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MEJORAS INTRODUGIDAS EN L OBJETO DE LA PATENTE FRINCIPAL
N® 395.884, PRUSENTADA EL 9 DE OCTUBRE DE 1971 POR: PROCE-
DIMIENTO PARA LA OBIENGION DE CATALIZADORES DE DESHIDROGE-
NACION .~

oy }
ottoilante: BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad alemansa, residente en

509, Leverkusen-Bayerwerk, Repiblica Federal Alemena.-

El objeto de la patente principal 395.884 es
wn procedimiento para la obtenoién de cetalizadores de
deshidrogenacidn que contienen niquel, cromo, aluminio,
cobre y sulfato alcalino y/o carbonato alcalino, en
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mencionados asciende a 40-60 & 6,8-17,1 a 1,6-8,0 & 0,05 -
1,0 2 0,65 - 3,4 y que mediante un tratemiento en varias et%—
pes con hidrégeno se reduce de manera que el contenido del
catalizador en niquel metdlico aacien&e.a w 10 - 35 % en
peso aproximadamente. )

Este cetalizador de deshidrogenacién es especial-
mente adecusdo para la deshidrogenscidn de compuestos y/o
mezclas de compuestos que se componen de hidroxidifenilo
total y/o percielmente hidrogenedo con el fin de obtener
hidroxidifenilo.

Se ha descublerto shora que se obtienen asimismo
catalizadorss muy eficaces y de larga duracién, para la ob=-
tenciéh de hidroxidifenilo, mediante deshidrogenacidn ca-
talitice de compuestos y/o mezclas de compuestos que se come
ponen de hidroxidifenilo, total y/o parcialmente hidrogene-
do, si la preparacién del catalizador de deshidrogenecién
e efectis segiin la patente principel 395.884 pero la reduc—
cibn del catalizador se efectlz hasta un conmtenido del ca~
talizedor en niguel metdlico de un 35 a 45, preferentemente
& un 43 % en peso aproximadamente.

El objeto de la presente invencidn es, por lo tan-
to,un procedimiento para ls obtencidn de catalizazdores de
deshidrogenacibén conteniendo niquel, cromo, aluminio, cobrs
y sulfeto alcamlino y/o cerbonato alcalino, segin la patente
principal 395.884, caracterizedo porque la reduccién del ce~
talizador se efsctia hasta un contenido en niguel metédlico
de un 35 % en peso de un 45 % en peso, preferenmtemente & un

42 % en peso aproximadamente.

Le realizacién de la obtenocidn del catalizsdor se

puede efectuar bajo las condiciones indicadas en la patente ;
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| del catalizador de deshidrogenacidén pare la obtencidn de

| hidroxidifenilo son, por ejempleo, log mencionados en la pa-

principal, por ejemplo preparando, primeramente, una nasa |
bédsica de catalizador mediante precipitescién de una mezcla

de niquel-aluminio-, cobre—carbonato~hidr6;ido de uns solu-
cién de sal metdlica corresypondiente con solucién de carbo-
nato alcaline, lavado del precipitado y reaccidn del nismo
con solucién de cibromato de amonio a temperatura mds eleva-
de, impregnendo esta masa bésioca de cztalizador con solucidn
de sulfeto alcalino y/o cerbonato alcelino, tableteando 1s
masa de catalizador impregnada después de su secado y redu-
ciendo a continuacidn, efectudndose la reduccidén en dos eta-
pas, entre las cuales el catalizador convenlentemente se ho-
mogeneiza por molturacién y despuds se tabletea de nuevo.

La tabletacidén se deberd efectuar agqui de menera que el peso
a granel de lasg tabletas de catalizador terminadas se encuen-
tra entre unos 0,8 y unos 1,6 g/cc.

Ls reduccidn del catalizador se puede efectuar en
hornos tubulares horizontales o verticales. Para la reduccién
de mayores centidades de catalizador se puede diluir el cata-
lizador durante laAprimera etapa de reduccidén con un meterial
indiferente, por ejemplo, con enillo Raschig de porcelana.

En cago dado también pudiera se ventajoso diluir el hidrdge=-
no empleado, por ejemplo, con nitrégeno. .
Log hidroxidifenilos total o parciaslmente hidroge-

nadog, adecuzdos para ¢l empleo segin la presente invencién

tente principal: 2-ciclohexiliden-ciclohexanona, 2-ciclohe-

xanil-ciclohexanona, 2-ciclohexil-ciclohexanonsa, 2-ciclohexil-

ciclohexanol, 2-ciclohexil—-fenol, 3~ciclohexil~fenol, 4-~ciclo-

' |
hexil-fenol, 2-fenil-ciclohexanone y 2-fenilciclohexanol. ILa



10.

15.

20,

25,

30,

| vn horno tubular vertical (didmetro: 15 cm). El horno ss

.| mientras, por hora, se introducen 1820 1 de hidrdgeno y 1420 1

obtensibn de estos hidroxidifenilos total o parcialmente

hidrogenados, agi como de las mezclas de estos compuestos, i
estd descrita en la patente principal. La purificacidn
del hidroxidifenilo obtenido se efectia convenientemente
mediante destilacién fraccionada y wlterior cristalizacién
segin la publicacidn de la solicitud de patente alemens 2 102
476,
Ejemplo 1

17160 g de una mese bdsica que contiene 43,6 % en
peso de niquel, 9,4 % en peso de ecloro, 3,0 % en peso de &alu-
ninio y 0,2 % en peso de cobre, qQue se he obteﬁido en forma
en si conocida por precipitacién de wme mezcla de carbonato-
hidréxido, que contiene uno de 1os elementos niquel, aluminio
y cobre, de una solucidén acuosa de los nitratos correspondiend
tes mediante solucidn de carbonato addico y ulterior reaccidn
del precipitado, previemente lavado oon solucidén de bicromato
de amonio, se suspenden en una golucidn de 450 g de sulfato
potdsico en 15800 cc de agum. 7

La pasta de contacto asi obfenida se sece g 1209C,
se moltura, se mezcla con un 3 % de grafito y se prensa a ta-
bletas de 5 mm.

18200 g de las- tabletas as{ obtenidas se llenan en
oalientaAa 3702C y después se mantiene durante 3 horas a 3702C

de nitrdgeno a través de la carge de catalizedor. La tempera-
ture de la cargae de cutalizador sme encuentre aqui durante 2,5
horas entre 350 y 4209C.

Después de eniriar se trata el catalizudor durante

24 horas con una mezcla de 40 1 de aire y 2000 1 de nitrdgeno E
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| de productos de disociacién mononucleares. Degpuds de un pe-

por hora. i

Peso a granel: 1,02 g/oc (Ni (meté&lico): 13,2 ;o). !
El catalizador es entonces molturado, se mezcla con!
un 2 % de grafito y nuovemente ge moldea a tabletas de 5 mm.

13600 g de las tabletas aaf{ obtenidas se introducen
en un horno de tubo vertical de 15 em de didmetro y, al mis-
mo tiempo.que g¢ conducen 6800 1 de hidrdgeno por hora, se
calienta de manera gue la temperatura en la carga de catali-
zador se enquentre durante 3 horas entre 360 y 395°C. A con-
tinuscibn se trata el catalizador durante 30 horas a 1002C
con diéxido @e carbono, h

Pego a granel: 1,14 g/cc.

Superficie especifica: 117 mz/g.

Ni (metdlico) 40,5 % (Ni (total): 54,3 %.
Ejemplo 2

En un reactor tubular con un diépetro del tubo de
17 mm, que se llend con 30 cc del catalizadﬁr obtenido se-
gin el ejemplo 1, sme dosifican & 3302C por hora 6,0 g de
una mezcla de 2~-ciclohexenilciclohexanona y 2-ciclohexiliden-
ciclohexaenone. Después de un periodo inieial de algunas ho-
ras se obticnen por hora 5,7.g de producto de resccidn que
ge compone en wa 83 » en peso de 2-hidroxidifenilo, en un
6,3 % en peso de 2-ciclohexilfenol, 2-ciclohexilciclohexanons
¥ producto de partida, en un 6,8% en peso de éxido difenilé-

nico, en un 3,1 % en peso de difenilo y en un 0,8 % en peso

riodo de servicio de 2000 horas se compone el producto de

reaccibén de un 66,5 7 en peso de 2-hidroxidifenilo, un 23,5

en peso de 2-ciclohexilfenol, 2-ciclohexilciclohexanona y

otros compuestos que se pusden volver a emplear, asi como un :

!
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P 21 46 052.6; acogiéndose por lo tanto a 1los beneficios que

| cedimiento para la obtencidn de catalizadores de deshidrogena-

' ¢ién", caracterizadas porque la reduccién del catalizador se

'preferentemente un 42 » en peso aproximademente.

6 % en peso de dxido difeniléﬁico, un 2,1 % en peso de di-
fenilo y un 1,9 % en peso de productos de disociacién mono-
nucleares.
NOTA

Descrita suficiéntemente la naturalezs dgl invento,
asf{ como la manera de realizarlo en la préetica, debe hacer-
ge constar que las disposiciones anteriormente indicadas, son.
susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alte-
ren su principio fundamental. También se hace constar que elr
invento corresponde a una Solicitud de Patente, presentada en

Alemania, con fecha 15 de Septiembre de 1971, bajo el nimero

conceden los Convenlos Internacionales en vigor, sisendo lo
que congtituye la esencila dei referido invento y por 1o que
ge sgolicite ler. Certificaedo de Adicidn ﬁor 10 afios en Espafis,
sobre: MEJORAS INTRODUCIDAS EN EL OBJETO DE LA PATENTE PRINCI-
PAL Ne 395,884, PRESENUADA EL 9 DE OCTUBRE DE 1971 POR: PROCE-
DIMISNTO PARA LA OBILENCION DE CATALIZADORES DE DESHIDROGENA—'
CION; carscterizdndose por lo siguiente:

1l.-Mejoras introducides en el objeto de la patente prin

eipal n? 395.884, presentada el 9 de Octubre de 1971 por: "Pryg

efectda hasta un contenido en niquel metdlico de un 35 a 45 ,

2.~ Me joras introducidas en el ohjeto de la patente
principal ne 395.884, presentada el 9 de Octubre de 1971 por:
"Procedimiento para la obtencidén de catelizadores de deshidro-
geﬁaeién", tal y como queda sustancislmente descrito en la

presente Memorie.
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Esta Memorie consta de 7 hojas escritas a méquina
POY une sola cara.
Medrid, 16 gy o,
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BAYER AXTIMNGESELLSCHAFT.—
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