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PATENTE DE INVENCION
gue por veinte afios, para Espafia, se solicita a Ffavor de la Firma

RUHRCHEMIE AKTIENGESELLSCHAFT, de entidad alemana} residente en -~
OBERHAUSEN~HOLTEN (REPUBLICA FEDERAL DE ALEMANIA), por: " PROCE--

. DIMIENTO PARA LA SEPARACICN DE COBALTO DE LOS PRODUCTOS PRIMARIOS

DE LA OXO~SINTESIS Y LA REUTILIZACION DEL MISMO EN LA FASE DE LA

]
SINTESIS.' . . MEMORIA DESCRIPTIVA

En los procedimientos oxo-té&enicos conocidos hasta la -
presente,se transforman las olefinas con monbxidos de carbono e -
hidrégeno en 1a'presencié de combinaciones de cobalto a una eleva
da temperatura y presibn.Los productos primarios que se producen
por esta trénsfbrmacibn (productos base),se componen principalmen
te de aldehidos primarios y alcoholes y comprenden el cobalto em—
Pleado como catalizador disuelto en Forma de las combinaciones de
cobaltocarbonilo.Estos cobaltocarbonilos dificultan de una manera
importaﬁte la posterior transformaciédn de los referidos productos
primarios - por ejemplo,la destilacibn e hidrogenacién de los mis
mos - por 1o que es preciso eliminarlos a través de una fase espe
cial,llamada fase de "descobaltizacién" .-

La rentabilidad Qé?los procedimientos oxotéecnicos depen
de de una manera importante?dei.hgcho de que la separacién de co-
balto sea,efectuadé de tal forma que el cobalto y las combinacio-
nes cobaltosas,respéctivamepte,que se producen,puedan ser f£4cilw-
mente separados de lbs préductos organicos de la reaccibén para —-
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ser devueltos sin complicaciones de ningﬁna'clase:a la fase de la
hidro-formilacién.De los numerosos procedimientos conocidos hasta
la fecha para llevar a efecto la descobaitizgcibﬁ de 1os 0OXoO~-pro-
ductos primarios,destaca de una forma especial el empleo de va~por
de agua,tanto por su economia como por la ventaja de que al mismo
tiempo los produétos de condensacién m&s altos que estén compren-
didos en los productos bxo-naturales,pueden ser parcialmente diso
ciados.De acuerdo con las condiciones empleadas para efectuar la
reaccibn, se dbtienen mediante el tratamiento con vapor de agua di
ferentes productos de desintegracién de las combinaciones cobalto
sas,mientras que en la presencia de correspondientes &cidos,se ob
tienen de los mismbs las respectivas sales cob&lticas.-

Por la Patente Francesa n2.7.018,055 se: tiene conocimien
to de cbmo disolver las combinacioneS'de'cobaltoééfbonilo que se -
encuentran en los productos primarios .de la oxo-sintesis,por me--—
dio de vapor de agua,forminidose un metal cobaltoso de una distri
bucibn fina.A continuacibn se puede separar el metal a través de
los correspondientes dispositivos sepéyééqrgs‘mecénicos,de la fa-
se orgdnica que contiene los producfégydé 1$,oxo;§intesis,a1 obje

to de devolver en una fase posterior las combinaciones de cobalto

asi preparadas al oxo-prbceso Sin'embargb;por la aplicacibn de es

te procedlmlento se ha podldo comprobar que en la mayor parte de
los casos,se separa solamente una parte de cobalto en forma de me
tal, mientras ‘que el resto se puede encontrar de Eorma dlsuelta en
la fase acuosa.Ademés el referldo procedlmlento no garantiza que
el metal cobaltoso sea obtenldo 51empre en un estado propicio pa~
ra efectuar una separac16n,por eJemplo por medlo de un flltraJe,
En la Patente DI-0S n2. 1. 937. 662 se ha descrlto la se-
parac16n del catallzador de 1a nldro-formllaclén ‘de los OXO=DL'Qwm
ductos a través del tratamlento con vapsr de agua,deblendo tener
los mismos,de una forma absolutamente necesarla,los contenidos =-
sulfﬁrlcos por debaJo de los,prefeferentemente por debajo de nas—
ta 2 mgs/kllo.Por tal motivo seré necesarla,en el caso normal, --

efectuar una costosa depurac16n sulEﬁrlca de las oleflnas de par-
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tida como a51mlsmo de los gases “de 1a sinte51s.Por la apllcac16n -
de este procedlmlento se produclré la totalldad de cobalto conte-
nido en el oxo-producto prlmarlo en forma de una solucién acuosa -
de las sales cobaltlcas,pero ante todo como formlato cobaltoso. .SIn
embarébfesté procédﬁniehto ﬁo puede ser aplicado con el debido éxi
to para las olefinas de mas de cinco &tomos C.Tampoco Se forma en
este caso un cobalto met4lico,sino se producen en su lugar hidréxi
dos de‘cobalfo'y/o formiatos cobaltosos basicos que dificilmente e
puedeh’sér separados y'qﬁe'tiénden con gran facilidad a formar re-
siduos en la zona de la descobaltizaci6n.-

. Finalmente Se conoce tambien el sistema de affadir’a la -
zona de'descdbaitizacién écidos'&/b agentes oxidantésféon ello se
pretende fac111tar Ta oxidacién del cobalto en las combinaciones -
de cobalto carbonllo comprendldas en el oxo—pro&ucto primario como
asimésmo favorecer la formacién de las sales cob&lticas de los 4ci
dos que ‘han sido affadidos.Se emplean con preferenc1a el &cido acé-
tico o blen el ac1do fér—mlco,mlentras quecomo agente oxidante se
utlllza el ox1geno 6 el aire.Al axistir suficientes cantldades de
4cido y de agua (a’ través de la condensacibén del vapor que se ha -
afiadido) en 1la’ zona de descobaltlzaclén se obtlene el cobalto ex—-
clusxamente en’ forma de una soluclbn acuosa diluida de la sal co--
p&ltica del corres-pondlente 4cido.No obstante,esta solucién puede
ser devuelta a la Fase de 1a n1dro-form11ac16n pero- desde luego -
no sin efectuar antes una preparac16n bastante engorrosa ..~

La formac16n de soluciones salinas acuosas de cobalto que .
Sean muy dlluldas,por eJemplo en el caso del tratamlento de los oxo
productos prlmarl-os no sulfurosos o bien con un reducido conteni-
do sulfﬁrlco con el vapor de agua,6 bien en el caso de la separa~—
cibn de cobalto a través de vapor de agua en la presencla de 4cidos
y/o agentes oxldantes,pone de manifiesto unas desventajas que son -

con51derab1es Debldo a que los productos de la oxo-reaccibn pueden

- ser mezclados con el agua,pero sblo de una manera bastante superfi

cial,en: el retroceso de las soluc1ones sallnas acuosas de cobalto
se forma en el oxo-reactor una Ease acuosa netetogénea que produce

a su vez una reduqclon de la velocidad de transformacién y que has



ta puede ocasionar la interrupcibn de la reaccibn;Al objeto de im
pedlr una calda del rendlmlento dentro del oxo-reactor Se .concen-
tran las soluciones acuosas dlluldas-de las sales cob&ltlcas por
90 medio de la evaporac16n de .1a mayor parte de su agua,o bien el co
balto que exlste en la soluc16n es prec1p1tado para devolver se-~
guldamente 1a comb1nac16n de cobalto obtenlda a la oxo—fase.
Por. con31gu1ente se nabla planteado e1 problema de desa
rrollar un procedlmlento para la separac16n de cobalto de los pro.
95 ductos prlmarlos de la oxo-sinte51s el cual garantlzase una sepa-_
racibn la més completa p051§le del” cpbalﬁq en unaiforma sblida, =
sinque por ella se produzca residuos dentrb del reactor.Ademés, ha
- bria de ser -asegurado ue el estado de las particulas metéllcas -
fuese de tal forma que -su. e11m1nac16n de la Ease acuosa seria fac
100 tible de una manera sencilla y con la apllcac16n de los métodos -
de tlpo—qonvenc1onal.F1na1mente deber;g ex1§t1r la posibilidad de
emplear el cobalto_otra vez como cataliza@or,sin.qqg para ello se
tenga que realizar mas preparatlvos. _
De acuerdo con el presente 1nvento se resuelve esta ta-
105 rea por un Procedlmlento para la separac16n .de cobalto del produc
to .primario de la oxo-sinte51s que contlene comb1nac1ones de co—-
balto-carbonllo dlsueltas » PoT el tratamlento del producto prlmay-
rio con vapor de agua al obJeto de volver a emplear el cobalto se
parado en la fase de la sinte31s,por lo que el ccntenldo sulfﬁrlco
110 - del producto primario que se na aJustado antes o blen durante el B
tratamlento con vapor. de agua,en Su._caso medlante la ad1c16n de -
azufre en la Eorma adecuada,a un minlmo de 15 mgs/kllo de produc-
to Primario,lleva a efecto la separac16n - de una manera ya cono-
cida - del cobalto ya segregado, por el tratamlento con vapor de
115 agua, suspendiéndolo en un dlsolvente.qrgag}co.aprqglado,ante todo
en los residuos de destilacién dei oxo-proceso,para ser devuelto
en su. caso,despues de reallzarse la compensac16n de las pérdidas -
de cobalto sufridas, a la fase de 1la sinte31s.-;_ N
~ Por la 1n£luenc1a dlrecta del. . Va-por sobre el OXO=PYO=--
120 ductq,prlmarlo que pa de cqntegeg.;;sVsqf%qlentesrqantldades de -

azufre,el cobalto se presenta en forma_dewparticulas metédlicas —-—
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que- -mecénicamente- pueden ser separadas con facilidad,sin que po;4-
ello se produzgan=re51duos'dentro del reactor.BEn este proceso,el -
metal cobaltoso acusa una distribuciém tan fina,que’ el mismo puede
ser~su$pendido‘§in dificultades en los disolventes orgénicos, ante
todo en losrresidubs‘dé'destilacibn'del-oxo—proceso,al objeto de -
ser devuelto en esta forma,por ejemplo, por medio de bombeo,al 0xo
reactor.Dado que tales suspensiones de concentraciones de cobalto
del-20 al 30% se pueden elaborar sin dificultades,las mismas po—--
seen como catalizador de ciclo unas ventajas sustanciales en compa
racién con otros sistemas.Aparte de-la sencillez de efectuar el —-
ciclo,ha de subrayarée ante todo el hecho de que en conjunto con'-
el cobalto,se ihtrodﬁcen'bastante‘menos medios de suspensién orgé-
nicas qué'el agua.al empiear un ciclo de soluciones acuosas de sa-
les o bién jabones:cobtalticos.Ademis,el medio de suspensién orgé-
nico no producé'nihguna merma én el rendimiento del oxo~reactor .-
AI‘objetO<He obtener en la descobaltizacién con vapor de

agua un cieno metélico de fécil separécibn,sin que se produzcan —-—
atascos o residuos-por el cobalto,el oxo-producto primario ha de -
tener-un contenido sulffrico de mis de 15 mgs/kilo.Sobre todo en -
el caso de una concentraci6n de aprox.3 hasta 10 mgs de-azufre por
kilo de'oxo-prbducto-primario;el metal cobaltoso se presenta per—-—
fectamente- en forma de particulas que tienden- a acumularse.Sin em—
bargo,este'peligio ya no existira:en‘los casos de un contenido sul
farico por encima de 15 mgs por kilo del oXo-producto primarid;L-
" con la‘finalidad de ajustar el contenido sulftirico que -

ha de ser cumplido’de acuerdo con el presente invento,se le afiade
al sistema no sulftrico o bien de pocolcontenido sulffrico el azu-
Ere en forma de azufre elemental (flor de azufre) o bien de sulfu-
ros.Por sulfuros se entienden en este caso 1los sulfuros inorgani-—
cos como el sulfuro de hidrégeno,el oxisulfuro de carbono,el sulfu
ro de amonlo sulfuros alcalinos, sulfuros- alcalino terreos 0 bien -
los sulfuros cobaltlcos como asimismo las ‘combinaciones ‘sulftricas

organlcas como 108 mercaptanos tloétres 0 blen el sulfuro de carbo

no.
. ~La ad1c16n de azufre o de 1as comb1nac1ones sulfﬁrlcas -



 al oxo-reactor puede llevarse-a efecto tanto en;ia;fgSé'dé La hi-
dro-formilacidén como después en la zona de ia,desbobaltizacién.ﬁg,
ra-la misma es de poca importancia:siNe11azu£re;é{bien las combi-
160 naciones sulfiricas hayan sido introducidos al siétema solas o0 en
unibn de los demés productos de la reacc16n,como son el gas de 1a-
sinte51s la olefina,el catalizador y el vapor. Sin. embargo se ha -
de procurar que sea.efectuada una dlstrlbuc16n'rap1da y-uniforme
del azufre o de las combinaciones sulfﬁrlcas dentro del recipien~.
165 te de-la.reaccién.- ' o
De acuerdo-con un tipo de ejecucién por excelencia del .
-procedimiento objeto del presente invenfd;Se introduce el azufre.
elemental en forma de.la fior de azufre,para afiadirlo conjuntamen.
te con el cieno met&lico del cobalto de.recuperacién,en forma de .
170 una suspensibdn, a la fase de la sinte§is.Esta forma de la adicién
del azufre se caracteriza por su alto grado de eficacia;aparte de.
ello,la misma puede Ser realizada de una manera Sumamente senci-
1lla,dado que solamente ha de introducirse la corieépondiente capa
cidad de la flor de azufre en la suspensién de.cobalto.Dado que -
1175  la descomposicién de los cobalto-carﬁoﬁiios se produce en la fase
de la descobaltizacién,podrf realizarse la adicién del azufre o -
de las combinaciones sulffiricas - como ya anteriormente indicado-
tambien en la zona de descobaltizacibn;Debido_a-la,preseﬁcia de -
agua que-se produce por la condensaci6n;de1-vapor que se ha aplica
180 do,se emplean en este caso con preferencia las combinaciones sulfl
ricas que sean solubles al agua,como .por ejemplo,el sulfuro de hi
drbégeno,sulfuro de. amonio o bien los sulfuros aléalinps.Naturél—-
mente pueden ser empleados en la zona de la descobaltizacién tam—
bién las combinaciones sulffiricas que sean solubles al aceire, ==
185 mientras que en la fase de la sintesis.podrén utilizarse igualmen
te 1los sulfuros solubles al agua.- -
El tratamiento de los oxo-productos primarios con vapor
de agua se lleva a efecto,en una forma ya conocida,por la introduc
cién del vapor a una temperatura-de,apfox. 100 hasta 2002C y 130

190 hasta 1802¢, respectivamente, como asimismo a una presién de aprox.
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5 hasta .10 atm. y 10 hasta 20 atm.respectivamente.Bl cobaité &Eéy‘
se producelen;forma_de'una distribucién fina, podri ser-separado
a continuacién de la fase acuosa a través de un filtraje,una -de-
cantacidn o bien-mediante un centrifugado.- ,

' Para el caso de llevar el catalizador de cobalto sobre
su base'de metal cobaltoso en ciclo, la mayor parte del azufre - .
afiadido -se mantiene .en forma de sulfato de cobalto dentro del ca
talizador que se encuentra en circulacién. Al objeto de sostener
la concentracién-de .azufre necesaria,hard falta,por lo general,-
affadir al sistema"tan solamente la cantidad de azufre que resta
en el producto ofganico despues del tratamiento con el vapor de
agua o bien que se gueda en la fase acuosa.y que,por lo tanto,se
pierde_éh,la circulacién de contacto.El 1imite superior de la ——
concentracifn de azufre en el oxo~-producto primario es el resul-
tado de la influencia que ejerce la actividad catalitica del ca~
talizador de cobalto.Pueden ser admitidos -bastante mas de 500 —- -
mgs,de*aiufre'porzkilo del oxo-producto primario,y en el caso de
que el azufre del oxo-producto primario existe principalmente co -
mo sulfuro de cobalto o bien en forma de cobaltosulfocarbonilo,-
hasta m4s. de 1.000 mgs/kilo.=

. . Hasta -en los casos de contenidos sulfricos de este or -
den,los productos primarios .obtenidos son sorprendentemente equi
valentes en cuanto -a su calidad a aquellos que se obtienen por -
el sistema  de trabajo con exencién de azufre.- '

- El procedimiento objeto -del presente invento,no esté -

sujeto a;la,utilizacién de determinadas olefinassino el mismo —— .
puede ser aplicadq;de:una forma general.El finico factor determi-
nante espél contenido sulftrico del producto primario,el cual es- -
ei'resultado-del contenido sulffirico .de los elementos de reaécién
(olefina;;gas de sintesis y el azufre que se ha afiadido.Por tal,
motivo,el’nuevonprOGedimientO'sirve tanto para 1a'trans£ormacidn
de las materias de partida,no sulffiricas,y aqui ante todo para -
los gases de la sintesis .que son exentos de azufre,como asimismo

para aquellos elementos de :la reacién cuyo -contenido sulfirico,
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dentro del oxo-producto primario tonduce al conténido’ sulffirico es

‘pecialmente desfavorable de_éprok:S’ﬁéétéi15=mgéfﬁbrikilo.De una -

forma especialmente ventajosa resulta“el’ nuévo procedimiento para
la transformacién de los propilehoé,bufénds,hepténos,octenos, tri-

6 tetrapropilenos y otros tipos de- polimerolefinas,las olefinas se

paradas del cracking térmico o bien catalitico dé- las parafinas o

bien para la transformacién de las oléfinas-estrqéturales seglin —-
Ziegler.- S N o

En vista de que la adicibn de azufre 6 de las combinacig
nes sulf@iricos solamente tiene influenéia~sébre el proceso de la =
desmobaltizaci6n sin que &ste influya de' forma negativa en la hi--
droformilacién propiamente dicho,el'miSmo-puede.éer'a#plicado para
todos aquellos oxo-procesos en que la descomposicién de las combi-
naciones de cobalto-carbonilo Se'11eva?a{é£edto?éOn,vapor de agua.

No se produce ningfin aumento de coste que interfiriese en la renta

‘bilidad del procedimiento por ejemplo,debido a una depuracién fina

‘de 1os elementos de reaccibn,por la adicién de 4cidos y/o agentes

oxidantes o bien por la preparacibn de las soluciones diluidas de
la sal coblltica que se pudiesen prdducif.— R
' . -~ EJEMPLOS

En una instalacién para fines-de ensayos (de acuerdo —-—
con el plano adjunto),la cual Se compone de un oxo-reactor 1,un re
frigerador para ‘el producto 2 asi como de un separador de gases 3,
se ha elaborado,en la forma ya‘éonocida,un"oxo—prodﬁcto primario -
con contenido de cobalto-carbonilo.Para tal fin,se introdujeron —-
por -una tuberia 5 el gas de la siqtesis;ﬁor otra tuberia 6 la ole-
fina y por otro conducto 7 el oxo-catalizador al reactor.Por una —

tuberia 8 se pudieron afladir - a través de especiales dispositivos

‘de medicibén y de regulacibn - el azufre asi domo las combinaciones

sulfiricas,respectivamente,al gas de sintesis,por otra.tuberia 9 -
al catalizador y por otro conducto m4s 111 lo mismo para la zona de
la descobaltizacitn 4.- - B T

' El oxo-producto primario que-sale del.separador de gas 3

O sea una mezcla con contenido de -‘cobalto-carbonilo y - dé acuerdo
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con las condiciones aplicadas para la reaccibén - con més 0 menos

contenido sulffirico,compuesto de aldehidos,alcoholes,ésteres y —-

otros productos'secundarios,ha sido tratado con vapor de agua ~-
que se ha introducido a través de una tuberia 10 en la zZona.de =
la descobaltizacién 4.-La mezcla descobaltizada de la hidro-for-

milacién que sale de la zona de descobaltizacibn 4,se compone de

tres fases,a saber: una fase orginica ("aldehido crudo"),una fa- -

se acuosa que contiene cobalto en su solucidn,asi como de una fa

se sblida que contiene un cieno de cobalto de particulas finas;-

la misma también ‘puede ser compuesta por el sistema de las dos-

fases del aldehido crudo y la fase acuosa. Ademés mezclas de va—
rios cbmponentés-pueden ser'separadas por medio de los dispositi
vos apropiados 12.-

La fase de la sintesis posee normalmente temperaturas
de 120 ﬁasta 1808C,y presiones de 200 hasta 350 atm.mientras que
la cantidad de-cobalto empleada,es en proporcién con las olefi-
nas,preferentemente de 0,1 a 1,0 por ciento del PESsSo .~

Las temperaturas que rigen en la zona del tratamiento
con vapor'de'agua;osciian entre 50 y 1802C,déndose preferencia a
120 hasta 1602C; las presiones son de 5 a 30 atm.pero con prefe--
rencia entre 10 y 20 atm,- 7

Los resultados de 1los ensayos realizados estén relacio

nados en la tabla adjunta.A travééfde los ensayos y una vez ajus

~

tadas las condiciones de reaccién del oxo-producto primario des--

pues .del separAdor de alta presidn B,ias cuales estén indicadas:

en la tabla,se han determinado los contenidos de cobalto y de —--

azufre.del mismo, fijéndose al mismo tiempo el contenido de cobal -

to que ‘ha de tener cada una de las fases de la mezcla de varios

comp-onentes despues ‘de la zona de descobaltlzac16n 4, Por la de-

terminacién de la cantidad para cada una de las fases,se han fi--

jado la'parte“del'cobalto disuelto,tanto en el aldehido crudo co
mo en la. faSe acuosa,determinindose también la produccibén de co-
balto sélldo.El cobalto que despues de la determinacibén se pre—~-—
senta como metal y en forma de comb1nac1ones metélicas ha sido -

contlnuamente devuelto al reactor.-
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De los ejemplo anteriormente indicados se podré derivar lo gue si
gue:La hidro-formilacién de las oleflnas v la 51gu1ente descobal-
tizacibn de la mezcla de reaccibén que sale del oxo-reactor produ~.
ce en caso de que los contenidos sulfﬁrlqos Sean por debajo de 1,
mg/kilo y en ausencia de 4cidos y/o agentes oxidantes,remanentes
de cobaltordesde 80 hasta 140 mgs/litfd en la fase brganica de ~-
los productos de valores determinados.(ver los ejémplos 1,10 vy 12)
Bajo estas condiciones de 1la descobaltiéicibn se produce la mayor
parte del cobalto empleado por la utilizacién de propileno,en for

ma de sal cobfltica disuelta en agua,mientras que por la utiliza-

cibn de las olefinas m&s altas se presenta el mismo en forma de -

hidrboxido de cobalto.- . L

7 Por la adicién de reducidas cantidades de azufre se po-
dr4 disminuir el remanente de cobalto de'la fase orginica a menos
de 10 mgs/litro;de forma paralela aumentari la parte del metal co
baltico suspendido en el oxo-pfoducto,primarid despues de la fase
de descobaltizacién.— '

En el caso de contenidos sulfarlcos de aprox.s hasta 15

 Ppm,el -cobalto no solamente-se- presenta en forma de suspen316n ——

dentro de la fase acuosa,sino también se producen los indeseables
residuos del cobalto en las paredes de la instalacibn de descobal
tlzac16n (ver los ejemplos 2 y 11) .= '

Por tener un contenldo sulfﬁrlco mayor de 15 ppm azufre
kilo en el oxo-producto primario,se podri consegulr una buena des

cobaltizacibén con una elevada produccién de metal cobdltico,sin -

‘que por ello se formen residuos de cobalto en la fase de la desco

baltizacibn.Como combinacién de azufre sirven para este fin,entre
otros,los siguientes productos: COS o bien.H28~ en el gas o por -
la adicitn en la zona de la descobaltizacién (ver los ejemplos 2,

3,7 v 13), flores de azufre en el catalizador de cobalto (ver los

~ejemplos 4 y 14),sq}£uro‘§éhco§al§o en €l catalizador de aplica--

cibn (ver los ejemplos 5 y 9),sulfuro de carbono (ejemplo €) o ==
bien soluciones acuosas de sulfuro de amonio (ver los ejem-plos 8
¥y 11) .- .
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Descrita suficientemente la naturaleza y alcance de la =~
presente invencibn, se hace constar que en la misma podrén ser va-
riables los materiales, dimensiones y en general aquellos otros de
talles accesorios o secundarios que no alteren, cambien ni modifi-
quen la esencialidad propuesta.-

Los términos en que queda redactada esta memoria son - =
ciertos y fiel reflejo del objeto descrito,debiéndose interpretar,
en un sentido m&s amplio y nunca en forma limitativa.-

. REIVINDICACIONES

Se reivindica como de la propia.y nueva invencién la pro-piedad y

explotacién exclusiva de:
12 .~ 'Procedimientb para la separacién de cobalto de los productos
primarios de la oxo-sintesis y la reutilizacién del mismo en la fa
se de larsintesisﬁ una oxo;sintesis gue contiene combinaciones de
cobalto~-carbonilo disueltas mediante el tratamiento del producto -
primario con vapor'de agua al objeto de volver a emplear el cobal-
to separado en la -fase de sintesis,caracterizado por el hecho de -
que el'contenidd sulftirico del producto primario que se ha ajusta-
do antes o bien durante el tratamiento con vapor de agua,en su ca-
so,mediante la adicién de azufre en la forma adecuada,a un minimo
de 15 mgs/kilo del -producto primario‘lleva a efecto la separacidn
- de una manera ya conocida - del cobalto ya segregado por el tra-
tamiento con vapor de agua,suspendiéndolo en un disolvente orgéni-
co apropiado,ante todo en 1os residuos de destilacién del oxo-pro-
ceso,para ser devuelto,en su caso,después de realizar la compensa-
cién de las pérdidas de cobalto sufridas, a la fase de la sintesis
22 - Procédimiento'para 1a'separacién de cobalto de los productos
primarios de la oxo-sintesis y'la reutilizacién del mismo en la fa
se de"léfsintesisf,segﬁn reivindicacién ®caracterizado por el he-
cho de 'que la adici6n del azufre 6 de las combinaciones sulffiricas
se lleVa;a,efectb’én la fase de la sintesis.- |
32 ,~ Prdcedimiento,para la separécibn de cobalto de los productos
primarios de la oxo-sintesis y la reutilizacién del mismo enla fa

se de'la sintesis; segln reivindicacibn 12,caracterizado por el he
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cho de que la adicién del azufre o de. las. com‘blnacz.ones sul.f.-‘ﬁ.rlcas

- 14 ~ ".’,7
‘se lleva a efecto en la fase de la descobaltlzaclén.
42 ,~ Procedinmiento para71a~separac16n dercobalto de los productos
primarios de la oxo-sintesis y la reufiiizacibnrdel mismo en la fa
368 se de la sintesis; segfin reivindicaciones 12 arsé,caracterizado -
por el hecho de que la alimentaciénfcon'azufre se efectfia en forma
de una suspensibn de la flor de azufre. 7,7
a,- Procedimiento para la separac16n de’ cobalto de los productos
370 primarios de la oxe-sintesis y la reutlllzaclén del mismo en la fa
se de la sintesis; segtin re1v1nd1cac1ones 12 a 3%, caracterizado ——
por el hecho de que la adicitén del azufre se efectfia en forma de -
combinaciones de azufre inorgénicas.-
62,~ Procedimiento para la separacién.hercobalto de. 1os productos
375 .primarios de la oxo-sintesis y la reutilizaci6n del mismo en la fa
se de la.sintesis; segfin reivihdicacionésp1é'a Sé,caracterizado -
por el hecho de que la adicién del azufre. se efectfia en forma de ~
combinaciones de azufre orginicas.-
o Procedumlento para la separac16n de cobalto de. los productads
380 primarios de la oxo-sintesis y la reutilizacién del mismo en la fa
se de la sintesis; segin reivindicaciones 12 a 6é,caracte¥izado.ef
por el hecho de que el tratamiento con_%apor de agua del oxo-pro-
ducto primario se realiza a temperaturas de 100 hésta 200 grados C
con preferencia a 130 hasta 1802C, asi como a unas presiones de 5 -
385 hasta 30 atms.con preferencia a 10 hasta 20 atms,-
82 .~ Procedimiento para la separaqlén de cobalto de los productos
primarios de la oxo-sintesis y la reutilizacifn del mismo en la fa
se de la sintesis; segin reivindicaciones 12 a 72,caracterizado —-—
por el hecho de que el producto de la -reaccibn que se produce por
390 el tratamiento con va-por de agua,es separadc por medio de una cen
trifuga en una fase orgénica exenta de cobalto,una fase acuosa con
contenido de sal cob&ltica, asi como en partes,sélidas que prefe-—-
rentemente Se componen de una distribucibén fina del metal cobaltico.
92 .~ Procedimiento para la separacidn de -cobalto de los productos

395 primarios de la oxo-sintesis y la reutilizaci6n del mismo en la fa

f\/
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se de la sintesis; segin reivindicaciones de 12 a 82,caracteriza
do por el hecho de que las sales cobalticas que se presentan en
la fase acuosa,. se precipitan por medio de soluciones acuosas,hi
drbxidos alcalinos.orbien de carbonatos alcalinos en hidréxido -
de cobalto o en carbonato de cobalto,para ser devueltas despues
de la separacibén de 1la faselacuosa junto con las partes s6lidas
que contienen cobalto,como catalizador de la hidro-formilacitn,a
la zona de la hidro-formilacidn.-

102 ,- 0 PROCEDIMIENTO PARA LA SEPARACION DE COBALTQ DE LOS PRODUC-
TOS PRIMARIOS DE LA OXO-SINTESIS Y LA REUTILIZACION DEL MISMO EN -

LA FASE ﬁE LA SINTESIS."

? Consta la presente memoria descriptiva de
quince-hojas numeradas y mecanografiadas por una sola cara a las
que se les acompafian un planc para su mejor comprensién.-

wacria, 16 AGD.1973
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