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ine de la sintesis de la mezecla ds hidrdgeno y nitrdge-

400760.,,0

La presents invencidn se refiers a cataliza-

dorss de sintesis del amonfaco a partir de hidrdgano y
nitrdgeno, y mds particularmente de sintesis a baja

temparatura,

El amonfaco fabricado industrialmente provis

no en las proporcionses estequiométricas corraespaondisnei

tes a la reaccidn sxotérmica.

N2 &,3H2§;———1—2 NH3
Las leyes de Le Chétslier musstran qus la |

formacidn de amonfaco ss favorecida por 8l aumento de

la presidn o la disminucidn de la temperatura,

Con los catalizadores industrialss, y a tem-

peratura ambisnte, la velocidad de reaccidn ss précti-|

caments nula, razdn por la que la reaccidn ss afectua-;

da sntrs 375 y 5009C, bajo presiones ds 150 a 300
2

kg/cm”,

En un procedimiento ds sintesis del amoniaco)

para disminuir la presidn, es necesario hacer descepe

der.la temperatura para ohtener gl misme grado de tran%-
farmacidn en NH.. !
-Las ventajas del trabajo a baja presidn son

miltiplss, por ejemplo la disminucidn de los sspesores;
de las paredes de los rsactorss y de las tuberfas bajo
presidn, sl aumento de la capacidad de los rsactorss,

y de agui el aumsnto de la capacidad de produccidn, sl

descenso del coste de inversidn global, y en particular
H

la disminucidn en sl costs de los compresorss, y como
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: consecuencia la dismimucidn del costs de la anargi;
que interviens en el precioc de costo del amaniaco fa-
i bricado,

Los catalizadores comerciales convencionales
i eontiensn principalmsnte hierro, en general en el gra=
ido de oxidacidn correspondisnte a re304, y pequefias
proporcionss de dxidos dificilmente reduciblss, tales

como los dxidbs de potasio, aluminio y otros slementos

i denominados promotores o activadores, En la patente de

los Estados Unidos N2 1,771,130, del 25 de marzo ds

1927,.58 habf{an propuestd ya catalizadores ds hierro
: con cuatro promotores, taleg como K20, Ca0, Mgl y AlZD

“Algunas asociaciones ds promotorss hacen mds
diffcil la reduccidn del catalizador en estado oxidado
y frecuentemente ésta tienes que ser efectuada fuera de
: reactor (s sintesis, Ademds, frecuentemente se estd
obligado 2 someter el catalizador reducide a un tratas«
miento de sstabilizacidn. Se comprends fdcilments que
estos trat%yientos suplemsntarios aumentan el prscio
de costo del amonfacd preparado’

Se ha prdﬁuesto ya preparar catalizadores de

sintesis de amoniaco a partir de dxidos de cobalto, ni

uel, manganesc, cromo, molibdeno, wolframioc, uranic
’ ’ ’ ) ’ ? ’

compuestos de estos metalss qus puedan dar los dxidos

correspondientes, empleados sdlos o con compuestos ds

hierro, particularments en la patente Britdnica 227,49

Se sabe, por otro lado, que estos dxidos empleados sd-
los no tienen propiedades cataliticas superiores a las
. de los dxidos de hierro, Por sl contrario, Mittash

(Advances in Catalysis II, 82, 1950) y la patente Bri-

0

l.
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tdnica. N@ 822,867, han demostrada que los catalizadoe-

res de cobalto son mucho menos activos qus los catali-
i

i zadores de hisrro.

i

Se conocen también catalizadores obtenidos a
5 partir de une aleacidn de hiesrrc-cobalto calentada en
oxigeno a 600-7009C, y después fundida con los promos
tores habituales, tales como alﬁmina—patasa-silics, en
un horno con resistencias, Es sabido, por otro lado,
que la actividad catalitica de las alsaciones Fa-Co
10 | para la dsscomposicidn del amdnfaco, cuyo mecanisma

- !
de reaccidn es comparable al de la sfintesis del amonia

co, no puede correlacionarss con la concentracidn ds
cobalto en la alsacidn (Y.N. Artyukh Scientific Selec{
tion of Catalysts, 1966, p., 214). La aleacidn de Fe-Cé
15 | presenta dos méximos de actividad, el primera hacia
15% de cobalto aproximadaments, y el ssgundo hacia 507
de cobalto aproximadaments. Estas observaciones se han
hecho con alesacionss de Fe-Co preparadas por fusidn
bajo argdn,

20 Segdn la presente invencidn, se han sncon-

trado catalizadorses da sintssis muy activos a bajas ;
temperaturas, particularmsnte ds 200 z 400¢C. i

- La gran actividad de las nuevos catalizadorgs
permite 8l pasoc con velocidades volumétricas (caudalas)
25 ! més importantes qus con los catalizadores conuanclanales,
pudiendo alcanzar las velocidades volumétricas el vae
lor ds 200,000, expresado sn caudal de mezcla entran-
te en lNh/volumen de catalizador en litros (IN = 1iw
tros en condiciones normalss), Los catalizadores de la

i . - . .
30 i presente invencidn conservan toda su supserioridad con

27.3.72 “ 4 -
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. cia muy grande ya que detsrmina la superficie especi-

f fica, la distribucidn de la porosidad final, y la es=

! do sl interds de un catalizador de gran duracidn y

bajas velocidadss volumétricas,

Estos catalizadores tisnen una resistencia
muy elsvada a las impurezas.

Las caracteristicas fisicas, es decir la ss=
tabilidad térmica y la resistencia mecénica, de los

nuevos catalizadores son muy buenas, Se comprende to-

bien resistsnts al desgaste mecdnico por roce, sabien~
do cudn importante es disminuir la cantidad de polvo
producido por el catalizador en el transcurso de la
reaccidn, y también la influencia de la resistencia al
desgaste por roca sobra la longevidad mecdnica de la
carga de catalizador.

Sa ha comprobado que los catalizadores obje-
to de la pressnte invencidn se reducen de manera muy
rdpida y muy completa, lo que representa una ventaja
muy apreciabls,

Ssglin la invencidn, se ha descubierto que la
incorporacidn de un contenido importante ds un mstal
adaptado en un catalizador cldsico de dxido de hierro
con un grade de oxidacidn correspondiente a la magne-
tite, F9304, da a éste una estructura particular muy
favorable para la reduccidn del dxido de hierroc y pard
la constitucidn de lugares activos accessibles en gran
ndmero a los rsactivos,

La velocidad de combinacidn de los &tomos dg

oxigeno del hierro con el rasductor tienes una importan-

tructura de huscos o lugares vacfos del sdificio cris-

talino.
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La adicidn de cobalto en forma de sales, de
carbonatos o de dxidos QUrante la preparacidn del cata
lizador psrmite crear un nuevo edificio cristalino.

Con contenidos pequsfios, la influencia del
cobalto es poco ssnsible, psero por el contrario se ha-
'ce muy apreciable a partir del 5%. El contenido prefe-
rents de cobalto metdlico se sitda entre 5 y 10%, es=~
tando 8l de magnetita comprendide entrs 90 y 95%,

Segln una variante de la invencidn, el cobal

to ss afladido "a un catalizador de sintesis de amanfaco )

de tipo cldsico, constituido esencialments, en estado
oxidado, por magnatitévFaSU4, éon la que sa asocian va
rios promotorss o activadoraes convencionalss; por lo.
menos tras,

Estos promotores son del tipo textural, es-
tructural, alacﬁrénico, tal como el de la aldmina,
Al0,, la silice SiUz; el dxido de zirconio Zr0,, la
magnesia Mg0, la cal Cal, el dxida des potasio K20 y lo
dxidos de las tierras raras.

El contenido global preferente en promotorss

estd comprendido entre 1 y 6%, misntras qug sl de mag-

netita estd comprendido entre 99 y 94%,

Conviene hacer resaltar que la introduccidn
de cobalto psrmite la obtencidn de catalizadores sxce-
lentes, incluso en ausencia de promotorss.

Los catalizadorss de la invencidn se obtig-
nen de manera sencilla. Su preparacidn comprends gl
mezclado de los constituysntes, la fusidn ds la mezcla
y, despuds de enfriamienta, la granulacidn,

La mansra de combinar sl dxido de hierro, el

w

]
¢
i

S
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menta principal, y el dxido de cobalto, y el contenido
en dxido de cobalto, juegan un papel detsrminante en
la eficacia del catalizador para la sintesis del amo=-
niaco’,

Segln la invencidn, sl cobalto ss introdu-

§cidd en forma.de un compussto tal como una sal, un
ééxido, o un carbonato, con el fiﬁ de realizar una diso
glucién sdlida de dxido de cobalto en el dxido de hie=
grro. Las propisdades de las disolucionss sdlidas de
%F9304-C00 son mdy diferentes de las ds lgs aleaciaones
metdlicas de Fe-Co, En el caso de disoluciones sdlidas
de F8304 - Co0 prsparadas por fusiEn oxidante, la in-
fluencia de la concentracidn de cobalto sobrs las pro-
piedades cataliticas no es la misma qus en sl caso de
aleaciones metdlicas de Fe-Co,

Los grédnulos de catalizadoer pueden ser emple
dos directamentes sn un reactor.

Segln una variante de la invencidn, se puede
reducir previamente y aestabilizar el catalizador por
oxidacidn o nitruracidn superficial, antes del empleo
en el reactor, La reduccidn previa se efectia segln
una técnica muy conocida para un experto sn la técni-
o8,

Segln otra variante de .la invencidn, se pue-
de asociar con el nuevo catalizader al menos un aglu-
tiante, ssleccionado sntre el grupo de los aglutinan-
; tes arcillosos, de magnesio y aluminosos,
| | Estos catalizadorss ascciados con un aglutid

i nante se obtienen procedisndo a poner en suspensidn o

 empastar sl catalizador, que contiene o no un promotor

o
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%molidu finaments a forma de polvo, del orden de 200

Imicras por ejemplo, con 10 a 60% en psso de aglutinan-§

to es granulade y después acondicionado en forma

cldsicos de densificacidn.

cidn permite producir amonfaco, poniendo sn cont

con-estos una mezcla de hidrdgeno y nitrdgenc en

propareidn de 3 : 1, a velocidades voluméiricas
didas entrs 10,000 y 200,000, y prefsriblemente
50,000 y 100,000, a una tempsratura comprendida

200 y 5509C, y preferiblements prdxima a 350¢C,
una presidn comprendida entrs 80 y 350 bares, y
riblemente 150 bares.,

El amonfaco es obtenido con excelantes
dos de bonversién, que pueden llsgar al 29%,

R continuacidn se dan sjemplos que ilu

la invencidn a tituleo no limitative,

Ejemplo 1
Se prepara sl catalizadoer A, gus tisns

composicidn siguiente:

Catalizador A

Magnstita, Fe,0, _ 92% en
Oxide de patasio, K,0 1% en
Oxido de cobalto, CoO 7% an

; Despudés de haber mezclado los constitu

; 88 efsctla la fusidn a unos 1.4009C, y después s

gpastillas o de bolas par los procedimientaos mecénicos

El smplse de los catalizadores de la inven=-

te, Despuds de secado de la pasta obtenida, el prcduc-%

de !

acto-

una
comprsh-
entre
entre
bajo

prefew

gra- |

stran

la

peso
peso

pesa

yentes,
!

8 gra-




inula, Los grdnules obtenidos puedsn smplearse directa-

i
imente en un reactor.

Ejemplo 2

5 Se procede a unae trituracidén fina, a forma

;da un polvo de 200 micras aproximadamente, dsl catali-

| zadar R, y después a su empastado con 10 a 60% de aglu

tinante arcilloso y/o de magnesio, y/o aluminosc, Des-

ipués del secado de ssta pasta, sl producto obtenide

15 . es granulado, y después se configura a la forma de

pastillas o de bolas, por los procedimientos clésicos
de densificacidn.

En el caso del sjemplo, 8l catalizador B

contiens 10% de cemento aluminoso,

200 |

E jemplo 3
a) Ensayo de actividad nQ 1:

Se sfectda un ensayo comparativo sntre sl

¥

catalizador A, preparado segin el ejemplo 1, y un cata
25 : lizador industrial denominado con 8l nombres de GP 7,

cuya composicidn es la siguiente:

&7
é Fe 0, 94% sn peso
; Al 0, 2% en peso
25 ! Cal 3,1% en peso
; 'KZO 0,9% en peso
: Las condiciones dal snsayo son las siguisen-
E tes:
« Presidn, 150 bares,
30 - Composicidn de la mezcla entrante: 25% ds

27.3.72 : -9 -
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nitrdgenc en volumen, 75% ds hidrdgeno en volumen. |

= Temperaturas de sintesis camprendidas antré
320 y 550¢9C, %
- Velocidades volumétricas, VVUH, expresadas
5 en caudal de mszcla sntrants an lNh/volumen dg catali~
izador en litros, comprendidas entre 10,000 y 200,000,
! La actividad del catalizador se mide por el
contenido da NH3 en volumen de la mezcla a la salida,

en una pasada sin recirculacidn,.

0 Los resultados se indican en las familias de
!

icurvas de las figuras 1 y 2,

Las temperaturas de sfintesis, en grados cen-

. |
gtigrados 2C, se indican en las abscisas, La actividad
del catalizador, exprssada sn tanto por ciento de NH3 f
!
15 {en volumen a la salida, % NH., se indica en las ordsna-

das,

Las curvas 1 a 7 corresponden a velocidadas

1

‘volumétricas, VVH, difsrentes, _
La curva 'corresponde a una VYVH de 10,000,

20 La curva corresponds a una VYUH de 20,000,

! La curva correspondse a una VYH de 30,000,

La curva corresponds a una VVH de 60,000,

1
2
3
La curva 4 corresponde a una VVH de 40,000,
5
6

La curva

corresponde a una VUH ds 100,000,;y

25 la curva 7 corresponde a una VUH de 200.000;%
La curva 8, representada sn trazos de puntos%

| representa el equilibrio. ?

La figura 1 muestra la actividad del catalizhe-

dor A ds la invencidn. La figura 2, de comparacidn,

30 - muestra la actividad del catalizador GP 7.

27.3.72 - 10 =




El estudio de las curvas de las figuras 1 y

i 2 hace resaltar nitidamsnte la mayor actividad del ca-
talizador A, particularmente a bajas temperaturas, Con
el catalizador A a 10,000 VVH y a 3402C se cbtisns 12%
5 de NHS’ mientras que sl catalizador cldsico GP 7 no
comienza a reaccionar mas que a partir de 350¢9C,
Ensayos similares sfectuados con el catali-

zador B segdn la invencidn dan prdcticamente una super

posicidén de los resultados con los del catalizador Re

10 |
‘b) Ensayo de actividad n? 2

Se repiten las condiciocnes del aensayo ds ace-
gtividad ne 1, con los catalizadores A y GP 7, pero
. efectuando la sintesis a una presidén de 300 bares,
15 | Los resultados obtenidos ss representan an
la familia de curvas 1 a 7 ds las figuras 3 y 4, Las
i velocidades volumétricas son comparables a las del en-

sayo de actividad n2 1, y, como anteriormente, las tem

peraturas en 2C estdn en las abscisas, los % de NH. en

20 las ordenadas, y la curva 8 carresponde al equilibrio,

La comparacidn de las curvas de las figuras

3y 4 muestra la muy nitida superioridad del catalizaw
dor A, Por ejemplo, con una UVH de 10,000 y a 4009C se

. obtiene 23%, frente 16% para el catalizador industrialf,
25 El1 catalizador B se compaorta de mansra idéntica a la

del catalizador A.

Ejemplo 4
Estudio de la velocidad de reduccidn de los catalizaw

20 . dores.,

27.3.72 ad ll -




Ss procede a unas series de ensayos sabre mqu-
. H

Y : . . i

i tras del catalizador industriel GP 7 y sobrs muestras

|

del catalizador A, i

5 Ensayo n? 3a

Se somete una muestra del catalizador indus-
trial GP 7, que ss coloca én un reacter "in situ", a

las condicicnes siquientes:

! temperatura 4009C
10 VVH 100,000
; Presidn 1 bar

Composicidn ds la mezcla entran

ts, en volumen:

N2 25%
15 H2 , 759
Duracidn del ensayo, 12 horas

H

En ssts ensayo, ss mide reqularmente la can~

tidad ds agua resultante de la combinacidn del ox{geno!
extraido del dxido de hierro con sl hidrdgeno reduc-

20 tor. Los resultados ss representan sn la curva 1 de

la figura 5..La cantidad de agua fobmada, exprasada sﬁ
tanto por ciento acumuletivo de agua, % H20, estd indiL

!
cada sn las ordenadas, y’ la duracidn eh horas se indi-

ca en las abscisas, f
25 E Inmediatamente despuds ds sste tratamisnto
de reduccidn, se efsctda una medicidn de actividad del

.
t

; catalizador GP 7 en las condiciones de sintesis sie

guientes:
, Temperatura 400¢9C
30 UVH 100,000

28,3,72 “ 12 w
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| ' A

Presidn . 150 hares

Composicidn de la mezcla entrapn

5 te:

oo, 25%

5 , Ho 75%
Duracidn de la sintesis: subida de tempera-

tura, 30 minutos, y después zona sstabilizadae durante

30 minutos

Se mide sl contsnido ds NH3 formado en la
10 ! mezcla de salida, después de mantener les temperatura

‘ @stable durante 30 minutos., Se obtiene un contsenido en

i
!
ENH3 de 2,4%.

Ensayo n2 3 b

15 Después del ensayo de actividad, el cataliw

zador GP 7 ss sometido a un nuevo ensayo de reduceidn
en las condiciones del ensayo 3a, por una nusva dura-
cidn de 12 horas, Los resultados obtenidos se repre-

sentan en la curva 2 de la figura 5, E1 tanto por

20 | ciento de agua que continda forméndose es de 5%,
Se efectia a continuacidn una nueva medicidr

de actividad realizando el ensayo en las mismas condis

ciones de sintesis ds NH, que en el ensayo ne 3a, Ss
gbtiene un contenido de NH3 formado en la mszcla de sa-
lida, de 2,9%.

En conclusidn, la continuacidn de la forma=

25

cidn de agua en el ensayo 3b, y la obtencidn de un
tanto por ciento superior de NH3 en el mismoc ensayo,
prusban que el catalizador industrial GP 7 no estaba

30 complstamente reducidao, y por consiguientse no habia

28,372 ; - 13 =
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alcanzado su sstabilizacidn al cabo de las 12 primaras%
horas, .

Si se tiene en cuenta la cantidad ds agua
tedrica a extraer, qus es des alrededor del 30%, se

puede deducir que, después de las dos reduccicnes suce

sivas qus totalizan 24 horas, no se ha obtenido mds que
un 22% ds agua formada en total, Por tanto, el cataliw
Zador industrial estd reducido de modo imperfecto al

cabo de 24 horas,

Ensayo n? 2g8

Se somete una musstra del catalizador A,

preparado seglin el ejemplo 1, a una reduccidn, rigu-

rosaments en las mismas condiciones qus en el ensayo 3

, |
representdndose los resultados en la curva 3 de la fil

|
gura 5, :

Comparando lcs ensayos 3a y 3c se pons da
manifiesto la gran diferencia de afinidad del hidrégaJ
no con el oxf{geno del catalizador segdn la invencidn.
En 8l snsayo 3c, sl tanto por cishto de agua formada
sa elsva a 29,

Se proceds, como anteriormente, a un snsayo
de actividad en las mismas condiciones de sintesis que
en el ensayo 3a, Se obtiene un contenido de NH3 sn la

mezela de salida de 6,9%.

Ensays n? 3d

Se recupsra el catalizador A y ss proceds a
un ensayo igual de reduccidn durante 12 horas més, as%

came sn el ensayo 3b, La cantidad de agua producida g~

; dy
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- t4 indicada en la curva & de la figurs 5, Précticamen-

te ya no hay agua producida, apenas un 1% al .cabo de 1

horas,

Se somete a continuacidn el catalizador A a
un nusve ensayo de actividad, sn las mismas condicione
de sintesis qus en los ensayos 32 y 3c. Se mids el con
tenido de NH3 formado en la mezcla de salida, después
de mantener la temperatura sstable durante 30 minutos,
Se obtiene un contenido del 7%.

En conclusidn, los ensayos 3 c y 3 d muestra
que gl catalizador A de la invencidn ha sido reducido
totalmente, En efecto, después ds las 2 reduccionss

sucesivas que totalizan 24 horas, se ha obtenido 30%

de agua formada, lo que corresponde précticamente a lal

totalidad del agua que se pusde formar, Por otra parte
los ensayos de actividad musstran que sl contenido de
NH3 es constants, y por lo tanto el catalizador estd

gstabilizadoe desde la hora 128,

Ejemplo 4

| Rasistencia tdrmica v al enveijscimiento

El ensayo -consiste en aplicar un sobrscalsntamiento
al catalizador en curso de la reaccidn, y después en
volver a la temperatura anterior sl sobrecalsntemien-
to, E1 descenso en el contenido en NH3 formado antes
y despuds del sobrecalentamisnto s un medic de eva-
luacidn del envejecimiento del catalizador,

_ Se cargan dos reactores con los catalizado=-
ras siguientes:

reactor 1, catalizador A segln la invencidny

- 15 =

[2)




reactor 2, catalizador industrial GP 7,
Despuds de reduccidn totsl de los dos cata-
lizadores, se efectdan los ensaycs de envejecimiento
en las condiciones siguisntes:
5 Presidn, 150 barss,

Composicidn ds la mazcla entrante, en

volumeans
N, 25%
Hz 75%
10 VVH = velocidad volumétrica expresada an

caudal de mezcla entrénﬁe, en 1Nh/volumsn de cataliza-

dor en litres = 10.000.

Temperatura: crecimiente por sscalonss de

350 a 5509C, zona estabilizada a 6002C, duracidn 30

15 minutos, decreciente pér gscalones de 550 a 3504C,

Los resultados obtenidos figuran en las cur=-
vas 1 y 2 de la figura 6, Las temperaturas ss repre- E
sentan en las abscisas en gradsos cent{grades, 9C,, El
rendimiento de NH, estd expresado sn % NH; en la mez- |
20 1 cla de salida, y ss representa en las ordenadas, La |
curva en trazos de puntos corresponds al squilibrio,
Las curvas 1 corresponden al catalizador A (reactor 1)

y las curvas 2 al catalizador GP 7 (reactor 2), ;

25 Ejemplo §

Resistencia a las impurezas.

Es sabido que las impurezas, gque contienan

!l oxigeno por sjemplo, y presentes accidsntalments sn 12
i ' .
| mezcla de sintesis, tienen un efscto sobre la activie

30 | dad del catalizador., Estas impurezas son, en el caso

283,72 - 16 =
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jdel oxigeno: 0,y H,0, CO, CO,; seglin su concentracidn

tante,

En ensayo consiste sn inysctar la impureza e

reaccidn y durante un perfodo detsrminado, Se mide el
descenso eventual del contenido de NH3 formado antes y

después de la inysccidn de la impureza. Una vez inte-

rrumpida la inysccidn de la impureza, se mide también

“la velocidad de vuelta a las candiciones inicialss del|.

contenido de NH3 formado,

siguientes:
Reactor 1 - catalizadbr A
Reactor 2 - catalizador industrial GP 7

Después de reduccidn total de los dos cata-

contaminantes o venenos, sn las condicionss siguien-

tes:
Presidn 150 bares

Composicidn de la mezcla entrapn
: te:
25% en volun

75% en volun

: 2
: ~ H2 4
Uslocidad volumétrica, VUH = 10,000
Tempsratura 4008C,

Inyeccidn de 200 mg. de veneno expresado en

f oxigeno por mzN des mezcla a la entrada, (msN = m3 en

condicicnes normales).

Duracidn de la inysccidn, 30 minutos

—17—

400760ﬂmﬁf§

‘en la mezcla de sintesis, su accidn es mds o menos impore

)

la mezcla entrante scbre el catalizador, en curso de la

’ Se cargan dos reactores con los catalizadorss

lizadores, se sfectlan los ensayos de resistencia a los

an

an
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i 8l catalizador de la invencidn ha vuelto a las condi-

-

Los resultados comparativos son expresados
en las curvas de la figura 7, La curva 1 corresponds
al catalizador A de la ihvencién. La curva 2 corres-
ponds al catalizador GP 7 de rsferencia. Los tismpos
(t) se representan en las abscisas en haras, y los
tantos por ciento de amonfaca (% NHS) se repressntan
en las ordepadas, La duéacién de la inyeccidn es re-
presentada en la figura y corrasponde a I,

El estudio de las curvas 1 y 2 muestra que
clones anteriores al cabo ds 5 horas, mientras qus sl
catalizador de referancia aln no ha vuslto a ellas al |

cabo de 10 horas,

E jemplo N2 7

Ensayo de rasistencia mscdnica

H
i

Se sfectian ensayos comparativos del cata-
lizador A y del catalizador de refersncia GP 7. Se
efectla el ensayo de la manera siguisnte:

Se toma un volumen deferminado del catali-
zador, La muestra se introduce en un cilindro hori-
zontal que gira a velocidad constante. Los grénulos
de catalizador ruedan unos sobre otros y ss forma pol<
vo por rocs. Al cabo de un.tiempo determinado, se de-
tiene el movimiento de rotacidn, se tamiza sl catali=j
zador, se pesan los polvos y ss expresan en tanto por
ciento del peso con respecto a la muestra inicial. Los

resultados obtenidos se dan a continuacidn:

I, Catalizador A . II, Catalizador B
VVolumen 500 ml, Volumen 500 ml.

- 18
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400760

Granulometria 5/10 mm, Granulometria 5/10

£l catalizador A de la invencidn tiene una

resistencia mayor que el catalizador de referencia,

E jemplo N2 8

Se resalizan ensayos comparativos de la efica

i
cia de diferentes catalizadores-en los gue el contenid

' de cobalto veria de 0 a 13,5%
f .
: Los ensayos se efectlan en las condiciones

%axperimentales siguientes:

; Composicidén de la mezcla de sintesis entran-

; te: N, + 3H,; 25% de nitrdgeno en volumen y 75% de hi-
drdgeno en volumen.

VPresién 300 bares

VUH 20,000

Temperatura 4002C

; La actividad dsl catalizador es medida por
t
el contenidc de NH3 en volumsn en la mezcla de salida,

i
en una pasada sin recirculacidn.

Catalizador Contenido de Co Contenido de
o en % NH, en %

5 ]
: GP 7 0 14,5
; Catalizador C 2,5 17,1
; " D 5,5 20,2
; " E 8,2 20,3

" F 13,5 18,2

La lectura de estos resultados pone de ma=-

- 19 w
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i Polvos formados 0,3% Polvos formados 1,02%
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| nifiesto lo crftico que es 8l contenido de cobalto.,

La presents solicitud, qus corresponde a la
presentada en Francia el 17 de Marzo de 1971 bajo sl
N®; E.N, 7109265, ss acage a los beneficios dsl artf-
5 culo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indus=-

trialf

REIVINDICACIONES

i
Los puntos de invencidn propia y nusva, queg
se presentan para gue ssan objeto de esta sclicitud dé
10 Patente de Invencidn en Espafa, por VEINTE afios, son §
los siguientses: E

l.= Un procedimiento de preparacidn, por Fué
sidn oxidants, de un catalizador de sintesis dsl amo-g
niaco, constitufdo essncialments, en sstado oxidado, '
15 | por dxido de hiserro con un grado de oxidacidn corresw
pendiente a la magnetita, F8304, caracterizado porqﬁe

contiene cobalto introducido en forma de compuesto,

tal como sales, carbonatos, u dxidos; sisndo =1 con- |
tenido en psso de 5 a 10% expresado como cabalto.
20 2.~ Un procedimiento de preparacidn des un

i
catalizador ds sintesis del amoniaco segln la reivine-|
|
i

dicacidn 1, caracterizado porque contisne un activador
*

o promotor, selsccionado del grupo formade por la ald
1

L4 B

mina, la silice, 8l dxido de zirconio, la magnesia,

25 = cal, el dxido de potasio y los dxidos de las tisrras

28.3.72 w 20 =




i raras, cuyo contenido estd comprsndido entre 1 y 6%

; 3.~ Un procedimiento de preparacidn ds un ca
talizador ds sintesis del amoniaco seglin las resivindi-
caciones 1 § 2, caracterizade porque éste es asoclado con
5 ‘al menos un aglutinaente, seleccionado entre el grupo
i de los aglutinantes arcillosos, de magnesio, aluminosos;
sisndo la proporcidn en peso del aglutinante de 10 a

60%.

4,- Un praocedimiento de preparacidn de un
10 ° catalizador de sintesis del amonfaco segln una ds las

| reivindicaciones 1 a 3, ceracterizado porque el cata-

é lizador es reducido presviaments y estabilizado par oxi

? dacidn o nitruracidn.

; 5, Un procedimiento de preparacidn ds un ca-
15 ! talizador de sintesis del amonfaco segdn una de las rei-

g vindicacionas 1 a 4, caracterizado porque sl cataliza-

: dor citado estd sn forma de disolucidn sdlida de

% F8304 - Co0.
6.= Un procedimiento de preparacidn dsl ca-
20 f talizador segin una de las rsivindicaciones 1 a 5, caw
racterizado por mezclar los constituyentes, hacer fun-
dir la mezcla, dejar enfriar y procedsr a la granulae
cidn.,

% 7.= Un procedimiento de preparacidn del cas
25 : talizador segln la reivindicacidn 3, caracterizado por
poner en suspensidn o smpastar sl catalizador segin
una de las reivindicaciones 1 6 2 triturado  finamente
a forma de polvo con Bl aglutinante, secar la pastsa
antedicha, granular el producto obtenido, y despuds

a0 7 acondicionarlo a forma de pastillas o bolas por los

2803'72 E - 21 ~
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procedimientos mecinicos clésicos de densificacién.

8.~ Un procedimiento de preparacién, por fu-
sién oxidante, de un catalizador de sinteis del amonia-
co. 7

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede, representédo en los dibujos que se acompafian
Y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veintidos hojas es-

critas a midquina por una sola cara.

CFER 4
Madrid, -7 FEB. 1974

P. A. Aﬁ*”h

Ge Srsiury
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