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"Procedimiento de preparacidn de un catalizador -
rerfeccionado de revestimiento",
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SCIENTIFIC DESIGN COMPANY, INC., entidsd norteame
ricana, residente en 2 Park Avenue, New York 16,

New York, EE.UU. de A.
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Este invento se refiere a un procedimien-
to nuevo y perfeccionado para la preparacién de -

dcido maleico y & un cetalizedor perfeccionsdo, =

- de moporte o revestimiento paras aquél. Mas especi
- ficamente, este invento se relaciona con el empleo
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de un catali"zador de revestimiento, que 4é& por re-
sultado una selectividad me jorada por el anhidrido
maleico,

La oxidacidn de la fase molecular en vapor
del benceno 'para obtener anhfdrido maleico, se co-
noce desde hace ya bastante tiempo; la comerciali-
zacidn inicial derivd de trabajos realizados alrede
dor de 1920. A pesar de m1 dilatada historis, la -
selectividad de la reaccidn e std todavia lejos de
la tedrica y, dado que la demanda de ahfdrido ma~
leicwo aumenta oontinuamente incluse los pequefios -
sumentos en el porcentaje de dicha selectividad tie
nen una importancia econdmica muy significativa.

Convéncionalmente, los catalizadores emplea
dos en la reaccidn comprenden oxidos de vanadio ¥

molibdem o, Por distintos procesos conocidos, 108 -

» eatalizadoreé se distribuyen sobre soportes o sos-

tenes taleé como alumine, megnesia zircona, mulli-
ta, 6xido de berilic o materiales andlogos, esta -
bles a temperaturas de hasta unos 6002C. Los proce
dimientos que utilizan como ® portes las prepara -
ciones comerciales normales de estos meteriales, -
no se ha comprobedo que consigan selectividades su
periores a 70 mol %, Con objeto de mejorer las se-
1ectiv1dadea; se ha propuesto el lavado con dcido

de los soportes comeroiales. Ver espec{ficemente -
la patente norteamericana 2,967,185, Aunque e ste -
procedimiento se traduce en una mejora en la seleg
tividad, la etapa de lavado al dcido complica 18 -
preparacidn del cetalizador y, por tanto, aumente
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el coste del catalizador resultante,
. De acuerdo cone ste invento, se ha compro
bado que regulando cuidadosamente & la ®mposi -
cidén gqaimica del mporte sobre el cual se'deposi—
tan los materiales catalizadores, pu.eden obtenexr-
se eelectividades elevadas y eliminarse. la necesi
dal del lavad§ con écidq. E1 soporte enf)leado en-
este invento tiene la composicién quimica siguien
te:
TABLA A
En genoral Preferida Mas deseable
Klinina 80 % 85 % w7
Caeio (Ca0) 14 0,75 % 0,60 %
Megnesio (Mg0) 0,4a2% o0,8a1% 0,60%
Socio (Na,0) 0,214 0,2-0,8% 0,4-0,5 %
Potasio (E,0) 0,1-1 % 0,3-0,6 $ 0,4-0,5 %
Fisioamente, el = porte se define & con~-

tinuacidn

TABLA B

————

En General Preferids
Temafio medio de las part{-

culasypulzadas, 0,2 8 0,5 5/16
Extensidn superficial, -

M2/, 0,002 a 10 ,002-1,0
Porosidad, % . 30 - 60 42 - 46
Abosoreidn de agus, % 10 - 30 20 ~ 24
Densidad masive, g/cc. 1«3 " 2,0-2,2

Aunque el método especial de preparacidén -
no es taxativo, para que lss propiedades anterio =
res puedan conseguirse, se facilita el siguiente mé
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todo aclarstorio de la preparacidon del soporte,

Inicialmente, y para conver tir la elimina -~
alfa, se calcina & una tempe ratura de uncs 2,0002C,
alimina de elevada pureza, o sea 99 % 4, El produc-
to se pulveriza para formmar grénulos que atraviesen
el tamiz de 60 mallas que, & su vez, se tamizan mag
néticamente pars eliminar, cuslquier hierro introdu-
cddo durente 18 pulverizacidn. Los grénulos se megz-
¢lan en una pasta, por adicidn de agua y almidén, -
afiadido para qﬁe sirva como adhesivo temporal. Como
adhesivo pemé.nente se agregan cantidades contw la-
des de s{lice, calcio, magnesio y alumina gamma, La
mezola se seca & 1.30020 y se calcina el aglutinan~
te temporal, El aglutinante permanente reacciona -
on las particulares superficiales de los gréanulos
¥y da lugar a una fusidn superfieial, Después del en
friamiento, los granulos re sultantes estén completa
mente aglomerado S

El ca‘ca;lizador puede introducirse em el 80 -
porte de cualquier modo conocido. Por ejemplo, di—=
golviendo moliﬁdato sudnico y meta vanadato amdnico
e &dcido clorhfdrico. La soluciénse hace que revig
ta les partfculas del soporte y se seca., Una des =~
eripcidn mas completa de este procedimiento, puede
encontrarse en las patentes norteamericanas 2.777.860
Y 20967.185,

Con preferencia, el catalizador comprende -~
una mezcla de 1 parte de MoO,; 1,5 a 8 partes de -
V)05 0,1 & 0,01 parte de P,0_; 0,1 a 0,01 parte e
Ne, y 0,1 2 0,01 parte de Ni., Por cada parte & la

mezcla mterior, se utilizan de 3 & 15 partes de -~



')"
{
.

5e

10,

15.

20.

25.

283274 _,_

soporte del cgtal izador.

Para sclarar mas completamente este invento,
ge facilitan los ejemplos siguientes

EJEMFLO 1 - Se prepara un soporte de slumina
de acuerdo con el procedimiento indicado anteriomen
te, Los materiales afiadidos como a glomerante perma -
nente, se controloan para proporcionar un soporte de

la composicidy quimica siguiente:
. TABLA O

Oomponente Peso %
0, 86,59 ‘
Ca0d _ 0,60

Mg - 0,60

N820 E 0,44

k.0 : 0,45

810, 9,51
]!‘§203 ‘ , 0,13

710, 0,14

Oon el ¢ atalizador ¥y utilizando la formmla-
ci6n siguiente, se revisten esferas de 7,94 milfme-

tros,
| . DABLA D
Material Cantidades, partes em peso
Cuerpos de gsogtén 1430,0
Acido clorhidrioco ' 925.0
Molibdato amdnieo 73.5 .
Metabadanato andnico 162.0
Hexghidrago de:_ niquel 8e7
Fosfato trisédico 7.2



El catelizador revestido, se carga en un -

tubo dg reaeciBh de acero al carbono y se introduce
una’ corriente de benceno-aire a una velocidal espa
cial de 2,500 volimenes nomales de gas por vold -

5 men de cataliéador, por hora, La tabla E se refie-
Yo 8 tres operaciones y a la selectividad de reac-
cién por ciento en moldculas de anhidrico maleico
formmadas por mol de benceno reaccionado,

| | . 2ABLA E
10,  Temperatura del % de moléculas Selectivided

I?aotomc g: g?gggﬁgag?gn reacgzén
Operecién 1 368 1,37 73,8
Operacidn 2 367 1,34 73.8
15.  oOperseién3 . 384 1.35 73.8

Las opereoiones o enssyos 1 y 3 represen -
tm los msulfados que Se obtienen N une caTEA -
nueve de catalizador de la composicién definida -
por este invento., EL ensayo 2 indica el mimmo cata
20, lizador que la operacidn 1 des.pué.s de una semang - |

‘de trebajo. Ademés de la elevaia selectividad, une

comparacién de 1os ensayos 1 y 2 evidencian la fal

ta de pérdida de sélectividad después de un traba-

jo cortinuado, Une comparacidn de losensayos 1 y 3,
25, muestre le capacided de reproduccidn de 108 resul-

" tedos con dos.pertides distintas de catalizador,

EJEMPLO 2 « Para evidenciar los notebles -
remltados de este invento, ée eizsa;'yé un ¢ ataliza-
dor de revestimiento, lavado con dcido , Dbreparado

30. de acuerdo con la patente norteamericena 2,967,185 |,
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Una alimentgcién o corriente de benceno de 1,33 -
mol % se hizo pasar & un reactor & wna temperatu-
ra de 370@6. Se obtuvo una selectividad Ge 70 %.

Esto e s aproximademente el 4 ¢ menor que la obte-
nida con el catalizador de este invento, indicado
en el ejemplo 1, Esto e s tanto mas notable cueanto
que el soporte de catalizador de acuerdc con e ste

invento no precisé someterse al molesto y volumi-
nogo y antieconémico lavado con dcido.

Los andlisis de 1a composicidn de la tée-
nica anteﬁor, muestran que afin antes del lavado
con dcido, el Nay0 y el MgO presentes son menores
que en el = porte perfeccionado de este invento.

_ NOTA

Desc;rita suficientemente la naturaleza de
este invento;, es{ como 1a maners de realizarle en
la préofioa," debe hacerse constar que las disposi
ciones snteriormente indicadas, won sueoep‘{:ibles-
de modificaciones de detalle, en cuanto no slte -
ren su principio fundamentel. También se hace --
constar que el invento corresponde 8 uns solici -
tud de patente presentada en EE,UU, de A., con fe
cha 11 de diciembre de 1961, bajo el ne 158, 559;_
acogiéndose por 1o tanto, o 108 beneficios qie -
conceden los ACOnvenios Internacionales en vigor y

siendo lo que constituye la esencis del referido
invento y por lo que se solicita Patente de Iven-

cidn por 20 afios, en Espafie "Procedimiento de pre
paracidn de wn catel izador perfeccionado de Teves

timiento", oazfaoterizé.ndose por lo siguiente:
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18 - "Procedimiento de preparacidén de un
catalizador perfeecionado de revestimiento", ca-
racteriza® por dar lugar & un catalizador pars
la oxidacidn de benceno en anhidrido maleio y =
POT comprender un soporte de alumina que contie-
ne de 0,1 a 1% en peso de Na en forma de NaZO;

0,18 1,0% en peso de K en forma de K,0; 0,4 a

2
2,0 % en peso de Mg en forma de Mg0, y menos de
1 ¢ de Ca en forma de Ca0,

28 -~ Procedimiento segin reivindicacion
12, caracterizado porgue el catalizador compren—
de por lo menos uno de los compuestos elegidos =~
del grupo oonstitufdo por dxido de vanadio y dOxi
do de molibdeno.

3e - Procedimiento caracterizado porque-
el ca‘talizé’dor de revestimiento, para la oxida -
cidn, comprende: una mezcla catalizadora que con
tiene una parte de M003; 1,5 8 8 partes de v205;
0,1 a 0,01 parte de PZOS; 01, a 0,01 parte de Na;
¥ 0,1 a 0,01 parte de Ni; y 3 a 15 partes de un-
soporte esférico para cade parte de dicha mezcla
cataliza_dor;-a; el ®porte citado contiene, como -
ninimo, 804 de alumina; 0,1 & 1 ¢ de Na al esta~-
do de' Na0; 0,1 8 1 % de K al estado de K,0; 0,4
a 2 % de Mg el estado de MgOs menos de 1 % de Ca
al estado de Cal, y el soporte tiene de 5,08 a -
12,70 mm de Aaimémetro, y una extensidn superfi -
cial de 1 m2/g. como minimo,

42 - Procedimiento caracterizado por la-

mejora de emplear un catelizador de revestimien-
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t0 en el que el soporte estd constitufdo, como mi-
nimo, por 80 % de elumina, 0,1 & 1,0 ¢ on peso de
K al estado. de K50, 0,4 & 2 % de Mg al e stado de -~
Mg0, ¥y menoé de 1 # de Ca al estado de CaO,

58 - Procedimiento segun reivindicacidn 4e,
carac terizads porque el catalizador contiene por -
lo menog uno de 1los compuestos elegidos del grupo
formado por dxido de vanadio y Oxido de molibdeno.

68 - "Procedimiento de preparwm idn de un -
catalizador perfeccionado de revestimjento's tal y
como eda sustancialmente descrita en la: presente
Memoria,

Egta Memoria consta de 9 hojas escritas a-

méquina por una fols
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