -~ - 2

cidos por arriba en el recipiente de rcaccion 12. In 1

“se tronsiorTmaron parve de les aldealdos conbeuicos en el
rd

. . . z 3 el o
1{gido, en slcoholes. 1 carbonilo cobaltico todavia

ecistente en el 1lfcuido, fu’ degtruidc por compledo, y el
cobalto libersado del carbonilo, se d2pos itd sobre la nasa
portadora del recipiente 12.
. ‘ ..
Del ciclo de zmuw g4ue pasa a Traves del re-—

- . . L4 - IR ’
cipiente 12 se derivd parte del gas = través ce la ftuberia
32, couduciéndose =1 hornoe de siatesis 1, consigulendose
1a presién precisa para

zZeno se CO--S‘J.I’.’I.J.& en

el neriode de hi renacidn 12, sieudo retivado a través de
1la tuberia 32, se su ifa el nidrdgeno del Ultiwo periodo de
hidvogen=cida = truvds de la suberfa 37.

La rmezcla liguide gyue abandona el horno de

-, ’

- ‘! 7 I A S Y L . -
de la tuveria 34, Tud invroducida por

. - . .7 - . B - . 7 0 " i 2
recisieuve de nidrogenscida 14 walidne
= N - A . e Kd Ry
dose pars ello de la bomba 15 y de la tuberia 35. Ln el re-
e

drogenzcida se nantuvo lu =misma vresidn que en

=
‘k.l
§-4
99
3
cr
(v}
h
[
e
w
Q;

12, empera wie bemperctura de l95° G. ®l gas fud conducido

a travds del reciviente de hidrogenscidn 14, desde zbajo ha-
cia arriva y en senvido contrario al de la corriente de 11~
quido. Licdiante la vouba 16 y la tuberfa cfclica 36 se hicie
ron circular 350 m” de hidxdzeno 20T hors. Por 17 se introdu
jo hidrdgeno fresco en el recipiente de Hidrogenacién 14,

cargado igusliente con un cotalizador gue contenfa copzlto,

- 20 =
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¥y desarrollado anflogmucnte el recipiente 12.

<

kn el nriuer reciviente de ginrogenaciﬁn 12 se
trata el liguideo con el nidrdgeno en el miswmo sontido de la
carriente, com objeto de gue el uidrdgeno no grrasstre carvo-
nilo coblliice del 1fc¢uidc gue entra por =rriova y pueda esie
r evecu=do con los gmess Ge resceidn, lo cusl producirfa
pérdidus de cobslto. Lsta posibilidud de pérdida no tiene
lugar e el funcionaniente del horno segundo, de nanera gue

a contra-corriente del ,=s y del

En los productos de reaceion, que avandonaron
el sesunde periodo de hidrogenucidn 14 a travds de la suoe-
ria 39, esTnval presenses los SLATOCHTVUL08 DO S5HurEios,
producidos en el iorno de simvesis 1, en isrue de alecholes,

con wn rendimienvo <el 90w, mientras que wn 3% se habuian
craustoruado en cowpuestiou de peso moleculir nls oLleveco.
de carvono e nidrdgeno
Primioy periodo de la
cedimienisns e scuerdo. con

ce reaceidn:

¢ propilicose.
L HASe S LL.COAnLEes u0y¢+ COS.

18 srs. se =lcoholes mimflicos.

y alwrededor de 32 go de unu nezcla e ulcgholes nds eleva-
o S O rm g e oY - ’ HER oy S L
dose e ovbuvieron ddenss 1o grs. de Nidiocerburos.

oy e . N 4
noRda operocion se coam

, -
JCupues e
Probl, wite wevlds a ia Jorascion de chloonilo coul tico en

. . . T gy s A - e an Y - .
2l yeciplente 4e recccion 3, vy ad CLVOIlilLy CO~

pe
+
o
(‘
|

&
Y

- - ’ . .

- . e ey Ty TONCTHOS TouLwOs ol 3 - i - gl
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cinlente g rea0clon 5, N

e A
aCulvy Ccatalluic
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ana scwmulacidn do cobilso sn el catalizador en el recipien

te de nhidrogenacidn 12, wrovoe-ndo €17 altise un swrmento DYo-
gresivo de 1o vesistencia a la corriente es el reciniente

12. wzspods de hsber swient.do S
zia a la corriente
ipiente 12 de hidrogenacidn, se conectd al hnrno de hidro-

s . 5 oy
rpenacidn 12 como horno o0uo € de reacs

Ee w1 e e ’ et ATt Tanied An 4 e YIe)}
cién 3 s LIACITOXYHE gue gutve 3BTL L0LeNvD 4 LilCLOilo ¢t
e

4 3 o L, . S B ¢ . 3
primer pewindo de Lldrogenucidn. LSsha commutzeion se reali-

sobrecimiento

L _ . “ ’
z0 dg vez en cwndo, cu-ndo lo reguerian el

del cgvalizzsdox cubalto en wno de los recipienies y el

auuento de la resistencia o la corriente en el oltro reci-
piente.

ccidn ée lus conduccioncs de gas,

1
BN a Y YR Xy D LI N 3 e e s L. - P . v e - |
Ssueluil preveree en Lls ilumstelascion leos dicuoglvivos conocidos

precisos, tales couwo v-flvv_l.::v‘s,*, s.lj_s"m)f;~;sj_*£;ivc;‘,s de medida N ai-

mileres, por ejeunlo ern los runbos 38.

La presente solieitud, (uce corresponde a la

reye sk . g " . o . ~ s T N
Preceritiada en Alenania con fecha 2 de Yoviembre de 1.951,

’ b4

Pajo el nanero . 11.529 I¥Vd/ 12 o, se acoge z Llog beneliciog

iy

NEPRRINY 4R o . ‘ -y N - - - .
del zwticulo 51 del vigente Zsthalubto-Ley sobre Fropiedad
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se presenton Laa ¢ue ~bjito de la presente solicitud

de Patente de Invencidn en wspailn, por VEINTE ailos, son

los siguientes:
e,—~ Un procedimisnto pars 1z jwoduceidn de
valicsos compueshos de aidrocerburos ouigenados nedlaznte la
e ic

idn de d.iido de curbono e nididsenc en compuestos de

£

T s
LOSL

1idrocsrburos gue contengan uniones dobles, en prescncia
de catalizadores gue contensan metzles del grupo del hicrro,
preponderantcncate cobulto, curacherizado porque en el pri-

-

mner periodo se producen hidiocarvuros no sSaturados, drdo el

cagso, &l mismo tiecmono gue compuestos de nidrocarvouros ouige=-

K
$
=
w
e
Q
21
(e}
‘,_
O
b
el
fth
@
e}
4]
I
o
[15]
'_C,
p
@
(o]
2
it
ct
[o)]
[ %)
&
&
st
<
[
[
£
(o]

nzdos, wedinnte
de curbono e
Le

rento:

escacialuente estdén eventos de compuesto
ALY T T mmas ey [ < Aog n't.~ 1!",‘-' 230 1T g r -
FERA LL_I_.)O el niseitlo Py '.;\.le SaLil 2CWAV0os caltadlisicailenue ’ :,' q_\.le

coapuestos

bujo las condiciones de la sintesis no conben

Ouigenados de los setsles de los grusos 22 zl 72 del sistena

Yerioddco, o solawm valencie me

rove @ conbinuwcidn, en un sesundo pewiodo, despuds

<1 . . 5
Qe rerfrisgersdos a sem»eraturss essncis

sente mis bajas, los

Puriicinanites de la remceidn son truosioruados ¢u presencia

;l,

€ cztulizasdores, gue contilenen metales deél grupo del hierro,

e e i

[P N el

S‘k £
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preponderantamente cobulto, Torninéose convuestos owiena~
dos de las olerinas.
22.~ Un procediniento de acuerdo con lg rei-

vindicacidn 12, en el yue :ers el secundo neriodo se elicen

temperaturas entre 60 y 250°, y presiones de nds de 40 atm.

-

32,~ Un procedinisnto de acuerdo con lzs rei-
vindicaciones 1l& y 28, caracterizado por mantenerse un ci-
clo de g-s, due condvce el gas trensiormado en el priner
pneriodo, wia vez vzjada la tempersztura, el periodo segundo
v despuds, si fuers preciso, & un sepsrador, en el cuzl son
separados log productos de rezccidn licuables producidos en
los dos veriodos, despuds de lo cuzl se vaelve a conduczr
el g=s al primer periodo, afizdidndosele, si Zuera preciso,
un gas nuevo gue contenga Suido de carbono-hidrdgenc.

8.~ Un procedinicnto de acuerdo con las

reivindiczciones 128 a la 32, en el gue entre amvos periodos
se provoca ung separucidn compledy o varcizl de compuestos

drocarburos de peso molecular mis «lto o, dazdo el ca-

o
o

[
=

iy
.

s0, de coupuestos de nidrocarburos ouigenados, mediante 1li-
cuzcidn, lavado o é@dsorcidn, o bien mediznte una coumbinacidn
de dichas medidas, llevindose dnicsuente los compuestos de
vesgo moleceular nds baio, junto con el sau, el segundo pe-
riodo de 1z resccidu.

52,~ Un nrocediniento de acuerdo con las
veivindicuciones 12 a la 48, caracterizado porgue los gases
gue abandonen el sejundo neriodo de lz rezceidn son puriri-
cados de compuestos de iietales del grupo de el hierro, antes de
ger conducidos auevauente al priser periodo.

62.—~ Un procedimiento de zcuerdo con las
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reivindicacioney 12 a la 58, caracterizado porque los reac-
ciones ex el primsy periodo de realiven en upzratos en los

cucles los gases de reszceidn no eniran en contzcto con pa=

redes de hierro.

T8e= Un procedimiento de zcuerdo con las
reivindicaciones 12 = la 68, car.cterizudo _orgue los zl=-
dehidos Zornados ea el sezundo periodo son reducidos g al-
gcoholes con gases hidrogensdos, en un bercer neriodo.

2,- Un procedimiento de acuerdo con las
reivindicsciones 18 a la 72, cuarscterizadec porcue la trans-—
vornacidn se erectda eun dos periodos en presencia de un
1{guido, preferentemente uno form:udo por la sintesis.

92.,- Uun procedimiento de acuerdo con las

H

eivindicaciones 12 a la &8, carscterizsdo poryue la reac-

8n en el primer periods se realiza con un catalizador en

©
IR

forma de wolvo Finamenve distribuldo, de tul nanera, yue el
catalizador sdlido, en Foxma de polvo, es soplado en rewmolino

1
hacis arriba por el gas gque entra por el Iondo, siendo man-
teniGo en suspensidn o arrastrado fuera del espacic de la
réaccién, puciendo ser vetiradas del sistema aguellas partes
del catulizadow, estropesdas al convertirse en partfculas
dennasiado pegueiias o por precipitacidn de curbono o simila-
res, y sustituirse por catalizator Iresco.

10¢.—- Un procedimiento de acuverdo con las
reivindicaciones 18 g 1la 98, en el cual la evacuacidn del
calor de la resccidn se consigue medliante superficies recep-

toras del calor, eirculuzcidn de gas o nedisnte la adicidn

de liguidos absorbedores de calor.




de coupuestos de hidrocgrbure oxiicucdos.

Pal y como sz Lia descyrito cu la liemoria gue
antecede, representado en el dibujo yue se acomvalla y para
log Zines gue se Lan ezpecilicado.

La »nrescate Llermoria coasts de veintiseis

. - ’ 4 N -
hojas escritas a maguina por wia sola de sus caras.

- Z :
1, © NOV. 1952
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