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"Procedimiento da obtención da óxido de etileno".
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Esta invento se refiere a un catalizador per­

feccionado, especialmente adecuados para la producción 

de óxido de etilano por oxidación de etileno. Adicional 

mente, este invento se refiere a un método perfeccionado 

para preparar dicho catalizador, y a un mótodo perfeocig,
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nado para la preparación de óxido de etileno empleando 

el catalizador mencionado.

El óxido de etileno ea un producto químico 

de elevada impotancia comercial. Un mútodo comúnmente 

empleado para preparar esta material, comprende el oxi, 

dar etileno. en faae de vapor, con oxígeno molecular, 

sobre un catalizador de plata. Loa catalizadores ampie 

adoa conjanterioridad en eatoa procedimientos, no han - 

proporcionado resultados completamente satisfactorios.

Constituye un objeto de cate invento, el - 

proporcionar un catalizador perfeccionado, especialmeg 

te adecuado para usarse en la produoción de óxido de e 

tileno , por oxidación de etileno.

Otro objeto, es proporcionar un mútodo para 

preparar dicho catalizador.

Un objeto adioional, es proporcionar un prg, 

oodimiento perfeccionado para la producción de óxido do 

etileno. por la oxidación, del etileno. en fase de va­

por, empleando dicho catalizador.

Se ha comprobado que impregnando un sopor­

te que posea determinadas propiedades y características, 

con una solución de sal de plata y secando y activando 

las partículas de soporte impregnadas, como a continuación 

se describe, se produce una composición final de cata­

lizador, que tiene una utilidad sobresaliente en la —  

producción del óxido de etileno. Se ha descubierto que 

la producción perfeccionada de óxido de etileno es el 

resultado del empleo del catalizador de este invento, 
preparado como a continuación se indica.

De acuerde oon este invento, se utilizan -



partículas de soporte, de tipo esférico, de un tamaño 
medio de 7,9 mm. El diámetro medio de loB poroa de ejs 

tas partículas es, como mínimo, de 10 miorones y se pre 

fiere que sea del orden de 10 a 26 miorones. La exte& 

sion superficial de las partículas de soporte es redu 

cida, siendo inferior a 1 m2/g aproximadamente y , con 

preferencia, del orden de 0,1 a 0,2 m2/g. Con prefere& 

cia se utilizan partíoulas de soporte de sílioe-alámi- 

na, aunque pueden emplearse otros materiales.

Una característica de la máxima importancia 

en relación con este invento, es la configuración de - 

los poros de soporte del catalizador. Estos poros han de 
ser de diámetro suficientemente grande para permitir la 

entrada de etileno y de oxígeno en ellos, que es donde 

se cree que se realiza la mayor parte de la reacción. 

Adicionalmente, los poros han de ser de tamaño suficieg, 

te para permitir el escape del óxido de etileno produ­

cido. Otra consideración de la configuración de les po 

ros, es la longitud de los mismos. Cuando la longitud 

de los poros es extremadamente elevada, y además se eom 

bina con un diámetro pequeño, el óxido de etileno pro­

ducto se cree que permanece un período excesivo de tieg 

po en los poros, con la consiguiente sobre-oxidación y 

pérdida de rendimiento.

Se ha comprobado que los soportes de cata­

lizador de las dimensiones antes indicadas, o sea, del 

tamaño de partículas mencionado con el diámetro medio 

de poros que se indicó, y la superficie citada, tienen 

por resultado poros de formas adecuadas, para la pro­

ducción de óxido de etileno en cantidades elevadas.



B.

10.

15.

20.

25.

Se ha comprobado que , por Impregnación de 

las mencionadas partículas de soporte oon una solución 

de un compuesto de plata tal como lactato de plata y - 

secado y activación adecuados, se obtienen composicio­

nes catalizadoras terminadas que contienen plata y que 

resultan eminentemente útiles y adecuadas para la pro­

ducción de óxido de etileno, por oxidación parcial de 

etileno.

En la práctica preferida, se prepara una 

solución de impregnación, en agua, una sal de plata 

de un áoido carboxílico orgánico, tal como ácido lácti. 

co. Muy preferiblemente, se añade óxido de plata a una 

solución acuosa de un ácido orgánico tal como ácido - 

láetico, y se hace reaccionar para que se forme una ^ 

soluoión de la sal de plata, tal como lactato de pla­

ta. Pueden emplearse también sales de plata de otros 

ácidos tales como el oxálico, el valórico y análogos. 
Es posible usar también impregnaciones de nitrato de 

plata seguidas por reducción con hidrógeno.

Es conveniente formar una solución muy con 
centrada de la sal de plata, por ejemplo de 60 a 75%, 

oon objeto de lograr concentraciones elevadas de plata 

en la composición catalizadora final. Sin embargo, - 

pueden emplearse soluciones de sal de plata que tengan 

una concentración del orden de 2b a 80% en general, - 

aproximadamente.

Corrientemente conviene añadir una peque­

ña cantidad de un agente de oxidación, tal como peró­
xido de hidrógeno para impedir la reducción del com­

puesto de plata y la precipitación de plata metálica

j

1"

;.-r,
'.-'-.'i- - .

V. '

'-'V/r'.-:.-'. *

30



durante o antea de la Impregnación de la partícula de 

soporte.

Puede añadirse a la solución de sal de -- 

plata un promotor alcalino-térreo, muy adecuadamente 

bario, en forma soluble, por ejemplo en forma de solu 

ción acuosa de lactato de bario. El promotor o fomenta 

dor se añade en una proporción de 1% a 25% en peso de 

la plata en el catalizador.

Las partículas de soporte del catalizador, 

se impregnan por inmersión completa en la solución ci 

tada. Después de un período adecuado de inmersión, —  

por ejemplo de 5 a 15 minutos o superior, las partícu 

las impregnadas se separan del resto de la solución , 

por ejemplo por filtración. Es importante que durante 
la inmersión, la temperatura se mantenga alrededor de 

90-95°C aproximadamente.

Lae partículas impregnadas se secan a tem 

peratura moderada, con preferencia del orden de 20-80CC 

y, con preferencia, alrededor de 60-700C durante 10 - 

horas, por lo menos, en una atmósfera de aire.

Después del secado, las partículas de ca­

talizador se activan por calentamiento a una tempera­

tura suficiente, para descomponer la sal orgánica de 
plata. Convenientemente, las partículas secadas se ca 

lientan gradualmente en una atmósfera de aire, a una 

temperatura del orden de 200 a 3000C o superior, y lúe 

go se mantienen a esta temperatura durante un tiempo 

suficiente para completar la activación.

La composición catalizadora terminada, - 

contiene alrededor de 5 a 26% en peso de plata. Lae
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partículas da soporte pueden someterse a múltiples i& 

pregnaciones con un tratamiento insolubilizador inte^ 

medio, para obtener catalizadores con un contenido de 
plata muy elevado. Asimismo, pueden emplearse impreg­

naciones de nitrato de plata, como se oonooen an la - 

túcnioa, con reducción por hidrógeno.

El catalizador se emplea en la producción 

de Óxido de etileno, por oxidación de etileno con oxi 

geno molecular. Las condiciones susceptibles de empleo, 

son las previamente eonooidas en la túcnica. Estas con 

diciones implican corrientemente temperaturas de reac. 

eion del orden de 150-400SC aproximadamente, y, comúa 

mente de 200 a 3009C, presiones absolutas de reacción 

de 3,8 a 35 kg/cm*, y el empleo de mezclas gaseosas - 

de carga que contengan de 0,5 a 10% de etileno, de 3 

a 20% de oxígeno, y el resto gases inertes por ejem­

plo nitrógeno y COg. Se emplean con preferenoia las - 
operaciones a base de recirculación en las que se ha­

ce reaccionar una proporción de etileno en cada pasada. 
Despuús de separar el óxido de etileno obtenido, el - 

etileno sin reaccionar se hace recircular hasta su re 

acción. Para evitar el aumento de materiales inertes 

en el sistema, se purga el gas suficiente de nueva -- 

oiroulación. El gas purgado Be oxida adecuadamente a un 

grado de oxidación de conversión elevada, para obtener 

todo el óxido de etileno posible.

El ejemplo siguiente aclara este invento; 
salvo indicación en contra, las partes y porcentajes 
son ponderales.

Se añaden lentamente, con agitación, 1.000 
partes de óxido de plata, durante un período de unos
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30 & 46 minutos, a 1.224 partes de una solución ai ct 

de ácido láctico en agua. Durante la adición de óxido 
de plata, la mezcla se enfria para impedir que la tem 

peratura rebase los 95^0. Despuós de añadir todo el ó 

xido de plata, se agregan a la mezcla, lentamente, —  

100 partes de peróxido de hidrógeno al 16% en agua. - 

Se produce una solución de lactato de plata amarilla 

y clara, y a esta solución se le añaden 39 partes de 

solución de lactato de bario acuosa, al 44,4%.

Las partículas de soporte empleadas en es 

ta aplicación del invento, tienen un diámetro medio de 

4,8 mm., y forma esférica, con las composiciones y oa 

racterísticas siguientes:

30.

AÍ293* %
SiOg, %

FegÔ , %
TiOg, %

CaO, %
NagO, %
MgO, %
KgO, %

Porosidad aparente, %.

Absorción de agua %.
Densidad masiva g/cc.
Densidad espeoífica aparente g/cc.

Densidad en paquetes, libras/pió^

Extensión superficial, metros^/g.

Diámetro medio de los poros, micrones.

Las partículas de soporte se calientan pre­

viamente a una temperatura de 90 a 100SC aproximadamen-

86,96 

11,66 
0,30 

0,42 

0,06 

0,32 

0,11 

0,17 

40,44 

19,23 

1.9-2.1 

3.4-3.6 

70,74

inferior a 1 

10-16
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te, y luego se sumergen por completo en la solución - 

de laotato de plata, que se mantiene a una temperatu­

ra de 90 a 9&sc. Después de una inmersión y período - 
de mojadura o impregnación de 5 a 15 minutos, con agi 

tación ocasional, las partículas de soporte impregna­

das se separan de la solución restante, por filtraoión.
Las partículas de soporte impregnadas se 

escurren durante 18 minutos y se secan durante 10 ho­

ras como mínimo, a una temperatura de 60 a 70SC, en - 

el aire atmosférico. Las partículas así secadas des-- 

pués de la impregnación, se oalientan gradualmente duran 

te un período de 1 a 18 horas aproximadamente, a una - 

temperatura de 2500C en el aire atmosférico, y se man 

tienen a esta temperatura durante otras 4 horas para 

completar la activación. El catalizador terminado con 

tiene 10,88% de plata.

El catalizador activado se emplea en la - 

producoión de óxido de etileno, por oxidación parcial 

de etileno con oxígeno molecular. Sobre el catalizador 

citado se hace pasar una mezcla gaseosa que contenga 

alrededor de 5% de etileno, 6% de oxígeno, 5% de COg 

y el resto nitrógeno, a una velocidad espacial de 600 

litros de gas (presión y temperatura normales) por - 

litro de catalizador, por hora, a una temperatura de 

unos 2500(2 y a una presión absoluta de 16,8 kg/cm^ - 

aproximadamente.

Se realiza una conversión de alrededor - 
del 25% del etileno, por paso, con una selectividad 

molar para óxido de etileno de alrededor del 73%.

Por vía de comparación, ee preparó un oa

y. .,
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tallzador como se ha explicado anteriormente, excepto 

quelas partículas de soporte tenían un diámetro medio 

de 6.4 mm y un diámetro medio de los poros de 8,9 mi- 

crones. El catalizador tenía alrededor de 9.8% de pl& 

ta. Empleado en la oxidación de etileno como antes se 

desoribe, se obtuvo alrededor del 12% de conversión - 

de etileno con aproximadamente 68% de selectividad pa 

ra el óxido de etileno.

Adicionalmente, por vía de comparación, - 

se preparó un catalizador como anteriormente, excepto 

que las partículas de soporte tenían un diámetro me­

dio de 7,93 mm y un diámetro medio de los poros de 6,6 

micrones. Empleado en la oxidación de etileno como aa 

ha descrito, se obtuvo una conversión de etileno del 

16%, con una selectividad aproximada de 62% para el - 

óxido de etileno.

En lugar de las partículas esféricas antes 

descritas, pueden usarse, en la aplioación de este in 

vento, partíoulas de soporte irregulares de tamaño e- 

quivalente a las de diámetrosjindicados. Así pues, se 

emplean partículas de un tamaño medio de hasta 7,9 mm, 

siendo el tamaño preferido de 4,8 a 7,9 mm por térmi­

no medie.

H_0_3.A
Descrita suficientemente la naturaleza del 

invento así como la manera de realizarlo en la prácti­

ca, debe hacerse constar que las disposiciones anterior 

mente indicadas son susceptibles de modificaciones de 

detalle en ouanto no alteren su principio fundamental.

30 También ee haoe oonatar que el invento se refiere a una
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solicitud de patente presentada en Norteámérioa co^S*e 

cha 3 de octubre de 1.961, no 142.035, acogiéndose por 

lo tanto a los beneficios que conceden los Convenios - 

Internacionales en vigor y siendo lo que constituye la 

esencia del referido invento y por lo que see solicita 

Patente de Invención por 20 años en España: "PROGEDiumw 

TO Da OBTENCION DE OXIDO DE ETILENO"; caracterizándose 
por lo siguiente:

la.- "Procedimiento de obtención de óxido 

de etileno", caracterizado por comprender el poner en 

contacto una mezcla de gas que contenga etileno y ox^ 

geno molecular, con un catalizador que contenga alre­

dedor de 8 a 25% de plata, a una temperatura del orden 

de 1506 a 4000C aproximadamente, y el separar el óxido 

de etileno de la mezcla de reacción resultante.

36.- Procedimiento, segdn reivindicación 16, 

caracterizado porque para su realización se utiliza un 

catalizador constituido por alrededor de & a 86% de pía 

ta sostenida en partículas de soporte de un diámetro de 

hasta 7,9 mm aproximadamente, una extensión superficial 

inferior a 1 m^/g. aproximadamente, y un tamaño medio 

de poros de 10 micronee como mínimo.

36.- Procedimiento, segdn reivindicaciones 

anteriores, caracterizado porque el catalizador com­

prende el preparar una solución acuosa de una sal ds 

plata; el sumergir partículas de soporte de un diáme­

tro de hasta 7,9 mm, de una extensión superficial in­

ferior a 1 m2/g., y un diámetro de poros de 10 micrones 

como mínimo, en la aoluoión de sal de plata citada; - 

el separar las partículas impregnadas del resto de la



solución, el secarlas y el activarlas.

4&.- "Procedimiento de obtención de óxido 

de etileno"; tal y como queda sustancialmente descrito 

en la presente memo^T^.

Esta me norih consta de once hojas escritas 
a móquina por una si

¡íadrid,
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CIENTIFIC DBSIGN COMPANY.
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