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MENORIA DESCRIPTIVA
para eolicitar
PATENTE DE INVERCION
_ o : .
Espal:a
por VEINTE afios
& nombre de STAMICARBON N.V., entidsd holsndesa, establecida
en 2 van der maeéenstraat, ﬁeerlen, Holanda, pors:
TUN PROCEDIMIENTC DE TRE?ERAR UNA ALEACION DE HIQﬂEL h4 AIHMIKIQ

'O DE GOBALTO Y mmzmo" )

El presente inventoc se refiere a un procedimiento de pre-
rerecién de uns aleacidn niéuel—aluminio @ cobalto-aluminic, a
partir de egtalizador de Raney; Por catalizadores de Raney se
entienden aquf los catalizadores de niénel Raney y cobalto Raney
en forma de polvo asf{ como en trozos (los llamados catalizadores
perosos);

Cuendo se ha gastado uno de estos catalizadores, esto es,
quando se ha uwtilizado durante un pericdo de tiempo tan largo
que la disminucién de su actividad hace inefectivo su emplée

pesterior o regeneracién, por ejempleo por tratamliento con un
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4lceli, es conveniente recuperar el niquel o cobalte contenido
en €1 y convertirlo en wna aleacién nfquel-aluminio o cobalto-
aluminio, a partir de la cual puede prepararse de nuevo por un
tratemiento con lcali un catalizador Raney activo. Hasta shora
se ha propuesto un procedimiento para efectuar esta recuperacién
oxidando el catalizador Reney gastado con aire para obtener el
éxido correspondiente y convirtiendo el §ltimeo mediante polvo de
aluminio por el preceso termi{tico en una aleacién de aluminio;
Bata aleaclén puede utilizarse & continuacién para preparar un
catallizador Raney activo del modo lndicado bien conocido;

Sin embargo, el tratamiento term{tico del &xido resultan-
te con polve de aluminio no transcurre muy satisfactoriamente;
Bn algunos casos, la reaccidn no se inicia, en otros la escoria
de alﬁminé formeda en el proceso de la termita es diffeil de se-
parar, en particular si se ha afizdido a la mezcla nfiquel o co-
balto metédlico o una aleaciﬁn.de aluminio de estos metales; Es
conveniente una adicién de niquel o cobalto metdlico de vez en
cuando de modo éue se obtenga una nueva cantidad de aleacién
superior a la de material afiadido, que compensard las pérdidas
de catalizador Raney éue son inevitables en un proceso de hidro-
genacién en gran escala;

Por otra parte, se ha descubierto gue el éxido de niquel
u éxido de cobalto, que se han formado segin se indicé, no pue-
den conseguirse en un estado en el que puedan tratarse con éxi-
to en el procesc de la termita ni aunque se aplique un trata-
miento de oxidaeidén prolengado, por ejemplo, si el catalizador
gastado se callenta en aire a 6002C durante 24 horas;

Bl presente invento da lugar e un procedimiente de reali-
zacién de la oxidacién de tal modo que el éxido resultante pue—
da someterse al tratamiento termfitico con resultados satisfac-
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torios, incluso =i se afiaden a la mezcla niquel o cobalto meté-
licoa;

Be acuerdo con el presente invento, para la preparacién
de una aleseién niquel-aluminio o cobalto-aluminio a partir de
un catalizador BRaney gastado por oxidacién y reaccién posterior
del 6xido respective con ‘aluminio segin el proceso term{tico, la
oxidacién se lleva a cabo, por lo menos en parte, con nitrate,
preferentemente en presencia de agna.

La presencia de agua es convenlente, porgue facilita una
mezcla adecuada del nitrato y del catalizador, que es de pgrbi—
cular importancia si la reaccién tiene lugar violentamente. El
nitrato puede afindirse al catalizador en forma de solucién acuo-
sa'. como alternsativa, o ademés de ello, el catalizador al que
ge afizde el nitrato puede hallarse en forma de pasta O suspen—
sibn aeuosa; ‘ '

Si se aflade una cantidad tal de nitrato que la oxidacién
prevista se efectde completamente por el nitrato, la adicién del
nitratoe y la calefaccién posterior han de realizarse con gran
preee.uciénv. Sin embarge, el procedimiento preferido consiste
en oxidar el eatalizador parcialmente por medio de un nitrato
y en parte por la accién aé un gas que contenga oxigeno‘.

Una de las maneras de realizar este proceso consiste en
afiadir una solucién de un nitrato, con sgitacién, & una suspen-
sién de catalizador Raney gastado, evaporar la masa s sequedad
¥ calentar el polvo secc resultante en aire a Ebonc durante al-
gunae horas, de modo que todo el niquel o cobalto se convierta
en el 6xido correspOndiente; Preferentemente, sin embargo, el
catelizador se calienta con nitrato mientras se hace pasar &
través de la masa un gas que contenga oxigenc. Como resultado

de este pmso del gas que contenga oxigeno, por ejemplo aire, a
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través de la masa, se efectids una oxidacién, como consecuencia
de la cual la temperatura asciende cansiéerablemente; BEs conve-
qiente, mediante un control de la entrada de aire, asegurarse
que la temperstura no ascienda por encima de 9009C, ya que de
otro modo se corre el riesgo de que las particulae de cataliza-
dor 8e sintericen unas con otras; Despuée del enfriamiento, se
obtiene un 6xido que reacciona muy violentamente en el proceso
termitico y que es de tal calidad que puede afiadirse niquel o
cobalte metflico & la mezcla de la termita sin inconveniente.
Una ventaje més del ltimo procedimiento mencionado es que el
calor necesario para llevar el niquel o cobaltc a una tempera;
tura a la cual la oxidacién por medic del oxigeno molecular
trenscurra convenlentemente, se produce por la propia reaccién;

El nitrato empleado debe elegirse desde luego de modo
Que no gueden metales indeseables en la aleacién que se Iorma.
s ppsib;e, por ejemplo, emplear gitrato de aluminieo o0 nitra-
to de niquel o cobalto, puede hacerse uso asimismo, por ejem—
rle, de nitrato de sodic, potasio o calcio;

Preferimos el emplec de nitrato aménico, ya que é&ste ne
deja metales extrafios en la aleacién a formar y puede obtener-
se fécilmerite & bajo costo y en grandes cantidades en forma
pura.

Is cantidad de nitrato aménico necesaria puede determi-
narse fécilmente mediante ensayos; Preferimos emplear més del
108 en peso con respecte al catalizsdor Raney gastado, aunque
en algunos casos se ha encontrado que da buenos resultados un
5% en peso o menoa; B general, una sdicién de més del 50% en
pese no produce ninguna ventaja adicional; Bn algunos casos
es conveniente lavar el catalizador con une solucién de nitra-

to antes de oxidarlo. Después de este lavado se necesita menos
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nitrato para la oxidecién mientras que por adicién del nitrato
se produce una reacclén menos violenta.
El invento se aclarard més haciendo referencia a los si-

gnientes~ejemplas;
Ejemplo 1
) 300 kg; de una pasta de niquel Raney que contenfa un 353
en peso de ague y que habfa sido utilizade parea la hidrogena;
cién de~£enoi, se mezclé culdsdosamente en un tandne~ebierto
de acero con 45 kg; de nitrato aménico disueltos en 60 1 de
agua; Ta masa se evapord a continuecién a aeduedad, durante
cuye evaporacién no se formé nada de NO ni NO,. El polvo seco
se calenté en aire a 6002C y se mantuve a esta temperatura du-—
rente 4 horas. | { |

~ El éxido de niquel resultante se enfrié y, a éontinua;
c¢ién, se traté por la termita mezclédndolo con el 8q£ en peso
del aluminio. Esta mezola se inflamé por medio de un cebador;
La reaccifn en la termita tiene lugar de forma excelente y asi-
mismo después de afiadi® un 4% en peso de nfiguel metélico y un
4% més en peso de a.luminiol

' gﬂempla 2

50 kg; de una pasta de niquel Raney gastado que conte-
nia wm 35% en peso de agua, que se habfa utilizado para la hi-
drogenacién de &-—eminocapronitrile y se habfa lavado con una
solucién de nitrato aménico, se méz¢16=en wn tanque de acero
con 4,5 kg de nitrato ambnico y se traté después segin se des—
cribié enwgl_ejemplo 1; El resultado del proceso de la termita
es el migﬂo @gg ge indicé en el ejemplo 1;

i dimio 3
Una solucién de 4 kg de nitrato de niquel en 6 litros de
agus se afladib con agitacién, a 30 kg de una pasta de cataliza-
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dor de niquel Raney gastado que contenia 35% de agua y se habia
utilizado para la hidrogenacién de fenol. Ia masa se tratd a
continuacifn seglin se indicé en el ejemplo 1; el resultado del

procesc de la termite es el mismo que se describié en el ejemplo

1.
Ejemple 4

A 15 kg de una pasta de catalizador de niquel Raney, que
contenia el 35% en peso de agua, que se habfa utilizado para la
hidrogenacién de fenol y gque estabe contenido en un tangue de
acero, se le afiadieron 3 kg; de nitrato aménico en 6 litros de
aguaj esta mezcla se evapord a sequedad calenténdola inicial-
mente a unos 1502C, mientras se introducia aire en ella por un
conducto de alimentacién que se abrfa en el fondo del tanqgue,
provistc de una cabeza de distribuecién. Una vez completa la eva-
poracién, la temperatura asciende rédpidamente y mediante un con-
trol aproplado de la entrada de aire y una mezcla adecuada de
la masa, la temperatura se mantiene a unos 800“0; Después de
enfrismiento, se obtiene un éxido de nfquel que se presta muy
bien para ser tratadec en el proceso de ;a termita; incluso et
posible afiadir grandes cantidades de nfquel metdlico y alumi-

nio adicional (8 y 8% en peso, respectivamente}.

Ejemplo 5

| 10 kg de una pasta de catalizador de niguel Raney que
contenfa un 35% en peso de sgua y que habfa sido utilizado
para le hidrogenacién de éi-aminecapronitrila, ge tratd, des-—
pués de haber sido lavado con wna solucién de nitrato aménico,
segin se describié en el ejemplo 4. EL resultado del proceso
de la termita es el mismo que se utilizé en el ejemplo 4. En
ningune de los experimentos citados en los ejemplos tiene lu-
gar formacién de WO ni NO,.
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Esta solicitud que corresponde a la presentada en Holanda
el 14 de Febrero de 1958, bajo el Kém. 224.937, se acoge & los

beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Eropiedad
Industrial,

NOTA&

Los puntos de invencidn propla y nueva que se presentan
para que seen objeto de estz Patente de Invenclén en Espafia,
por VEINTE afios, son los siguientess ’

18, - un procedimiento de preparar une aleacifn de niquel
y asluminic o de cobalto y aluminio a partir de un catalizador
Reney gastado, por oxidacién y reaccién posterior del éxidc res-
pectivo con aluminic de acuerdo con el procesc de la termita,
en el qﬁe le oxidemeién se realiza por lo menos en parte con ni-
trato;

an'. - Un procedimiento de acuerdo con la reivindicsoifn
1, en el que la oxidacién se realiza en parte por medib dg ni-
trato y en parte por medio de un gas que contenga oxigeno.

jﬂ; - Un procedimiento de scuerdo con lg reivindicacién
2, en el ciue el gus éﬁe contiene oxigeno se hace pasar mientras
ge lleva & csbo la calefaccidn del catalizador con nitrato.

4;2; - Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacién
f, en el ciue la cantidad de gas que contiene oxigeno que se ha-
ce pasar se ajusta de menera que la tempgratu.ra. de la mezcla de
reaceién no ssciende por encima de 9002C.

5a(, -~ n procedimiento de acuerdo con cualquiers de las
reivindicaciones 14, en el que se emples nitrato aménico.
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62. - Un procedimiento de acuerdo con la reivindicacién
5, en el que se emplea un _10-;50% en pesc fie nit:ato aménico
con respecto al catalizador Raney gastado.

72. - Un procedimiento de preparar una aleacién de niquel
Yy aluminio o de cobalto y aluminio:. »

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antecede ¥
con los fines gue se han especificado’.

_ Esta Memorie consta de echo hojas escritas por una sola

cara.

Madrid,

Do/, -8 -
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