502706 <=

Int. CL2 (072

|

®ECCION TECNICA
CLASIFICACION 1, P. C

e ————

SIBCLANE

pR——

MEMORIA DESCRIPTIVA

correspondiente a la solicitud .de concesién de una

PATENTE DE INVENCION

souiciTanTe: TEXACO DEVEIOPMENT CORPORATION —
RESIDENCIA: 135 East 42nd Street, NEW YOEK,

e NaXe. 10017, U.S.4. .. .

ENUNCIADO: ""UN_ FROCEDIMTENTO PARA LA HIDROGENACION

CATALITICA DE.UNA MONO-NITROPARAFINA SE

Prioridad: Patente estadounidensenc 145,873 del 21.5.71




10

18

20

25

30

Este invencién se refiere a la producoién de ami-
nes y mée especialmente a la produccién de alquil(secunda~
rio)aminas primariaé conteniendo de 6 a 25 dtomos de carbo-
no; a partir de.maqo-nitroparafinas se cundarias.

lag aminas primerias han sido pfeparadas nitran-
do inicialmente las parafinas con dcido nitrico o didxido
de nitr&geno y posteriormente reduciendo la nitroparafina
en presencia de un cataliuador de hidrogenacién. Los cata~
lizadores de hidrogenacién conocidos comprenden miembros
del Grupo Ib, solos o en combinacién oon metales y compuég
tos del Grupo VIb, como crdmito de cobre y Grupo VIII, tales
oomo cobalto, niquel, platino, paladio y rodio y su empleo |
ha sido sugsrido en la reduccién de los compuestos nitrados
orgénicos a las correspondientes aminase

En la hidrogenacién de nitroparafinas & aminas
primarias, se han empleado temperaturas bajas comprendidas
entre 100 y 450°F (38 y 232°C) y preferiblemente entre 200
y 400°F (93 y 204°C). Ia reduccién sobre un catalizedor de
hidrogenaclién o eminas primariss es una reaccién exotérmi-
ca, ‘de manera que la formaclén de aminas seocundarias aumen~
ta & una velocidad sustanciel & temperaturas superiores &
450°F (2329C), Para convertir selectivamente en aminas pri-
marias, se ha encontrado que es esencial el empleo de tempe
returas bajas y la reaccién exotérmica ha sido controlada
operando de forma casi isoterme en medios orgénicos relati-
vamente dilufdos, tales oomo n-parafinas. Aunque las opera~
oclones cagi iaoférmicas, es declir, operaciones dentro de un
intervalo estrecho de temperaturas del orden de 50°F (28°C)
¥y menos, dentro del intervalo antes citado, supera hasta ciqﬁ

to punto.la tendencis & formar alquil(secunderio)aminas se~

;”/A,
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NHB procedente del craqueo del grupo amino. Cuando la tempe—

Pk
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cundarias y aumente algo la. selectivided de la reaccién a
amines primarias, estas condiciones interfieren con la con-
versién médximas de la nitroparafina & amina primaris.

En sentido amplio, esta invencién considera un
procedimiento para la hidrogenacién catalitica de une mono-
nitroparafing secundaria, en el que el hidrégeno y la nitro
parafina pasan a través de un lecho de catalizador de hidro
genacibén, en condiciones efectivas para convertir dicha ni-
troéarafina en uns alquil(secundario)amine primaria, en el
cugl la mejoravoonaisté en hacer pasar dicha nitroparafina
a través del citado lecho de catalizador a una temperatura
medis de conversién comprendida emtre 200° y 450°F (93° y
232°¢) y mantener una diferencias de 100°F (55°C) como mini~
mo entre la temperatura méxime de conversién en dicho lecho
y la temperatura de entrada al citado lecho.

¥és especificamente, la difereﬁcia ( AT) entre 1la
temperatura médxima de convergsién y la temperatura de conver-|
sién & la entrada es como minimo de 100°F (55°C) y hasta de
400°7 (220°C) y preferiblemente AT es de 150 a 300°F (83 a
165°¢). Estae diferencia, AT,es efectivemente mantenida ope~
rando & unas temperaturas de entrada desde 100 hasta 400°F
(38 hasta 204°C), preferiblemente desde 150 hasta 250°F (65
haste 121°C) y hasta una temperatura méxima de conversién
de 500°F (260°C). Ies temperaturas superiores a 500°F (260%)
influyen adversamente en el proceso en el sentido de que el

nitrégeno es perdido con mucha probabilidad en forms de

ratura de entrada considerada es, por ejemplo, 100°F (3800),
ge emplea un AT de 200°F (110°C) como minimo, con objeto de

obtener una temperatura media :de conversién de 200°F (93°¢).
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Ia temperatura de entrada indicada-se alcanza introduciendo
la alimentacién de nitroperafina a una temperatura compron-
~dida entre 100 y 400°F (38 y 204°C) en el lecho de catali-
zador. la temperatura media de conversién, definida aqui
como la temperatura media en °® (°C) de la temperatura de.
conversién a la entrada y le temperatura de converaién mé~
xime, comprendida entre 200° y 450°F (93 y 232°C) y un AT
de 100°F (55°C) como minimo y de 400%F (222°C) como méximo,
pueien conseguiréo por varios caminos. Por ejem@lo, el reao-
“tor puede estar constituido por una multiplicidaﬁ de tubos
de catalizedor dé pequefio didmetro sumergidos en un medio
flufdo, comprendidos los gases y los liguidos, que pueden
fransforir el calor a la zona o desde la zona de conversifn,
Un reactor de didmetro grande puede contener elementos ta~
les como serpentines que permiten la sdicién o extraccibn
de calor en ls medidas necesaria o bien el reactor puede es-
tar constitufdo por una multiplicidad de sscciones con zo-
nes de transferencia de calor entre cada seccién. Cualquie;
ra de los reéctores mencionados permite el control de la tem
perstura media de conversibn, del AT y de 1la temperatura.
méxime de conversifn. las temperaturas de salida del reao-
tor huncé superan & la temperatura mixima de conversién y
generalmente son Inferiores a le misma.

| Esta invencién considera un procedimiento continua
pare la produccibn de alquil(secundario)aminas primarias por
reaccién con hidrégeno de las mono-nitroparafines de 6 a 25
étomos de carbono. Ilas mono;nitropargfinas consideradas en
este procedimiento constituyen nitro-n-parafinasg secundarias
en las que el grupo nitro estd colocado a2l azar a lo largo

de la ocadena de carbonos sobre un dtomo distinto del 4tomo de
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| te basta que se ha convertido alrededor del 5 al 50 % de la

| oién hasta el 10-25 % en peso de nitroparafina. La mono-ni~
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- carbono terminal. Ias nono~nitroparafinas ilustrativas pue-
den ser 2- o 3-nitrohexano, 2-, 3~ o 4-nitroheptano, 2~, 3~
0 4-nitrooctano, 2=, 3=, 4= o S-nitrodeceno, 2-, 3~, 4~, 5~

y
4y 5=y 6= 0 T~nitrotridecano, 2~, 3~, 4~y 5=, 6 0 T-nitro-
tetradecano, 2=, 3~y 4~, 5=, 6=, 7—, 8- o 9~-nitrooctadeca~

no y mezclas de los mismos, pdr_ejemplo mezclas de nitro-

parsfinas C1O'CH4' Estas mono-nitroparafinas se obtienen pozx
contacto de un h;drocarﬁuro parafinicq 06'¢25’ preferible-
mente un hidrocarburo de cadena lineal, en fase liquida, ch
un egente de nitracibén en fage de vepor, llustrado por dié-
xido de nitrdgeno o dcido nitrico, a una temperatura comprey
dida aproximadamente entre 250 y 500%F (121 y 260°C) ¥ a pr¢
siones de 1 a 20 atméeferas. '

Ia reaccifn de nitracién ilustrativae brevements

indicada en lo que antecede se deja transcurrir generalmen-

parefina, dando un producto nitrado crudo que contiene alre-
dedor de 5 a 45 % de mono-nitroparafina y de 95 a 50 % de
perafina que no ha reaccionado, Junto con cantidades meno-
res de cetonas, alcoholes, dcidos carboxilicos y compusstos

polifuncionales Cg-Csge Preferiblemente, se realiza la nitrg

troparafina asf{ preparada, si se desea, puede ser separads
vy recuﬁerada del producto crudo, por ejemplo por destilacién
¥y posteriormente hidrogenada e lg amina correspondiente,
realizdndose convenientemente la reacclén en presencla de un
diluyente hidrocarbonado parafinico CSQCQ5. Alternativamen~
te, el material crudo que contiene haste slrededor del 25 %

en peso de nitroparafina puede ser directamente hidrogenado,

’

o
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estando constitufdo el medio de reaccibém por la parafina
que no ha reaccionado. El producto nitrado crudo tembién pug
de recibir un lavedo alcalino, por ejemplo con bicarbonato
sbdico, hidréxido aménico, hidréxido sédico o hidréxldo po-
tdsico, para separar los subproductos dcidos después de 1la |
nitracién y antes de la hidrogenacién. Cuando el material
de alimentacién nitroparafinico estéd sustancialmente exento
de subproductos o contaminantes &cldos, puede omitirse la
neutralizecién. Independientemente de que se realice o no
el tratemiento alcalino, la alimentacién introducida en el
lecho de catalizador comprende de 5 a 25 % en peso de nitro-
parafina en un diluyente hidrocarbonado parafinico Og=Cose
| Ia corriente de nitroparafina es introduclida a un%.
temperatura de entrada comprendida entre 100° y 400°F (38°
¥y 204°C) en un lecho de catalizador de hidrogenacién, juntd<
con hidrlgeno, en condiciones tales que por lo menos el 80
én peso y preferiblemente por lo menos el 90 % del peso de
1a nitroperafine ss selectivemente convertido en por lo me-
nos un 90 % en peso de amina primaria. Ias condiciones de
conversién‘én el reactor que contiene el catalizador de hi=-
drogenaoiéh, ademés de la temperatura de entrada al reactor,
la temperatura méxima y el AT, comprenden una velocldad es-
pacial horaria del liquido comprendida entre 0,5 y 20 voli~
menes ligquidos de nitroparafina por volumen de catalizador
y pér hora y eapecialmente une veloclidad espacliel compren=
dida entre 1,0 ¥ 4,07v/w/h. Ia selectividad del proceso de
conversidn en amina primaria depende de la relscién entre la
temperatura medle de convereiln, el AT y la velocided egpa-
clal antes citada. En general, a temperaturas medlas bajas

y & un valor constente de AT, se emplean velocldades espe~
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clales pequefias para mantener un alto grado de comversién
junto ocon una gran selectividad. AnéIOgamente, & temperatu-
ras medias progresivemente més altes, se emplean correspon-—
dientemente valores mis elevados del AT. Ademds, la conver
slén se reasliza a relaclones molares'de hidrégeno a nitrope-
rafina comprendides aproximagamente entre 2,4:1 ¥ ;,031 ¥y
preferiblemente 9ntre 31y 4:1,Abajo presiones de hidrége-
no comprendides entre 200 y 1500 psig (14 y 105 kg/ cn® meno-
métricos). .

El procedimiento antes desorito puede ser llevado
8 cabo en presencla de los catalizadores de hidrogenacibn
convencionales y conocidos, que, & titulo de ejemplo, estén
constituldos por elementos dq los Grupos Ib, VIb, VIIb y
VIII del Sistema Peribdicoe Son ilustrativos de los elemen-—
tos del Grupo Ib el cobre,empleado solo o en combinecién con
un elemento del Grupo Vﬁb, tal como cromito de cobre. Como
elementos del Grupo VIb, podemos mencionar el cromo, €l mo=-
libdeno y el wolframio y sus combingciones y como elemento
del Grupb VIIb, el renio. Los elementos del Grupo VIII son
platino, paladéo, rodio, rutenio, niquel y cobalto. Estos
slementos pueden encontrarse en forma metdlica o como com-
puesto de los mismos. Como es sabldo, todos los elementos
también pueden estar soportados sobre bgses tales como sfli-
ce, kieselguhr .o alimina. los catalizadores preferidos son
los catalizedores con soporte que compfendan elementos del
Grupo VIIb y VIII tales como renio, platino, paladio, rodio
y rutenio, en los que el metal se encuentre en una propor-
cién de 0,5 & 2,0 % en peso. Un catalizador especialmente

preferido es el paladio sobre un soporte de carbdn.

N matrhs o o o - - e ey 2 fuch s wavnn
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Para.recuperar la amina pueden emplearse procedi=~
mientos de recuperacién convencionales, por ejemplo destilas
clén del producto hidrogensdo por fraccionamiento peso & pert
80 Alternativamente, le amina puede ser convertida primero
¥y recuperada como sel de amina, por reasccldén con un Acido
inorgénico seguido de nuevo tratamiento de la sal de amina
con un dlcali y'despuﬁs recuperacién de la amina primaris
por destilacién. ﬁas aminas producldas de acuerdo con este
proceso pueden ser empleadas como sgentes de desmoldeo, s~
tabilizantes de las emulsiones frente a los ciclos de congé-
lacidn y descongelacién, agentes dispersantes de pigmentos,
catallzadores de poliuretano y agentes contra la formacién
de aglomeredos ¥ polvo. Su uso también estd indicado como
inhibidores de la corrosidn, agentes de control de las bao-
terias dafiinas, dispersantes de lodos y como detergentes y
anticongelantes en las gasolinasg. _

Con objeto de ilustrer con més detalle la nature~
leza de esta invencién y la forme de ponerla en préctica,
presentamos loas sigulentes ejemplos. En estos ejemplos se
indica la mejor forma de realizaclén de nuestra invencidn.

. EJEMPLO 1

En los siguientes experimentos, un reactor de hidq%
genaoién con un didmetro interno de 1" (25 mm) se carge con
61 g de un catalizador de niquel convencional comercial, fors
mendo un lecho de 8" (20 om) de profundidad. Se introduce un
material de alimentacién Cyy=Cy,s constituido por 14,5 % en
peso de mono-nitroparafina, 82 % en peso de n-parafina, 1,5 %
en peso de cetona y 2 % en peso de alcoholes, nitritos, ni=

tratos y parafines difuncionales, saturado con smonlaco a
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50-75 pslg (3,5-5,2 kg/m®.manométricos), a una velocidad
de 6'; &/hora, pare efectuer le reduccién de la nitroparafi-
ne oontenidas en el material de alimentacién a la correspon
diente emine. En el lecho de catalizador se introduce hidrét
geno a una presién de 550-600 psig (38,5-42 kg/ cn® manomé~
tricos) a una velocidad de 1-2 pies cibicos standard por hot
ra (0,028-0,056 m3/h). Se reallzaron cuatro experiencias em
pleando unas temperaturas de entrada que osoilaron entre
360° y 214%F (182° y 101°C), temperaturas méximas de 380 a
223°F (193° 8 106°C), tempereturas mediss de 370° & 219%F
(188° a 1049C) y unos valores de AT de 20 (11°) y 9°F
(5°C)s Ia Teble I contiene los resultados.

IABIA I
Operecidn A B ¢ D

Horas 25 25 25 25
Temperstura, °F (°C)

Eatrada 360 (182) 310 (154) 264 (129) 214.-(101)

Méxima 380 (193) 330 (165) 273 (134) 223 (106)

Media 370 (188) 320 (160) 269 (132) 219 (104)

AT 20 (11) 20 (11) 9 (5) 9 (5)
Velocidad espacial

horarie 1,8 . 1,8 1,8 1,8
ng NHQ/S 7 ;,8 ;,4' 5y1 4,0
ng NH/g 1,1 0,5 <0,5 <0,5
Conversién 91 ‘ ;6 50 36
Selectividad 78 88 93 100

Como puede observarse en la Tabla I, el efluyente
de la Operacién A contenia 7,8 mg NHy& y 1,1 mg NH/g, co-
rrespondiente a una conversidn de 91 % de la nitroparafins

en amina, con una selectividad del 78 % o aming primeria.

N
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Disminuyendo la temperatura media progresivamente en las

Operaciones By, Cy D, se reduce pro_gresivamente la conver-
gién a ;6, 50 y 36 %, mientras que aumenta la selectividad
a emina primaria hegta 88, 93 y 100 %. En cade operaciédn,
el valor del AT indica que la conversién es realizada en
condiciones casi isotérmicas y riinguna de las operaclones
consigue un grado de conversién del 80 % en peso como mini-
mo y una selectividad simulténea del 90 % en peso como mi-
nimeo & amina primaria.
EJEMPLO 2

Un reactor de hidrogenaclidn con un didmetro in-
terno de unas 2,5" (6,3 cm) se carza con 2088 g (1;60 ce)
del catalizador de niquel empleado en el Ejemplo 1, consti-
tufdo por 50 % en peso de niquel y 2 % en peso de circonio
sobre kieselgl.ihr, parae formar un lecho con una profundidad
de 36" (91,4 cem). En el reactor se introduce un material de
alimentacién Cyg-Ci4, constituido por 15,3 % en peso de ni-
troparafine, 81 % en peso de n~parafina, 1,5 % en peso de |
cetona y 2 % en peso de alccholes, nitritos, nitratos y po~-
rafina difuncionsl, & una velocidad espaciel horaria del
liquido de 2,2, junto con hidrégeno a un caundal de 10 a 12
piess/hora (0,28 a 0,34 m3/h) y una presién de hidrégeno de
550 a 600 peig (38,5 a 42 kg/m® manométricos). El material
de elimentacién es introducido en el reactor a una tempera~
ture de entrada de 220°F (104°C), la temperaturs mixima del
lecho es de 390°F (199°C), siendo la temperstura medis de
3059 (152°C) y un AT de 1"fO°F (95°C)s E1 efluyents del
reactor contiene 10,3 mg NH,/g y 0,26 mg NH/g, indicando
asl que ol 93 % de la nitfoparafina 56 ha convertido en ami-

nas, con una selectividad a alquil(secundario)amina primarie
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| tener un AT de 100°F (55°C) como mfnimo y, dado el caso,

del 95 %. Como puede verse,. e.,lrefe‘cto beneficioso de un
AT de 170% (95°C) proporciona une gren selectividad y
alto grado de conversién de la mono-nitroperafins al al-
quil(secundario)amine primaria.
EJEMPLO 3

Un reactor de hidrogenaoién con un didmetro inter
no de 2,5" (6,3 om) aproximandamente, se carga con 755 g del
catalizador empleado en el Ejemplo 2, pare formexr un lecho
de 30M (-';6,2 em) de profundidad. Se introduce un meterial
de alimentacién C, 0~Cy40 constituido por 14,1 % en peso de
nitroparafina, 82 % en peso de n-parafina, 1,5 % en peso de
cetona y 2 % en peso de alcoholes, nitritos, nitratos y pa-
refina difuncionael, a una velocidad egpacial horaria del
1iquido de 3,1 y & unas temperaturas de entrade comprendi-
das entre 31‘—7.° ¥ 345°F (158° ¥ 1;3,5"0) y & une temperatura
méxime de 362°F (183°C). ILa temperatura media durante la
operacién fué de 355°F (179°C) y el AT varisba entre 1'}° Y

de 10 a 12 pies3/hora (0428 a 0,34 n3/h) y se manfuvo una
presién de hidrégeno de 550-600 psig (38,542 kg/cm2 mano—
métricos)e Después de 340 horas de funcionamiento, el eflu-
yente orgénico del reactor contenia 6,5 mg NHz/g y 0,8 mg
NH/g, indicando asi que el E % de la nitroperafina se ha-
ble convertido en aminas, con una selectividad & alquil(se-
cundario)amina primaris del 80 %. Comparando el Ejemplo 3

con el Ejemplo 2, se observs el beneficioso efecto de man—

de 170°F (95°¢).
EJEMPLO 4

Un reactor de hidrogenacidén con un didmetro inter-
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no de slrededor de 2,5" (653+cm) se carga con 676 £ (1700ced)

de un catalizador constitufdo por 1 % en peso de paladio
sobre carbén, para former un lecho de 18" (45,"7_ cm) de proe
fﬁndidad. Se introduce en el reactor un material de alimen-
tacibén 010—-014, constituifdo por alrededor de 14,2 % en pe—
so de nitroparafina en alrededor de 83 % en peso de n-para~
fina, a unae velocidad espacial horaris del 1{quido de 1;5,
. junto con 9,1 pies3/hora (0,25 m3/h) de hidrégeno, a una
presién de hidrégeno de 550—66_0 psig (38,5-42 kg/ an® men omé-
tricos). En une serie de operaciones denominadas E a J, se
varié la temperature de entrada, la temperatura méxime, la

temperatura media y el AT. Ia Tabla II contiene los resul-

tadoss
TABIA II
Operacidn E F G H I J'
Hores 1300 1225 1325 1200 1250 1275
Temperatura, °F (°C) '
Entrada 470 200 18 " 200 240 240
(77)  (93) (85 (93)  (115) (115)
Méxime 325 3200 370 370 365 410
(163) (160) (188) (188) (185) (210)
Media 257 260 277 285 302 325
(125) (127) (136) (141) (150) (163)
AT 155 120 185 170 125 170
(86) (67) (103) (95) (70) (95)
ng NE,/g ‘ 9,6 9,4 10,4 10,2 10,5 103
mg N¥/g 0,20 0,24 0,28 - 0,28 0,33 0/8
Conversién 91 89 100 96 100 100
Selectividad 98 98 91 97 a7 g5

En les operaciones E a J se observa la ventaje de
operer con un AT grande, que proporciona une elevads conver

gién y un slto grado de selec¢tividad a alquil(secundario Jami .
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EJEMPIO 5

Un reactor de hidrogenacién con un diémetro inter

no alrededor de 2,5" (6,3 am) se carga con 680 £ (1580 cc)
de un cmtalizador constituldo por 1 % en peso de paladio en
carbbn, para formgr un lecho con una profundidad de 19"
(48,3 cm). Se introduce un materisl de alimentacién consti-
tuldo por 12,; % en peso de niiroparafina 010—014, 83,8 %
en peso de n-parafina 010-014 ¥y cantidades menores de ceto-
nas, alcoholes, nitritos, nitratos y pearefine difuncionsal,

g una velocidad de 1770 &/h, correspondiente a una veloci-
dad espacial horaria del liguido de 1,3. La temperatura de -
entrada al reactor es de 280°F (138°) y la temperatura méxi
ma dentro del lecho se registré a 400%F (204°C). Se intro-
dujo nitrégeno a un caudal de 10-12 pies3/ho;a (0,28=0,34 mh]
¥y & una presidén de 550-600 psig (38,5-42 kg/cm2 menométricos

Degpués de 160 horas en funcionamiento, el efluyente orsénd
co del reactor contenia 8,9'mg NH2/g y 0,;; ng NE/g, indican
do con ello que el 100 % de la nitroparafina se habia comver
tido en aminas, con una selectividad‘del 93 % a alquil(secun
dario)amina primsria. Ia temperatura media de esta operacién
fué de 340°F (171°C) y o1 AT fub de 120°F (67°C).
EJEMPLO 6

El reactor de hidrogenacién del.Ejemplo anterior

ge carga con 1022 g de un catalizador de. 1 % de paladio en

carb6n, pare formar un lecho con una profundidad de 28"
(71,1 cm)s El material de alimentecién de nitroparafine
c

1
ratura de entrada de 235°F (113°C) y a una velocidad espacia]

O--C14 del Ejempio 5 se introduce en el reactor a una tempe-

horarie del liquido de 1,4. La temperaturs méxima dentro del

PRNTNTORR— S
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lecho es'404°F (zd;°c), corregpondiente & un AT de 169°7
(94°C) y une temperatura media alrededor de 320°F (160°C).
El nidrégeno se introduce a un caudal de 10-12 pies>/hora
(0,28-0,34 mg/h) y & una presién de 550-600 psis (38,5-42

ka/m? manométricos). Después de 70 horas en funcionamien-
to, el efluyente orgdnico del reactor contiene 10,4 mg
NH,/& y menos de 0,4 mg NE/g indicando asi que el 100 % de
la nitroparafina se ha convertido en aminas, con una seleo--
tividad a alquil(secundario)eming primaria superior al 96 .%.
En resumen, la Patents de Tnvencidn que se solici

ta deberd reocmer sobre las siguientes:
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REIVINDICACIONES

1+ Un procedimiento pare la hidrogenacibén cata-
1itlica de una mono~nitroparafina secundarie, en el que se
hace pasar hidrégeno y nitroparafina a través de un lecho
de catalizador de hidrogenacldén, en. condiciones efectivas
para convertir dicha nitroparafina en una alquil(seocunda-
rio)amine primaris, caracterizedo porque dicha nitroparafi-
na se hace pasar al través del citado lecho de catalizador
a una temperaturaimedia de conversién comprendida entre

200° y 450°F (93° y 232°C) y por mantener une diferencia

de temperaturas AT de 100°F (55°C) como minimo entre la

temperatura mixima de conversién en el citado lecho y la
tenperatura de entrade a dicho lecho.

2+ Un procedimiento segin la Reivindlcacién 1,
caracterizado porque diche temperatura de entrada es de
100° & 400°F (38° a 204°C) y dicha temperatura mixims de
conversién es de 500°F (260°0).

3 Un procedimiento gegin la Reivindicacién 1,
caracterizado porque la citada temperatura de entrada es de
150° a 250°F (66° a 121°C).

4, Un procedimiento segin las Reivindicaciones

1 a 3, caracterizado porque dicha nitroparafins se hace pa-

ser a través del citado lecho de catalizador a una veloci-
dad espacial horaria del 1liquido de 0,5 a 20.

5. Un procedimiento segin la Reivindicacién 4,
caracterizado porque la citada velocidad espacial horaria
del 1iquido es de 1,0 a 4,0.

6. Un procedimiento segin las Reivindicaciones 1
a 5, caracterizado porque el AT estd comprendido entre
100° y 400°F (55° y 222°0).
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caracterizado porque diche nitroparafina contiene de 10 a

402706 .

;. Un procedimliento segin la Relvindicaclén 6,
caracterizado porque el ZXT estd comprendido entre .150° y
300%p (83° ¥ 167°¢C). , A

8. Un procedimiento segin las Reivindicaciones
1 a‘f, caracterizado porque la relacién molar de hidrégeno
a nitroparafina eg de 2,4:1 a 7 0:1.

9. Un procedimiento segin la Reivindicazocibn 8, _
caracterizado parque la relacién molar de hidrdgeno a nitro
parafina es de 3i1 a 411,

10 Un procedimiento segin las Reivindicacionss 1
e 9, caracterigado porque dicha nitroperafina contiene de
6 a 25 4tomos de carbono.

11. Un procedimiento segin la Reivindicacién 10,

14 &tomos de carbono. '

‘ 124 Un procedimiento segin la Reivindicacién 1,
caracterizado porque diche nitroparafina comprende una meg
cla de nitroperafinas c1d-c14.

13+ Un procedimiento seglin las Reivindicaciones
1 a8 12, carscterizado porque diche nifroparafina se hace
pasar & través del citado lecho de catalizador en mezcla
con un hidrocarburo parafinice CG“CQS ¥ porque dicha nitro—
parafina constituye de 5 a 25 % del peso de dicha mezcla.

14, Un procedimiento segin las Reivindicaciones 1
a 13, caracterizado porque la presibén de hidrégeno es de
200 & 1500 psig (14 = 105 kg/cm2 menométricos).

15. Un procedimiento segin las Reivindicaciones 1
a 14, caracterizado porque dicho catalizador comprende un
elemento de los Grupos Ib, VIb, VIIb u VIII del Sistema Pe

riédico.
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16, Un procedimiento seglin lag Reivindicaciones
1 & 15, caracterizado poréue dicho catalizador comprende
cobre o cromito de cobre. '

1;. Un procedimiento segin las Reivindicaciones
1a 15,-caractefizado porque dicho catalizador comprende
platino, paladio, rodio, rutenio, niquel; cobalto o un com
puesto de los mismos, sSolos ¢ sobre un soporie.

18+ Un procedimiento segin las Reivindicaciones
1 & 15, caracterizado porque dicho catalizador es paladio
sobre un soporte de carbdén..

19. Se reivindica por filtimo, como objeto sobre
el que ha de recaer le patente de invencién que se solici-
ta: "UN PROCEDIMIENTO PARA 1A HIDROGENACION CATALITICA DE
UNA MONO-NITROPARAFINA SECUNDARIA".

Todo éonforme queds descrito y reivindicado en -
la presente Memoria descriptiva, que consta de diecisiete
pAginas mecanografiadas.

Madrid, 13 dg) msyo de 1.972
BERNAEDO UNGRIA

TR IR ' e {
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