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425701
PUNBA.MENTO BE LA- INVENCION

En l a  té cn ica  de h id r o l iz a r  catalíticam ente a c r i  

l o n i t r i l o  con agua a a crila m id a , han s id o  propuestos d iv e r  

5 sos c a ta liz a d o re s  de cobre y  que contienen cobre, ta le s  co

mo m ezclas de óxido de cobre con otros oxidos m etá lico s, 

m ezclas de óxido de cobre reducido/óxido m etá lico , cobre 

y  m ezclas de cobre/m etal (véanse la s  P aten tes de EE.UU.

Nos* 3 . 597. 481; 3 . 631. 104; 3 . 642. 894; y  3 . 642. 643). E l 

10 uso de c a ta liz a d o re s  de cobre Raney para e ste  f i n  se mués,

tr a  en l a  P aten te Alemana N2 2 . 036. 126, BOS Alemana 2 . 164*185 

( 1972) ,  P aten te  Canadiense 839,384 ( 1972) y  aparentemente 

también en la  P u b lica c ió n  japonesa de Asahi y  o tro s 69/5205 

(publicad a e l  3 de A b r il  de 1969; presentada e l  13 de Mayo 

■ 5̂ d e -1966 como S o lic i tu d  de P aten te  Japonesa N2 66/ 29. 948) .

Basándose en e l  método de preparación  d el c a ta liz a d o r , se 

a p r e c ia r ía  que t a l  té c n ic a  a n te r io r  puede s e r  catalogada 

en dos grupos, llevan d o  consigo un grupo la  reducción de 

un compuesto o compuestos que contienen cobre, y  e l  o tro  

20 grupo la  a c t iv a c ió n  de cobre o de una a le a c ió n  de cobre

( t a l  como cobre Raney). Véase también la  P aten te de EE.UU.

N2 3 . 767. 706.

En tan to  en cuanto puede determ inarse, cuando 

se usa un c a ta l iz a d o r  de cobre Raney para h id r o liz a r  a c r i  

25 l o n i t r i l o  a acrilam id a mediante la s  enseñanzas de la  te c n i

- 2 -10.6.74.



5

10

15

20

25

425701’
ca a n te r io r , ha co n stitu id o  l a  p ra c tic a  preparar t a l  ca­

ta liz a d o r  d el modo de Kawaken Fine Chemicals C o., Ltd» de 

Tokio, Japón (Véase por ejem plo, la  Patente Canadiense an 

teriorm ente c itad a  N# 839*384 en la  página 5 , donde se in  

dica que e l  c a ta liz a d o r  de cobre Eaney usado se obtuvo se 

gun Kawaken Fine Chemicals C o . ,) .  Kawaken Fine Chemicals 

Co. in d ica  en su b ib l io g r a f ía  re g is tra d a  que la  a le a c ió n  

de p a rtid a  (por ejem plo una mezcla de cobre y alum inio de 

proporción en peso 50:50), se t r i t u r a ,  se tam iza pare ola 

s i f i c a r  por tamaños y  se sumerge en á l c a l i  acuoso para d i 

s o lv e r  virtualm ente l a  to ta lid a d  d el alum inio, después de 

lo  cual e l  producto a ctiv a d o  que r e s u lta  se mantiene b ajo  

agua o d iso lv e n te s  in e r te s  para e v it a r  la  oxid ación . Haí3 

ta  l a  fecha se creyó que era deseable l a  sep aración  d el 

alum inio aparentemente com pleta, con e l  f i n  de m ejorar l a  

a c t iv id a d  d el c a ta liz a d o r  para esta  re a c c ió n  de h id r ó l i  

s is  p reten d id a.

Un estu d io  re c ie n te  de la  inm ersión de t a le s  par 

t íc u la s  de a le a c ió n  en á l c a l i  acuoso su g ie re  e fe c to s  adver 

sos sobre la  a c t iv id a d  d el c a ta liz a d o r  que son causados 

por sobrecalentam iento de p a r tíc u la s  de a le a c ió n  durante 

la  a c t iv a c ió n  con e l  á l c a l i  c á u s tic o . Por ejem plo, cuan­

do se pone en contacto  con la s  p a r tíc u la s  de a le a c ió n  de 

p artid a  h idróxid o  sód ico  d is u e lto  en agua a l  20 -  30$ en 

peso, en la  proporción de 100 a -|20 por c ie n to  en peso

10.6.74. - 3 -
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aproximadamente de h id ró xid o  sod ico  t o t a l  por 100 p a rte s  

en peso de p a r t íc u la s  de a le a c ió n  i n ic a l  manteniéndose la  

so lu c ió n  a lc a l in a  a una tem peratura f i j a  comprendida en­

tr e  60 y  1202C aproximadamente y  con un tiempo de inmer- 

5 s ió n  en t a l  so lu ció n  de 2 a 3 h o ras, se genera c a lo r  en

un periodo i n i c i a l  re lativam en te  corto  en la  inm ersión, 

durante e l  cu al e l  alum inio reaccio n a  rápidamente fuera 

de l a  a le a c ió n  de p a r tid a . Presumiblemente, la s  p a rtíc u ­

la s  in d iv id u a le s  experimentan sobre sus s u p e r f ic ie s  un 

-|0 fu e r te  calentam iento lo c a liz a d o  durante e ste  p eriod o. Tal

h i s t o r i a  térm ica , por razones no totalm ente c la r a s , es 

respon sable aparentemente de una dism inución en l a  a c t i v i ­

dad c a t a l í t i c a  d e l c a ta liz a d o r  de cobre Raney producido 

a ctiv a d o  con e l  h id ró xid o  só d ico , en la  h i d r ó l is is  c a t a l í -  

■ J5 t ic a  en agua de a c r i l o n i t r i l o  a a crila m id a . Tal c a t a l iz a ­

dor producido mediante t a l  inm ersión contiene no mas de 

0 ,5  por c ien to  en peso aproximadamente de alum inio sobre 

l a  base d el 100 por c ie n  en peso, y  este  c a ta liz a d o r  es­

tá  tip icam ente en forma de un m ate ria l só lid o  finamente 

20 d iv id id o .

Aparentem ente, lo s  ca ta liz a d o re s  de cobre Raney 

de l a  té c n ic a  a n te r io r  se preparan co n virtien d o  p a r tíc u la s  

de a le a c ió n  de p a rtid a  en una so lu ció n  c á u s tic a . E stas par 

t í c u la s  tie n e n  habitualm ente un tamaño pequeño para mejo- 

25 r a r  y  a c e le r a r  la  d iso lu c ió n  de alum inio de l a  a le a c ió n

11.6.74 - 4 -
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de p a rtid a  y conseguir por e l lo  una separación  máxima d el 

alum inio in ic ia lm en te  presente en t a le s  p a r tíc u la s  de p ar 

t id a .  E ste c a ta liz a d o r  producido, a ctiva d o  por so lu ció n  

c á u s tic a , de p a r tíc u la s  pequeñas, puede s e r  más adecuado 

para u sar como c a ta liz a d o r  en suspensión (véase M itsu i Toat 

su Chem icals, DOS Ger. 2 . 240. 783) que como c a ta liz a d o r  en 

lech o  f i j o ,  en tal" re acció n  de h i d r ó l i s i s .  La a c t iv id a d , 

ca ra cterística m en te  b a ja , de lo s  c a ta liz a d o re s  producidos 

de e ste  modo re c ié n  d e s c r ito , d icta n  e l  uso de un sistem a 

de c a ta liz a d o r  de área s u p e r f ic ia l  a l t a ,  es d e c ir , un s i s  

tema de p a r tíc u la s  de c a ta liz a d o r  muy pequeñas, para mej_o 

r a r  e l  grado de h i d r ó l i s i s  de a c r i l o n i t r i l o  a acrilam id a  

(independientem ente de la s  concentraciones -r e la t iv a s  de 

la s  su sta n cia s  re a c c io n a n te s). E stas p a r t íc u la s  de c a t a l i  

zador de l a  té cn ica  a n te r io r  tie n en  típ icam ente una a c t i ­

vidad c a t a l í t i c a  i n i c i a l  lim itad a  o re lativam en te  b a ja , y  

también tie n e n  una vida media re lativam en te  c o r ta . Se mués 

tran  en la  té cn ica  a n te r io r ,  sobre la  h i d r ó l is is  de a c r i lo  

n i t r i l o  a a crila m id a , actuando sobre cargas de a lim en tación  

de p a rtid a  de a c r i l o n i t r i l o  acuosas, d ilu id a s .

E studios re c ie n te s  de c a ta liz a d o re s  de cobre Ra- 

ney usados en la  té cn ica  de h id r o liz a r  a c r i l o n i t r i l o  a a c r i  

lam ida, muestran que la s  condiciones de a c t iv a c ió n  e je rc e n  

una profunda in flu e n c ia  sobre la s  propiedades d e l c a t a l iz a  

dor producido, en la  h i d r ó l i s i s  de n i t r i l o s .  Debido a la s

- 5 -



10

15

20

25

11.6.74.

<

425701
lim ita c io n e s  e in con ven ien tes an terió rn en te  indicados pa_ 

ra lo s  c a ta liz a d o re s  de cobre Raney de la  té cn ica  a n te r io r , 

la  té c n ic a  continúa buscando un c a ta liz a d o r  de cobre Raney 

adaptado a t a l  re acció n  de h i d r ó l i s i s ,  que tenga una a c t i  

vidad  i n i c i a l  e levada y  una vida media de a c t iv id a d  la rg a  

y  que, ademas, sea p articu larm en te b ie n  adecuado para h i  

d r o liz a r  a c r i l o n i t r i l o  en una carga de alim en tación  de a c r i  

lo n itr i lo / a g u a ,  concentrada, a una v e lo cid ad  a lt a  y  con un 

n iv e l  de conversión e levad o. De p re fe re n c ia , s e r ía  b e n e fi­

cio so  para l a  té cn ica  d isponer de un c a ta liz a d o r  de cobre 

Raney con ta le s  propiedades que, además, pudiera preparar 

se f á c i l  y  convenientemente en tamaños de p a r tíc u la  lo  su 

fic ien tem en te  grandes para p e rm itir  e l  uso d el producto 

a ctiv a d o  en un lech o  c a ta l ít ic o  f i j o ,  en o p osición  a un s i s  

tema de suspensión o de lech o f lu id iz a d o , por ejem plo.

BREVE SUMARIO DE LA INVENCION

La presen te invención  e stá  d ir ig id a  a un procedí 

miento para h id r o l iz a r  ca ta lítica m e n te  a c r i l o n i t r i l o  a a c r i  

lam ida b ajo  condiciones de fa s e  l íq u id a , acuosa, en presen 

c ia  de un c a ta liz a d o r  de cobre, que comprende usar en c a l i  

dad de dicho c a ta liz a d o r  un c a ta liz a d o r  de cobre Raney que 

contiene de 2 a 45$ en peso aproximadamente de alum inio, so

- 6 -
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bre la  base d el 100 por c ien  d e l peso t o t a l  del c a t a l iz a  

dor, e s tá  compuesto de p a r tíc u la s  que tie n e n  diám etros pro 

medios de p a r tíc u la  comprendidos en tre 0,05  y 12,7 nua y 

posee una a c tiv id a d  r e la t iv a  de por lo  menos aproximadamen 

5 te  2, preparándose dicho c a ta liz a d o r  poniendo en contacto

un grupo de p a r tíc u la s  de a le a c ió n  de cobre y  alum inio que 

tien en  una proporción en peso i n i c i a l  de cobre a alum inio 

comprendida entre 30:70 y  70:30, con un medio acuoso l í q u i  

do que contiene d is u e lto  en é l  un h id ró xid o  de m etal a lc a  

•|0 l in o ,  m ientras se mantiene una ve lo cid ad  de re acció n  en tre

dichas p a r tíc u la s  y  dicho h id ró xid o  t a l  que se desprenden 

por minuto no más de 0,02 moles de hidrogeno aproximadamen 

t e ,  por mol de dicho alum inio in ic ia lm en te  p resen te en d i 

cha a le a c ió n , sobre la  base d el 100 por c ien  d el peso to -  

15 t a l  de a le a c ió n  i n i c i a l ,  lleván d o se  a cabo dicho contacto

m ientras se mantiene una temperatura en dicho medio en la  

región  de dicho grupo comprendida en tre  0 y  82fiC aproxima 

damente, continuándose dicho contacto h asta  que por lo  me 

nos se separa e l  25 por c ien to  en peso aproximadamente de 

20 dicho alum inio in ic ia lm en te  presente en dicha a le a c ió n , s£

bre la  base d e l 100 por cien  d el peso t o t a l  de a le a c ió n  

i n i c i a l ,  teniendo in ic ia lm en te  d ichas p a r t íc u la s  una pro 

porción  de cobre a alum inio comprendida en tre  30*70 y  70:30 

aproximadamente, y  teniendo además, d ichas p a r t íc u la s  de 

25 a le a c ió n , in ic ia lm e n te , diám etros promedios de p a r tíc u la

11.6.74. - 7 -
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comprendidos entre 0,05  y  12,7 nuu aproximadamente. T íp ica  

mente t a l  composición i n i c i a l  comprende a 10 a 75 por c ien  

to  en peso aproximadamente de la  misma de agua. De p re fe ­

r e n c ia , t a l  com posición contiene de 30 a 40 por cien to  en 

peso aproximadamente de a c r i l o n i t r i l o  (misma P a se ). A es­

ta s  concentraciones e l  a c r i l o n i t r i l o  y e l  agua no son com 

pletam ente m isc ib le s . E l procedim iento se l le v a  a cabo ba 

jo  condiciones de fa se  líq u id a  usando tem peraturas compren 

didas en tre  66  y  149S0 aproximadamente, siendo p re fe r id a s  

actualm ente tem peraturas comprendidas en tre  71 y  121^0 

aproxima damente.

E l procedim iento l le v a  consigo poner en contac­

to  t a l  com posición con un c a ta liz a d o r  de cobre Raney de t i  

po p a r t ic u la r .  Este c a ta liz a d o r  e stá  c o n stitu id o  por 2 a 

45 por c ien to  en peso aproximadamente, de alum inio siendo 

cobre e l  r e s to  h asta  e l  100 por c ien  en peso. Mas p r e fe r í  

blem ente, t a l  c a ta liz a d o r  e3tá  constituido, sobre la  base 

d e l 100 por c ien  d e l peso t o t a l ,  por 9 a 40 por cien to  en 

peso de alum inio siendo e l  r e s to ,  h asta  e l  100 por c ien  

en peso d el mismo, cobre. Este c a ta liz a d o r  tie n e  un tama 

ño de p a r t íc u la  promedio comprendido en tre 0,05 y  12 ,7  mm 

aproximadamente. E ste c a ta liz a d o r  se prepara mediante un 

procedim iento p a r t ic u la r .

Debido a la  a c t iv id a d  c a t a l í t i c a  i n i c i a l  cara_c 

te r ís tic a m e n te  e leva d a , y  a la  vida ca ra cterística m en te
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la r g a , asociada con e l  c a ta liz a d o r  usado en e l  procedim ien 

to de esta  invención en e l  que se h id r o liz a  a c r i l o n i t r i l o  

a a crila m id a , con agua, según se ha indicado anteriorm en­

te ,  la  presente invención  proporciona un procedim iento de 

5 h i d r ó l is is  c a t a l í t i c a  mejorado, que puede s e r  operado de

modo continuo y durante periodos de tiempo la r g o s ,  con e l  

mismo c a ta liz a d o r , produciendo rendim ientos de conversión 

de acrilam id a procedente de a c r i l o n i t r i l o ,  a l t o s ,  deseados, 

im portantes desde e l  punto de v is t a  económico, con grados 

10 de conversión a l t o s ,  económicamente im portantes, la  inven

ción es particu larm ente ú t i l  y  la s  v e n ta ja s  a n te r io re s  que 

rían particu larm en te b ie n  demostradas, cuando se usan comp<> 

s ic io n e s  i n ic i a le s  que poseen un contenido -de a c r i l c n i t r i -  

lo  e levad o.

15

DESCRIPCION BREVE DE LOS DIBUJOS

En lo s  d ib u jo s:

20 la  f ig u ra  1 es una rep resen tació n  esquem ática de

un modo de preparar un c a ta liz a d o r  adecuado para e l  proce­

dimiento de la  presente invención;

Las fig u ra s  2 a 4 muestran, cada una, rep resen ta  

ciones sem ejantes a la  f ig u r a  1, pero ilu stra n d o  r e s p e c t i-  

25 vamente segundo, te rc e ro  y  cuarto modos, e l  e fe c to  sobre

11.6.74. - 9 -
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e l  grado de re a c c ió n  de la  tem peratura, tamaño de p a rtíc u  

la  y  con cen tración  de la  so lu ció n  c á u s tic a .

5
DESCRIPCION DETALLADA

E l c a ta liz a d o r  usado en la  p rá c tic a  de la  presen 

te  in ven ción  es un c a ta liz a d o r  con p e rfo ra c io n e s, de cobre 

Raney, que ha sid o  especialm ente a c tiv a d o . E l m ateria l i n i  

10 c i a l  para e ste  c a ta liz a d o r  es una a le a c ió n  b in a r ia  de Al/Cu,

previam ente formada, que contiene una proporción en tanto 

por c ie n to  en peso de Al/Cu comprendida entre 70:20 y  30:70 

aproximadamente (de p re fe re n cia  en tre  45:55 y  55:45 ap roxi 

madamente, y  lo  más p re ferib lem e n te , de 50:50 aproximadamen 

15 t e ) .  Las p a r t íc u la s  de a le a c ió n  tie n e n  in ic ia lm e n te , además,

diám etros de p a r tíc u la  promedios comprendidos entre 0,05 y 

12,7 mm aproximadamente. E ste  c a ta liz a d o r  se c a ra c te r iz a  

también por te n e r  una a c t iv id a d  r e la t iv a  de 2 aproximada­

mente, por lo  menos, y  de p re fe re n cia  en tre  2 ,5  y  3»5 apro 

20 ximadamente. Para lo s  f in e s  de la  presente inven ción , la

"a c tiv id a d  r e la t iv a "  se mide como se d escrib e  en e l  Ejem­

p lo  5 que fig u r a  más adelan te  en e sta  Memoria.

E ste  c a ta liz a d o r  se prepara, en g e n e ra l, ponien 

do en con tacto  un grupo de p a r tíc u la s  de a le a c ió n  de cobre- 

25 -a lu m in io , con un medio líq u id o  acuoso que contiene d isu e l

11.6.74 - 10 -
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to  en e l  un h idróxid o de m etal a lc a l in o .  E l contacto  se 

hace m ientras se mantiene una ve lo cid ad  de re acció n  en tre  

dichas p a r tíc u la s  y  dicho h id róxid o  en dicho medio t a l  que 

se desprenden por minuto menos de 0,02 moles aproximadamen 

te  (de p re fe re n cia  menos de 0,01 moles aproximadamente) de 

hidrógeno por mol de dicho alum inio in ic ia lm en te  presente 

en dicha a le a c ió n , sobre la  base d el 100 por cien  d e l pe 

so t o t a l  de a le a c ió n  i n i c i a l .  E l con tacto  se e fe ctú a  mien 

tr a s  se mantiene la  tem peratura de la  masa en dicho medio 

en la  región  de dicho grupo, comprendida en tre  0 y  822C 

aproximadamente y  e ste  contacto  se continúa hasta que por 

lo  menos se separa e l  25 por cien to  en peso aproximadamen 

t e ,  y  de p re fe re n cia  e l  35 por cien to  en peso, por l o  me­

nos, aproximadamente, de dicho alum inio in ic ia lm e n te  pre­

sente en dicha a le a c ió n  sobre la  base d el 100 por c ie n  d el 

peso t o t a l  de a le a c ió n  i n i c i a l .

E l número t o t a l  de moles de h id róxid o  de m etal 

a lc a lin o  cargado a dicho medio durante e l  tiempo t o t a l  de 

dicho co n tacto , e s , por lo  menos, 0 ,5  veces aproximadamen 

te  e l  número de moles de alum inio in ic ia lm en te  p resen te en 

dichas p a r tíc u la s  de a le a c ió n . E l peso t o t a l  de agua i n i c i a l  

mente p resen te en dicho medio a l  comienzo de dicha puesta en 

co n tacto , más e l  agua añadida durante dicha puesta en contare 

to , e s tá  comprendido entre 100 y  1 ,5  veces aproximadamente 

e l  peso t o t a l  de dicho h id róxid o  de m etal a lc a l in o  cargado

- 11 -
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a dicho medio.

A s í pues, en un modo, la  a c t iv a c ió n  de e sta  a le a  

ción  de p a rtid a  se e fe ctú a  mediante a d ic ió n  prolongada (con 

ta c to )  en v e ce s, de una so lu c ió n  acuosa de h id róxid o  de me 

t a l  a lc a lin o  (por ejem plo h idróxid o sód ico  acuoso) a un gru 

po de p a r t íc u la s  de a le a c ió n  de cobre y  alum inio. Tal so lu  

ción  de h id ró xid o  de m etal a lc a lin o  añadida de e s te  modo, 

contiene de 1 a 4-0 por c ien to  en peso aproximadamente de 

h id ró xid o  d is u e lto , de p re fe re n c ia , aún cuando pueden em 

p le a rse  so lu cio n es de h id ró xid o  de m etal a lc a lin o  que t i e  

nen contenidos de h id ró xid os mayores (hasta  una so lu ció n  

a s a tu ra c ió n ) , como com posiciones i n ic i a le s  de l i x iv i a c i ó n  

para u sar en la  preparación  d e l c a ta liz a d o r  usado en la  

p r á c t ic a  de la  p resen te in ven ció n . También puede añadirse 

e l  h id ró xid o  de metal a lc a l in o  en forma de le n te ja s  c es 

camas s ó lid a s ,  aún cuando se p r e f ie r e  en gen eral e l  manejo 

d el h idróxid o  de metal a lc a l in o  como so lu ció n  a e sca la  co 

m e rcia l, por razones de seguridad  y  economía. Durante t a l  

a d ic ió n , e l  h id róxid o  de metal a lc a lin o  (com posición de 

l i x iv i a c i ó n )  reaccion a con e l  alum inio y  l e  d isu elv e  en 

l a  a le a c ió n  de p a rtid a  en cantidades t a le s  que l a  c a n ti 

dad de alum inio que permanece en e l  c a ta liz a d o r  só lid o  a s í  

l i x iv i a d o  producido, e s tá  comprendida en tre 2 y  45 por c ie n  

to  aproximadamente (basada en e l  peso de producto l ix iv ia d o  

t o t a l ) ,  y  de p re fe re n c ia  en tre  9 y  40 por cien to  en peso
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aproximadamente (aobre la  misma b a s e ), pero por lo  menos 

se separa e l  25 por c ien to  en peso d el alum inio aproxima 

damente y de p re fe re n c ia , por lo  menos e l  35 por cien to  

en peso aproximadamente, d el mismo, in ic ia lm en te  presen 

te  en dicha a le a c ió n , sobre la  base d el 100 por cien  del 

peso t o t a l  de a le a c ió n  i n i c i a l .

A l p reparar e l  c a ta liz a d o r , la  so lu ció n  de h idró  

xido sód ico  y e l  medio acuoso que r e s u lta  que se pone en 

contacto con la  a le a c ió n  de lo s  m etales cobre/alum inio, 

tie n en  tem peraturas comprendidas en tre  0 y  82fiC (y  de pre 

fe re n c ia  tem peraturas comprendidas en tre  16 y  492C aproxi. 

madamente). E l grupo de p a r tíc u la s  de a le a c ió n  de p a rtid a  

tie n e  un diámetro de p a r t íc u la  comprendido en tre  0,050 y 

12 ,7  mm aproximadamente, según se ha in d icad o , y  l a  a le a ­

ción  de cobre/alum inio t ie n e  una proporción en peso i n i c i a l  

de cobre a alum inio comprendida en tre  30*70 y 70:30 ap ro xi 

madamente.

De e ste  modo, e l  tiempo t o t a l  de contacto de la  

so lu ció n  de h idróxid o  sód ico  con ta le s  p a r t íc u la s  se e fe c  

túa t íp ic a  y  p referib lem en te  durante un in te r v a lo  de tiem  

po t o t a l  comprendido en tre  2 y  30 horas aproximadamente, 

aún cuando pueden s e r  empleados tiempos más la rg o s  in c lu  

so h asta  200 h oras, anadiándose (poniéndose en co n tacto) 

la  so lu ció n  cá u stica  de nueva ap o rtació n  o i n i c i a l  gradual 

mente, a t a le s  p a r t íc u la s ,  a lo  la rg o  de e ste  in te r v a lo  de
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tiem po, la s  p a r t íc u la s  de a le a c ió n  de p artid a  pueden su 

m ergirse in ic ia lm e n te  en agua an tes de s e r  puestas en con 

ta c to  con la  so lu ció n  c á u s tic a . E l medio acuoso que re su l 

ta  a l  que se añade la  so lu c ió n  de h id róxid o  sódico de par 

t id a ,  puede contener típicam ente de 0 ,5  a 40 por cien to  

en peso aproximadamente (sobre la  base d el medio t o t a l)  

de h id ró xid o  de metal a lc a lin o  d is u e lto ;  la  so lu ció n  de 

h id ró xid o  de metal a la c a lin o  de p a rtid a  puede contener de 

1 a 50$ en peso aproximadamente, más o menos, de h id ró x i 

do de m etal a lc a lin o  d is u e lto . En e s te  modo, e l  grado de 

con tacto  en tre  una so lu c ió n  de un h id ró xid o  de metal a lc a  

l in o  de p a rtid a  y  un grupo de p a r t íc u la s  de a le a c ió n  de 

cobre/alum inio, e s tá  comprendido durante t a l  contacto en 

tr e  0,01 y  7 ,0  moles de so lu c ió n  cá u stica  (hidróxido de 

m etal a lc a l in o )  por mol de alum inio in ic ia lm en te  presente 

en la s  p a r t íc u la s  de a le a c ió n , por hora.

Según se ha indicado e l  h id róxid o  de metal a lc a , 

l in o  se añade progresivam ente a la  zona de re acció n . Se 

a p re c ia rá  que la  exp resió n  "progresivám ente" t a l  como se 

usa en e sta  Memoria in c lu y e  tanto la  a d ic ió n  continua d el 

h id ró xid o  de metal a la c a lin o  como la  a d ic ió n  d isco n tin u a. 

Se p r e f ie r e  la  a d ic ió n  continua d el h id róxid o  de metal a l  

ca lin o  por razones de s e n c i l le z  de producción. Para lo s  

f in e s  de la  presen te  in ven ció n , e l  grado de contacto es 

eq u iv a len te  a la  ve lo cid ad  de a d ic ió n , en g e n e ra l.
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La cantidad t o t a l  de h idróxid o  de metal a l c a l i  

no añadido de e ste  modo a l  medio de h id róxid o  de m etal a l  

ca lin o  que se  pone en contacto  con la s  p a r t íc u la s ,  e sta  

comprendida en tre 0 ,5 y  20 moles de h idroxid o  de m etal 

a lc a l in o ,  aproximadamente, por mol de alum inio i n i c i a l ­

mente presente en la s  p a r tíc u la s  de a le a c ió n . Una vez que 

e l  h id róxid o  de metal a lc a lin o  ha sid o  completamente aña­

dido a t a l  medio, se continúa p referib lem en te  e l  contac­

to .

En e ste  modo de a c t iv a c ió n  d el c a ta liz a d o r  me­

d iante la  a d ic ió n  p ro gresiva  de so lu ció n  c a u s tic a , puede 

emplearse convenientem ente, por ejem plo, una cantidad to  

t a l  de h idróxido de m etal a lc a lin o  acuoso t a l  que l a  can 

tid ad  molar t o t a l  de h idróxid o  usado es ig u a l a 1 a 5 ve 

ces aproximadamente la  cantidad molar t o t a l  de aluminio 

que se desea sep arar por l i x iv i a c i ó n ,  como cuando se es 

tú empleando un procedim iento de p reparación  por tandas 

en que e l  h idróxid o  acuoso se añade a un re c ip ie n te  que 

contiene una cantidad f i j a  de a le a c ió n  de p a r tid a , y  t a l  

composición acuosa de l i x iv i a c i ó n  de h idroxid o  se deja 

acumular en este  re c ip ie n te  durante la  opeiadon de l i x i  

v ia c ió n . A ltern ativam en te , por ejem plo, puede emplearse 

un procedim iento de preparación  por tandas en que e l  h i  

dróxido acuoso usado se separa continuamente de la  regió n  

de la  a le a c ió n  que se e s tá  lix iv ia n d o  después d e l contac
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to  con e l l a ,  de modo que puede ponerse en con tacto  con t a l  

a le a c ió n  que se e stá  l ix iv ia n d o ,  h idróxid o  acuoso de nueva 

a p o rta c ió n , de modo continuo o in te rm iten te ; en e ste  proce 

dim iento puede emplearse una cantidad  en exceso t o t a l  ma­

y o r  de com posición de l i x iv i a c i ó n  i n i c i a l ,  durante la  ope, 

ra c ió n  de l i x iv i a c i ó n .

Durante e l  co n tacto  de la  a le a c ió n  de p artid a  

con t a l  composición de l i x iv i a c i ó n ,  se producen un alumi 

nato (en so lu ció n  o d isp e rs ió n ) e hidrógeno gaseoso. Con 

venientem ente e l  hidrógeno se expulsa de la  zona de reac 

ción  más o menos a la  v e lo c id ad  con que se genera, y  la  

mayor p arte  d e l alum inato se separa en e l  agua de la  com 

p o s ic ió n  de l i x iv i a c i ó n .  Como se ha in d icad o , e l  despren 

dim iento de hidrógeno puede medirse convencionalmente y 

u sarse  para c o n tro la r  e l  grado de sep aración  de alum inio, 

s i  se desea, pero, en g e n e ra l, la s  condiciones de contac 

to  usadas en e l  modo anteriorm ente d e s c r ito  que l le v a  con 

s ig o  la  a d ic ió n  p ro g re siva  de so lu ció n  c á u s tic a , pueden 

s e r  usadas para p ro d u cir un c a ta liz a d o r  para u sar en esta  

in ven ció n  s in  medida d ire c ta  d el desprendim iento de h idró 

geno, en e s p e c ia l una vez que la s  v a r ia b le s  de la  reacció n  

son escogid as y e s ta b le c id a s  dentro de lo s  in te r v a lo s  an­

teriorm en te in d icad o s.

En o tro  modo de a c t iv a c ió n  de c a ta liz a d o r  para 

p ro d u cir un c a ta liz a d o r  que posee un contenido de alum inio
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y nna a c t iv id a d  según se ha indicado anteriorm ente, puede 

emplearse un co n tro l de tem peratura en vez d el grado de 

co n tacto , como medios prim arios de c o n tro la r  la  producción 

de un c a ta liz a d o r  deseado a p a r t ir  de p a r t íc u la s  de a le a ­

ción i n ic i a le s  con un h idróxid o  de metal a la c a lin o . Cuan 

do se usa un co n tro l de temperatura t a l ,  lo s  expertos en 

la  té c n ic a  ap reciaran  que e l  medio acuoso de h id roxid o  de 

metal a la c a lin o  contiene in ic ia lm en te  por lo  menos 1>0 por 

cien to  en peso aproximadamente de h idroxid o  de metal a lc a ­

lin o  d is u e lto  (y de p re fe re n c ia  por lo  menos 10,0 por c ien  

to  en peso aproximadamente de hidróxid o de metal a lc a lin o  

d is u e lt o ) .  E l medio se e n fr ía  prelim inarm ente a una tempe 

ratu ra  que no es su p erior a 38eC y que, de p re fe re n c ia , no 

es su p erio r a unos 21^0 an tes de s e r  puesto en contacto 

con e l  grupo de p a r t íc u la s  de a le a c ió n . Opcionalmente, sus 

tancialm ante la  to ta lid a d  de dicho h id ro xid o  de m etal a lc a  

l in o  puede e s t a r  presen te  in ic ia lm en te  en t a l  medio, y  t a l  

medio es in ic ia lm en te  añadido en masa a una zona de re a c ­

ción donde están  contenidas la s  p a r t íc u la s  de a le a c ió n , y  

la  temperatura de la  masa se mantiene por debajo de 2 120 

aproximadamente durante dicho co n tacto , h asta  que por lo  

menos e l  25 por c ien to  en peso aproximadamente y  de p re fe  

ran cia  por lo  menos e l  35 por c ien to  en peso, íso b re  la  

base d el peso t o t a l  de a le a c ió n  i n i c i a l )  d e l a lum inio, se 

separa.

W  f
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A l a c t iv a r  e l  c a ta liz a d o r  asando o "bien la  ad i 

ción  p ro g re siv a  de la  so lu c ió n  cá u stica  o tem peratura ba 

ja ,  e l  co n tacto  se consigue d el mejor modo manteniendo la s  

p a r t íc u la s  de a le a c ió n  en una zona de reacció n  s u s ta n c ia l 

mente f i j a .  Las p a r t íc u la s  pueden e s t a r  en una p o sic ió n  

e s p a c ia l sustancialm ente f i j a ,  o, s i  son lo  b astan te pe­

queñas, pueden e s t a r  suspendidas en la  zona de reacció n  

f i j a  en e l  medio de re acció n  acuoso a lc a lin o  por medio 

de a g ita c ió n , c ir c u la c ió n  d el medio, o sem ejante. A s í pues 

e l  medio a lc a lin o  puede a g ita r s e  continuamente, o cuando 

la s ,  p a r t íc u la s  se mantienen en una p o s ic ió n  e sp a c ia l r e ía  

tivam ente f i j a ,  e l  medio puede hacerse c ir c u la r  a tra v é s  

y  en torno a e l l a s .  Se p r e f ie r e  e v it a r  masas de p a rtíc u ­

la s  para re d u cir  a l  mínimo la  exp o sició n  a l  c a lo r  p erju d i 

c i a l  de la s  mismas.

Como base para u sar en e l  procedim iento de a c t i  

vación  d e l c a ta liz a d o r , puede emplearse cu a lq u ier h id ró x i 

do de m etal a lc a l in o ;  s in  embargo por razones de d isponi­

b il id a d  com ercia l, se p r e f ie r e  emplear lo s  h idróxid os de 

sodio  y  de p o ta s io  usados in d u stria lm en te , que se encuen 

tr a n  d isp o n ib le s  en e l  com ercio, en g e n e ra l. Se prefiere 

l l e v a r  a cabo la  operación de a c t iv a c ió n  b ajo  condiciones 

de atm ósfera in e r t e ,  no oxidante, t a le s  como una capa de 

n itró g e n o , o un gas de la  fa m ilia  del h e l io ,  o sem ejante.

De p re fe re n c ia , se prepara un c a ta liz a d o r  para
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u sar en e sta  invención en un tiempo de con tacto  con l a  sn. 

lu c ió n  acuosa d el h id ró xid o  de metal a lc a lin o  que e sta  com 

prendido entre 4 y  20 horas aproximadamente, y  más p re fe ­

rib lem en te, que e stá  comprendido en tre  6 y  12 horas ap roxi 

madamente.

En la  a c t iv a c ió n  d el c a ta liz a d o r  mediante e.sta 

in ven ción , se en cierra  un grupo de p a r t íc u la s  en una zona 

de re a c c ió n , y  se añade a dicha zona de re a c c ió n  una t a l  

so lu ció n  c á u s tic a , l a  so lu ció n  que r e s u lta  producida en 

e l  co n tacto , se deja acumular en t a l  zona. E l grupo de par 

tid a  de p a r tíc u la s  de a le a c ió n  puede s e r  humedecido i n i c i a l  

mente con agua, o puede e s t a r  sustancialm ente exento de agua 

in ic ia lm e n te , según se desee. En un modo p r e fe r id o , la s  par 

t íc u la s  se sumergen in ic ia lm en te  en agua an tes d el contac­

to  con l a  so lu ció n  c á u s tic a , la  a c t iv a c ió n  d e l c a ta liz a d o r  

se l le v a  a cabo p referib lem en te b ajo  condiciones que redu 

cen e l  mínimo e l  grado de desprendim iento de c a lo r  debido 

a la  re acció n  altam ente exotérm ica en tre  la  base y  l a  a le a  

ción  de p a rtid a . Según se ha in d icad o , un procedim iento con 

ven ien te es emplear cargas p ro g re siv a s , pequeñas, de so lu ­

ciones de l i x iv i a c i ó n  durante la  re a c c ió n . En algunos ca­

so s , según se ha in d icad o , la  cantidad de alum inio separa^ 

do puede se r  comprobada midiendo e l  hidrogeno desprendido 

durante la  re acc ió n . En o tro s  casos, e l  a n á l is is  d e l a lu ­

minio en la  so lu ció n  de base puede s e r  usado como medida
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de l a  sep aración  de alum inio de la  a le a c ió n .

Una vez que la  a le a c ió n  ha sid o  activad a  de e_s 

te  modo con "base (so lu c ió n  de hidróxido de m etal a l c a l i ­

n o ), se la v a  después con agua, de p re fe re n cia  desionizada 

o d e s t ila d a , principalm ente para sep arar de e l la  la  so lu  

ción  cá u stica  re sta n te  s in  re a c c io n a r. Convenientemente, 

la s  p a r tíc u la s  s ó lid a s  de c a ta liz a d o r  que re su lta n , se la  

van con agua hasta  un pH neutro (por ejem plo, un pH in fe ­

r i o r  a 8 aproximadamente y ,  de p re fe re n c ia , comprendido 

en tre  7,0  y  7 , 5) . E l c a ta liz a d o r  producido puede sep arar 

se después de la  zona de re acció n  o a c t iv a c ió n . Be p refe  

ren cia  e l  c a ta liz a d o r  se tam iza en húmedo para sep arar lo s  

f in o s .  E l c a ta liz a d o r  producido puede s e r  almacenado, con 

venientem ente h ajo  agua, en b id on es. E l mantenimiento d el 

c a ta liz a d o r  bajo  agua e v ita  la  o xid ación  d el mismo por e l  

a i r e ,  la  cu a l t ie n e  lu g a r  con rap id ez s i  se deja e l  cata­

liz a d o r  expuesto a l  a ir e  o a l  oxígeno.

Para u sar en e sta  in ven ción , este  c a ta liz a d o r  

lavado se pone en co n tacto  con una composición acuosa que 

comprende a c r i l o n i t r i l o  y  agua, según se ha indicado ante 

riorm ente, usando tem peraturas como se ha indicado a n te s . 

La re a c c ió n  de h id ra ta c ió n  tie n e  lu g a r  in c lu so  cuando la  

can tid ad  d el c a ta liz a d o r  usado en e sta  invención es muy 

pequeña. Por ejem plo, la  a d ic ió n  de t a l  c a ta liz a d o r  en una 

cantidad  tan  b aja  como 0,01 gramos aproximadamente por mol
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de a c r i l o n i t r i l o  es s u f ic ie n te  para h acer que tenga lu g a r  

la  re acció n  de h id r ó l is is  d e l a c r i l o n i t r i l o .  Cuanto mayor 

es la  cantidad  de c a ta liz a d o r  U3ada, mas rápidamente t i e ­

ne lu g a r  la  re acc ió n , permaneciendo constante la s  o tra s  

5 v a r ia b le s , en g e n e ra l, perm itiendo de e s te  modo un aumen

to en la  cantidad  de acrilam id a  producida. Por consiguien  

t e ,  la  cantidad  de c a ta liz a d o r  empleada por mol d e ,a c r i lo  

n i t r i l o  de p a rtid a  empleado in ic ia lm e n te , puede e s ta r  com 

prendida p referib lem en te entre 0,01 y 100 gramos aproxima 

10 da mente.

Puede prepararse acrilam id a a p a r t ir  de la  mez­

c la  de a c r i l o n i t r i l o  y  agua según la  presen te in ven ció n , 

usando un lech o  en suspensión o un lech o  f i j o ,  de c a t a l i  

zador o una combinación de lo s  mismos. Pueden co n ectarse 

15 en s e r ie  dos o más r e a c to r e s . E l líq u id o  de re a c c ió n  y  la s

p a r tíc u la s  de c a ta liz a d o r  pueden moverse a co n tra co rrie n ­

te  para l l e v a r  a cabo y fa v o re c e r  la  re a c c ió n , como cuan­

do se emplea un sistem a de lech o  en suspensión.

E l procedim iento de h i d r ó l is is  de e3ta invención  

20 puede s e r  puesto en p rá c tic a  a p resion es a tm o sféricas o l i

geramente su p e rio re s , siendo p re fe r id o  ésto  ú ltim o, pero 

e l  procedim iento puede s e r  puesto en p r á c t ic a  a p resion es 

su p erio res o in fe r io r e s  a la  a tm o sfé rica , según se desee, 

dependiendo de con sideracion es sobre e l  equipo. Pueden em 

25 p le a rse  opcionalmente atm ósferas de gases in e r t e s ,  t a le s
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como la s  proporcionadas por n itró gen o , vapor de agua o s_e 

m ajantes, para h acer máxima l a  conversión de a c r i l o n i t r i ­

lo  en a crila m id a , en condiciones d el procedim iento dadas. 

Puede usarse  un tratam ien to  d isco n tin u o , por tandas, pero 

5 se p r e f ie r e  continuo.

Cuando se pone en p r á c t ic a  e l  procedim iento de 

la  p resen te  in ven ción  usando un c a ta liz a d o r  de cobra' Raney 

t a l ,  preparado como se ha d e s c r ito  en e sta  Memoria y  u t i l i  

zando un sistem a de lech o  en suspensión, se p r e fie r e  em- 

10 p le a r  e l  c a ta liz a d o r  de cobre Raney en forma de p a r tíc u la s

que tie n e n  diám etros promedios de p a r tíc u la  comprendidos 

en tre  0,05  y  2,5  mm aproximadamente. De modo sem ejante, 

cuando se pone en p r á c t ic a  la  presente invención  usando 

e l  c a ta liz a d o r  de cobre Raney en forma de lech o f i j o ,  es 

15 conveniente y  p re fe r id o  u sar e l  ca ta liza d o r  de cobre Raney

en forma de p a r t íc u la s  que tien en  diámetros promedios de 

p a r t íc u la  comprendidos en tre  0,5 y  12 ,7  mm aproximadamen 

t e .

En o tro  procedim iento p re fe r id o  de preparación 

20 d e l c a ta liz a d o r , usando e l  camino p re fe r id o  anteriorm ente

d e s c r ito ,  la s  p a r t íc u la s  de a le a c ió n  se en cie rran  en 

zona de re a c c ió n . En prim er lu g a r  la  so lu ció n  c á u stica  se 

pone en con tacto  con e l  grupo de p a r tíc u la s  de la  zona y  

e l  medio acuoso que r e s u lta  se separa gradualmente de la  

25 zona.
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En. otro  procedim iento de preparación  d el c a ,ta li  

zador, más p re fe r id o , usando e l  camino p re fe r id o  a n te r io r , 

mente d e s c r ito , e l  medio acuoso que r e s u lta  se separa a 

una v e lo cid ad  volum étrica que es aproximadamente ig u a l a 

la  ve lo cid ad  de a d ic ió n  de dicha so lu ció n  c á u s tic a .

En t a l  procedim iento p re fe r id o , puede r e c ir c u la r  

se sustancialm ente e l  100 por c ien  en peso d el medio acuo­

so que r e s u lt a ,  separado de ese modo, a l  contacto con é l  

grupo de p a r tíc u la s  que 3e están  a ctiv a n d o . Durante t a l  

r e c ir c u la c ió n , e l  medio acuoso re c ircu lad o  de t a l  modo, se 

mezcla con una parte  por lo  menos, de so lu ció n  ca u stic a  

de nueva ap o rtac ió n , an tes o durante e l  contacto  d el medio 

re c irc u la d o  con t a l  grupo de p a r t íc u la s .

A ltern ativam en te , menos d el 100 por c ie n  en peso 

d el medio acuoso que r e s u lt a ,  a s í  separado, puede r e c ir c u  

la r s e  para que se ponga en contacto con e l  grupo de p a r t í  

c u la s . El re sto  hasta e l  100 por cien  en peso del mismo se 

separa de la  zona de reacció n  y  puede s e r  desechado. Se 

añade p referib lem en te la  so lu ció n  cá u stica  de modo gradual 

a una ve lo cid ad  aproximadamente ig u a l a la  v e lo c id ad  a que 

es consumida la  so lu ció n  c a u stica  durante la  re acc ió n  con 

e l  alum inio e x is te n te  en la  a le a c ió n . E l procedim iento pue 

de s e r  puesto en p r á c t ic a  p referib lem en te de modo continuo 

a una v e lo cid ad  que sea aproximadamente ig u a l a l a  v e lo c i­

dad de consumo.
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Cuando se p r a c t ic a  la  p resen te inven ción  se pre 

f i e r e  p rep arar un c a ta liz a d o r  con p a r tíc u la s  relativam en­

te  grandes y  u sar un c a ta liz a d o r  en lech o f i j o  en l a  zona 

o zonas de re acció n  empleadas. la  cantidad  de alum inio de 

jada en e l  c a ta liz a d o r  después de una a c t iv a c ió n , como se 

ha d e s c r ito  en e sta  Memoria, puede v a r ia r  ampliamente', pe 

ro , en e l  caso de un c a ta liz a d o r  a c t iv o  usado para c a t á l i  

s i s  en lech o  f i j o ,  se ha encontrado que tanto  como e l  10 

a 15 por c ie n to  en peso de alum inio (basado en e l  peso de 

c a ta liz a d o r  t o t a l )  puede encontrarse presen te en un ca ta ­

l iz a d o r  s in  a fe c t a r  aparentemente a l  uso d el c a ta liz a d o r  

y  la s  c a r a c t e r ís t ic a s  de transform ación, ta le s  como v e lo ­

cidad  de conversión , e l  grado de rendim iento t o t a l  de la s  

su sta n cia s  re a c c io n a n te s , la  vida del c a ta liz a d o r , la  ac­

t iv id a d  d e l c a ta liz a d o r , e t c .

A l p reparar un c a ta liz a d o r  para usar en esta  

in ven ció n , se a p re c ia ra  que hay una r e la c ió n  muy se n s i­

b le  en tre  la  tem peratura de a c t iv a c ió n  y  e l  tiempo de con 

ta c to  de la  so lu c ió n  ca u stic a  con la  a le a c ió n  i n i c i a l .  En 

g e n e ra l, cuanto mayor es la  tem peratura, mayor debe s e r  

e l  tiempo de a d ic ió n  de la  so lu c ió n  ca u stic a  para propor 

c io n ar un c a ta liz a d o r  a c t iv o ,  debido a que b ajo  ta le s  con 

d ic io n e s  se e v it a  e l  sobrecalentam iento lo c a liz a d o  de la s  

p a r t íc u la s  de c a ta liz a d o r  o se reduce a un n iv e l  mínimo.

Se cree que e l  sobrecalentam iento lo c a liz a d o  de la s  p a r t í
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cu las de a le a c ió n  in t e r f ie r e  con la  gen eración de un cata ■ 

l iz a d o r  que tenga la s  c a r a c t e r ís t ic a s  deseadas aso ciad as 

con un c a ta liz a d o r  de cobre Baney preparado como se d e s c r i 

be en la  presente invención  y  usado en la  reacció n  de h idró 

l i s i s ,  según se ha d e s c r ito  en la  presen te  in ven ción . S i  

se emplea una re acció n  rápida entre la s  p a r t íc u la s  de a le £  

ción  y  e l  h idróxid o  de metal a lc a l in o ,  de modo que , la ; ve lo  

cidad de desprendim iento de hidrógeno sea mayor que l a  em 

pleada en la  p ra c tic a  de e sta  in ven ció n , se produce carac­

te r ís tic a m e n te  una dism inución de la  a c t iv id a d  d el catal_i 

zador. Cuando la  concentración  de la  so lu ció n  c á u stica  exce 

de aproximadamente d el 20 por c ien to  de lo s  medios líq u id o s  

acuosos, debe e je r c e r s e  típ icam ente un c o n tro l cuidadoso de 

la  tem peratura. Mas típ icam en te, cuanto más concentrada es 

la  so lu ció n  c á u s tic a , más b aja  debe 3er la  tem peratura de 

reacció n  y más corto  e l  tiempo de con tacto  de la  so lu ció n  

cá u stic a  con la  a le a c ió n .

Gomo se usa en e sta  Memoria, la  expresión  "gra­

dual" in clu ye  no só lo  v a ria c io n e s  en la s  condiciones d el 

procedim iento s in o  también l a  a d ic ió n  p ro g resiva  o Ín te r  

m itente de á l c a l i  a la s  p a r tíc u la s  de a le a c ió n , o la  sepa 

ra ció n  de un medio acuoso re su lta n te  de la  zona de una rea_c 

ción  de a c t iv a c ió n  dada. Como puede s e r  determinado de la s  

enseñanzas a n te r io r e s , se desea una reducción de la  v e lo c i  

dad de re acció n  d el alum inio con la  so lu ció n  cá u stic a  para
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gen erar un c a ta liz a d o r  para u sar en esta  in ven ción , con 

o b jeto  de p rod u cir un m a te ria l a c t iv o .  Tal reducción pue 

de s e r  conseguida, en g e n e ra l, lim itan do la  cantidad de 

so lu c ió n  cá u stic a  p re se n te , de modo que dicha so lu ció n  

c á u stic a  sea reemplazada en so lu ció n  a una ve lo cid ad  ig u a l 

a l a  v e lo c id a d  a que se e stá  consumiendo. De e ste  modo se 

re d u cirá  a l  mínimo una d esv iac ió n  en tre  la  tem peratura de 

la  p a r t íc u la  de a le a c ió n  y  la  temperatura de la  so lu ció n  

c á u s tic a , dando como re su ltad o  un c a ta liz a d o r  a c t iv o , se 

gán se desea.

Con re fe re n c ia  a la s  f ig u r a s  1 a 4 , como podrán 

a p r e c ia r  lo s  expertos en la  té c n ic a , se ven cuatro con figu  

racio n es de equipo, cada uno de lo s  cuales puede s e r  usado 

para t r a t a r  un grupo de p a r tíc u la s  de a le a c ió n  i n i c i a l  con 

una so lu c ió n  acuosa c á u s tic a , para prod u cir un c a ta liz a d o r  

d e ‘ cobre Raney activad o  para u sar en la  p rá c tic a  d el proce 

dim iento de la  presen te in ven ció n , con t a l  que se expulse a l  

e x t e r io r  e l  hidrógeno generado. A s í pues, en la  f ig u r a  1, 

se a p re c ia  una co n figu ració n  de equipo en donde un grupo de 

p a r t íc u la s  9 están  encerradas en una zona de reacció n  10 y  

se añade una so lu c ió n  de h id róxid o  de m etal a lc a lin o  a la  

zona 10. E l líq u id o  añadido a la  zona 10 a trav és  de la  tu  

b e r ía  11 , se deja acumular en la  zona 10. A l término de l a  

a d ic ió n  de la  so lu ció n  c á u s tic a , conforme a l  procedim iento 

de a c t iv a c ió n  d el c a ta liz a d o r  p re fe r id o  de la  presente in -
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venciónj y una vez "terminada la  a d ic ió n  de la  so lu ció n  

c á u s tic a , la s  p a r tíc u la s  tra ta d a s  que re su lta n  9 , se sepa_ 

ran de la  zona 10 como se ha indicado an teriorm en te. Las 

p a r tíc u la s  9 pueden e s ta r  in ic ia lm en te  o b ien  humedecidas 

5 con agua o sustancialm ente d esp ro vista s  de agua an tes de

comenzar la  a d ic ió n  de la  so lu ció n  c a u s tic a . En un modo 

p re fe r id o , la s  p a r tíc u la s  9 se sumergen en agua.

En la  f ig u ra  2 se muestra un sistem a sem ejante 

a l  de la  f ig u ra  1; la s  p artes  correspondientes d e l mismo 

•jO se numeran de modo sem ejante pero con la  a d ic ió n  de mar­

cas de primas a é l .  E l sistem a de la  f ig u ra  2 e sta  equi­

pado con un d is p o s it iv o  de desagüe 12 que perm ite sep arar 

gradualmente de la s  proxim idades d el grupo de p a r tíc u la s  

9' e l  medio que r e s u lta  después de que la , so lu ció n  c a u s ti 

15 ca ha sid o  puesta en con tacto  con e l  grupo de p a r tíc u la s

9 ' .  De p re fe re n cia  e l  medio acuoso que r e s u lta  se separa 

a una ve lo cid ad  volum étrica que es aproximadamente ig u a l 

a la  ve lo cid ad  de a d ic ió n  de la  so lu ció n  cá u stica  i n i c i a l .

En la  fig u ra  3 se muestra o tro  sistem a en e l  que 

20 la s  p artes  sem ejantes a la s  de la  f ig u ra  1 , se numeran s_i

milarmente pero con la  a d ic ió n  a e l la s  de marcas de doble 

prima. Aquí, se añade gradualmente so lu ció n  c a u stica  a la  

zona de reacció n  10" a tra v é s  de un conducto 13. Una vez 

que la  so lu ció n  cá u stica  procedente d el conducto 13 se  ha 

25 puesto en contacto  con e l  grupo de p a r t íc u la s  9"» e l  me-
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d io acuoso que r e s u lta  se separa gradualmente a tra v é s  de 

un conducto 14. En e l  conducto 14 e ste  medio acuoso que 

r e s u lta  es transportado a una regió n  de conexión 15 donde 

e l  conducto 14 e stá  in tercon ectad o  con un conducto 16. Se 

envía so lu c ió n  cá u stica  de nueva ap o rtació n  a trav és  d el 

conducto 16 y  se mezcla con e l  medio acuoso en e l  conduc 

to  14 en la  regió n  de conexión 15> ele modo que resi.ilta 

una mezcla d e l medio acuoso y  la  so lu ció n  cá u stica  de nue 

va a p o rtac ió n , cuya mezcla se envía entonces a trav és  d el 

conducto 13 otra  vez  a l a  zona de reacció n  10", como se 

in d ic a . Tal sistem a mostrado en la  f ig u ra  3 perm ite e l  uso 

económico de la  so lu ció n  c á u s tic a , como podrán a p re c ia r  

lo s  exp ertos en l a  té c n ic a .

En la  f ig u r a  4 se muestra otro sistem a en e l  que 

la s  p a rte s  sem ejantes a la s  de la  f ig u ra  1, se numeran de 

modo sem ejante, pero con l a  adicióñde marcas de t r ip le  prima 

a e l l a s .  A quí, se añade gradualmente so lu ció n  cá u stic a  a 

la  zona de re acc ió n  10"' a tra v é s  d e l conducto 13 1• Una 

vez que la  so lu c ió n  cá u stica  procedente d el conducto 131 ' 

se ha puesto en con tacto  con e l  grupo de p a r tíc u la s  9 " ' ,  

e l  medio acuoso que r e s u lta  se separa gradualmente a tr a  

vés d el conducto 141 en e l  conducto 14, e ste  medio acuo­

so que r e s u lta  se envía a una conexión 17. En la  conexión 

17 una p a rte  d el medio que r e s u lta  se separa a tra v é s  de 

un conducto 18, pudiendo s e r  desechado e l  e flu e n te  d el con
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ducto 18 o d isponerse con seguridad d el mismo de o tro  

modo, s i  a s í  se desea. La expresión  "p arte" hace r e fe ­

ren cia  aquí a cu a lq u ier fra c c ió n  d el medio que r e s u lt a ,  

mayor de O y menor d el 100 por c ien to  en peso o por c ien  

to en volumen d el mismo. La p arte  d e l medio re su lta n te  

que no se separa a p a r t i r  d el conducto 18 se envía me­

d ian te  e l  conducto 19 sn la  región  de conexión 15'*- 3.on 

de e l  conducto 19' e stá  conectado con un conducto 1 6 ' .

Se tran sp orta  so lu ció n  ca u stica  de nueva ap o rtac ió n  a 

trav és  d el conducto 16' y se mezcla con e l  medio acuo­

so en e l  conducto 19 en la  regió n  de conexión 15' 8e mo 

do que re su lta  una mezcla d el medio acuoso y de la  so lu  

ción  cá u stica  de nueva a p o rtac ió n , cuya mezcla se envía 

después a tra v é s  del conducto 13* otra v e z  a la  zona de 

reacció n  10" ' ,  según se in d ic a . Tal sistem a como se mués 

tr a  en la  f ig u ra  4 perm ite e l  uso económico de so lu ció n  

cá u stica  y  además permite sep arar selectivam en te  d el s i s  

tema la  so lu ció n  cá u stica  agotada y la s  s a le s  de alumina 

to  acumuladas, durante la  a c t iv a c ió n  d el c a ta liz a d o r , co 

mo podrán a p re c ia r  lo s  expertos en la  té c n ic a .

En cada uno de lo s  sistem as de la s  f ig u r a s  2 , 3 

y 4, e l  grupo de p a r tíc u la s  9 ’ > 9" é 9 " ' ,  respectivam en te, 

pueden e s ta r  in ic ia lm en te  o Lien  humedecidas con agua o 

sustancialm ente d esp ro v ista s  de agua, y  en un modo p re fe  

rid o  t a le s  grupos re sp e c tiv o s  de p a r t íc u la s  9 ' ,  9" o 9" ' ,

_ 29 -
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se sumergen in ic ia lm e n te  en agua. Como podrán a p re c ia r  lo s  

exp ertos en la  té cn ica  la s  rep resen tacion es de la s  f ig u ra s  

1 a 4 no han de s e r  consideradas en modo alguno como lim i 

ta c io n e s  de la  d isp o s ic ió n  r e a l  de lo s  conductos, e l  meto 

do de a d ic ió n  de la  so lu ció n  cá u stica  o la  sep aración  d el 

medio que r e s u lt a ,  o rie n ta c ió n  d el equipo o sem ejantes.

A s í pues, por ejem plo, aún cuando por s e n c i l le z ,  e n .la s  

f ig u r a s  1 a 4 se muestran sistem as de tip o  basado en l a  

gravedad, s i  se desea puede emplearse un sistem a basado 

en f lu jo  h o r iz o n ta l o v e r t i c a l ,  o alguna combinación de 

d ire cc io n e s  de f l u j o  de líq u id o s  sobre la s  p a r tíc u la s  de 

a le a c ió n  durante la  a c t iv a c ió n  d e l c a ta liz a d o r .

Las fig u r a s  5 , 6 y  T i lu s t r a n  para un c a t a l iz a ­

dor p a r t ic u la r  e l  t ip o  de comportamiento c a r a c t e r ís t ic o  

aso ciad o  con l a  p r á c t ic a  d el procedim iento de la  presen­

te  in ven ción  usando e l  c a ta liz a d o r  d e s c r ito  en la  presen 

te  Memoria. En lo s  ejem plos que fig u ra n  a continuación 

aparece, una d e scrip ció n  d eta lla d a  de e sta s  representacijo 

nes in d iv id u a le s .

En un c a ta liz a d o r  preparado como se d escrib e  en 

e sta  Memoria, para u sar en e l  procedim iento de esta  inven 

c ió n , e l  contenido de alumino es a lg o  v a r ia b le .  En gene­

r a l ,  no es n e ce sa rio  sep a ra r sustancialm ente la  to ta lid a d  

d e l alum inio p resen te  en la  a le a c ió n  de p a rtid a  como se 

ha enseñado h asta  ahora en la  té cn ica  para la  preparación
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de ca ta liza d o re s  de cobre Raney (véase la  re fe re n c ia  de 

Kawaken). En g e n e ra l, un c a ta liz a d o r  preparado para u sar 

en la  presente invención  posee contenido en e l ,  por lo  

menos dos por c ien to  en peso de alum in io , la  forma exac- 

5 ta  de e ste  alum inio, desde e l  punto de v is t a  quím ico, no

es conocida; es p o s ib le  que e ste  alum inio no e ste  en f o r  

ma pura sin o  más b ien  en forma de algún compuesto o aleja 

ción  con cobre u otro  elem ento, la  n atu ra le za  química 

exacta  d el alum inio presen te  en un c a ta liz a d o r  usado en 

•jO esta  in ven ció n , es desconocida en la  a c tu a lid a d .

Es una c a r a c t e r ís t ic a  e s p e c ia l de la  p resen te 

invención que pueden encontrarse p resen tes .cantidades re­

lativam en te e levadas de alum inio, s in  i n t e r f e r i r  con la  

a c t iv id a d  r e la t iv a  deseada y  n ecesitad a  en un c a ta liz a d o r  

15 usado en e l  procedim iento de esta  in ven ció n , como aquí se 

enseña. En g e n e ra l, puede p rod u cirse  un c a ta liz a d o r  que 

posee un contenido de alum inio tan elevado como 351a y  to  

davía tie n e  una a c t iv id a d  r e la t iv a  de 2,0 aproximadamen­

te ,  por lo  menos.

20 En g e n e ra l, cuando se prepara un c a ta liz a d o r

mediante e l  procedim iento d e s c r ito  en e s ta  Memoria, pare­

ce que es re lativam en te  más f á c i l  sep a ra r más alum inio de 

p a r t íc u la s  de a le a c ió n  i n ic i a le s  de pequeño tamaño, que 

separar alum inio de p a r t íc u la s  de a le a c ió n  de mayor tama- 

25 y  con segu ir todavía a c tiv id a d e s  r e la t iv a s  según se de
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s e e . En un modo p re fe r id o  de preparar un c a ta liz a d o r  para 

u sa r  en e l  procedim iento de esta  in ven ció n , se comienza 

con p a r t íc u la s  de a le a c ió n  que tie n e n  tamaños comprendi­

dos en tre  0 ,5 y  12,7 mrn aproximadamente y  la  cantidad de 

alum inio separada de la s  p a r t íc u la s  mediante e l  contacto  

con e l  h id ró xid o  de m etal a lc a lin o  acuoso está  comprendi­

da, p re ferib lem e n te , entre 35$ y  90$ d e l alum inio i n i c i a l  

mente p resen te  en la  p a r t íc u la  de a le a c ió n , como se d eter­

mina convenientemente mediante e l  desprendim iento t o t a l  

de hidrógeno durante e l  con tacto  o mediante la  cantidad 

de alum inio so lu b le  p resen te en e l  medio de h idróxido de 

m etal a lc a lin o  acuoso después de com pletar e l  contacto con 

la s  p a r t íc u la s  de a le a c ió n  de cobre y  a lum inio. Por con si­

gu ien te  un c a ta liz a d o r  p re fe r id o  para u sar en e l  p roced i­

miento de esta  inven ción  posee un contenido de alum inio 

comprendido en tre 9 y  40 por c ien to  en peso (sobre la  ba­

se d e l peso t o t a l  d el c a ta l iz a d o r ) ,  y  una a c t iv id a d  com­

prendida en tre  2 y  3 , 5 ,  medida como se d escrib e  en e sta  

Memoria, y  un tamaño de p a r t íc u la  comprendido entre 0,50 

y  12,7 mm aproximadamente. Como ap reciarán  lo s  expertos 

en l a  té c n ic a  un c a ta liz a d o r  comprendido dentro del in t e r ­

v a lo  de tamaños acabado de dar, es particu larm en te b ien  

adaptado para u sar en e l  procedim iento de e sta  invención, 

cuando se emplea un sistem a de c a ta liz a d o r  de lech o  f i ­

jo .
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REALIZACIONES

La presente inven ción  se i lu s t r a  ademas median­

te  re fe re n c ia  a lo s  Ejemplos s ig u ie n te s . Los expertos en 

la  té c n ic a  ap reciarán  que son obvias o tras  r e a liz a c io n e s  

y están  dentro d el e s p ír it u  y de la  exten sió n  de e sta  in ­

vención, según la s  enseñanzas de e sto s  Ejemplos p re se n te s , 

tomados con la  Memoria D e scrip tiv a  que le s  acompaña.

10

15

20

25

Ejemplo 1

A c tiv a c ió n  de a le a c ió n  a c a ta liz a d o r  de cobre •: Raney

Se l le v a  a cabo una reacció n  de l i x i v i a c i ó n  pa­

ra a c t iv a r  una a le a c ió n  de alum inio y cobre 5 0 ¡ 5 0 , usando 

una d isp o s ic ió n  de aparato como se i lu s t r a  en la  Eigura 1. 

La a le a c ió n , que e stá  en forma de p a r t íc u la s  de tamaño com 

prendido en tre 2 ,3  y  3 ,3  mm de diám etro promedio, se  co lo  

ca en un c e s t i l l o  de alambre que se hace g ir a r  en un matraz 

de re acció n  de 1 a 3 l i t r o s .  E l matraz e sta  p ro v is to  de 

una entrada de purga de n itró g e n o , una b ureta  para l a  a d i­

ción de so lu ció n  c á u s tic a , un termómetro y una s a lid a  de 

hidrógeno conectada a un Medidor de Ensayo de Humedad. La 

c ir c u la c ió n  de la  so lu ció n  de l i x iv i a c i ó n  se e fe c tú a  usan 

do un tu rb o -a g ita d o r.

Después de co lo ca r  la  a le a c ió n  en e l  c e s t i l l o  

montado en e l  matraz de re acc ió n , se añaden a l  matraz 6

12.6.74 33 -
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gramos de agua d esionizada por gramo de a le a c ió n  y  se po­

ne en funcionam iento e l  a g ita d o r a unas -j20 r.p .m . Se ca­

l i e n t a  a una tem peratura de re acció n  de 4 12C sim ultánea­

mente con una purga de n itrógen o de 30 minutos. Cuando e l  

5 matraz a lcan za  4 12C y  la  purga se com pleta, se añade con­

tinuamente a l  sistem a una so lu ció n  de hidróxid o de sodio  

a l  50 por c ien to  en peso, durante un periodo de tiempo de 

380  m inutos, h asta  que se han añadido 3 kg de h idróxido 

de sodio  por k i lo  de a le a c ió n , a l  tiempo que se co n tro la  

10 l a  tem peratura dentro de — 12C, con enfriam iento e xtern o .

E l desprendim iento de hidrógeno asciende por 

termino medio a 0,0041 moles de hidrógeno por mol de a lu ­

minio e x is te n te  in ic ia lm e n te  en la s  p a r t íc u la s  de a le a c ió n , 

por minuto, durante e l  periodo de a d ic ió n  d el h idróxid o  

15 de so d io . E l grado de desprendim iento de hidrógeno dism i­

nuye seguidamente a un n iv e l  bajo cuando l a  conversión de 

alum inio se aproxima a l  80$.

Después de com pletar l a  a d ic ió n  d e l h idróxid o 

de so d io , se continua l a  re a c c ió n  hasta  que ha sid o l i x i  

20 viada una cantidad  estimada de 80 a 90 por c ien to  en pe­

so aproximadamente d el alum inio t o t a l  p resen te en la  a le a ­

ción  de p a r tid a , l a  ve lo cid ad  de reacció n  se comprueba mi­

diendo e l  desprendim iento de hidrógeno cada 15 a 30  minu­

t o s .  Después de é s to , e l  c a ta liz a d o r  producido se separa 

25 inmediatamente de l a  so lu ció n  de l i x iv i a c i ó n  y  se coloca
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en un gran exceso de agua d esio n izad a . E l c a ta liz a d o r  pro  ̂

ducido se la v a  con agua d esion izad a hasta  que e l  pH d el 

agua de lavado se acerca  a 7 j 0 , después de lo  cual e l  ca­

ta liz a d o r  producido se almacena bajo  agua desionizada pa­

ra  e v it a r  su oxid ación .

Ejemplo 2

A ctiv a c ió n  de a le a c ió n  a c a ta liz a d o r  de cobre -n Raney .

Se l le v a  a cabo una reacció n  de l i x iv i a c i ó n  usan 

do una d isp o s ic ió n  de aparato como se  i lu s t r a  en l a  .Figu­

ra  2 , para a c t iv a r  una a le a c ió n  de cobre y alum inio 5 0 : 5 0 , 

usando un r e a c to r  de lech o  f i j o  para proceso sem icontinuo, 

construido partien d o de tubo 20 BWG de 19 mm de diámetro 

e x te r io r .  E l re a c to r  e stá  p ro v is to  de una entrada de pur­

ga de n itró g en o , una bureta  para la  a d ic ió n  d el hiriróxido 

de so d io , un termómetro y  una s a lid a  de hidrogeno conecta­

da con un Medidor de Ensayo de Humedad.

En e l  fondo d e l r e a c to r , se co loca un le ch o  de 

7 ,5  a 10 cm de bolas de v id r io  de 4 mm, sobre l a  p arte  su­

p e r io r  de la s  cuales se coloca una carga de a le a c ió n  i n i ­

c i a l ,  que e stá  en forma de p a r tíc u la s  comprendidas en tre  

2,3 y  3,3 mm aproximadamente de diámetro promedio. Sobre 

la  p arte  su p erio r de la  carga de a le a c ió n  en e l  r e a c to r , 

se coloca un segundo lech o  de espesor de bolas sem ejante. 

Después de é s to , se hace c ir c u la r  agua desionizada a t r a -

- 35 -

»



425701
ves d el lech o  m ientras e l  r e a c to r  se e stá  calentando a 4 12C.

l a  c ir c u la c ió n  de la  so lu ció n  de l i x iv i a c i ó n  se 

e fe c tú a  "bombeando una so lu ció n  cá u stica  a l  1$, a l a  v e lo ­

cidad  de 0 ,2 3  gramos de so lu ció n  cá u stica  por gramo de 

5 a le a c ió n  por hora y  dejando que e l  medio acuoso que r e s u l­

ta sea separado d e l r e a c to r  a una ve lo cid ad  aproximada a 

la  de bombeo, la  cantidad t o t a l  de so lu ció n  cáu stica  es 

de 1 ,5  gramos por gramo de a le a c ió n . Se mantiene durante 

l a  a c t iv a c ió n  un n iv e l  de líq u id o  s u f ic ie n te  para sum ergir 

10 la  a le a c ió n  y  e l  c a ta liz a d o r  que r e s u lt a ,  con un d isp o s i­

t iv o  de d is ta n c ia  de líq u id o  de modo que pueden se r  obte­

n idas mayores capacidades de tra n s fe re n c ia  de calor»

E l grado de desprendim iento de hidrógeno es de 

0,0039 moles de hidrógeno por mol- de alum inio in ic is lm e n - 

15 te  p resen te  en l a  a le a c ió n , por h ora. Cuando l a  unidad

alcan za  4 12C se añade la  so lu ció n  cá u stica  hasta  que la  

carga t o t a l  de 3 gramos de so lu ció n  cá u stica  aproximadamen­

t e ,  por gramo de a le a c ió n , ha sid o  puesta en contacto con 

la  a le a c ió n , l a  re acc ió n  se continúa h asta  que del 80  a l  

20  90  por c ie n to  en peso aproximadamente, de la  cantidad to­

t a l  de alum inio que se estim a se encuentra presente en la  

a le a c ió n  i n i c i a l ,  ha sid o  l i x iv i a d a ,  basándose en e l  des­

prendim iento de hidrógeno, l a  ve lo cid ad  de reacció n  se 

evalúa  comprobando e l  desprendim iento de hidrógeno cada .

25 15 a 30 minutos.
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E l c a ta liz a d o r  producido que r e s u lta  se la v a  

entonces con agua d esion izad a hasta  que e l  pH d e l agua de 

lavado alcan za un v a lo r  comprendido en tre  7 y  7>5* E l ca­

ta liz a d o r  producido se re tie n e  entonces b ajo  agua para 

5 e v i t a r  l a  oxid ación .

E.iemplo 3

A ctiv a c ió n  de a le a c ió n  a c a ta liz a d o r  de cobre . Raney 

10 Se l le v a  a cabo una reacció n  de l i x iv i a c i ó n

usando una d is p o s ic ió n  de aparatos como se  i lu s t r a  en la  

Figura 3. para a c t iv a r  una a le a c ió n  de cobre y  alum inio 

5 0 : 5 0 , usando un re a c to r  de lech o  f i j o  sem icontinuo de 

12,7 mm de diámetro e x te r io r .  E l r e a c to r  e stá  p ro v is to  

15 de una entrada de purga de n itró g en o , una b ureta para l a

a d ic ió n  d el h idróxid o de metal aLcalino, un termómetro y  

una s a lid a  de hidrógeno conectada con un Medidor de Ensa­

yo de Humedad. l a  c ir c u la c ió n  de la  so lu ció n  de l i x i v i a ­

ción  se e fe c tú a  visando una bomba que e stá  conectada en un 

20  c ir c u ito  cerrado, a l  r e a c to r  de lech o  f i j o .

En e l  fondo d e l re a c to r  se coloca un lech o  de

7 ,5  a 10 cm de b olas de v id r io  de 4 mm, sobre la  p arte  

su p erio r de la s  cuales se s itú a  una carga de a le a c ió n  de 

p a r tid a , que está  en forma de p a r t íc u la s  que varían  de 

25 2,3 a 3)3 mu aproximadamente de diámetro promedio. Un se -
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gundo le ch o  de esp eso r de "bolas semejante se coloca sobre 

l a  p a rte  su p e rio r  de la  carga de a le a c ió n  en e l  re a c to r . 

Después de é s to , se hace r é c ir c u la r  a tra v é s  d el lech o  una 

carga de 13 ,5  gramos de agua d esionizada por gramo de a le a -  

5  ció n , m ientras e l  re a c to r  se c a lie n ta  a 4 1 2C. Cuando l a

unidad a lcan za  4 12C, se empieza a añ ad ir una so lu ció n  de 

h id ró xid o  de sodio  a l  50  por c ien to  en peso, a una v e lo ­

cidad  aproximada de 0 ,2 3  gramos de h id ró xid o  de sodio por 

gramo de alum inio in ic ia lm en te  presente en la  a le a c ió n ,

•jO por hora, h asta  que ha sid o  añadida una carga t o t a l  de

1 ,5  gramos aproximadamente por gramo de a le a c ió n . La reao- 

c ió n  se continúa hasta  que ha sid o  l ix iv ia d a  aproximadamen­

te  de 80  a 90  por c ie n to  en peso de la  cantidad t o t a l  de 

alum inio que se estim a se encuentra p re se n te , basándose 

15 en e l  desprendim iento de hidrógeno. La ve lo cid ad  de le a c -

ción  se evalúa comprobando e l  desprendim iento de hidróge­

no cada 15 a 30 m inutos. E l desprendim iento de hidrógeno 

asciende: por térm ino medio a 0 ,0 0 3 9  moles de hidrógeno por 

mol de alum inio in ic ia lm en te  p resen te en l a  a le a c ió n , por 

20  minuto, durante la  a d ic ió n  de hidróxid o só d ico .

E l c a ta liz a d o r  producido que r e s u lta  se la v a  en­

tonces con agua d esionizad a hasta que e l  pH d el agua de 

lavad o a lcan za  un v a lo r  comprendido en tre  7 y  7 ,5  ap roxi­

madamente. E l c a ta liz a d o r  producido se re tie n e  después b a- 

25  jo  agua para e v it a r  l a  o xid ació n .
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Ejemplo 4

A c tiv a c ió n  de a le a c ió n  a c a ta liz a d o r  de cobre Raney

Se l le v a  a cabo una reacció n  de l i x iv i a c i ó n  usan 

5 do una d isp o s ic ió n  de aparatos como se i lu s t r a  en la  f ig u ­

ra 4 para a c t iv a r  una a le a c ió n  de cobre y  alum inio 5 0 : 5 0 , 

usando un re a c to r  de lech o  f i j o  sem icontinuo, construido 

p artien d o de tubo 20 BWG de 19 mm de diám etro e x te r io r .

E l re a c to r  e stá  p ro v is to  de una entrada de purga de nitrcS 

10 geno, una bureta para la  a d ic ió n  de so lu ció n  c á u s tic a , un

termómetro y  una s a lid a  de hidrógeno conectada a un Medidor 

de Ensayo de Humedad. La c irc u la c ió n  de la  so lu ció n  de lix_i 

v ia c ió n  se e fectú a  usando una bomba que e stá  conectada en 

un c ir c u ito  cerrado, a l  re a c to r  de lech o  f i j o .

15 En e l  fondo d el re a c to r  se coloca un lech o  de

7 ,5  a 10 cm de b o las de v id r io  de 4 mm, sobre la  p a rte  su 

p e r io r  d el cual se coloca una carga de a le a c ió n  i n i c i a l ,  

que e s tá  en forma de p a r tíc u la s  que v a rían  de 2,3  a 3 ,3  mm 

de diámetro promedio. Un segundo lech o  de esp esor de b o las  

20 s im ila r  se coloca sobre la  parte  su p e rio r  de la  carga de

a le a c ió n  en e l  r e a c to r . Después de é s to , se hace c ir c u la r  

agua desionizada a tra v é s  d el lech o  m ientras e l  re a c to r  

se c a lie n ta  a 4 1 2C. Cuando la  unidad a lcan za  4 1aC se co­

mienza a añ ad ir una so lu ció n  de h id ró xid o  de sod io  a l  50 

25 por cien to  en peso a la  velo cid ad  de 0,23 gramos de hidr<>
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xido de sodio  por gramo de a le a c ió n  hasta que se han aña 

dido 2 ,3  giramos de h id ró xid o  de sodio por gramo de a le a ­

ció n . Durante la  a d ic ió n  de h idróxid o  de sodio se separa 

una p arte  d e l medio acuoso que r e s u lt a ,  aproximadamente 

5 25$ d el t o t a l ,  y  e l  re s ta n te  75$ se r e c ir c u la  a la  zona

de re a c c ió n .

l a  re acc ió n  se continúa hasta  que ha sid o l i x i  

viado de 80  a 90  por c ie n to  en peso de la  cantidad de a lu  

minio que se estim a se encuentra presen te  en la  a le a c ió n  

10 de p a r tid a , basándose en e l  desprendim iento de hidrógeno.

E.iemplo 5

A c tiv id a d  de H idratación

15 - Se forma un r e a c to r  tu b u la r.p a rtie n d o  de tubo

de acero in o xid ab le  de 19 mm y 30  cm de lo n g itu d , con un 

diámetro in t e r io r  de 17 mm. E l re a c to r  se s itú a  v e r t ic a l  

mente en un baño de agua y  se equipa de modo que se puede 

in tr o d u c ir  a lim en tación  de carga por e l  fondo y  r e t i r a r  

20 producto por la  p arte  su p e rio r . E l baño de agua se equipa

con un ca len tad o r y  co n tro l de tem peratura para que e l  ba 

ño pueda s e r  mantenido a una temperatura seleccion ad a  pre 

viam ente.

Cuando e ste  r e a c to r  se usa para determ inar la  

25 a c t iv id a d  de un c a ta liz a d o r , durante e l  funcionam iento de
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e ste  r e a c to r  se bombean por separado a c r i l o n i t r i l o  y agua 

partiendo de d ep ósitos de a lim en tación  ca lib rad o s volumé­

tricam en te, se reúnen, se c a lie n ta  y se introducen por e l  

fondo d el r e a c to r . E l r e a c to r  se mantiene a p resió n , según 

5 sea n e ce sa rio , para p e rm itir  mantener la s  con dicion es de

fa se  l íq u id a . E l producto que s a le  d e l re a c to r  se e n fr ía  

an tes de re d u cir  la  p resió n  a la  a tm o sférica . E l producto 

se recoge en un re c ip ie n te  f i n a l .

Se a n a lizan  muestras de producto para determ inar 

10 jí en peso de a crila m id a , $ en peso de a c r i l o n i t r i l o  y  $ en

peso de agua, para determ inar lo s  n iv e le s  de conversión 

(sobre la  base d el 100 por cien  en peso d e l peso t o t a l  de 

prod ucto).

El procedim iento para determ inar la  a c t iv id a d  

15 d el c a ta liz a d o r  es e l  s ig u ie n te :  Se cargan a l  r e a c to r  tu

b u la r  150 gramos de c a ta liz a d o r  (sobre l a  base de peso se, 

co ), de modo que ocupen aproximadamente 90 centím etros cú 

b ico s  y se l le v a  a cabo una s e r ie  de ensayos según se ha 

indicado anteriorm ente. Los ensayos 3 e e fectú an  a tiempos 

20 de con tacto  d ife r e n te s , manteniendo constantes todas la s

otras v a r ia b le s , de la  manera s ig u ie n te :

1 . Media a r itm é tic a  de la  tem peratura d e l lech o  

c a t a l í t i c o  802C

2. Composición de a lim en tación , 100$ en peso a

25 base de 25$ en peso de a c r i l o n i t r i l o  y  75$

en peso de agua.
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E l tiempo de contacto se mide inversamente como 

v e lo c id a d  e s p a c ia l h o ra ria  en peso (VEHP), que se d efin e  ■ 

como la  v e lo c id ad  de alim en tación  h o raria  en peso, d iv id í  

da por e l  peso d el c a ta liz a d o r  en la  zona de re a cc ió n .

lo s  tiempos de contacto  se va rían  para conseguir 

un n iv e l  de conversión de 35$. La VEHP requerida para una 

con versión  d el 35$ (VEHP ,̂-) se estim a mediante in te rp o la ­

ción  g r á f ic a  o e s t a d ís t ic a .  La a c t iv id a d  d el c a ta liz a d o r  

(a) se c a lc u la  después de la  expresión  s ig u ie n te :

a = 1 ,0 7  (VEHP35)

Los in te r v a lo s  de a c t iv id a d  d el c a ta liz a d o r  son 

in d icad os en otro lu g a r  en e sta  Memoria. Todos lo s  v a lo re s  

de a c t iv id a d  d e l c a ta liz a d o r  en esta  S o lic itu d  de P atente 

se. miden mediante e l  procedim iento d e s c r ito  en e ste  Ejern 

p ío .

VEHP comprendidas en tre  0,8 y  1 0 ,0  son puntos

de p a rtid a  ú t i l e s  para conseguir la  ve lo cid ad  e sp a c ia l re,

querida para una conversión de 35$ (VEHP ), siendo é sta
35

últim a una ab re v ia tu ra  de la  v e lo cid ad  e s p a c ia l h o raria  

en peso n e cesa ria  para una conversión de 35$.

Para ensayar la  a c t iv id a d  de p a r tíc u la s  de cata 

l iz a d o r  muy pequeñas en e l  in te r v a lo  comprendido, por ejem 

p ío , en tre  2 ,5  mm y 0 ,0 5  mm, deben usarse operaciones cor 

ta s  y  le ch o s de c a ta liz a d o r  re lativam en te  pequeños, para
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e v it a r  o re d u c ir  a l  mínimo la a  caida3 de p resió n  a tra v é s  

d el lech o  de ensayo.

12.6.74 - 43 -
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La Tabla 1 resume la s  condiciones de a c t iv a c ió n  

d el c a ta liz a d o r  usado en la  preparación de ocho c a t a l iz a ­

dores d ife re n te s  y  la s  a c tiv id a d e s  de lo s  c a ta liz a d o r e s , 

que se determinan ensayando de la  manera d e s c r ita .  E stos 

5 ejem plos demuestran que lo s  c a ta liz a d o re s  a ctiv a d o s  aña­

diendo progresivam ente h id róxid o  de sodio a un sistem a de 

a c t iv a c ió n  de c a ta liz a d o r , tien en  a c tiv id a d e s  mucho mas 

elevad as que lo s  c a ta liz a d o re s  a ctiv a d o s añadiendo granu 

lo s  de a le a c ió n  a un baño de una so lu ció n  acuosa de h idró  

•¡O xido de sod io , como se demuestra mediante lo s  Casos 1-, 2,

y  3, fre n te  a lo s  Casos 4, 5, 6 , 7 y  8 . E stos ejem plos djí 

muestran también que e l  l l e v a r  a cabo la  reacció n  bajo con 

d icio n es suaves y  b a ja s  velo cid ad es de desprendim iento de 

hidrógeno, da como re su ltad o  c a ta liz a d o re s  de a c t iv id a d  

15 más a l t a ,  como se demuestra mediante e l  Caso 7 fr e n te  a

lo s  Casos 4, 5, 6 y  8 .

Ejemplo 6

20 Procedim iento de h i d r ó l is is  para ensayar la  vida d el ca ta­

liz a d o r

Un sistem a para h id r o liz a r  a c r i l o n i t r i l o  a a c r i la  

mida es un r e a c to r  en e l  diseño de un cambiador de c a lo r  de 

doble tubo con un sistem a de f lu jo  como se in d ica  en l a  f i  

25 gura 2. El tubo in t e r io r ,  que co n stitu ye  la  zona de re a c -

12.6.74. - 45 -
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ció n , t ie n e  una lo n g itu d  de 1 ,5 2  metros y  e stá  formado por 

acero  in o x id a b le  316  y  t ie n e  un tubo 1O5 de 2 ,5  cm de d iá­

metro e x te r io r .  E l tubo in t e r io r  e s tá  rodeado de manera 

uniforme por una envolvente p ro v is ta  de una entrada en e l  

fondo de la  misma y también de una s a l id a  en la  p arte  su­

p e r io r  de dicha en vo lven te, para p e rm itir  l a  c ir c u la c ió n  

de un medio de tr a n s fe re n c ia  de c a lo r , para e lim in ar e l 

c a lo r  generado en la  re a c c ió n . En e l  tubo in t e r io r  se in s  

t a la  un d is p o s it iv o  se n s ib le  a la  tem peratura, para permi 

t i r  medidas de tem peratura en toda la  zona de re a c c ió n .

Durante la  operación d el re a c to r , se bombean por 

separado a c r i l o n i t r i l o  y  agua procedentes de d epósitos de 

a lim en tació n  ca lib ra d o s  volum étricam ente, se reúnen, se 

c a lie n ta n  y  se introd ucen  a l  fondo d el r e a c to r . E l reac­

to r  se mantiene b ajo  p resió n  para p e rm itir  mantener la s  

condiciones de fa s e  l íq u id a .  En e ste  Ejemplo, la s  condi 

ciones de tratam iento s ig u ie n te s  se a p lic a n  a la  operación 

en ensayo de un c a ta liz a d o r  preparado de la  manera d el Ejem 

p ío  6 :

tem peratura d el re a c to r

tan to  por c ien to  en peso 
de a c r i l o n i t r i l o  en la  
a lim en tación

104-120

35 -  196

V elocidad  e s p a c ia l h o ra ria  4
en peso 1 ,5  -  0,3 kg de a l i

menta ción  
por kg de 
c a ta liz a d o r  
por hora

13.6.74 - 46 -
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Gomo se ha indicado anteriorm ente, e l  c a t a l i  

zador usado aq u í, es una a le a c ió n  de 50$ de cobre y  50$ 

de alum inio de composición nominal, a c tiv a d o  d el modo 

d e s c r ito  en esta  in ven ció n . Un a n á l is is  c u a n tita t iv o  de 

e ste  c a ta liz a d o r  después de la  a c t iv a c ió n  in d ica  que la  

composición de c a ta liz a d o r  activad o  tie n e  81 por c ien to  

en peso de cobre y  19 por cien to  en peso de alum inio.

E l c a ta liz a d o r , que se encuentra en forma de p a r t íc u la s  

de tamaño comprendido entre 1 ,5 2  mm y 3>16  mm, e s t í p i  

co de otros c a ta liz a d o re s  preparados como se enseña en 

e3ta  Memoria y  se evalúa en e l  procedim iento de e sta  in  

vención.

E l producto que s a le  d el r e a c to r  se e n fr ía  an 

te s  de r e d u c ir le  a la  p resión  a tm o sfé rica . T al producto 

se recoge en un re c ip ie n te  f i n a l  y  se a n a liz a  para d eter 

minar su contenido de a crila m id a , a c r i l o n i t r i l o  y  agua. 

Basándose en esto s  a n á l is is  r e s p e c t iv o s , se determinan 

e l  n iv e l  de conversión de acrilam id a y  la  a c t iv id a d  d el 

c a ta liz a d o r  en un punto de tiempo p a r t ic u la r .

La la b ia  2 que fig u ra  a continuación  muestra 

e l  n iv e l  de conversión a acrilam id a en fu n ción  d el tiem  

po de operación continua, usando e l  sistem a de p roced i­

miento d e s c r ito  en e ste  Ejemplo. Esta Tabla in d ica  la  

b aja  pérdida de a c tiv id a d  de un c a ta liz a d o r  preparado 

como se ha d e s c r ito  en esta  inven ción  y  usado en e l  pro

- 47 -
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cedim iento de e sta  in ven ción  durante un periodo de 541 lio 

ras de operación continua, con una producción de 243 kg 

de acrilam id a  por kg de c a ta liz a d o r . El a lto  n iv e l  de con 

v e rs ió n  que se obtiene después de e sta s  541 horas de ope- 

5 ra c ió n  con e ste  c a ta liz a d o r , in d ica  la  su p eriorid ad  inespe.

rada y  sorprendente de e s te  c a ta liz a d o r  sobre otros ca ta­

liz a d o r e s  de cobre ■ Raney encontrados en la  té cn ica  an­

t e r i o r  y  usados en e sta  reacció n  de h i d r ó l i s i s .

10
TABLA 2

Ensayo

Tiempo de operación
tran scu rrid o  ,

(Horas) Í° de Conversión

15 3 55 72,9

4 82 68,9

5 154 6 5 ,0

6 178 6 3 ,2

7 199 60,8

20 8 256 62,8

9 279 63,4

10 331 53,8

11 353 54,4

12 401 5 6 ,2

25 13 422 57,0

13 .6 .7 4 . -  48 -
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TABLA 2 (Continuación)

Tiempo de operación
tran scu rrid o  ,

Ensayo (Horas) 1° de Conversión

14 455 59,2

15 467 60,7

16 491 57,6

17 541 54,8

Ejemplo 7

Inform ación sobre la  V elocidad  de Reacción

Usando un método sem ejante a l  método de a c t iv a ­

ción de c a ta liz a d o r  d e s c r ito  en e l  Ejemplo 1 , se ob tien e 

inform ación sobre la  ve lo cid ad  de re acc ió n  de e ste  s i s t e ­

ma de c a ta liz a d o r . Esta inform ación d escrib e  a lg o  de la  

inform ación de la  v e lo c id ad  c in é t ic a  n e cesa ria  para com­

prender la  reacció n  de una a le a c ió n  de cobre-alum in io, se 

gún se ha d e sc r ito  en esta  Memoria, con un hidroxid o de me 

t a l  a lc a l in o .

La dependencia en tre la  v e lo c id ad  de re acc ió n  y 

la  tem peratura se i lu s t r a  en la  fig u ra  1 , donde se in d ica  

una R epresentación de A rrh en iu s. La ordenada e3ta  en unida_ 

des o minutos re c íp ro co s , y  es e l  c o e f ic ie n te  de la  v e lo c i

- 49 -
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dad de re a c c ió n , K , en donde lo s  v a lo re s  de K han sido 

m u ltip lica d o s por 10^. La a b sc isa  e s tá  en la s  unidades de 

grados K e lv in  re cíp ro co s y  e l  v a lo r  de lo s  puntos situ ad os 

en la  a b sc isa  han sid o  m u ltip licad o s por i o \

Se encuentra que e l  e fe c to  d el tamaño de p a r t í  

cula d el c a ta liz a d o r  es l i n e a l  a lo  la rg o  de un in te r v a lo  

de diám etro de p a r tíc u la  comprendido entre 1 ,0  y  50 mm 

aproximadamente, como i lu s t r a n  lo s  datos de la  f ig u ra  6 .

La ordenada en e sta  f ig u ra  e stá  en unidades de minutos re_ 

c íp ro co s, y  es e l  c o e f ic ie n te  de la  ve lo cid ad  de re a c ’cion ,

K, en donde lo s  v a lo re s  de K han sid o  m u ltip licad o s por 1(P . 

La a b sc isa  e s tá  en unidades de diámetro en mm y  r e f l e j a  e l  

diám etro promedio de p a r t íc u la .

la s  v a ria c io n e s  en la  concentración d e l h id ró x i 

do de m etal a lc a lin o  pueden dar como resu ltad o  cambios no 

uniform es en la  ve lo cid ad  de reacció n  pero ta le s  cambios 

ocurren según un modo esperado, es d e c ir , concentraciones 

más a l t a s  de la  so lu c ió n  c á u stica  dan una ve lo cid ad  de rea_c 

ció n  mayor, y  sistem as con la  misma concentración  de so lu ­

ción  cá u stica  reaccion an  con mayor rap id ez s i  la  temperatu 

ra o la  proporción molar de NaOH con resp ecto  a l  alum inio, 

aumenta, como i lu s t r a  la  f ig u ra  7 . la  ordenada e stá  en uní 

dades de minutos re cíp ro co s y  es e l  c o e f ic ie n te  de la  ve l£  

cidad de re a c c ió n , K, en donde lo s  v a lo re s  de K han sid o  

m u ltip lica d o s por 10" .̂ La a b sc isa  e s tá  en unidades de tan -

- 50 -
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to  por cien to  en peso de hidroxid o de sodio y  rep resen ta  

la  concentración d el h id ro xid o  de sodio presen te en la  so 

lu c ió n  de a c t iv a c ió n .

Esta inform ación es ú t i l  para p re se le c c io n a r  con 

5 d icio n es de a c t iv a c ió n  de un c a ta liz a d o r , lo  que da por re

su ltad o  ve lo cid ad es de re acc ió n  deseablemente b a ja s , y  por 

tanto  c a ta liz a d o re s  de a c t iv id a d  e levad a .

la  presente s o l ic i t u d ,  que corresponde a la  pre­

sentada en Estados Unidos de Am erica, e l  5 de A b r il  de 1974, 

10 b ajo  e l  N2 458.435, se acoge a lo s  b e n e fic io s  d el A r tíc u lo

51 d e l v ig en te  E sta tu to  sobre Propiedad I n d u s tr ia l.

-  REIVINDICACIONES -  

15

lo s  puntos de invención propia y nueva, que se 

presentan  para que sean o b jeto  de esta  s o l ic i t u d  de Paten 

te  de Invención en España, por VEINTE años, son lo s  que se 

20 recogen en la s  re iv in d ic a c io n e s  s ig u ie n te s :

1& .- Un procedim iento para h id r o liz a r  c a t a l í t i c a  

mente a c r i l o n i t r i l o  a acrilam id a b ajo  condiciones de fa s e  

líq u id a , acuosa, en p resen cia  de un c a ta liz a d o r  de cobre, 

que comprende u sar en ca lid a d  de dicho c a ta liz a d o r  un catja 

25 l iz a d o r  de cobre Raney que contiene de 2 a 45$ en peso apro

13.6.74. - 51 -
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ximadamente de alum inio, solare la  base d el 100 por cien  

d e l peso t o t a l  d el c a ta l iz a d o r , e s tá  compuesto de p a r t í  

cu las que tie n en  diám etros promedios de p a r tíc u la  compren 

didos en tre  0 ,0 5  y  1 2 ,7  mm y posee una a c t iv id a d  r e l a t i ­

va de por lo  menos aproximadamente 2 , preparándose dicho 

c a ta liz a d o r  poniendo en co n tacto  un grupo de p a r tíc u la s  

de a le a c ió n  de cobre y  alum inio que tie n e n  una proporción 

en peso i n i c i a l  de cobre a alum inio comprendida entre' 30 *70  

y  7 0 : 3 0 , con un medio acuoso líq u id o  que contiene d is u e l­

to  en ó l  un h id róxid o  de metal a lc a l in o ,  m ientras se man­

tie n e  una ve lo cid ad  de re acc ió n  en tre  dichas p a r tíc u la s  

y  dicho h id róxid o  t a l  que se desprenden por minuto no más 

de 0 ,0 2  moles de hidrógeno aproximadamente, por mol' de di. 

cho alum inio in ic ia lm e n te  p resen te en dicha a le a c ió n , so­

b re ' la  base d el 100 por c ie n  d e l peso t o t a l  de a le a c ió n  

i n i c i a l ,  lleván d o se  a cabo dicho contacto m ientras se man 

tie n e  una tem peratura en dicho medio en la  regió n  de d i­

cho grupo comprendida en tre  O y  8 2 9C aproximadamente, con 

tim án d o se  dicho co n tacto  h asta  que por lo  menos se sepa­

ra e l  25 por cien to  en peso aproximadamente de dicho a lu ­

minio in ic ia lm e n te  presente en dicha a le a c ió n , sobre la  

base d el -]00 por c ie n  d el peso t o t a l  de a le a c ió n  i n i c i a l ,  

teniendo in ic ia lm en te  dichas p a r tíc u la s  una proporción de 

cobre a alum inio comprendida en tre 3 0 :7 0  y  7 0 :3 0  aproxima 

damente, y  teniendo además, dichas p a r tíc u la s  de a le a c ió n ,

-  52 -
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in ic ia lm e n te , diámetros promedios de p a r tíc u la  comprendi- ■ 

dos en tre 0 ,0 5  y  12 ,7  mm aproximadamente.

2§„- Un procedim iento segú n .la  re iv in d ic a c ió n  1®, 

en e l  que la  cantidad  molar t o t a l  de h id ró xid o  de metal a l  

ca lin o  cargado a dicho medio durante e l  tiempo t o t a l  de d i 

cho contacto es por lo  menos 0 ,5 veces aproximadamente e l  

número de moles de alum inio in ic ia lm en te  presente en dichas 

p a r tíc u la s  de a le a c ió n , y  e l  peso t o t a l  de agua in ic ia lm en  

te  presente en dicho medio a l  comienzo de dicho contacto 

más e l  agua añadida a dicho medio durante e l  co n tacto , es 

tá  comprendido entre 1 ,5  y  100 veces aproximadamente- la  

cantidad t o t a l  en peso de h idróxid o  de metal a lc a lin o  d i­

s u e lto , puesto en contacto con dichas p a r t íc u la s .

3 9 . -  Un procedim iento según la s  r e iv in d ic a c io ­

nes 13 ó 23, en e l  que dicho contacto se l le v a  a caño du­

rante un periodo de tiempo de no más de 200  horas ap ro xi 

madamente.

4.8 . — Un procedim iento según la  r e iv in d ic a c ió n  3-» 

en e l  que dicho contacto se l le v a  a caño durante un periodo 

de tiempo comprendido en tre  2 y  30 horas aproximadamente.

5§._ Un procedim iento según la s  r e iv in d ic a c io n e s  

1a , 2§, 3 § ó 43, en e l  que dicho h id roxid o  de m etal a l c a l i  

no se añade progresivam ente a dicho medio durante dicho 

contacto a lo  la rg o  de dicho in te rv a lo  de tiem po, conte­

niendo dicho medio acuoso de 0 ,5  a 40 por c ien to  en peso

13.6.74 53 -
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aproximadamente de á l c a l i  d is u e lto , siendo la  ve lo cid ad  

de a d ic ió n  de la  so lu ció n  de hidróxid o de m etal a lc a lin o  

añadido a dicho medio de 0 ,0 1  a 7 moles de h idróxido de 

m etal a lc a l in o ,  aproximadamente, por mol de alum inio ítvt_ 

cialm ente presente en dichas p a r tíc u la s  de a le a c ió n , por 

hora, y  estando comprendida l a  cantidad t o t a l  de h id ró x i 

do de .metal a lc a lin o  añadido en tre 0 ,5  y  20 moles de hi~ 

droxido de m etal a lc a l in o ,  aproximadamente, por mol de 

alum inio in ic ia lm en te  presen te en dicha a le a c ió n .

6 § .-  Un procedim iento según la  re iv in d ic a c ió n  5®, 

en e l  que dicho in te r v a lo  de tiempo e stá  comprendido.entre 

4 y  20 horas aproximadamente.

1 - • -  Un procedim iento según la  r e iv in d ic a c ió n  6§, 

en e l  que dicho in te r v a lo  de tiempo e s tá  comprendido entre 

6 y -12 horas aproximadamente.

8®.- Un procedim iento según la  re iv in d ic a c ió n  5§, 

en e l  que dicho grupo de p a r tíc u la s  e stá  encerrado en upa 

zona de re a c c ió n  y  dicha so lu ció n  de h idróxido de metal a l  

c a lin o  se añade a dicha zona de re acc ió n , y se deja acumu­

l a r  dicho medio que r e s u lta  en dicha zona.

9 § .-  Un procedim iento según la  re iv in d ic a c ió n  8§, 

en e l  que dicho grupo de p a r tíc u la s  se humedece in ic ia lm en  

te  con agua.

10 S .- Un procedim iento según la  re iv in d ic a c ió n  

8 s, en e l  que dicho grupo de p a r tíc u la s  e stá  sustancialm en

14.6.74 - 54 -



te  d esp rovisto  de agua in ic ia lm e n te .

•]12 . — Un procedim iento según la  re iv in d ic a c ió n  

9 §, en e l  que dicho grupo de p a r tíc u la s  se sumerge en agua 

in ic ia lm e n te .

5 129 . -  Un procedim iento según la  r e iv in d ic a c ió n

59, en e l  que dicho grupo de p a r tíc u la s  esta  encerrado en 

una zona de re a c c ió n , y  dicha so lu ció n  de hidroxido de me. 

t a l  a lc a lin o  se pone en contacto primeramente con dicho 

grupo de p a r tíc u la s  en dicha zona y  dicho medio que re su l 

•]0 ta  se separa gradualmente de dicha zona.

13 9 .- Un procedim iento según la  r e iv in d ic a c ió n  

12a , en e l  que dicho medio que re s u lta  se separa de t a l  

modo, a una ve lo cid ad  volum étrica que es aproximadamente 

ig u a l a la  ve lo cid ad  de a d ic ió n  de dicha so lu ció n  de h i—

15 dróxido de metal a lc a l in o .

-|4 § .— Un procedim iento según la  r e iv in d ic a c ió n  

128, en e l  que e l  100 por cien  en peso, su stan cialm en te, 

de dicho medio que r e s u lt a ,  separado de t a l  modo, se r e ­

c irc u la  para ponerle en contacto con dicho grupo de p ar- 

20 t í c u la s .

15§ . -  Un procedim iento según la  re iv in d ic a c ió n  

148 , en e l  que dicho medio re c irc u la d o  de t a l  modo, se 

mezcla con una parte  por lo  menos de dicha so lu c ió n  de 

hidróxid o de metal a lc a lin o  antes o durante e l  co n tacto  

25 de la  cantidad re c irc u la d a  con dicho grupo de p a r t íc u la s .
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16S .-  Un procedim iento según la  re iv in d ic a c ió n  

15a » en e l  que se r e c ir c u la  menos d el 100 por cien  en pe­

so de dicho medio que r e s u l t a , separado de t a l  modo, para 

ponerle en contacto  con dicho grupo de p a r t íc u la s ,  y  e l  

re sto  h asta  e l  100 por c ien  en peso d el mismo, permanece 

separado de dicha zona de re acc ió n .

17a • -  Un procedim iento según la s  re iv in d ic a o io  

nes 1§, 2 §, 3 a ó 4 - j en e l  que sustancialm ente la  t o t a l i  

dad de dicho h id ró xid o  de m etal a lc a lin o  se encuentra, pre. 

sen te  in ic ia lm e n te  en dicho medio y  dicho medio se añade 

en masa in ic ia lm e n te  a una zona de re acció n  en la  que es3 

tan  contenidas dichas p a r tíc u la s  de a le a c ió n , y  dicha tem 

p eratu ra  de l a  zona se mantiene por debajo de 2120  ap roxi 

madamente durante dicho co n tacto .

18§ . -  Un procedim iento según cualquiera de la s  

re iv in d ic a c io n e s  a n te r io r e s , en e l  que durante dicho con 

t a c to ,  d ich as p a r t íc u la s  de a le a c ió n  tie n e n  diám etros pr£ 

medios de p a r tíc u la  comprendidos en tre 0 ,5 0  y  1 2 ,7  mm apro 

ximadamente, y  dicho contacto  se consigue manteniendo d i­

chas p a r t íc u la s  en una p o s ic ió n  e sp a c ia l sustancialm ente 

f i j a  y  dicho medio se hace c ir c u la r  continuamente a trav és 

de d ich as p a r t íc u la s ,  m ientras d ichas p a r tíc u la s  se rnantie 

nen de t a l  modo.

19a . -  Un procedim iento según cu alq uiera de la s  

re iv in d ic a c io n e s  1® a 17a , en e l  que durante dicho contac
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■ fco, d ichas p a r tíc u la s  de aleación, tie n en  diám etros prome 

dios de p a r t íc u la  comprendidos en tre  0 ,0 5 0  y  0 ,0 2  mm, y  

dichas p a r tíc u la s  y  dicho medio se a g ita n  en una exten sión  

s u f ic ie n te  para suspender dichas p a r tíc u la s  en dicho medio 

5 durante dicho co n tacto .

202.- Un procedim iento según cualq uiera de la s  

re iv in d ic a c io n e s  a n te r io r e s , en e l  que dichas p a r tíc u la s  

se ponen en contacto  con dicho medio hasta  que por lo  me 

nos se separa e l  35  por c ien to  en peso de dicho alum inio 

10 in ic ia lm en te  presente en dicha a le a c ió n , sobre la  base

d el 100 por cien  d el peso t o t a l  de a le a c ió n  i n i c i a l .

21®.- Un procedim iento según la  re iv in d ic a c ió n  

17§, en e l  que dicha tem peratura de la  zona se mantiene 

por debajo de 382C aproximadamente, durante dicho contac 

15 to .

22®.- Un procedim iento según la  r e iv in d ic a c ió n  

17®, en e l  que dichas p a r tíc u la s  se sumergen in cialm en te 

en agua antes de dicho co n tacto .

23®.- Un procedim iento según cu alq u iera  de la s  

20 re iv in d ic a c io n e s  a n te r io r e s , en e l  que dicho medio con­

tie n e  in ic ia lm en te  por lo  menos 1 ,0  por c ien to  en peso 

de h id ró xid o  de metal a lc a lin o  d is u e lto .

24®.- Un procedim iento según cu alq uiera de la s  

re iv in d ic a c io n e s  a n te r io r e s , en e l  que dicho c a ta liz a d o r  

25 de cobre Raney comprende, sobre la  base de 100 por c ien
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d el peso t o t a l ,  de 9 a 40 fo en peso aproximadamente de a lu  

m inio, siendo cobre e l  r e s to  d el mismo hasta e l  100 por 

c ie n  en peso.

2 5 - • -  Un procedim iento según cualquiera de la s  

5 re iv in d ic a c io n e s  a n te r io r e s , en e l  que dichas p a r tíc u la s

se suspenden en la  fa s e  líq u id a  y  tie n en  una a c tiv id a d  re 

la t i v a  comprendida en tre  2 ,5  y  3 95 .

2 6 2.- Un procedim iento según cu alq uiera de l a 3 

re iv in d ic a c io n e s  a n te r io re s  en e l  que d ichas p a r tíc u la s  

10 está n  en forma de un lech o  f i j o  sobre e l  cu al y  a trav és

d el mismo, se hacen p asar lo s  r e a c t iv o s , y  cuyas p a r tíc u  

la s  de c a ta liz a d o r  tie n e n  una a c t iv id a d  r e la t iv a  compren­

dida en tre 2 ,5  y  3 , 5 .

2 7 - .-  Un procedim iento según cualquiera de la s  

15 re iv in d ic a c io n e s  a n te r io re s  en e l  que e l  grupo de p a r tíc u

la s  de producto tra ta d o , se lavan  para sep arar d el mismo 

e l  h id ró xid o  de metal a lc a l in o  s in  re accio n a r que queda, 

h asta  que e l  agua de lavado que re su lta  tie n e  un pH de me 

nos de 8 aproximadamente, y  se pone en contacto e l  grupo 

20 de p a r t íc u la s  lavad o de e s te  modo, con una composición en

fa s e  l íq u id a ,  sustancialm ente acuosa, que comprende de 10 

a 75  por c ie n to  en peso, aproximadamente, de a c r i l o n i t r i -  

l o ,  siendo e l  r e s to  h asta  e l  100 por cien  d el peso de la  

misma, agua mantenida a una tem peratura comprendida entre 

25 65 y  149SC aproximadamente.
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28 s . -  Un procedim iento para h id r o l iz a r  c a t a l í t i  

camente a c r i l o n i t r i l o  a a crila m id a .

Tal y  como se ha d e s c r ito  en la  Memoria que an­

teced e, representado en lo s  d ib u jos que se acompañan y  con 

5 lo s  f in e s  que se han e s p e c ific a d o .

Esta Memoria consta de cincuenta y  nueve h ojas 

e s c r it a s  a máquina por una so la  cara.

10

Madrid,
’2Q JUM. W

P. A.
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