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M3TRI^ DY^YRIP-DY^ 
para solicitar

P ^ a E ) T E  D E  1 N V E Y C I O  Y
en

E S P a n a  
per VEINTE anos

a norITre ce TD1YER3¿,D GIL PRG1Y0T5 OüTI^; Y, entidad norte­
americana, establecida en 10 Aliorpiin Ro^d, Des Plaines, 
Illihois, Estados Uníaos de Anérica, por:

"UR PROYEal IlirTC DE IdC3n;YEaOICr DE CY:PYE3T03 0RGABI00S"

Esta invención se refiere a la isonerización 
de contuertos ornándoos y se relaciona más en parí; i criar 
con el eup.:ec de una nueva coupo si ción catal̂ -Z adora para efec­
tuar 1̂ . iso/aerización deseada.

En los ól timos anos, decido a los avances de
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la indu.S'trî . outomovilístiCL., l.v¡, silo necesario ¿ioponer 
¿e cav-bum.ntos be índico de oct̂ a.o relc,tiv-,,meirte elevado, 
o-e i-an deferido radies -ésosce p̂ ..ra la producción de car­
burantes con elevada c,-.p....civ.a¿ antidetonante. Estos rnto- 

$ sos incla.iy en procesos de isomericación, al,amos de los
c ia . le s  so  lian em lo a d o  p a ra  p r o a u c ir  ic o p r i  .'.dii.ñas _vra. su 

r e a c c ió n  s u b s ig u ie n t e  con d e f i n a s ,  fe r ia n d o  una f r a c c i ó n  

de c a r b v r m L e  de ^ iotoree de e le v a d o  ín d ic e  de o c ta n o , d e- 

s i ,v ia d a  genero.lri.ente covc a l q u í l a t e .  A d a rá s  de l a  p ro d n c- 

1 0  c ió n  d e  uno no l o s  p re su n to s  r e a c c io n a n t e s  p a ra  1 a l q u i -

lación,la iso.-ericación se ña utilizado úaabién cara ausen­
tar las características antidetou.- ntes de los IvLsvcvrbvros 
saturados, ceno cor ojearlo, paradinas y naíteños que se en­
cuentran on fracciones solccioiv.-dai de anodina, En epea- 

1 $ c3.o d el altivo tipo de operación os el proceso on el oue
las írvccicno;:, ae pestaño y e v w  se iso méricas produciendo 
mezclas de isepentano y enanos isómeros, que n continuación 
pueaen emplearse coso rvteri-.les de mezcla en carburantes 
de aviación.

20 Bn la mayoría de los proceso-,- de i sonoriza­
ción antes rtoncio'rvdos, se emplean acentos catalíticos para 
efectuar la reayruv, ción molecular deseada. Ordinariamente, 
estos agentes catalíticos están forjamos por leal o penaros 
metílicos, como clururo de aluminio y bromwc de aluminio,

25 que fact sido activados per adición a el ccrrosporvionte
r:alo¿ euurc de hidrógeno. Estos materiales catalíticos fuesen 
inicial mente rru.y activos y efect- ,ron alt^s conversiones 
por pasadas, sin embargo la activica.d ce estos cotaliz... cores
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era tan elevada que los cmaliZódores aceleraban las reac­
ciones as deseo posición, así coro las reacciones o.e isome-- 
rizacíón, reailt^náo ene el rendimiento ili.d ce producto 
isomorizaáo disminuía. La desoomposición anuente también 
consider blemsnte el consuno de catalizador, debiao a la 
reacción del enterral fy.,.¿pr'.eu.tario con el ur ente catalíti­
co , formando materiales impuros. El pr osen te invento so basa 
en el descubrimiento de un aponte catalítico que puede em­
pleóme ;oác eticnzmn'Le para la iscisorizacióii de liaycombu- 
ros suturados, así cono de otros tipos se compuestos romá­
nicos ñomorizables.

Así, el procedimiento dol presente rusento com­
prende 1̂.. realización d e la ísos-erimcicn de un compuesto 
orpánico isosoriuaple en presencia de fluoruro de hieró^.eno 
pr-íctics-men ,e undridre, mezclado con un completo arofcrhn.do 
de lalopenu.ro metílico y haloyeruro de aero.

En una forma más específica de limar a cabo es­
te invento, su hidrocarburo saturado iaorurissble se i seise- 
riza en presencia de fluoruro de hidróyeno, mozclmo con un 
completo proforits.no de tridluoruro d o boro a un fluomro de 
un metal dol quepo ¿el fierre.

En otm. forma de llevar a cabo- el presente inven­
to , la ice-merización-de un lidroc.?.rbn_ro saturado isonorim- 
ble se efectún en forma continua, sometiendo una corriente 
doj. isidrocor.j'uro, a un... tanperatur aprác t icca-iento en el inter­
valo deodo -5(nO ó 3CCSC, una ¿anadón denso la atmosfera a
340 atmósferas y a una vcloci' d espacial ¿el líquido por
hora de C,25 a 13? -1 cor.actc con une., talizador que ccm-
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pi-onde fluoruro de nidró.^coc ,p nn ^pr^^onn solido do nn sc- 
pciie prúcticamnie inerte con un completo de triauoimro de 
toro y un fluoruro entèrico col ,rnpo ¿el tierno, siendo uo- 
ferortù.orto el fluoruro no tèli co a m  ,_,iap-o ci. el f.iorro tluc- 

5 rurc ferroso, p su .unciéndose por velociim esp,.cic.l dei
i p p i c o  por t o r a  l o s  v o lú m e n e s  de prcorcto reaccionante i s c -  

moi-iz.. .dio, u^.i'd.o coa-o l i q u i o c ,  p o r  v o l u m n d o  cr.talin, d o r ,

El procedimi^ato de o s t e  invento e s aplicadle
10 p o r a  l a  iso r ' .- rp is^ c ió o , d a  compro, t o s  o r p ú n i c o s  iso n o m in d m ìo s ,

in c lu p ó i iu o s o  d e i . . o s  orpánicos, aleonóles, e t  or os y  s i ' p i l a r o s .

- El pyoceaip.im.ptr: d.el invento o o ,...fLìc....rle ,pús en particular
.... 1,.,. Iso-.-.spia,.',cica, d o  ' la.rscc*.'bmi.op., r...ppp.r--..,.ù.os i n c i a p , n u r s e  

ì a o  ^ rr , . . f in p .s  p a l t e a o s  p o s  es_. . u i a ì m e n t s  adsc,..,. ,.,c pois.,

1^ i sonori a ucióa d e p in*.-finas do cadem recto, o débilmente ro-
isìs'ic<p.u., .pus coii'un.pac j. o ... é.p, é'jomos c,.r.''boao roí- moré- 
orí., ìucìaporaoso apuno mor .1, pp-rtsao noma;..!, boxano, 
t optano y octano; o ciclopam.fii.,..s pue contcnpan :.rdinaria- 
uenpo por lo p..Puo p átonos ao cercano ou ol smino, coro por 

20 e. ornalo ...Iprilciclopeip .nos p cicloex¿.nu incluyendo cimetiì-
cioìotox,..no, mtiìoiclotcxa o p oiclchexano. 'lombién es apli­
cable a la conversión de uozcì&s de ^arruinas p/'c naftencs, 
copo las cue derivan de la destil,:, cj.ón fraccionada selectiva 
de pasciinas de primera destilaci ón. El procedimiento de este 

2$ invento es también adocou,. a para 1̂ . iao meritación de olefi-
nas, _or ejemplo. Ir i u :oriz-ción d e butorc-1 a rutonc-2 y 
la isoaoi'iao.ci6n. no 3-:.:.oti.l-bumm,.o-'l a l-:Poti.l-butonc-l. 
ndo,.ú s ,  el procedimiento poede emplearse para la io. mm-risa-
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cion ¿e 1*icroc.ardour-os alq'rij.-arcíráticos, ^or e jceplo , la ioo- 
y-iorizacién do dt/-bonce/o a dimotil-oonceac o xileno / 1¡-.- iec-
meriz./.c/'én do qr.o.il-bonceuc a tyimetjj--.moreno.

El c- 'ualizncbr empleado ei. el proceda olerdo del 
présenle: invento es eaein talmente un sisters .̂noidro ere cor­

ma i'luorrrc gg pier .o y un corriste de en taloseno.ro
no tal ico y halo^eomro do boro. El complejo es un cc.ai.lejo pre- 
fornado, porque se feroe..., untes de js, cpeio-riénde icomeriz^- 
ción y en ausencia del cc apuesto oí*/.á:,. ico <./ ico arrizar. Pue­
de es .loarse cralqrier talo, enero oist'lioo aléeoslo que tor­
re un corpleyo con un 1 lepen'.uo de boro. Ejemplos ue totes 
t^loyenaros son los halcyer--roc de cromo, mclibdenc, tun./s- 
tero, titanio, mon ;..,¿ne.: - o , 'vamadio, zircónio y partí cilarmont e 
los t̂ lo_.erni'os de los setales Reí grupo del hierro, esto es, 
hierro, níquel y/o cobalto. De los metales daL grupo ¿el hie­
rro, el hierro es preferido. Los /aloqenu.ros preferidos espe­
cíficamente uan los fluoruros y sequn ésto un fluoruro de 

hierro es 1̂.. sal proferida, (que se emplea ei.- particular. En 
general, los fluoruros metálicos as el estado inferior de sa­
lones,.: parecen sor más eficaces y son preferidos. Esto inclu­
ye en particular el fluoruro ferroso, tmálopamente, el fluo­
ruro ccbaltoso y el fluoruro ni q uá. eso son más eficaces que 
los correspondientes fluoruros en un estado superior de va­
lencia.

Bu el complejo utilizado como componente del ca­
talizador ¿e2. proceso presente, se prefiere que el haloseru- 
ro metálico y el halo^en^rc ¿ e boro contengan el mis.-r '-niége-
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no, por ejemplo, fluoruro Dutálíc- y trisluoruro a.e boro, 
aunque en aloyónos caeos los halcy araros panden ser uite­
rantes, por ejemplo, iluooa.ro rmtálico y trlíluoraro de bo­
ro . lo los halo.mai'oe ¿e boro, es nocir, fluoruro de b-ro, 

5 cloruro ae boro, brourr-o de boro y yoduro ...o boro, el fluo--
raro ¿e boro es especifica.'ente prei' ri' O, puesto yue, en 
no-sal, procree el complejo más activo p tiene tasrién otms 
características ene lo dan superior!'.ud sobro los aeaás 
haloyenuroa de boro, cuando se utiliza en un aaroyaao cat,...- 

10 lítico.
La coüposición c-..'ta:..á'ilc... prefería^ cómpreme 

fluoruro cte liare, ono y un co -lo jo us trifluoru.ro de toro 
y fluoruro ferroro. Lase co apile jo da un análisis sersán la 
-órmula FoF^B y se croe que tiene 1.., forma FeFg.BF^. La con 

15 posición puede incluir también complejos que conten;, an dos
y sosilanonte más conotituyontos BF^ formando co.plo,,o cc^ 
fluorsro ferroso, asabién os pos ole que un constituyente 
*ÜF̂  pueda formar complejo con sos c quisó más constituyen­
tes do fluoruro metálico, e f ec ;:uói; co así le. asociación na- 

2C ces-ria de estos componentes con ctjsso se producir las pro
piedades catalíticas acLiv.,s. Dada lü fórmula teórica antes 
indicada y-- el método cono se ha preparado el complejo, así 
coro la est-bilidsd col triiluorsrc do boro, se supone une 
el constituyente triflu.orB.ro de boro essá presente como t al 

25 er. el complopo y )io se disocia.
El complejo so trifluoru.ro se coro y fluoruro 

ferroso es un sólido sl-nco no misante o es estable a to ne
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ratura j;* presi, ón a diñarías. Sin emberno, cuando se odi len­
ta a la presión atadsferica pierde tfifìuoruro de boro, 
al principio pradruñ..lente p' de forno, consider.-'ble a $0^0. 
Por lo tante, eì cerniere no debe caí untarse a elevad,, ter- 
paratura a la presión atncsferic^ Sin erdarpo, erándose 
calere calentar el catalizador, o para llevar a cabo las 
reacciones n temperaturas elevadas, la calefacción p* la 
reacción deben efectuarse a precien suficiente r.r̂ . evitar 
una pórci a de trifluoraro de boro.

El co .api e¡; o prede fco.unai-se ae cualquier far sta 
ad e cuaca. En uno de los métodos , se hace reaccionar ladLoso 
raro de hiarópeno con el notai, para forjar Lalo,enaro me­
tálico, y después se lace reaccionen- este último con l.aloae 
auro de boro, forceado el complejo. Cono ejemplo específi­
co , el fluor ro de hidrópauo se race reaccionar coi. híer-r , 
formando flúor.-re ferroso p entonces se hace reaccionar 
el último cor trifluor* ro de bao para formar el complejo. 
En obro método, el ĥalo._.a:i uro ae bidró-eno y el hale ¡peí;, uro 
de boro se ponen en contacto sinultánoacente con el metal. 
Cono ejemplo específico, el fluoruro de hidr-óu.eno y el tri­
fluor r o de boro se ponen en contacto simultánea rente con 
Herró. Pera. H  preparación del complejo es probablemente 
noce.-i ari o que taya un anuiente ae huloponuyoAe hidrógeno 
presente durante la ...arción de *u..lo_.enrro do boro. For 
ejemplo, pr ef er ent un en i. e debe beber fluoruro de l farolero 
presente dumi*!; o la adición del trifluor.ro ae ..-oro. Por 
lo tan: o , cu.m,o se -hade primero el almrrro de ]ii<ré_r. o 
p aesmués el trifiucrnro do .no, debe haber présenlo un



228203
exceso ¿e fluoruro de xifré. exo en el oleteen, más .lì' nel 
exi ilo por In ecuación: Fe 4- 2HB = FeFs 4- H2, con objeto le 
ofeo loor io. forre, clon o ai contieno descreo; El aetfL , por 
ejooopiybiorro.debe oslar le preferencia en. on o-tolo fin,..- 

 ̂ ;oer lo rivisito p conoo^imlr rife o..: forro; ue polvo roiílico.
La reacción os enei'roj.cn y provuce un .:ol cíe s.idró^ero por 
cada 'tono pravo de Horro, be observs.u-í ore reacción pro­
ferivo srpohe dos roles de fluoruro de lidró oo:o y un mol, 
t;-uoór; î e bierre covo de triflr.orro ve ooro.

10 El oorpleto, f or̂.....áo de In m^.nern criteri or, ¿ose-
ve utilizarse tanto eit solución líquida coro en forvia de ta­
so. sólida. Ovmvc se utiliza coro líquido el co pie, o se pre- 
.ora prefeooentoooenie coro solución en fluoruro ve i i dr ó,pon o 

anloidro. Puesto que el corplejo es soluble en fluoruro de 
13 hidrógeno soláronte on una poy ola extensión, se utilizará

siempre un exceso de fluoruro ce litró^vro. Pu l.e enrole ¿orce, 
en esta forine do. renlinar el procedimiento, un oxease ve 
carpio jo cóli,.o p el cntalisrdar comprenderá une, mezcla de 
idres líquida y solidó. Cuervo se utiliza, en forra, de oavô .

20 sólida, ol cc.-pleyo preve disponerse co c un socio fijo en
una zona ve reacción y o i fluoruro de iidró._.ooo preve intra­
to ciase en 1,:, zona do reacción de ana sorra adecuar̂ ,. En cosit- 
q"ior caso, so ccoyr.rode .roe fluoruro ve iivró¿yso trove 
utilizarse en forra líquida y/o gaseosa para preparar el cor- 

25 plato o durante el ci.es&trrollo de la operación.
En otros de l,,s iooor...o, do llevar Oslo eJ. ps'oce-

diriento, eso la que el co .rlejc se utiliza, coro rasa solisi'., el



complejo se pi-epo.ro, como un a.-r,q.̂ do con un material a e so­
porto adecuado. El jso.terî Ll de soporto es prof orillo sue no 
sen reactivo fronte oí fluoruro de hidrátese ,p que son poro­
so. Bn soporte preferido partículonnooniio co;rruie& concón 

5 activo. Otros Rateriales de soporte pe o den estar í'orimn.us
por ciertos fluoruros raetdlicce, incluyéndose por ouaqlc, 
fluoruro de aluminio, fluoruro dioica, fluoruro mnqnéaico, 
fluoruro de estroncio y fluoruro bórico. El aqreyaáo de com­
plejo y soporte puede prepararse per cualquier prooediaioute 

10 adecuado.
Se comprende que el soporte pueda contener otros 

fluoiuros metálicos que no se disuelvan , separen o afecten 
perjudiciímente de otra manera, en contacto con el nalogc- 
nuro de hidróyeno y en particui en con fluoruro de hidrófono. 

1$ Análo.;ynente, pueden utilizarse otros 1 alo_aiiros, incluyén­
dose cloruros, bromuros y/o yoduros de los retíos indicados 
antes espocíticnaente o de otros nótales, sieras-e que carpían 
los requisitos anteriormente imitados. Además, pueden uti­
lizarse ¿nidos metálicos u otros compuestos metálicos, oiea- 

20 pro que conserven durante su empleo propiofados"físicas sa­
tisfactorias. En aíranos casos, el ¿nido metálico o cemir es­
to metálico puede reaccionar en parte con el he!o.yenuro de 
hidî óqieno, pero conserva sus propiedades físicas, propor­
cionando un material de sopaste adecuado, be comprende que 

25 los diferentes sopee tes no son necesariamente i pulí, mente
apropiados y que el soporte a emplear en particular debe 
selccciomrse a 11, vista del cu alejo y f ̂ lopennro de hidró­
geno específicos, utilizados como catalizador.
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Aunque las descripciones aquí indicases so refieren 
o,l corplejode fluoruro de fierro p fluoruro do ooro, se 
coaprende que pueden emplearse complejos de otros fluoru­
ros metílicos con trifluoruro de boro, por ejemplo, fluoru­
ro de cobalto con trifluoruro de toro o fluoruro do níquel 
cor trifluorui'o d e tero. Los conplejos de otros balo par. uros 
metílicos con trifluoruro de boro pueden prepararse pr'cti- 
camente por eluisn procedimiento descrito en relación con 
la preparación del complejo que confien.. fierro, ¿„nálcqa-- 
uente, aunque el complejo preferido en el presente invento 
contiene flúor cono talóqeno, se comprende que en determi­
nados casos el complejo puede contener uno o más de loe otros 
ha! órnenos, cu decir, cloro, o roño y yodo, pero no necesa­
riamente con resultados equivalontes. Además se cómprenme 
que puodna facerse modificaciones adecuadas siempre que sea 
necesario para la preparación de estos otros complejos, En 
alpuños casos, el complejo puedo contener dos o más meta­
les, particularmente del yrapo del fierro y/o dos o más haló­
genos.

beyún se ha indicado anteriormente, el presente in­
vento oui.<e el empleóte fluoruro de hidrógeno asociado con 
él cósale jo. El complejo solo no es un catalizador de iso- 
merización efectivo. Las proporciones as que se emplea el 
fluoruro de hidrógeno y el complejo en el procecisisnto pre­
sente pueden variar en un amplio margen, coa por ejemplo, 
en proporciones molares de fluoruro de fiero aso por pro­
porción molar de complejo desde 0,01:1 a 200:1 o más, y pre-

- 1C
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fer out emente de 0,5:1 a 150:1. L^s z-ropoi'Ciones específicas 
yonei-c'd.m.jnte depoi^deimn de reacción particular que se ca­
talice q de si el cot .piejo se utij.iam, ei- fcrnia de solución 
en fluoruro de ridróreno o coro un̂ . nasa sólida*

En el procedimiento de este inserto, la iscmeri- 
zación de *n co opuesto isomerizable puede efectuarse en .̂t-* 
i'aósfera de iidrópcao o puede efectuarse sin utnósfera de 
3'iarc; e..-0. El catalizador empleado de acuerdo con esto in­
vento posee una actividad isomerizente elevada ¿ es capaz 
de isoaorizar * idr o car bar os on condiciones ---.ás suaves que las 
emole o tas con les cc.t alizo.dores de i se ¡criaación ordii.aries. 
las condiciones de operación que funde emplumase aepenae- 
ráno. el compuesto per ti c al .. .r que se isomérica y yenoralaentc 
se ''aran s temperatura radionte, aunque pueden utilizarse tae- 
peroturas al; o elevadas, partio;ILa.rmente con presiones supe­
riores a 1.. ^t.rásferica. En afpur.s reacciones, puede ser
preferisla -tilizar te interiores
ASÍ, 1 temperstur-'S pue¿e vaii ar' priories.joente desde -pon
3CC^C, pref arer­te. ente desde ICS0 a 1CC¿c, p la presión
do var:rar desde 1,... ato..osférica rasta 340 atbiosferas, y pr
feront omurto ¿osde: 3.a ataos feriea .casta 13,7 atmósferas.
Cuando sea nocesorio 0 ventajoso puede ei.iplcause hidróysru

Si el orceociáronte de este iuveiio se afectó;
con un catad isador líaaldo o un catSfL:i a.cor pastoso , el
terral de carpa del proceso puede Is, corse burbujear través 
de undepóa'.to del raterial catalítico, o rnzclarse con el 
íes.terial catalítico ;c facerse . .-..sur en foi'u- fiar.ida

- 1J. -
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corriente pastosa siiatldmoo.i.nnte a través ve la sona re 
reacción, se ¿.rido de uno separación del cvhliradcr del
producto. Orondo se utiliza en forno, sólido, el cataliza­
dor puede eroi-„.ree or un Ionio fijo  ̂tia.vós del cû .l se 
io. ce jobear el raterial do carpa lien redimió m a l u s o  as­
cendente, d oscoìlamte, r onial o transversal. Otre sistema 
de efectuar loa roacciooes de isouerización del ¿resorte 
invento consiste en erplear un laclo fijo fluidificado del 
cntalirndcr: en él, ol m t erial de carpo, se hace mear 
hacia arriba ùt través de un ledo del su,terina, catalitico, 
a una velocidad suficiente cara r,m'doner las partículas in­
dividuales de catalizador en un estado de sedimentación im­
pedida, pero no siendo, sin embargo, la velocidad de paso
del nateriul de carpa s. través del le eleo, lo susici endo­
nante praline coro para pcner en sus_;<enaiór. el oa.toridl ca­
talitico en la. corriente de hidroc-.rbui'o, ..mmhindcìoasi 
de la zona do roaccióa. hi proceri:.lento puede eiecdor.se 
turbión sudi art o an proceso de transporte fluidificando en 
dos zonas, si ce eupnea un catal'r^dor en feria.de partí­
culas sólidas. Por lo tanto, cuando so rosea regenerar oì 
ci. tal io m o r  o reactivarlo por otros medias, el arterial ca­
talítico puedo ponerse en suspensión en un.' corriente ga­
seosa conl'vcirj.o a¡. un,., segunda, zca^, en 1-... eral so pono 
m  cont.,cto con nn :r,toì-i:..l=. ro.icdiv.aire, co io birresco 
gaseoso, flúor-mo de bicróraco, t rif luoruro re boro o ni­
tro; ero, despu.és re lo cual el material catalítico reacti­
vado so dovoolvo a la core do reacción en la ore prede



10

15

25

228203
efectuar nuevas reaccionas. Otro sisdcsu ad.ecusi.do do oro zo­
nas puáde sor el esa lee de un l.,c"o i.'vil, en el cs^l sai le­
d o  cnspucto do .nlerial catalítico doscionde lenta, ente a 
través de la zona Re reacción y se deseáis.,... ae la porción 
inferior Re lo añera paseado a un̂ . zona na reacti'viaaa, ¿ -a 
la erar se condece al extraño ssonrior del laclo tiro eii la 
zona, de reacción., para de o c ei der de nuevo ... tnn.vés do esta 
zona efeci. ardo en su casino nuevas reacciones. Cuando ce 

utiliza e n l o m o  sólida, el material catalítico puede abalear 
se cosso partícu.lás sólidas o.e cvltlizador, o prese  ̂tilia...r- 
so sostenido en un ...aterid de sopor se adeerdo ¿ en el case 
de senas de consueto fluidas o de léelo . ívil, os ^referi­
óle que ^! avieiml catalítico se talle sostenido de tal 
manera (pee tensa la rosislencia / fijeza adicional al Roscas­
te que le' cosmnica el nnterial ¿o sopor ue. Cuando se rtiliz^ 
en forma lícy.ida, el catalizador puede también hacerse pasar, 
en conducto simultáneo en corrientes del niazo sentido o en 
contracorriente con el material de carga,, sobre un lacho do 
material de relleno sólido contenido en una zona do reacción.

En peñero!, será necesario añadir fluoruro de lioró 
geno a la z o m  de reacción, bien endorsa., continua dmunte 
el curso del proceso d e isonorización, o se vos en dundo 
durante el R esarrollo del _a ̂ nesc, y en algunos casos puede 
ser necesario o conveniente ...nadir Di\ a la zona, de contactó. 
El fluoruro de lis..r6.'.ano puede añadirse a la zon  se contac­
to coso una corriente sepárela o puede mezclarse con una c 
más de las corrientes do carga, como por en suplo 1.. corrícn-

- 13
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te de coup-gs. de hidrocarburo que pasa a la zona de reac­
ción, o una corriente de didrópenc cae se sumi-.istre a 
la zona de reacción. Bote últéa-io método; prede eiactuarse 
'haciendo burbujerar el p,as a través de fluoruro de nitró­
geno, mantenido a ana tompeo-atnra que le conruniq^e sufi­
ciente presión de vapor, do tal manera que se tana .asar 
a la tase de vapor la cantjnad adecuara, Análo^ao.onto pue­
de añadirse BFj & la zona de reacción, cien junto con el 
conpc'osto or. pánico a isonorisar o mezclado con * iorópeno
pasos so, o ino3j.)onáionni.,onto de ¿.u -.bos por medio de un pun­
to de introducción o. le. zona de resección indop neníente, 
también pueden eludirse fluoruro de Isidro pan c y trifluoru.ro
de boro directamente al catalizador en una zona separada, 
a la que se ha desi usado anteriormente como zona de reac­
tivación, y facerlos rasar a continuación en la zona de
reacción como parte de la corriente catalítica.

Independiente o:.;nte Re la operación empleada ai 
particular, los productos se fraccionan o se separan de 
otra manera, para obtener el pro-acto deseado y para sepa­
rar el material inalterado que puede reciclarse. Análoga­
mente, el fluoruro de tidrópono del producto de salida es 
asíais -o ucear ado-y pr o.f or... n t em ont e so vuelve a introdu­
cir en el ciclo. Cuaima en el producto de salida esté, pre­
sente el trifluore.ro de boro, puede separarse y/o bien re­
ciclarse a la zona do reacción, o bi..n volverlo a utili­
zar en lo. prepurmelón de nueve, cantidad ae complejo.

En lo que stpue, se tayá uno. breve descripción

- 14 -
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de un método de llevar a cabo la operación que utiliza un 
l.cho fijo del material catalítico.

la alimentación inicial que comprende, o bien un 
hidrocarburo parclínico isomerialble único, o una mésela 
de hidrocarburos par ̂..fínicos isomerisables, o e introau.ee a 
través de un concreto de entrada, que contiene una válvula 
de control p una oocitaq en la parte superior ae un reactor 

que contiene un lecho de partículas finamente dividiera ¿e 
catalizador,(e form, ropalLr, cono por ejemplo, rrúñalos, 
píldoras, esferas u caras formas, obtenidas por extr sien 

o por un método de formación de píldoras. El locho de cata­
lizador está sostenido sobre una chabrana perforada eii la 
parte inferioi' del reactor. El empento catalítico, serán se 
inaicó mntcrio:m,.outo es on material de varios componentes 
y en lo. presento descri-ció.i. comprende, fluorsro de hiarópe- 
no p un apresado solido de un complejo de trifluoraro ao 
boro fluoruro ferroso con carbón activo.

las condiciones de operación montee idas en ol reac­
tor son, una tempo \:oduro. 6e Ihímb, uno< erosión ^Ipo superior 
a i.-, atmosférica y usía volocimad espacial d ol líquido por 
hora de, ^qmooicadumrante 1,5. nn la zon,a, ¿e recuelen se 
introduce hiero ono junte con el hidrocarburo (te al ir en t ^  
ción. la alimentación ¿e luí. ¡ir c caí'buró e liidrópooo se hace 
parar ba.cî  abajo a través del lech:o de ccsbalizrñcr en el 
reacios en el que tiene la e,r 1̂ . reaccien de isomorizmeión.

los productos de reacción que están foi-isados por 
hidroc..r'buros isomei'iẑ '-.ns, 1 ñároc^.rbsn-0o sin convertir e 
hidró..ci:-0 se separando la parte inferior del reactor, lle­
vándoles per un conducto de transmisión, que contiene una
válvula, a un separador o primer fraccionador, en el que se

- 15 -



u

5

10

15

20

25

separa, el hidróyero de los constituyentes de punto de oro Ili­
ción íods elevado; el l'.i-..ró.ponc así separado se ¿evu.^mme ni 
ciclo por la entrara del remeter. En nRi.de,os casos, se ha en­
contrado rué envés del primer fracciom.áor, yc.odo ¿¿pisarse 
nit si. plls separador sí el l..ípu.iic d e sallóla se enfría para 
condensar lo;- 1 m.m'0 carburo s rur ... o ente líquidos. En tul emo, 
el hidrógeno se sopara enferma yascesa do los hidrocarburos 
líeuioos y j.;uede volverse al ciclo sepún se describió ante­
riormente. El material libre de -i."*ró_cuo se sepias., del fondo 
del pri' er imccicnador o del soparaaor, r ospectivasente, y se 
suioinistra a un punto intermedio de un fraccionol.or del pro­
ducto, en donde el pro. neto deseado so sopara, co:.c vapor 
fraccionosh, del raterial sin alter-r, y so obtiene ae la 
porción de cabes... rol fraccion..cor ¿m producto. El material 
no convertido se separa de la ¿nato inferior del írecciorm;.dor 
del i-rolucto p se devuelve al ciclo por el conducto do entra­
da recae el cual pas^ al reactor. Con objeto de evitar la 
acujmrJa ci ón de productos de deuradición en el sistema, esto 
va provisto de un tubo i;, o descarya en el fondo del fraccio- 
nador del prometo, de t¿J. ¿miera que pueaa separarse del 
sistema una proporción pequeña ddL producto de cola, que pa­
sa a una instalación de fraccionado suple -.cntar-ia en la que 
el producto sin convertir puedo separarse para devolverlo al 
reactor.

Los ejemplos siguientes se describen para ¿..clarar 
mas 1^ utilidad y validos ¿el presente invente.

- 16
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Se preparó un complejo por el método yensral, colo­
carlo 28 pparoa de polvo de hierro y So ^rrrcs de fluoruro 
de hi aró preño anliidro en un autoclave de acero forrado de 
cobre. El autoclave so colorió o unos luí-C y se biso pir^r 
durante una radio haca, decoras de lo curl se dore enfriar 
y se liberó el hidróocuc, observándose uno releerla de 
hidrepono por c^da ¿toco de hierro cuspado. A continuación, 
se inLrcdujeren a presión 61 cd triflrorurode boro y a 
continuación se rizo pimr el autoclave durante 20 horas 
a 23--C. be obtuvieron 82 p de coróle jo en forma de sólido 
blanco. El análisis del co ploro es cero sip.ue: calculado 
poraL FeFr-. bFy: 34,6% de liierro, 58,7p-. de flúor y 7,6,. re bo­
ro. El coraplejo analizado dio: 34,5'y de hierro, 4 5,9% de 
flúor y 7,6% de doro. Se observará rué existe alpunr discre­
pancia en la dolor inación de flúor, pero esto es debido a 
las dificultases del análisis de flúor en presencia de doro.

Una rezóla de fluoruro d e hinrópeno y el corple- 
jo preparado de la forma anterior, se utilizó parre la loome- 
rlzación de zutano u.or.,:al. La coran comprendió 95 P do buta­
no ñor c.l p el catalizador esisaba f or..m.do por 50 p de fluo­
ruro d e hiarópeno p 15 p del complejo. La operación ce rea­
lizó en un sistema anhidro y libre de oxípono, utilizando un 
autoclave rotatorio 1. ornó tic ame nt e cerrado y unatasperatu- 
ra de KXhC.

Después ue un contacto de 17 licúas, los productos 
del an lo clavo se hicieron pasar, por r.edio do la presión del 
autoclave, a un recipiente de cobre que contenía upan p* hie­
lo. Los pases no condensables so hicieron pasar a través de

17 -
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un tren de (l) cal acalca mura ner.tralizar cmialtp. ier porción 
de fluoruro de hidrógeno en el gas, (2) dos trarepas de líelo
seco (-70&0) y (3) a través de un mooidor del. enea o d. e hume­
dad, u otro dispcsi ivo de ineó.i-.a. El producto contenió 44 g 
de iso outaiíO, que es un r ene isñ ente de :más del 464; en poso, 
basado sobre el bntai.o normal introducido.
EJElrlü 11

Este ejemplo aclara el empleo de la, 00 .'aposición 
catalizador-a para la i comer i arción de pe. tu.o nor^dí . El ca­
talizador cc :.nrej día 16 g de fluoruro de h'idróp.eno y 20 a de 1 
complejo prepars.de en la forra descrita en el ejemplo 1. 127
m de pestaño normal se camparon en un autoclave rotatorio 
cerrado y 1^ reacción se efectuó a 5Cu-C. Después de 72 lomees 
de contacto, la reacción ce iuterruapió y el prodmmctc ce ce- 
pt.i'ó y analizó. El producto so destiló fracción, demente en 
diversas fracciones yeco iendo la fracción de isopentano. 
de detuvo una can ti-, cu considerable de isopentano. 
hellhlm 111

Se preparó un cógele ¿o de fluoruro de níquel-
triflmmorai; o de boro como si mus. en un autoclavo de acoro re- 
vomrmdo de cobre se colocaron 29,3 gran o o de polvo do míuael 
y 9c ,y de fluoruro de hidrógeno anhidro. El autoclave se ca­
len.ó a unos legue y se hizo parar donan te unas 8 momas, 
después de lo cuati se dejó enfriar y el hidrógeno se liberó. 
Después se introdujeron a presión 55 g do 3im, después de 
lo cual D.. bomas... se mime ¿ irar apeonis.adunante sanante 22 
horas a unos 25-0. El compleja mu obtuve en f o r m a  o polvo
gres



4-9,7 y elei co.spEepo preparado d e lo. manera ai 1 error ,p
42 y de HF e e uti3.iz;arcn pera la isonerizaciónde beptmo 
nornnl. In un -ut c clave rotatorio cerrado se carparon lady 
¿e leptano nci-arl y la reacción s e efectuó a 2psC. Después 

5 de 11 acras de contacto la reacción se interraripe y el
isoheptano se separa del producto por destilación fiucciciu- 
da.
EJE.IPLC IV

Se preparo a.n completo de flr.or.ro de cromo-triflucrare 
10  de icro de la maiora si,; niente: en un autoclave de acero re-

cubiorto de cobro se colocaron 16 p. do ^olvc do cromo y 55 1 
de fluoruro ciò ridrcycnc ubja.ro. El autoclave se endentó a 
unos ICOiO y se hizo p.ii'-r ¿urente 4 rcau.a. El autoclave se 
enfrió, a continuación se libero el ricredono y se introna­

li ¿eron ^ presión ad y do trlfìrcruro lo boro, ducionuc pinar
el autoclave ¿ruante una hora a IC-scc. El autocl-vo se en­
frió después y ce djtrvo como - rooncto un polvo verde páli­
do suelto.

15 y del producto y ót- y de fluori.ro de hidróyeuo 
20 an? idre se coloo asen en un sicteu-, -ifrcro y libre de cxíyo-

no, utilizando un autoclave rotatorio i-or áticamente cerra­
do. Bota rezóla se ensayó cono isc meri zar te, cargándola con 
103 g de butano normal. Después de 16 horas de contacto a 
lOC^C la boiab- so enfrió y el producto se destiló fraccionu- 

25 daaonte paia re cu,, erar el isobutano. Se obtuvieron 35 y de
isobutano, lo u-a capone un renairio; to idei 343- en paso, co­
bro la baso do?', butano normo.l introducido.

- 19
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EJ 1' FIO Y

Un couple je e fluorure le ccb^lcic-trifIrorurc Je lo­
ro, se vi'oe,,r6 cono sipae: en un m.toclr.ve 0 s mcei'c recubier­
to Je coure m  colocaron Je,5 l Je /olvo J c ccl.,u.to $1 ¿i 
Je fluoruro Je hidró. ono anhidro y ex. calentaron orre.nie r.m. 
hora alíx'J-'O. Decoren Je enfriar a Jd^J? ce olixino ora­
ción on la lan^. ' ,33 introdujeron entonce^ 39   Je BF^. La
leíala se riso ;iix.r amante m a s  nos loo-.n ^ ifse. Jono pro- 
Jucio se clir.vo un solilo , .ce? .,.ôc- .

En un an.tocl.ve rot..torio cerrado se coloc,.iO' n 15 y 
Jel j_ r o m  ció así proa ai* ado y 63 o, cío f Inor are Re hidrógeno 
m'rdro y se inlircmjeron en el sisteua;. ICC y Je sietilciclc- 
pentano. El ario olmo se cerró y se calentó o 5CS0. Después 
Je 5 loa as de ccu't.,ccto, le. inacción ce interroapió í. el cicló­
le exano del ^remeto se separó por destilación fr...ccion.̂ m.. 
EJílaFLC VI

Un complejo que comprende flncraro de mmyaneso -tri- 
fluornrc do loro ce crop^ró por el limo :á todo yeneral ó. escri­
to en el ejemplo 1. En este ejemplo, se iudroen jaron en nn ..r- 
tocl.ívo rotatorio 32 y Je polvo Je rmiyaneso y 63 ,1 de EL aera­
re ¿a alero ano añilara. El autoclave se calentó óe iCvSO a 
12(10 mraate 6,5 liaras, d espuóe Je lo eral se dejó enfriar 
y se lloaró el liiaróyeno. El ¿ms ob tenido fue mro:d. manan ente 
el teórico pera la reacción: I.ln 4- JHF = IJítiF̂ 4- 11̂ . be intro­
dujeron a amaión en al autoclave 69 1 de trifluornro da boro 
y, a continua cc. ón, se liso yirrr durante alpinas ÎCL- as u. la 
temperatura ambiento, te obtuvieron 114 y de coaplaco en i cima
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de un -:olvo blanco. El rendimiento en esta operación: fue ma­
yor que el calculado po.ra la formación ce hnFq d" --oncr
que aura HnF2 * 2BF; el rendimiento era próximo o.l ccrieepon- 
¿i ent e .... la fórmula 111'' n * 3/2BF ̂ .

El complejo preparado anteriormente do I.nF,,. y 
BF se utilizó junte con fluoruro de iinró^eioc pean la isono- 
rización de t.:-metano. La carpa co'.p:rer.dió 1C J p de n-butano 
y el catalizador estaba fcreado por 47 grasos de fluormi'o 
de hidrógeno y 15 a del complejo. Esta operación se realizó 
en un sistema anhidro y sin exípauo, utilizando un autoclave 
rotatorio hemóticamant^ cerrado y una temperatura de 100^0 
durante Ib h.caac. El hidrocarbaao producido en esta reacción 
se analizó por espectroscopia de ::usas y dió los siguientes- 
resultados:

PRC'̂ uai'ü hOLEs POR finido
Propano
Isobutano
n-butauo
0 r 5 '

0,3
37,4
61,b
0,7

Esta solicitud que cca.'i'op,:. onde ^ la pi-escntom.a 
en Botados Unimos de 1: úrica el 27 de abril ¿e 1.955 , boy o 
el n'nero 504.372, se acoge a los beneficios ddL artículo 
51 del vigente Estatuto sobro Propiedad Inuustri^l.
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Los puntos de invención propie. y nuevo, que se 
presenten puro yus so en objeto de esté ruteneo de Invención 
en España, por VuIHoE unos, son los siynisntos:

1^.- U n proceuimieuto de isosterignción -se ccoyues- 
tos orgánicos, ,.ue comprende lu roalización de lareacción de 
iso nerización de un compuesto es-étnica i son erizadle en pre­
sen ci¿-. áe fluoruro áe nic.róyeuo prácticaisente anliiáro Mezcla­
do con un complejo pyororu-vc de un híd ce en uro metálico y 
Lalo enero de boro.

28.- Proceoimionto cono el reivindicado en lo. rei­
vindico, ción 1, en el yue lu reacción de ó.someriracióo.. se edoc 
tuat. en presencia de fluoimroo. e hidróyeno rezcloodo con son 
complejo de trifluorr.ro de boro :p un baloten uro metálico.

3t.- Proc eóimiei'ito como elreivioavc..áo en ls, rei­
vindicación 1, en el que la reacción de isomorisooción so olee 
tna en presencia de fluoruro de L.it.ry_eno mezclado con un 
complejo de to.-ifluo3.mro d e boro p* un tal clarare metálico dul 
yrnpo Reí hierro.

4-.- Procecimiento como el reivinüico.do en la rei­
vindico, clon 3} en el oque se isonoriza un hidrocarburo s atura­
do en presencia de fluoruro de hidrófono mezclado con un 
complejo de trifluorurc de boro y mi fluoruro metálico dal 
yrupo del hierro.
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$s.- Proceuiisi.mto couo el re:''vindicóle en 1¿.. reivin­

dicación 4) en el ene el flrorrrc ae un saahl iei ^rn^o iel 
hierro en el complejo es flrorrro forrero.

63.- Procooimianto cono el reiviniie^vb cu lu reivin­
dicación 4, en el ore une., corriente he liárocurboro satura- 
eo a icouericar ce so me te un̂ . icm per a tur prúcticamonto 
dei.tro áel ini¡ ci-v¿l o i e -503 a 30sB^. a una presión desde 
la ateoof erica 340 é,tíaósf os as y a une. vaL ocidad esp...cihi 
desde 0,21 a 25 volúaenea de dicho iidrocenharo sa.trreaio, * 
medidos cono líquido, pos volaron de cutalizauor por hora,
en coniacto con un catalizador cue comprende fluoi''si'o de
hidrógeno y v.n sólido conauerto de un soyoi te su.ah:.s.ci:l ren­
te inarte con rn complejo d e trifluoruro de boro p fluoruro
ferrosa.

73.- Procedimiento cono el reivindicad) en c"alurieiu.'-
de las mivinficn.clonas 1 a 5 en. el que lanreacsicn do iso- 
¡nerj aación se efectúa en presencia se un^ anacía práctica­
mente líqr.ino ae am. cantusad en peso so.yd.'- do sluoraro ae 
lidró.oro y un^ curti rá m o r  en poso del es-ahajo, estas- 
do el último presente en un̂.< proporción peo.' 1c menos de un 
mol por 15a moles de fiad' aro de hidrógeno.

83.- Proceó.ind.ento coma el reivinaiemh) en coadquiera 
de las rsivinaic.:,cicnos 1 a 6 en el que Iqhosmción de iso- 
rerizoción ae efectúa en presencia de una mezcla que contie­
ne el complejo en una canti-raid en peso mayor -míe el fluor.ro 
de liarí oro, mientras are ol fl*a.orare de *' ins'6,.a. o está 
presente ou una proporción por lo monos de medio mol por 
mol de ccm^lo¿o.
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9^.- Un troceó; J-ü CO:..̂ r
tos orgánicos.

1.-1 y cono se ha descrito en la Menoría
cede y con los fines que se tan especie icâ cb .

Esto üencris. consta ¿e veintitrés hoja¿ 
sente escritas a máquina por une sola cara.

Í-H— H. s 27 JUL.1958
la
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