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MEMORIA DISCRIPTIVA
que 3e pregents para unir g ia gollcltud
de
PATENTE DE INVENCION
formuluda el 8 de Abril de 1960, con el n® 257.215

en

EsPAalla

por VEINI'E &fios

e nombre de THE STANDARD OIL COMPANY, entidad novteams-
ricena, csteblecide en, Midlend Bullding, Cleveland, Ohlo,
Gstados Unildes de Américe,

porE

TN PROCEDIMINNTC DE FABRICAR CATALIZADORES "

&l presente invento se difige a la pre=~
peracidn de catalizadores que pueden ser empleados en
clertos procedimientos quimicos que implican rescciones
de oxzldecibn.~ Més particulsrmente, el invento gse diri-
ge a cataiizadores de silico-molibdato de bigmuto y de si-
lico-fosfo—mblibdato ¢e blgmuto en unc fofma adecuada parae

el ugo en un reactor catalf{tico denominado "fluidificado".
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8e he descublierto cgue clertas composlelo-
nes catellvicas que contienen bismuito, wollbdeno, =siliclo,
oxlgsne v tbuforo son Utiles en clertas rescclones de oxl-
decién de hidrocarburos.- Teles cetelizadores pueden Lener

los sicuientes 1imites de composlcidn:

flemento Peso 3
Bismuto 145=55
Holibdeno 2y 0-32
silicio 0,6-42
Ozigeno 20-50
FAsforo 0-5

s3ln embargo, le rszbén atémica de blsmuto
a molibdeno en el cetelizador debe ser superior a 2:35.-
lis objeto de &ste invento proporcionar un procedimlento
vara la mepufacturs de éstos catalizadores que daréd un
producto con extresordinarias cuslidedes y propledsdes unl-
formes.

En resunmen, ol invento comprende los si-

(1) Preperscidén de uns suspensidn dci-
da de los ingredienteg del catali-
zedor, comprendiendo una pequeila can-
tidad de nltrato ambénico.

(2)

4

scedo de la sugpengibn por pulveri-
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(3) Someter el producto secado

5

»or pul-
verlzecidn a trstemiento térmico por
el cuzl ge¢ caleina el catalizador.
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1 procedimlento de Sste invenbo se desg=

cribe con meyor detalle en los pérrafos sigulentes:
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la pressncla de
nitreto aménico en le rugpensidn de leos ingredisnies del
ceballzader es nscegerla pare obLener lag venbujas de éats
invento.- Si no estéd presente nitrsto amdnico en la sus-
ponglén del catzlizador, el catalizedor resultsnte nre=
gentard a veces una culldad reletivamente pobre en cuanto
a gus czracterigticas fisicas o quinicas; mientres que,

cuendo 23t pregente el nitrzto amfnico en lug centidades

el

193

egnecificedas még sdelznts, el catalizador rssultonte vo-

€

see czlidad uniformemente bucna.
Wo esté completemente comprendida lz ma-
nera en gue el nitrato zmdnico afects a la composicidbn Ffi-

nal, nero se propone que el nitreto amdnico, z csuse de =u

punto de Ifusidn relztivemente bejo, forma una metriz en la
cual ge dlstiribuyen leos otros ingredientes de la zuspen-
sibn durente la operccidn de dssecacldn por pulverizacidn.

Le celelnecidtn subgicuiente del catalizador ssczdo nor pul-

verieacldn

ticulas poseen exbreordinaria resistencia al dessaste cuan-

fluidificado.~  8in embargo, lz teorias que explica los
nrovechwsog resultados obtenidos con nitreto ambnlco no es
lmportente para el invento, puesto que hemos encontreado
que mientras lo suspensidn contenga por lo menos alrede~
dor del 1 por ciento sn peso de nitrato aménlco, el pro-
ducto final pregenta siempre exbtraordinarias propledsdes.
jor pueden estar pre-

Avngue en la susnensidn d
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gsentes cantidedes mayores de nitrato aminico, hemos encon-
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trado nue genersimente no hey razdn psra oxceder

naso da nitpobo wwhinico.-  Ad icmég, no

ol
[N

necessrlo siedir el nlbroto awbnice an Iovma de compues-
$0 & le sugoensidn de catalizedor, uinc que puede ser for-
mado 1n situ convenisntemente por resccidn de otros ingre-
ientes en ls svzpensidn Aeida del eabtallzador.

il bismuto que se emplea en la urepere-
cibn de cetalizedor por el procedlimlento de tste invento
nuede oricinsrge o bien cbdmo metel o blen cdwo uns sal del

l

lea bismubto metilico chmo meterizl de

partida, eg necesario digolverlo primeramente en uns go-

45 A =] [ APy [ EENOAY | ' r\"‘ll 5 1o =11a s £
lucién de £cido nitrico antes de =iadirlo a la suszpension
de cotolizador.- 81 se emplsa une sal, 1& sal se dlsuvel-
ve primero en agus pore nue pueda ser afiadlds s le sus=
penslén de catslizeder y fhcilmonte mezclade con los otros
ingredientes de la miumae.

similzrmente, lu fuenbe del molibdeno no

es critica de ninglin modo y pueden emplesrse verlos come
o -4 o nd e o{ “wne g o 4
noastog de melibleno.~- 3i sc desez Lformer el nitrato amo-

nice in gitu, puede ser convenionte emplear une sal amdnica
de molibdeno bel cbmo heptamolibdato sménico & dimolibda-
to embnico.~ La fuatte del fbzforo puede gser fcido fos~
férico o puede obtenerse el fbsforo a partir de dcido fos-
fomolibdico, aue suministrerie s la vez mollbdeno y fos-
foro.

#l siliclo se obtiens, para los fines de
éste invento, & partir de silice y en genersl gse preiie-
re cmplear un sol acucso de zflice débilmente alcalino
en le preperceibn de la sugpensién de catalizador.~ Va-

rlos de é4stop soles de allice son ssequibles en el comer-
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cio y puedsn contencr centidades variscbles de sllice.-
Un producto com sl parbicularmente Gtll contiens 30
vor ciente en peso ds sillce.

Bs doesde luego obvie, a partir ds la pre-

cetente descripeidn, que las centldades exschas de loa

gl cabtclizador pueden variar
considerablamente y que lae cantidades resles dependerén
de la conposicidn final descada.~ Las cantldadeg o en-
slesr en cuslquier caso pusden ger deberminadas fécilmen-
te por cllenlos gimnles.

Is importante que los Ingredientes de la
auggensién le catalizador esbén perfectamente mezclados
An mor pulverisacibn y'la mezcla se
renlina convenlsatemente con el ugo de las Instalaclones
de mezela clisicas.~- Como verlos de los Ingredlientes de
la =vspensién de catallrzador son fuertemenbe &cidos, es
necesario tener &gto en cuenta sl eleglr los matericles
de congtruiceldn de 1z inzbslacién de mszela, pero fsbe

necto del procedimiento de mezcla lo sniden comple~

o

tanmente log an ¢l oi'iclo v no forma parte del

aresente invento.

ESEUACTON DE La sSUSPENSION DHE CATALIZALOR

POR PULVARIZACION

1 paso de degscacldn vor pulverizacidn
en el procedimiento de &pte lnvento no es crivico ¥ ae

puesden erplear en el procedimiento de acbe lavento ina-

tulaciones v téenicas de desecacidn clégicas.- Lg prin-
cipel vonbeje de la deszecacién por pulverizacibn es que

dd per resultodo le produccidn de una particula caférica
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wents no se vvede obbener

todo e deaececldn.~ La Lnptalocd
en egenclea de una clmera de desccecidn, una fusnte de ga-
ses calionbes, un medlo ds pulverizor lo slimenteclidn 11-
11,.."'1.0.13‘, Foun f.f;'z-':';!'ij-od_Q aa gsparar ol p‘_xﬁof"}ucto aeco 06 loa s0-
seg cgobidesa~ Yuoden incluivss verios ingbelaclcones
cuzilivres; tales cémo colectores de polvo himedo pzra re-
cuperer el polvo excsgivamente fino, dlapesitivos de arras-
tre por eire o rastrillos mecénicos para celiminar el pro=’
ducto seco de dentro de lé cfmara, ebc.- La inztalscién
puede hecerse funclonsr con flujo de gas en contracorrien-
te o en corrivnte de iznal sentido y guede calenterge por
hornoa gue cueman scelte, ges & carbdn, por cslentadores
indirectos coil vepor, por celentadores indirectos que que-
men cerbbn ¢ por gzses de desecho de lugcelderas de ing-
tzlacidn.~ Les temperstures del gas que entra pueden va-
rlar enr vn emplio intervalo, pero en general prelerinmos

no oxcedsr de unog £40%C.- La pulverizacldn ouede rea-
lizarse por cuslguiecra dc varios dlspesitivos clizicos

de pulverizacibng cbuo por ejemplo, toboras & slba pre-
glon, tobheras bifluidas v discos de elta velocidad de ro-
taciébn.- Hl tamaio del producto finsl dependeré del gra-
do de pulverizeclén de le sugpernsidn ligulda, cero fste
puecde varisrse sn un amplio intervalo de acusrdo con téc-
nicas blen conocidas er ste oficlo.- In el caso ea que

el cabalizador se va a emplear en un rescbor fluidifica=~
do, es preferlido un intervalo de tamalios de b a 250 mi-
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En general, la suspensidn liquidas de in-
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gredientes del catallzador se bombeg al diggoglitivo de
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pulverizacidn, el cuzl en el cugo de un degecador de
pulverizaclidn en contracorriente estéd colocado cerca de
la perte sguperior de ls cémara de desecacldn por pulve-
rizacidn.- Se admite ges caliente por la parte inferior
de la cémars y fluye hacla arriba en contracorriente con
los gldbulos descendentes de suspensidn de catalizador
hacie una salida en la parte superior del dessecador por
pulverizecibn.- Un dessecazdor por pulverizgcién puede fun=-
cionar con una sllmentaclidn que es o blen una golucibn
verdadera o blen uns suspenglén y, en ol caso de una sus-
vensldn, es deseable generalmente tener un contenido de

s6lidos en la suspensidbn relativamsnte alto para reducir

()

el coste de la eliminscidn del sgue o de otro digolvente
de le suspensibdn.-~ Kl producto del desscador por pulve=
rizacldén puede ser recogido o bien de modo continuo o
bien intersitentemente, segln pueden dlctar el tameiio del
lote a prepsrar y otras consideraclones.

CALCTHACTOW Dl PrODUCTO LI3ZCADO POR PULVRIZACION

Para obtener las propledsdes dptimag del
producto degecado por pulverizacidn, os necesario someter
el producto & un peso de calceinegcidn a une temperaturs del
intérvelo de 370 a £954C. y sreferentemente de unos 425¢C,
Hemogn encontrado que sl paso de caleinacidn se puede 1le=
var a cebo convenlentemente en un horno rotatoric, calen=-
tado directamente y movide mecinicemente; y, sl se or@lea
un horno rotatorio, generalmente es necesarlo montener el

culverizecitn a le slevede Lemperaiura

producto secado por i
de caleinaclién gblo curante un breve tlempo, &sto es, del
brden de¢ unos cinco & dlez minutos.- In vez de en el hor~

no rotatorio, el preoducto desecado por pulverlzgeidn puede
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ser coleinmdo sn el

rmee se Ve s sunleer finelmente.-  H1 A2ltimo método, deg-
¢e luszo, pusde redquerir comvilclones ligsramanfe diferen~-

tes de les empleadas sn el horno robatorlo para obbtener

el gredo eproniado de caleinacidn, pero no hay nado cri-
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ilustrade por el slgsulcnte ejemplo de la prepcraclidn de

un cetalizador de aille

o-fosfomolibdato de bigmuto.

3¢ colocaron 226,5 Kg'de un‘sol 20U080 de
sllice débilmente slcalino gue oontiene 30,5 de sflice en
un reciplente de wmozcla de ecero inoxldeble provisto de
wn mezelacor sléetrico.- Despuds se afiadieron al recl-

=
1

ente de mezgcle 1,2 litros de dcide fosforico y 1uego

’.Jo

o
se aiadleron &l recipiente de mezcla 42,7 litros de una
solucidn acuose que contenis 35,7 Kg de heptemolibdato

andnico.~ Plnelmente se ofiadieron al reclplente de mez-

jox}

M

cle 42,7 litros de vne solucidn de &cido nitrico sl 55
qus contenis 77,5 g de nitrato de bilsmuto.- Lz mizela

Bete sugpenslén me

a un dessccdor por tulverizecidn s le ve~

locided de &,Q

por minuto.- Bl desgecader por julve-

rizacldn era del tino clésico de corrientes dol nlemo
gentldo y la cfmara deo desccucidn era un tambor de hor-

mizdbn de 5,% @ de didmetro, ceon iondc plano.~ Durnnte

i

le operecidn de depscocidn ge manbtuve una
Sota entrante de unos £20¢C y la terperatura del gas sallen-

ey

te era unos 85%C.,~ ILa suspensglén se pulverizd en una rueda
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és agujereos psriorades de 17,8 om do dlametro que girsba
g una veloelded de 5,000 r.p.am.
o s ) K s 2
Bl producto degecado por pulverizeclon

se recuperd del fendo de la clmera de degecacidn 7 se

4 IO 2 - 4 . ..
‘Bgte producto se gomebld = una prueba

P X . .
cla flolca el doeggaste del ceballzedor v se encontro que

ere guperior a los catulizadores de la mioma compocicidn

. . i e o ] R PO A R L3 - .
preparados nor mitodoy clislcos.~ Otros enssyosg demog~

extraordineria en uns reaceldn que implicebe oxidac

fLats golicitud que corresponde a la pre~
senteda en L.UWA. ) 16 de Abril de 1959, bajo sl nlmero
006.7¢1, se scoge & Loz beneficlog del srticuls BL del

dabatuto sobre Fronicded Indusztrisl.
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1¢. Un procedimlento ds febricar cataliza-
dores Ge nsilicomolibdeto de bismute y/o de silico-iosfo-
molibdete de blesmuto, destinedos a su ugo en reachorss

de lecho flvidificade, caracterizado por oreparar une sus-

(9
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ponslén o papille de los divergos lngredientes del catal
zeder juntamente con nitreto swdnlco, someter dicha papi-
1ls que contlene nitrazto smbnico o una operscibn de seca~
do por pulverizacldn, con lo cual ge producen perticulas
esferoidales de tamailo pequeﬁo'relativamente uniiorme, ¥
someter dichas particulss & una btemgeratura eleveda para
calcinar el catalizader.

2¢,~ Un procedimiento gegln el punto 1%, ca-

tlene &l menos 1lp en
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recterizado porgue dlohs pua
' L) " . ol
peso de nitrato smonico y con preferencia 1h a 10i.
3v,- Un srocedimisnto sestn los puntos 12 0

o, porscherixado poraue el nitrato smdénico se forma in

sltu en la pepilla.

4¢,- Un procedimiento segin cuslquiera de

los puntos 1% g 3¢, caracterizaedo porque dicha tempera=

- 10 =~
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gotusr le calcinasclidn estd en la ga-

BY,~ Un procedimisznto segln cusiqulera
de los puntos 1Y g 4%, ceracterizado porque el gecado
por puivarizacibn se llsva a cabo para produclir psrifculas

en la goma de temeilos de © a 250 mlcras.
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UE FASRICAR CATA-

-

Tal v cbmo se ha degorito en la Hemorla

que antecede, y con los fines rque se han especificedo.
Dsta Memoria congta de once hojas escri-

tas por vns gsola de sus caras.

I"adrid, L . ('
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