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| CATALIZADORES ESTABLES Y PROCEDIMIENTOS PARA
| ELABORARLOS Y USARLOS

CAMPO DEL INVENTO

| El presente invento se refiere a catalizadores reactivamente estables,
| a la preparacion de ellos y a procedimientos de reaccion usando estos
‘ catalizadores. Mas especificamente, el presente invento se refiere a
catalizadores estables dtiles en reacciones de hidrogenacién, en

particular, hidrogenacién de fenoles para producir la ciclohexanona
" correspondiente.

| ANTECEDENTES DEL INVENTO

| Aspectod importantes de los catalizadores estables incluyen su vida
| de actividad y su selectividad con el producto deseado. Una corta vida
| de actividad, por ejemplo alta rata de desactivacién, significa alta
| frecuencia de interrupcidbn del procedimiento para regenerar o
! reemplazar el catalizador, lo cual por supuesto, aumenta los costos y
‘ tiempos de produccion. Los catalizadores de metales de transicion,
los cuales son de amplio uso en la industria del petroleo vy
petroquimica, son particularmente propensos al deterioro durante
| operacién prolongada. Se han hecho muchos intentos para solucionar

1 este problema por medio de tratar de extender la vida de actividad de
| tales catalizadores.
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Por ejemplo, los catalizadores sustentados que contienen paladio y su
uso en la hidrogenacion de fenol en ciclohexanona estan descritos en
la Especificacién de Patente Alemana N° 2,045882 y en la
Especificacion de Patente Britanica N° 1,368,419 donde son usados
en la preparacion de tales materiales sustentados espinela de
aluminio, tales como espinelas de litio, magnesio, cobalto, manganeso
o cinc. En tales catalizadores, las sustancias activas cataliticamente
son distribuidas generalmente irregularmente sobre todo el material de
sustento. Como consecuencia de esto, cuando estos catalizadores
son utilizados industrialmente, pueden ocurrir diferencias de actividad,
selectividad de conversion y vida de servicio indeseables.
Adicionalmente, sucede frecuentemente que esas sustancias
presentes cerca al centro de una particula de sustento tienen tanto
ninguna influencia como solamente influencia menor en la reaccion a
ser catalizada. En el caso de sustancias valiosas cataliticamente
activas, por ejemplo en el caso de metales nobles y compuestos de

ellos, esto da como resultado innecesariamente altos costos de
catalisis.

La Especificacion de la Patente Europea N° 12,153 y la U.S. Patent
No. 4,407,733 y la 4,774,221 describen entre otros, catalizadores
sustentados en los cuales un material de sustento inerte que tiene un
area superficial BET menor que 20 m%gr es impregnado hasta
saturacion con una solucién de una base.y secada hasta peso
constante, luego impregnado con una solucién de sal metalica,
también hasta que se alcance saturacién y finaimente reducido al

metal. Siendo aplicada' la base en una cantidad tal que antes de la
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impregnacién con la solucion de sal metalica, 0.01 a 50 gramos
equivalentes de base por gramo equivalente de metal estan presentes
en el material de sustento. Los catalizadores preparados por medio de
este procedimiento, contienen las sustancias cataliticamente activas
dentro de una estrecha zona anular en el interior de esas pequefas
areas superficiales de materiales de sustento inertes y también tienen
una vida de actividad relativamente corta.

La especificacidon de Patente Alemana N° 2,752,291 también describe
la hidrogenacion de fenol para dar ciclohexanona. En este caso los
catalizadores consistentes en particulas de carbono o carbén vegetal
recubiertas con paladio, que tienen un area superficial (interna) de 100
a 2.000 m%gr y un fenol que contiene una pequena cantidad de
compuestos alcalinos son empleados. Con base en la interaccién del
promotor contenido en el fenol con el catalizador, el efecto logrado es
por ejemplo que después de un tiempo de hidrogenacion de 210
minutos, un producto que contienen 1.1% en peso de ciclohexanol,
87.5% en peso de ciclohexanona y 11.4% en peso de fenol es
obtenido, mientras que, si el promotor en el fenol de alimentacién es
omitido bajo condiciones idénticas, es obtenido u producto que
contiene 1.4% en peso de ciclohexanol y solamente 65.9% en peso de
ciclohexanona con 32.5% en peso de saldo de fenol (ver el Ejemplo 1
de la Especificacion de Patente Alemana N° 2,752,291).

Finalmente, las hidrogenaciones de fenol también estan descritas en la
U.S. Patent No. 3,076,810. Se prueba por medio de ejemplos que

usando un fenol que contiene 0.01 partes de carbonato soédico en
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1.000 partes y usando un catalizador que contiene 5% de paladio
sobre carbdn vegetal, asi como 5.000 ppm de sodio, es obtenida una
mezcla de producto que tiene la composicion de 97.2% de
ciclohexanona, menos de 0.5% de fenol y el resto de ciclohexanol (ver
Ejemplo 1A). Al variar la cantidad de sodio en el catalizador, se altera
el contenido de ciclohexanol en el producto (maximo
aproximadamente 3%) solamente hasta una cantidad sin importancia
(ver Ejemplos 1B y 1D). Los productos que tienen un alto contenido
de ciclohexanol (maximo 80%) son obtenidos solamente si es
empleado un catalizador de paladio/carbon vegetal suavizado con

sodio o fenol que contenga una proporcién relativamente grande de
carbonato sodico (ver el Ejemplo 4).

Sin embargo, todos estos procedimientos y los catalizadores
obtenibles por ellos, todavia tienen considerables desventajas. Estos
catalizadores tienen materiales de sustento que se entiende interfieren
con la actividad catalizadora por medio de formar subproductos que
prematuramente desgastan el metal activo cataliticamente y/o estos
catalizadores son desventajosos por fa refundicion del metal
cataliticamente activo el cual es expuesto a pérdidas por abrasion y
envenenamiento. Estos factores parecen contribuir a la alta rata de

desactivacion de es tos catalizadores relativamente inestables.



RESUMEN DEL INVENTO

De acuerdo con el presente invento se provee un catalizador que
contiene paladio, que comprende un material de sustento suavizado
con metal grupo 1 6 2, el cual tiene una larga vida de actividad estable.
También esta provisto un procedimiento para formar un catalizador
sustentado de paladio, donde dicho material de sustento es suavizado
con metal por medio de impregnar el material de sustento con al
menos un bicarbonato de metal del grupo 1 6 2, estando el
bicarbonato preferiblemente en solucién; calcinar el material de
sustento tratado con el bicarbonato para formar un material de
sustento suavizado con metal del grupo 1 6 2, ademas impregnar el
material de sustento suavizado con metal del grupo 1 6 2 con una
soluciéon de sal de paladio, secar el material de sustento resultante
impregnado con la sal de paladio y calcinar dicho material de sustento
tratado con paladio y donde el metal del grupo 1 6 2 esta presente en
el catalizador en una cantidad mayor que 1% en peso. El invento
también incluye muy diversos procedimientos cataliticos los cuales
incluyen por ejemplo hidrogenacion, deshidrogenacion, hidrogendlisis,
oxidacion, oligomerizacion, polimerizacién, isomerizacion,
deshidrogenacién y ciclizacion utilizando este catalizador (asi
formado).

El estado de la técnica indicado antes se aparta del presente invento,
ya que sugiere que la alimentacion y no el catalizador debe ser variado

con el fin de incrementar la selectividad y la conversidn del catalizador.
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BREVE DESCRIPCION DE LOS ESQUEMAS

La Figura 1 es un grafico que reporta la actividad catalitica de
catalizadores ejemplares y comparativos probados bajo condiciones
integrales.

La Figura 2 es un grafico que reporta la actividad catalitica de
catalizadores ejemplares y comparativos probados bajo condiciones
integrales.

La Figura 3 es un grafico que reporta la actividad catalitica de
catalizadores comparativos probados bajo condiciones integrales.

DESCRIPCION DETALLADA DEL INVENTO /

Los materiales utiles como materiales de sustento para catalizadores
los sustentados del presente invento incluyen por ejemplo Oxidos
metalicos, silicatos, espinelas, carburos, carbonatos o mezclas de
ellos. Los materiales de sustento preferidos son 6xidos de aluminio,
didxidos de silicio, mezclas de didxido de silicio y 6xido de aluminio,
silices amorfas, kieselguhrs, bario, carbonatos de estroncio o calcio,
mezclas de ellos que contienen opcionalmente ademas didxidos de
silicio u 6xidos de aluminio, Oxidos de titanio, 6xidos de circonio,
6xidos de magnesio, silicatos de magnesio, silicatos de circonio,
espinelas de magnesio/aluminio, carburos de silicio, carburos de
tungsteno, mezclas de carburos de silicio con didéxidos de silicio o
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cualquier mezcla deseada de los materiales anteriormente
mencionados. El 6xido de aluminio es particularmente preferido. Los
materiales de sustento pueden ser usados en una muy amplia
variedad de formas, por ejemplo como esferas, granulos, extruidos,
tabletas, cuerpos en forma de montura, secciones tubulares,
fragmentos y/o panales ceramicos. Aunque materiales de sustento
que varian ampliamente en forma y tamafos pueden ser utiles,
tipicamente, el tamafio nominal de las particulas del material de
sustento es entre 0.1 mm hasta 40 mm, preferiblemente 1 mm a 10
mm. El material de sustento inerte preferiblemente tiene un area
superficial BET de entre 20 y 300 m?/gr, mas preferiblemente entre 50
y 200 m%/gr y mucho ma'’s preferiblemente entre 70 y 160 m%qgr.

En la primera etapa, el material de sustento es suavizado con un
bicarbonato de metal del grupo 1 6 2, preferiblemente en forma de una
solucidon, por medio de poner en contacto el material de sustento con
el bicarbonato (soluciéon) en cualquiera de un gran nUmero de
maneras. “‘Grupo 1 6 2" se refiere aqui a los metales dentro del
respectivo grupo numero de la Tabla Periédica de los Elementos (CRC
Handbook of Chemistry and Physics, 782 edicién, 1997-1998). Los
siguientes metales del grupo 1 6 2 pueden ser mencionados
individualmente a titulo de ejemplo; Li, Na, K, Rb, Cs, Be, Mg, Ca, Sry
Ba. De estos, Na, Ky Cs son los preferidos siendo Na particularmente
preferido. Aunque los metales del grupo 1 6 2 son expuestos aqui en
forma singula‘r preferida, se puede apreciar que el sustento se puede
suavizar con uno o mas metales del grupo 1 6 2, tanto individuaimente

como en secuencia o como mezcla de dos o mas simultaneamente.
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En general, la suavizacién del material de sustento con el bicarbonato
de metal del grupo 1 6 2, puede ser llevada a cabo a temperaturas de
5° hasta 100°C, preferiblemente a 10° hasta 60°C y particularmente
preferiblemente a 20° hasta 40°C. El tratamiento puede ser llevado a
cabo a presiébn normal, bajo elevadas presiones o bajo presiones
reducidas. La relacion de metal del grupo 1 6 2 a paladio, también
llamada aqui “relacién metal/paladic” es 0.01 a 50, preferiblemente 0.5
a 20 gramos equivalentes y particularmente preferiblemente 0.5 a 10
gramos equivalentes (basados en el paladio deseado en el catalizador
final). El bicarbonato (solucidén) y el material de sustento deben
permanecer en contacto por al menos 5 minutos, pero tipicamente no
mas de 72 horas, preferiblemente entre cerca de 2 a 12 horas. El
procedimiento preferido para tratar el material de sustento con una
solucidén de bicarbonato de metal del grupo 1 6 2 es conocido como
impregnacion incipiente de humedad, donde el sustento es saturado
con una solucién de bicarbonato en por ejemplo en un rotavapor a

presion reducida hasta que la evaporaciéon del solvente esté
substancialmente completa.

El bicarbonato de metal del grupo 1 6 2 puede ser puesto en accioén en
forma muy diversa sobre el material de sustento inerte. El bicarbonato
de metal del grupo 1 ¢ 2 puede ser empleado tanto libre de solvente
en forma liquida como en forma de una solucién en solventes acuosos
0 no acuosos. Puede en algunos casos ser apropiado para el solvente
usado, formar una fase homogénea con el bicarbonato de metal, pero

esto no es imprescindible para llevar a cabo el procedimiento de
acuerdo con el invento.
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Los solventes que pueden ser (tiles incluyen por ejemplo agua

hidrocarburos de cadena recta o ramificada con 1 a 12 y

preferiblemente con 1 a 6 atomos de carbono los cuales contengan un
grupo hidroxilo, grupo aceto y/o grupo carboxilo hidrocarburos cichicos
con 5 a 7 y preferiblemente 6 atomos de carbono en el sistema de
anillos los cuales contengan un grupo hidroxilo, grupo aceto y/o grupo
carboxilo y compuestos heterociclicos con preferiblemente 6 atomos
en el sistema de anillos los cuales contengan un grupo hidroxilo, un

grupo aceto y/o grupo carboxilo y contengan oxigeno y/o nitrdgeno
como heteroatomos.

Los solventes particularmente preferidos incluyen agua, alcoholes
(tales como el metanol, etanol, propanol, isopropanol, butanol, glicol
etileno y glicerol) y también cetonas (tales como la acetona) y mezclas
de ellos, acido hidroclorhidrico, acido sulflrico, acido nitrico, acido
hidriédico, acido hidrobrémico, acido acético y acido férmico.

El bicarbonato (solucién) puede ser adicionado o dosificado en el

sustento inerte o viceversa. El bicarbonato (solucién) es dosificado en
el sustento.

El metal del grupo 1 6 2 esta presente en el catalizador en una
cantidad mayor que 1% en peso, preferiblemente en una cantidad

mayor que 1.5% en peso y particularmente preferiblemente en una
cantidad mayor que 2% en peso..
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Después del tratamiento del material de sustento con la solucién de
bicarbonato de metal del grupo 1 6 2, el sustento tratado es
subsecuentemente secado de forma que es conocida por si misma.
Por ejemplo el sustento puede ser secado discontinuamente o
continuamente en una cabina de secado o en una corriente de aire
caliente a temperaturas de 50° a 200 °C y preferiblemente a 100° a
150°C.

Temperaturas de 105° a 125°C y presiones de 0.1 MPa son
particularmente preferidas. El material de sustento cargado con la
solucion de bicarbonato de metal del grupo 1 6 2, es secado de esta
forma hasta un contenido de humedad residual de menos de 10%,
preferiblemente menos de 5%, particularmente preferiblemente menos
de 2% y muy particularmente preferiblemente menos de 1% de la

absorbencia del sustento.

Después que el sustento suavizado con metal del grupo 1 6 2 es
impregnado (y secado) es calcinado por medio de exposicién a un
ambiente que tienen una temperatura generalmente mayor que 200°C
y por debajo del punto de fusidén del sustento, preferiblemente mayor
que 250°C y menor que 700°C por un periodo de tiempo suficiente
para lograr al menos parcialmente descomposicion térmica del
sustento suavizado con metal. Tipicamente, el paso de calcinacion es
conducido en aire por un periodo de 1 a 12 horas, preferiblemente 2 a
6 horas. El paso de calcinacidon puede ser ejecutado como un paso
separado del paso de secado 0 como una continuaciéon del paso de

secado, por medio de elevar la temperatura de secado
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apropiadamente y mantener el sustento suavizado con metal en este
ambiente por un periodo de tiempo suficiente para lograr al menos una

calcinacion parcial.

En una etapa subsecuente del procedimiento (0 etapa de tratamiento
del paladio), el material de sustento es tratado con una solucién de sal
de paladio por medio de contacto de la solucién de sustento de una
forma similar a la descrita anteriormente. En general, el material de
sustento suavizado con metal puede ser tratado por medio de una
solucién de sal de paladio a temperaturas de 5° a 100°C,
preferiblemente a 10° a 60°C y particularmente preferiblemente a 20° a
40°C. El tratamiento puede ser llevado a cabo a presién normal, bajo
elevadas presiones o bajo presiones reducidas. La solucién de sal de
paladio y el material de sustento deben tipicamente permanecer en
contacto por al menos 5 minutos pero tipicamente no mas de 72
horas, preferiblemente entre cerca de 2 y 12 horas. El procedimiento
preferido para tratar el material de sustento suavizado con metal con
paladio es conocido como impregnacion incipiente de humedad donde
el sustento es saturado con una solucién de sal de paladio en por
ejemplo un rotavapor a presion reducida hasta que la evaporacion del

solvente esté substancialmente completa.

Mas particularmente, el material de sustento suavizado con metal del
grupo 1 & 2 es impregnado de acuerdo con su absorbencia, hasta
saturacion con una solucion de sal de paladio bajo condiciones las
cuales aunque independientes, caen denitro de los parametros
expuestos aqui anteriormente, excepto con la solucidn de sal de

I3
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paladio en lugar de la solucién de bicarbonato. La concentracién de
metal de paladio de la solucidn(es) empleada(s) en esta manera, estéd
calculada de forma que las concentraciones deseadas de metal en los
materiales de sustento, son obtenidas tanto por una sola impregnaciéon
como por multiples impregnaciones. La concentracion calculada de
paladio es usada para determinar el metal del grupo 1 6 2 requerido a

ser empleado para el pretratamiento del sustento.

El paladio puede ser empleado en forma de una sal o0 un complejo de
sal, tanto como solucién como una suspension. Ejemplos de sales y/o
complejos de paladio las cuales pueden ser (tiles incluyen: Na,[PdCl],,
PdCl,, PdBr,, Pdl,, H,PdCl,, K,[PdCly), Pd(CH;COQ),, Pd(acac)s,
PdCl,, PA(NO3), 6 Na,[PdCl], siendo las preferidas y Pd(acac); 6 PdCl,
siendo particularmente preferidas. Un catalizador libre de halégeno es
otra ejecucién preferida del presente invento y es lograda mediante el
uso de una de las sales de paladio que no contienen haldgeno, tal
como el Pd(acac); 6 Pd(NO;), como el precursor de paladio. Las
soluciones o suspensiones pueden incluir uno o mas de los solventes
acuosos 0 no acuosos anotados antes con el agua siendo el solvente
preferido para la solucidén de sal de paladio.

Las composiciones quimicas de las soluciones de sal de paladio son
determinadas en parte por la naturaleza de los catalizadores a ser
preparados. Las soluciones pueden contener en adicién al paladio
uno o dos metales incluyendo otros metales cataliticamente activos,
disueltos en la forma de sus sales. Parametros fisicos, tales como por

ejemplo la absorbencia del sustento y la solubilidad de la sal de
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paladio pueden hacer necesario llevar a cabo pasos repetidos de
poner en contacto la solucidbn con el sustento, por ejemplo
impregnaciones, con el fin de obtener la concentracién requerida de
sustancia activa en el catalizador terminado. Por ejemplo, la
concentracién de la solucién de sal de paladio debe ser ajustada de
forma que el catalizador terminado contenga 0.1 a 20% en peso,
preferiblemente 0.3 a 5% en peso y mas preferiblemente 0.5 a 2% en
peso de paladio (con base en el metal en su forma elemental), ademas
de cualesquiera otros metales activos adicionales que opcionalmente

puedan estar presentes.

Después de tratar el material de sustento suavizado con metal con la
solucién de sal de paladio, el material de sustento puede ser secado y
calcinado de acuerdo con las condiciones aqui expuestas con
respecto a los pasos de secado y calcinacion en la etapa de
pretratamiento. Aunque las condiciones y los rangos preferidos
expuestos aqui son aplicables a los pasos respectivos en la etapa de
tratamiento del paladio, debe apreciarse que cada uno de estos pasos
son independientes y como tales pueden emplear las mismas o
condiciones tipicamente diferentes de aquellas empleadas en el paso

correspondiente.

Una vez el matenal de sustento suavizado con metal del grupo 1 6 2
que contiene paladio es obtenido, todavia es tipicamente deseado
tener el paladio reducido a metal. Esta reduccion puede ser llevada a
cabo en cualquier tiempo después que el sustento es tratado con la

solucién de sal de paladio. Preferiblemente, esta reduccion es llevada
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a cabo inmediatamente después del paso de calcinacién o en el sitio,
esto es decir inmediatamente antes de llevar a cabo la reaccidén a ser
catalizada por medio del catalizador. Esta reacciéon puede ser llevada
a cabo de cualquier manera convencional y usando agentes
reductores los cuales son acostumbrados para reducciones de este
tipo. Ejemplos de agentes reductores apropiados incluyen hidrato de
hidrazina, hidrégeno, formaldehido y borohidruro sédico. Los agentes
reductores preferidos son hidrégeno gaseoso e hidrato de hidrazina
acuoso.

En adicion a los pasos mencionados antes, una amplia variedad de
pasos opcionales puede ser introducida, a condicidon que no afecten
adversamente las ventajas provistas por medio del presente invento.
Estos pasos adicionales incluyen la calcinacion del material de
sustento por si mismo, antes del procedimiento anterior y/o la molienda
del material de sustento tanto antes como después del pretratamiento
0 antes o después del tratamiento del paladio. Otros pasos pueden
incluir el lavado o enjuague del material de sustento tanto antes como
después de los pasos de secado y/o calcinacidon tanto en la etapa del
pretratamiento como en el tratamiento del paladio o alin después de la
reduccion del paladio. Preferiblemente, el lavado es continuado hasta
que el agua de lavado esté substancialmente libre de iones de
bicarbonato de metal del grupo 1 6 2 y/o aniones de la sal de paladio.

La posibilidad de llevar a cabo el procedimiento de acuerdo con el
invento industrialmente esta ilustrada mas adelante con la ayuda de |a
preparacion de un catalizador Al,O; que contiene paladio.

/G
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Una cantidad de particulas de Al,O; es pretratada de acuerdo con su
absorbencia, con una solucién de una solucién de bicarbonato, por
ejlemplo bicarbonato sédico en H,0, en una'proporcién de 0.01 a 50
equivalentes de sodio por equivalente de paladio a ser adicionado
(antes de la impregnacion con una solucién de sal de paladio). El
material de sustento es luego secado a una temperatura de 100° a
200°C, por ejemplo a 120°C, hasta un contenido residual de humedad
de <10%, por ejemplo <1% de la absorbencia del sustento.
Enseguida, el sustento suavizado con bicarbonato es calcinado al aire
a una temperatura mayor que 300°C pero inferior a 700°C, por un
periodo de tiempo d entre 2 a 4 horas. Después de completar esta
etapa de pretratamiento, las particulas del material de sustento
suavizado con metal del grupo 1 6 2 son impregnadas de acuerdo con
su absorbencia (por medio de procedimiento los cuales por si mismos
son conocidos) con una solucién de una sal de paladio, por ejemplo
una soluciébn de acetilacetonato de paladio en tolueno, siendo el
contenido de metal de la solucidn ajustado para que corresponda con
la cantidad previamente considerada para determinar la concentracion
de la solucién de bicarbonato. Después de un tiempo de reaccién de
desde unas pocas horas hasta varios dias, por ejemplo 24 horas, el
material de sustento suavizado con bicarbonato que contiene paladio
es nuevamente secado y calcinado. Si es necesario, el paladio
aplicado es primero reducido a metal por métodos conocidos, por
ejemplo por medio de tratamiento con un flujo de H, a entre 100° hasta
400°C por 1 a 6 horas.

/7
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Aunqgue no se quiere estar influenciado por cualquier teoria particular,
la estabilidad reactiva de que gozan los catalizadores del presente
invento puede ser entendida por medio de anotar la relativamente baja
area superficial del metal de igual o menor que 1.0 m?qgr,
preferiblemente entre 0.5 y 1.0 m?/gr, mas preferiblemente menor que
0.9 m?gr, mucho mas preferiblemente 0.7 m%gr o menos y el
relativamente alto tamafio medio de particula de mayor que 50 A,
preferiblemente entre 60 y 120 A, més preferiblemente méas de 70 A.
Cuando se usa industrialmente, se cree que los catalizadores
obtenidos de esta forma experimentaran minimo envenenamiento y
minima pérdida de actividad de paladio. Como resultado de esto, se

espera que una muy larga vida de catalizador con actividad constante
es obtenida.

Los catalizadores sustentados preparados de acuerdo con el invento
pueden ser usados para varios procedimientos cataliticos diversos,
tales como por ejemplo hidrogenacién, deshidrogenacion,
hidrogendlisis, oxidacion, oligomerizacién, polimerizacién,
isomerizacidn o ciclizacion. En estas reacciones cataliticas, los
catalizadores sustentados preparados por medio del procedimiento de
acuerdo con el invento pueden ser empleados tanto en la fase de
colector, la fase de goteo o la fase de gas.. Las fases de goteo y de
gas son las preferidas, siendo la fase de gas particularmente preferida.
Las reacciones pueden ser llevadas a cabo tanto a presion normal o a
presibn excesiva o bajo presion reducida. Las reacciones de
hidrogenaciéon catalitica son un campo preferido de uso para los
catalizadores sustentados de acuerdo con el invento. Estos son

/%
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particularmente apropiados para la hidrogenaciéon de quimicos que
tienen un grupo aromatico en el nicleo y para la hidrogenacién de
ciertos sustituyentes, por ejemplo grupos nitro o sistemas aromaticos.
Los catalizadores sustentados de acuerdo con el invento son usados
preferiblemente en la hidrogenacion catalitica de fenol y fenoles
sustituidos, siendo posible hidrogenar el sistema aromatico y/o el
sustituyente. El uso que es particularmente preferido de catalizadores
sustentados de acuerdo con el invento, es la hidrogenacion de fenoles

para producir las correspondientes ciclohexanonas

Las reacciones catalizadas de acuerdo con el invento pueden ser
llevadas a cabo bajo condiciones acostumbradas de reaccion y en los
reactores acostumbrados. Por ejemplo, la hidrogenacion de acuerdo
con el invento puede ser llevada a cabo con fenoles faciimente
vaporizables en la fase de gas y en reactores tubulares y con fenoles
los cuales son dificiles de vaporizar en la fase liquida de flujo bajo y en
reactores verticales. Las temperaturas de reaccién pueden ser por
ejemplo entre 100° y 350°C. Ellas son preferiblemente entre 120° y
250°C. La presién durante la reaccién puede ser por ejemplo entre 0.1
y 35 MPa. Cuando la reaccién es lievada a cabo en la fase de gas,
presiones relativamente bajas, por ejemplo presiones dentro del rango
de desde 0.1 hasta 0.5 MPa son generaimente preferidas, Cuando la
reaccion es llevada a cabo en la fase liquida de flujo bajo, presiones

relativamente altas, por ejemplo presiones dentro del rango de desde
10 hasta 35 MPa son generalmente preferidas.
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En general, para la hidrogenacién de un fenol, al menos 2 moles de
hidrégeno son alimentadas al reactor por mol del fenol particular
empleado. Es preferible introducir al reactor 4 a 12 moles de
hidrébgeno por mol del fenol particular empleado. Cuando la
hidrogenacién de acuerdo con el invento es llevada a cabo en la fase
de gas, el procedimiento seguido es por ejemplo, vaporizar el fenol en
la corriente de alimentacién de hidrogeno y luego pasar esta corriente
combinada por el reactor. Si catalizadores en los cuales es necesario
aun reducir los compuestos de paladio presentes antes de la admisién
de un fenol son empleados en el procedimiento de hidrogenacion de
acuerdo con el invento, esta reduccidén puede ser llevada a cabo de
una manera particularmente sencilla, por medio de permitir primero
que el hidrégeno fluya solamente sobre el catalizador localizado en el
reactor y no introducir el fenol particular hasta que los compuestos de
paladio han sido reducidos. Ejemplos de fenoles los cuales pueden-
ser empleados en una reaccion de hidrogenaciéon de acuerdo ;on el

invento, incluyen aquellos representados por la férmula (I) como sigue:

En la cual

R1 representa independientemente halo, nitro un alquilo C; a C4 no
sustituido o0 amino sustituido o arilo Cs a Cyg, opcionalmente amino

sustituido, alcoxi C; a Cg 6 aroxi C¢ a C1¢ y n representa cero o un
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entero desde 1 hasta 5, pero en el caso que Ry = nitro, n solamente
representa cero, 1 6 2.

Aqui halo incluye atomos de flGor, cloro, bromo o yodo. Amino

sustituido opcionalmente puede incluir por ejemplo un grupo NH, el

cual es opcionalmente monosustituido o disustituido por alquilo C4 a Ce
0 arilo Cg a Cy.

R1 preferiblemente representa metilo, etilo, n-propilo, i-propilo,
n-hexilo, fenilo, hidroxilo, cloro, bromo, NH,, metoxi, etoxi o fenoxi y n
preferiblemente representa cero, 1 6 2. Es particularmente preferible

para R, representar metilo en la posicion meta y/o la posicidn para y
para n representar cero 6 1.

También es posible por ejemplo emplear fenoles representados por la
férmula (1l) como sigue:

En la cual

El R, independientemente en cada uno representa un atomo de
hidrogeno, alquilo C; a Cg, alcoxi C1 a C4 0 halégeno y

X representa —CHa-, -C(CH3),-, -ciclohexilo-, -CO-, -S-, -SO,-, -O- 6 un
enlace sencillo.
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Preferiblemente los R, independientemente representan un atomo de
hidrégeno o metilo y X representa -C(CHjs),-.

El uso de fenoles de la férmula (1) es preferido al uso de fenoles de la
formula (II). El procedimiento de hidrogenaciéon de acuerdo con el
invento es preferiblemente llevado a cabo usando catalizadores los

cuales pueden ser obtenidos por medio de las medidas descritas
anteriormente aqui.

Los productos que salen del rector son generalmente enfriados y los
fenoles hidrogenados son separados en forma liquida o sélida. Ellos
pueden si es apropiado, ser purificados después por medios
acostumbrados, por ejemplo por destilacion. El exceso de hidrégeno
el cual esta generalmente presente, puede ser reciclado al reactor,

siendo preferible descargar una por pequefia proporcién.

La hidrogenacién de acuerdo con el invento, de fenoles por medio de

catalizadores  sustentados de acuerdo con el invento

sorprendentemente  produce productos que contienen muy
preponderantemente, en general hasta el punto de por encima de 90%
en peso y frecuentemente hasta un 95% en peso, las ciclohexanonas
correspondientes y solamente muy poco, en general menos de 8% de
los correspondientes ciclohexanoles. La formacién de ofros
subproductos es muy ligera; las vidas de servicio de los catalizadores
son largas y estables.
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Ofra reaccion donde el catalizador de paladio del presente invento
puede ser util, incluye la produccién de alfa-picolina y 2,3-lutidina

preparadas de acuerdo con los siguientes esquemas de reaccion:

El presente invento sera descrito a continuacion en ma’s detalle por
medio de ejemplos, los cuales estdn dados para ilustracién del

presente invento y no deben considerarse como limitantes del
presente invento.
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EJEMPLOS 1 -2 Y EXPERIMENTOS COMPARATIVOSA - H

Una serie de sustentos de oxido de aluminio (Al,O3), disponibles
comercialmente producidos por Engelhard como AITO104 que tienen
un diametro nominal de particula de 1/8” (3.2 mm) y una superficie de
90 m?/gr, fueron molidos hasta convertirios en polvo que tenia un
tamafio promedio de particula en el rango de 0.180- 0.125 mm y
fueron pretratados con tres tipos diferentes de precursores de sodio,
en forma de su solucidén en agua. Los sustentos fueron suavizados
con sodio por medio de impregnacion incipiente de humedad en un
rotavapor a 30°C. Después de la impregnacion todas las muestras
fueron secadas a 120°C por 3 horas y luego calcinadas a 400°C por 4
horas. El tipo de precursor de sodioc usado y las cantidades

(calculadas como la cantidad de sodio en el catalizador) estan
mostrados en la Tabla 1.

En la etapa de tratamiento con paladio, los sustentos suavizados con
sodio fueron tratados por medio de impregnaciéon incipiente de
humedad tanto con una solucién de tolueno de acetilacetonato de Pd
(llf) o con una solucidén acuosa de cloruro de paladio (), para lograr un
contenido de paladio de aproximadamente 1% en peso, con relacion al
peso total del catalizador incluyendo el sustento. Después de la
impregnacién con la soluciéon de paladio, los catalizadores fueron
secados a 120°C de un dia para otro y luego calcinados al aire a

400°C por 2 horas. Finalmente, los catalizadores fueron reducidos
bajo flujo de hidrogeno a 200°C por 2 horas.

24
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Los catalizadores resultantes fueron analizados y comparados (en el
experimento comparativo A) con un catalizador de hidrogenacién
convencional que contiene paladio (disponible comercialmente
producido por Johnson-Matthey) para evaluar el area superficial,
medida por medio de quimioadsorcién de CO usando una técnica de
pulso a temperatura de habitacién, determinada mediante asumir una
estequiometria de Pd/CO=1 y una densidad superficial de Pd de 1.27 x
10" atomos/m? (donde el tamafio promedio de particulas de metal fue
calculado por medio de la ecuacidbn d = 6V/S, donde S = area
superficial de metal de paladio y V = volumen de paladio a granel).
Las propiedades del catalizador estan resumidas en la Tabla 1.

25



TABLA 1

Ejemplo Precursor | Precursor de Paladio Sodio Area Diametro
Experimento | de Paladio Sodio (% en peso) | (% en peso) | Superficialde| Medio de
Comparativo Metal (m?/gr) | Particula (A)

1 Pd(acac); NaHCO; 1 0.7 71
2 PdCl, NaHCO; 1 0.5 99
A PdCl, Acetato Na 1 0.9 55
B Pd(acac)s NaHCO; 1 0.5 1.8 28
C Pd(acac); NaHCO, 1 1.1 45
D PdCl, NaNQO; 1 2 0.5 99
E PdCl, NaNQO; 1 0.9 55
F PdCl, NazPO, 1 0.5 1.3 38
G PdCl, NazPO, 1 0.9 55
H PdCl, Naz;PO, 1 2 0.9 55
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La actividad catalitica de estos catalizadores fue probada bajo
condiciones integrales, con el fin de determinar las ratas de
desactivaciéon de estos catalizadores. La presién parcial de fenol y H,
fue mantenida a 76 KPa y 39 KPa respectivamente. La temperatura
de reaccion fue de 160°C y la cantidad de catalizador fue 0.420 gr. El
Peso Horario de Velocidad Espacial (WHSV) fue 9 grieno/Qrcatatizador = N.

Los resultados de estas pruebas estan reportados en las Figuras 1, 2 y
3.

Habiendo descrito ejecuciones especificas del presente invento, debe
entenderse que muchas modificaciones de él apareceran facilmente o

pueden ser sugeridas para aquellos expertos en la técnica.

27
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Reivindicaciones

1. Un catalizador que contiene:

Un material de sustento que contiene paladio suavizado con metal
del grupo 1 6 2, donde dicho material de sustento es suavizado con
metal por medio de:

a) impregnar dicho material de sustento con un bicarbonato de
metal del grupo 1 6 2;

b) calcinar dicho material de sustento tratado con bicarbonato para
formar un material de sustento suavizado con metal del grupo 1 6 2;
c) impregnar dicho material de sustento suavizado con metal del
grupo 1 6 2 con una solucién de sal de paladio;

d) secar dicho material de sustento impregnado con sal de paladio;
y

e) calcinar dicho material de sustento tratado con paladio,

donde el metal del grupo 1 6 2 esta presente en el catalizador en
una cantidad mayor que 1% en peso.

2. Un catalizador de acuerdo con la Reivindicacién 1, donde en el
paso a) el material de sustento es impregnado con una solucion de
bicarbonato de metal del grupo 1 & 2, después de lo cual dicho

material de sustento impregnado de bicarbonato es secado.
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3. Un catalizador de acuerdo con cualquiera de las
Reivindicaciones 1 a 2, donde dicho bicarbonato de metal del grupo
1 6 2 incluye bicarbonato sodico, bicarbonato potasico o
bicarbonato de cesio.

4. Un catalizador de acuerdo con la Reivindicacion 3, donde dicho

bicarbonato de metal del grupo 1 6 2 incluye bicarbonato sédico.

5. Un catalizador de acuerdo con cualquiera de las
Reivindicaciones 1 a 4, donde dicha sal de paladio incluye
Pd(acac),, PdCl,, Pd(NO;3), 6 Na,[PdCl],.

6. Un catalizador de acuerdo con la Reivindicacidn 5, donde dicha
sal de paladio incluye Pd(acac)s.

7. Un catalizador de acuerdo con cualquiera de las
Reivindicaciones 1 a 6, donde dicho catalizador es libre de

halégeno.

8. Un catalizador de acuerdo con cualquiera de las
Reivindicaciones 1 a 7, donde dicho metal del grupo 1 6 2 esta

presente en una cantidad mayor que 1.5% en peso.

9. Un catalizador de acuerdo con la Reivindicacion 8, donde dicho
metal del grupo 1 6 2 esta presente en una cantidad mayor que 2%
en peso.
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10. Un catalizador de acuerdo con cualquiera de las
Reivindicaciones 1 a 9, donde dicho paladio esta presente en una

cantidad entre 0.5 y 2 % en peso.

11. Un catalizador de acuerdo con cualquiera de las
Reivindicaciones 1 a 10, donde dicho catalizador tiene un diametro

medio de particula de mayor que 50 A.

12. Un catalizador de acuerdo con la Reivindicacion 11, donde
dicho catalizador tiene un diametro medio de particula de entre 60 y
120 A.

13. Un catalizador de acuerdo con cualquiera de las
Reivindicaciones 1 a 12, donde dicho catalizador tiene un area

superficial de metal paladio de menor o igual que 1.0 m%/gr.

14. Un catalizador de acuerdo con la Reivindicacion 13, donde
dicho catalizador tiene un area superficial de metal paladio de entre
0.5y 1.0 m%gr.

15. Un catalizador de acuerdo con cualquiera de las
Reivindicaciones 1 a 14, donde dicho metal estd presente como

metal.

16. Un procedimiento para preparar un catalizador que comprende:
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a) impregnar dicho material de sustento con un bicarbonato de
metal del grupo 1.6 2;

b) calcinar dicho material de sustento tratado con sodio para formar
un material de sustento suavizado con metal del grupo 1 6 2;

c) impregnar dicho material de sustento suavizado con metal con
una soluciéon de sal de paladio;

d) secar dicho material de sustento impregnado con sal de paladio;
y

e) calcinar dicho material de sustento tratado con paladio,

dando como resultado un catalizador donde el metal del grupo 1 6

2, esta presente en una cantidad mayor que 1% en peso.

17. Un procedimiento de acuerdo con la Reivindicacion 16, donde
en el paso a) el material de sustento es impregnado con una
solucién de bicarbonato de metal del grupo 1 6 2, después de lo
cual dicho material de sustento impregnado con bicarbonato es

secado.

18. Un procedimiento de acuerdo con cualquiera de las
Reivindicaciones 16 a 17, donde dicho material de sustento
suavizado con metal es impregnado con dicha solucion de sal de

paladio hasta alcanzar saturacién.

19. Un procedimiento de acuerdo con cualquiera de las
Reivindicaciones 16 a 18, que ademas comprende lavar con agua

dicho material de sustento tratado con paladio después del paso €).

31
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20. Un procedimiento de acuerdo con la Reivindicaciéon 19, donde
dicho lavado es continuado hasta que el agua de lavado esté
substancialmente libre de iones de bicarbonato de metal del grupo
16 2 y de aniones de la sal de paladio.

21. Un procedimiento de acuerdo con cualquiera de las
Reivindicaciones 16 a 20, que ademas comprende reducir dicho
paladio presente en dicho material de sustento tratado con paladio,
a paladio metalico.

22. Un procedimiento de acuerdo con la Reivindicacién 21, donde
dicha reduccién es llevada a cabo con hidrato de hidrazina,
hidrégeno, formaldehido o borohidruro sédico.

23. Un procedimiento de acuerdo con cualquiera de las
Reivindicaciones 1 a 15, donde dicho material de sustento es
seleccionado de Oxidos de aluminio, diéxidos de silicio, mezclas de
diéxido de silicio/éxido de aluminio, silices amorfas, kieselguhres,
mezclas de ellos opcionalmente conteniendo ademas diéxidos de
silicio u éxidos de aluminio, 6xidos de titanio, 6xidos de circonio,
6xidos de magnesio, silicatos de magnesio, silicatos de circonio,
espinelas de magnesio/aluminio, carburos de silicio, carburos de
tungsteno, mezclas de carburos de silicio con diéxidos de silicio o

mezclas de los materiales anteriormente mencionados.

24. Un catalizador de acuerdo con la Reivindicacién 23, docnde el

material de sustento es Al,Os.

3¢
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25. Un catalizador de acuerdo con cualquiera de las
Reivindicaciones 1 a 16 y 23 a 24, donde dicho catalizador contiene

0.01 a 50 gramos equivalentes de metal del grupo 1 6 2 por gramo
equivalente de paladio.

26. Un procedimiento para formar una ciclohexanona que
comprende la hidrogenacién de un fenol en presencia de hidrégeno,
en presencia de un catalizador de acuerdo con cualquiera de las
Reivindicaciones 1 a 16 y 23 a 24 o un catalizador preparado en un

procedimiento de acuerdo con cualquiera de las Reivindicaciones
17 a 22.
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EXTRACTO

El presente invento se refiere a catalizadores reactivamente estables,
a la preparacién de ellos y a las reacciones de procedimiento usando
estos catalizadores. Estos catalizadores estables son utiles en las
reacciones de hidrogenacién, en particular la hidrogenacién de fenoles
para producir la correspondiente ciclohexanona. El presente invento
también se refiere a un procedimiento para formar un catalizador de
paladio sustentagio, donde dicho material de sustento es suavizado
con metal por medio de impregnar el material de sustento con un
bicarbonato (solucién) de metal del grupo 1 6 2; (secar el material de
sustento impregnado con bicarbonato y) calcinar el material de
sustento tratado con bicarbonato para formar un material de sustento
suavizado con metal del grupo 1 é 2; el material de sustento suavizado
con metal del grupo 1 &6 2 es tratado con paladio por medio de
impregnacidon posterior del material de sustento con una solucién de
sal de paladio, secado y calcinacion. El invento también provee muy
diversos procedimientos cataliticos los cuales incluyen por ejemplo
hidrogenacioén, deshidrogenacion, hidrogendlisis, oxidacion,
polimerizacién, isomerizacién, deshidrogenacion y ciclizacién

utilizando estos catalizadores.
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g B

REQUISITOS MINIMOS PARA ADMISION/TRAMITE SUPERTHDUSTRIA ¥ CORERCID
- Kadicacion @ 00032422 00000000 Folios: 37

i , Fecha (V): 2000-05-05 18:27:11
P Tracite @ 002 PATENTES D 1 REGISTRD/ 411 PRESENTAC
Patsnts de Invenclién Modelo de U: Depsndencia: 2020 DIVISION DE KIEVES CREACIONES

{

N

e T T

ombre e Identificacién del solicitante — £

A

bre @ ldenﬁﬂéaé(én del Inventor — ¢

Fitulo © nombre de la Invenclén — £

N

scripclén — €

.

vindicaclones — 2%

-

esumen — 7

OooooOoooaod

Jomprobante de pago — 2

e~ |
COMPLETA/

‘Disefio Industrial
|

INCOMPLETA

i

(]

%
Nambre e [dentificacion del solicitants

a

Nombre o Identificacién del Inventor o dissfiador

O

Indicacién del gnero de productos para los

cuales debe utilizarse
i |

W | Represantacisn gréfica
O Comprobartte de pagp
d 1

|
|

| COMPLETA

| FIRMA BESPONSABLE |

!

INCOMPLETA

: Fecha




————

Y COMERCIO

INFORME DE PROTOCOLO

Expediente _ 00-032422

Fecha:_8 de mavo del 2000.

Se certifica que:

Desde fecha 25 de septiembre de 1997

f

del folio 93.533

al folio _93.539 del
libro de Protocolo N°

321 , obra el poder

N° 17.794 conferido por

DSM N.V

domiciliado(a) en _Heerlen, Holanda

al doctor _JIMENA ESCOBAR URIBE_ y/o IGNACIO

ESCOBAR URIBE

Representante en Santafé de Bogotd D.C. Los

nismos

Facultad para desistir, sustituir y renunciar

si

Revisado

Carrera 13 N° 27-00 Pisos 5°y 10°
Conmutador 334 1221-2-3-4
Fax 281 3125
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EXPEDIENTE 00-032422

. Practicado el examen juridico de acuerdo con lo establecido en el art. 21 de la Decision 344
| se determin6 que esta solicitud de Patente de Invencién:

<3 DEINDUSTRIA

Sl

DIVISION DE NUEVAS CREACIONES
PRIMER EXAMEN DE FORMA 430

7000- (6 -OF

SI[x] NOJ[ ] NO APLICABLE [ ] Presento los poderes necesarios en

forma correcta (Decision 344, art. 14-a).

t‘gSI [x] NO[ ] NO APLICABLE[ ] Acredito, en forma correcta, la
‘ existencia y representacion de la persona juridica solicitante (art.
14-c de la Decision 344; literal g) del art. 4 del Decreto  117/94).

|

\SI [x] NO[ 1 NO APLICABLE [ ] Presentd, en forma correcta el

A comprobante de pago por la tasa de presentacion establecida
5 (art. 13-f de la Decision 344 y la Resoluciéon 02 del 4 de enero
5 \ del 2000 ).

SI [x] NO[ ] EXTEMPORANEAMENTE [ ] Reivindico prioridad, dentro del

plazo y de acuerdo con lo previsto en el Articulo 4 del Convenio
de Paris.

por la Administracion que recibié la solicitud de la cual reivindica

?I[ ] NO|[x] NO APLICABLE [ ] Presenté copia, certificada su conformidad
“‘g prioridad, al momento de radicar la solicitud nacional.

él [] NO[x] NO APLICABLE [ ] Presento6 la traduccion del capitulo
‘g reivindicatorio de la solicitud de la cual se reivindica prioridad (Art.
‘l 4, D-3 Convenio de Paris; Concepto: 5 de enero de 1999 S.1.C.).

"Sl [1 NO [ x] CUMPLE LOS REQUISITOS JURIDICOS

\
OBSERVACIONES JURIDICAS CONVENIO DE PARIS: En todo caso, debera presentar
co‘pia certificada su conformidad por la Administracién que recibi6 la solicitud de la cual
reivindica prioridad, en cualquier momento dentro del plazo de tres (3) meses, contados
a partir de la fecha de depdsito de la solicitud posterior. La omision de esta formalidad
implicara la perdida del derecho de prioridad.

Eni;consecuencia, se conceptua que esta solicitud:

SI[] NO[X] Se ajusta a los aspectos FORMALES indicados en la Decision
. 344 y por tanto,
Si [L‘\ ] NO [ x] Se recomienda PUBLICAR el extracto correspondiente.

Saritafé de Bogoté, D.C., 8 de mayo del 2000.

EXAMINADOR JURIDICO

Carrera 13 N° 27-00 Pisos 5° y 10°
Conmutador 334 1221-2-3-4
Fax 281 3125

Santafé de Bogota, D.C. - Colombia

P SUPERINTENDENCIA

AD

Y COMERCIO
=%




AT

=7

{ EXAMEN DE FORMA 48 ©
\‘ ™ orne \M. DE L o
1 d00-0%- 13

Radicaciénno €D 32422

Concepto Técnico no AMD Clasificacion Internacional de Patentes HECA J 933 /A 4
: _ v

. Practicado el examen de acuerdo a lo establecido en el Art. 21 de la Decision 344 se determin6 que esta
. solicitud de Patente de Invencion:

|

l
i

‘ SIf{] NO| ] Contiene la identificacién correcta del inventor (Art.8, Art.13-a).
i‘\l SIH NOI[] Contiene la identificacion correcta del solicitante (Articulo 13-a).
\ SIN NO[] Contiene el resumen con el objeto y finalidad de la invencion en forma correcta
1 (Art.13-e).
{
'SI[] NOX Contiene el titulo o nombre de la invencion en forma correcta (Art.13-b).
\‘\\SI [1 NO[X Contiene la descripcidn clara y completa de la invencién (Art.13-c).
i
“SI [INOM Contiene los dibujos correctos (Art.14-c junto con el literal d) del Art. 4 del Dto.
! 117 del 94).
$I M NO[] Contiene las unidades de medida en el sistema exigido (Art.14-c junto con el
1 Decreto 3464 del 26 de diciembre de 1980). ’
QI [] NOM Contiene una o mas reivindicaciones, en forma correcta, que precisen la materia
': para la cual se solicita la proteccion mediante la patente (Art.13-d).
SI [] NOM Contiene el extracto de acuerdo con el literal c) del articulo 4 del Dto. 117 /94.
Sf‘\ H NOH Contiene el arte final del dibujo caracteristico de acuerdo con el literal c) del
: articulo 4 y el articulo 27 del Dto. 117 /94.
SI \‘m NO[] Contiene la tarjeta del Archivo Tematico [formato P-104] en forma correcta
(Art.14-c junto con el hiteral b) del articulo 4 del Dto. 117 /94).
SI ﬁpq NO[] Contiene la tarjeta del Archivo de Propietarios [formato P-105] en forma correcta
‘l (Art.14-c junto con el literal b) del articulo 4 del Dto. 117 /94).
S1 [] NO[] = CUMPLE LOS REQUISITOS TECNICOS

i
i
t
{
)
{
i
i

OBSERVACIONES Y OTROS: SI'fy] NO[] ver hoja(s) anexa(s)
{

{(
|
Santa Fe de Bogota, D.C, OO O F 13

EXAMINADOR TECNICO
Cédigo 202017
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CONCEPTO TECNICO Ne 411U

EXPEDIENTE N° 00-32422 IPC:B01J 23/44

|
1

Las siguientes son las observaciones que se desprenden del primer examen de
forma:

El texto se encuentra incompleto, faltan las estructuras mencionadas en el
. capitulo descriptivo, es practicamente imposible realizar un estudio formal a una
. solicitud que se basa en figuras que no son oportunamente presentadas.
;

i

'Las reivindicaciones se encuentran mal definidas, es incorrecto especificar un
‘;catalizador por el procedimiento empleado para obtenerle; se entiende que el
objeto de la solicitud es preparar un catalizador estable, el catalizador que se
pbtiene y sus aplicaciones. En esa medida se le pide al interesado que defina el
catalizador a través de sus diversos componentes; por otro lado, la clausula 26 es
fa aplicacion del catalizador (en procesos de hidrogenacion) y puede ser
reclamada (la aplicacion) pero empleando expresiones indirectas, no es correcto
hablar de un procedimiento para formar ciclohexanonas. Presentar un nuevo
capitulo reivindicatorio. De otra parte se debe modificar el titulo de acuerdo a lo

que se desee proteger.

i
Incluir de nuevo el extracto para la publicacion conteniendo las principales
reivindicaciones corregidas de la invencion.

\

i
|

\ . , . :
Todos los documentos que involucren los cambios anteriormente mencionados
deben ser presentados de nuevo (tarjetas, extracto).

x

"Examinador Técnico de Patentes

Codigo 202017

372.
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'EXPEDIENTE 00-032422 N
| 430

2000 ~03-T7

tAUTO 1403

LA JEFE DE LA DIVISION DE NUEVAS CREACIONES
DISPONE

ARTICULO PRIMERO: Reconocer personeria al doctor JIMENA ESCOBAR URIBE, como
apoderado del solicitante, en los términos y para los efectos del poder conferido

. /ARTICULO SEGUNDO: Conforme lo establece el articulo 22 de la Decision 344 de la

Comision del Acuerdo de Cartagena, requiérese al solicitante, para que dentro del plazo

- de treinta (30) dias habiles siguientes a la fecha de notificacién del auto, presente

- respuesta a las observaciones o complemente los antecedentes sefialados en el examen
de forma.

ARTICULO TERCERO: Notificar por estado el presente auto, advirtiendo que contra el no
procede recurso alguno en la via gubernativa.

NOTIFIQUESE Y CUMPLASE 2.5 °JUL 2000
Dado en Santafé de Bogota D.C., a los

FA JEFE DE LA DIVISION DE'NUEVAS CREACIONES,
|

|

ALIX CARMEN CESPEDES DE VERGEL

7

NOTIFICADO POR ESTADO

iantafé de Bogota D.C,, 2 7 JuL 200 icado por anotacion en estado de esta misma
fecha.

VENCIMIENTO NOTIFICACION ESTADO

éOLICITO PRORROGA TERMINO Sl NO

VENCIMIENTO TERMINO PRORROGA

F

Carrera 13 N° 27-00 Pisos 5° y 10°
Conmutador 334 1221-2-3-4
_ Fax 281 3125
i Santafé de Bogota, D.C. - Colombia




