
PATENTE DE INVENCION 

Your Case No. 517-Spai n.

"Procedimiento de preparación d e un catalizador -  
perfeccionado de revestimiento".

SOIENTIFIC DESIGN CCMPANY, INC., entidad nortéame 
rioana, residente en 2 Park Avenue, New York 16, 
New York, EE.UU. de A.

Este invento ae refiere a un procedimien­
to nuevo y perfeccionado para la  preparación de -  

ácido maleico y a un catalizador perfeccionado, -

de soporte o revestimiento para aquél. Mas especí 
ficamente, este invento se relaciona con e l  empleo
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de un catalizador de revestimiento, que dá por re­
sultado una selectividad mejorada por e l  anhídrido 
maleico.

La oxidación de la  fase molecular en vapor 
del benceno para obtener anhídrido maleico, se co­
noce desde hace ya bastante tiempo; la  comerciali­
zación in ic ia l  derivó de trabajos realizados alrede 
dor de 1920. A pesar de ai dilatada h istoria , la  -  
selectividad de la reacción e ata todavía le jos  de 
la  teórica  y, dado que la  demanda de mhídrido ma- 
leioo aumenta continuamente incluso lo s  pequeños -  
aumentos en el porcentaje de dicha selectividad tie  
nen una importancia económica muy sign ificativa .

Convencíonalmente, lo s  catalizadores emplea 
dos en la  reacción comprenden oxidos de vanadio y 
molibdeno. por distintos procesos conocidos, loa -  

catalizadores se distribuyen sobre soportes o sos­
tenes ta les como alúmina, magnesia zircona, m ulli- 
ta, óxido de b er ilio  o materiales análogos, esta -  
b les a temperaturas de hasta unos 600aC. Los proce 
dimientos que u tilizan  como soportes las pie para -  
dones comerciales normales de estoe materiales, -  
no se ha comprobado que consigan selectividades su 
periores a 70 mol %. Con objeto de mejorar las se­
lectividades, se ha propuesto e l  lavado con ácido 

de los  soportes come ro ía les . Ver específicamente — 

la  patente norteamericana 2.967.185. Aunque este -  
procedimiento se traduce en una mejora en la  se lec  
tividad, la etapa de lavado al ácido complica 3a -  
preparación del catalizador y, por tanto, aumenta
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e l coste del catalizador resultante.
De acuerdo con eate invento, se ha compro 

hado que regulando cuidadosamente a la  composi -  
d ón  qrínioa del soporte sobre e l cual se deposi­
tan lo s  materiales catalizadores, pueden obtener­
se selectividades elevadas y eliminarse la  neceei 
dad d e l lavado con ácido. El soporte empleado en­
este invento tiene la  oomposición química alguien
te :

10. T A B L A  A
En general Preferida Mas deseable

Alúmina 80 % 85 %
Cabio (Cao) 1 % .0,75 % 0,60 %
Magnesio (MgO) 0,4 a 2 % 0,$ a 1 % 0,60 %

15. Socio (NagO) 0,1 a 1 % 0,2-0,8 % 0,4-0 ,5  %
Potasio (^ 0 )  0,1-1 % 0,3-0,6 % 0,4 -0 ,5  %

Físicamente, e l  soporte se define a con—
tinuaoión

T A B L A  B
20. En General Preferida

Tamaño medio de las partí­
culas# pulgadas. 0,2 a 0,5 5/16
Extensión superficia l, -  
M2/g. 0,002 a 10 ,002-1,0

25. Porosidad, % 30 -  60 4 2 - 4 6
Abosorción de agua, % 10 -  30 20 -  24
Densidad masiva, g /c c . 1 - 3 2,0-2,2

Aunque e l método especial de preparación -
no es taxativo, para que las propiedades anterio -

30. res puedan conseguirse, se fa c i l i ta  e l siguiente má
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todo aclaratorio de la  preparación deL soporte.
Inicialmente, y para convertir la  alúmina -  

a lfa , se calcina a una temperatura de unce 2.000BC, 
alúmina de elevada pureza, o sea 99 % 4. El produc- 

5* to se pulveriza para formar gránulos que atraviesen 
e l  tamiz de 60 mallas que, a su vez, se tamizan mag 
nóticamente para eliminar, cualquier hierro introdu­
cido durarte la  pulverización. Los gránulos se mez­
clan en una pasta, por adición de agua y almidón, -  

10. añadido para que sirva como adhesivo temporal. Como 
adhesivo permanente se agregar cantidades controla- 
das de s í l i c e ,  ca lc io , magnesio y alúmina gamma. La

mezola se seca a 1.30030 y se calcina e l  aglutinan­
te temporal. El aglutinante permanente reacciona -  

15. con las particulares superficiales de los  gránulos 
y da lugar a una fusión superficial. Después del en 
friamiento, los gránulos resultantes están completa 
mente aglomerados.

El catalizador puede introducirse en e l  so -  
2o. porte de cualqúier modo conocido. Por ejemplo, di—

solviendo molibdato amónico y meta vanadato'amónico 
en ácido clorhídrico. La solución se hace que revi a 
ta las partículas del srporte y se  seca. Una des -  
cripción mas completa de este procedimiento, puede 
encontrarse en las patentes norteamericanas 2.777.860 

25. y 2.967.185.
Con preferencia, e l  catalizador comprende -  

una mezcla de 1 parte de MoC ;̂ 1,5 a 8 partes de -

V^O : 0 ,1  a 0,01 parte de P̂ O ; 0,1 a 0,01 parte de 
Na, y O, i  a 0,01 parte de Ni. Por cada parte de la  
mezcla anterior, se u tilizan  de 3 a 15 partes de —30



soporte del catalizador.
Para aclarar mas completamente este invento, 

se fa c ilita n  lo s  ejemplos siguientes

EJEMPLO 1 -  Se prepara un soporte de alúmina
de acuerdo con e l  procedimiento indicado ante rio  imen
te . Los materiales añadidos como aglomerante perma -
nente, se controloan para proporcionar un soporte de
la  composición química siguiente:

T A B L A C
Componente Peso %

^ 2 °3 86,59
OaO 0,60
MgO 0,60
NagC 0,44
EgO 0,45
SiOg 9,51
Feg<^ 0,13
TiOg 0,14

Con e l  catalizador y utilizando la  formula-

ción siguiente, se revisten esferas de 7,94 mi lime-
tros.

T A B L A D
Material Cantidades, partes en peso

Cuerpos de soatún 1430.0
Acido clorhídrico 925.0
Molibdscto amónico 73.5
Meta&adanato amónico 162.0
Hexahidrago de níquel 8.7
Fosfato trisódico 7.2
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El catalizador revestido, se carga en un -  
tubo de reacción de acero al carbono y se  introduce 
una corriente de benceno-aire a una velocidad eapa 
c ia l  de 2.500 volúmenes normales de gas por volú -  
men de catalizador, por hora. La tabla E se  refie­
re a tres operaciones y a la  selectividad de reac­
ción por ciento en moléculas de anhídri.co maleico 
formadas por mol de benceno reaccionado.

T A B L A  E

Temperatura del % de moléculas Selectividad 
reactorso de benceno en- de

la  alimentación reacción
Operación 1 368 1,37 73,8
Operaoión 2 367 1.34 73.8
Operación 3 384 1.35 73.8

Las operaciones o ensayos 1 y  3 represen -
tac los  resultados que se obtienen con una carga -  
nueva de catalizador de la  composición definida -  
por este invento. El ensayo 2 indica e l  miaño cata 
l±zador que la  operación 1. despuós de una semana -  
de trabajo. Además de la elevada selectividad, una 
comparación de los ensayos i  y 2 evidencian la  fa l  
ta de pórdida de selectividad despuós de un traba­
jo continuado. Una comparación de lo s  ensayos 1 y 3, 
muestra la  capacidad de reproducción de los resul­

tados con dos.partidas distintas de catalizador.
EgEMPLO 2 -  Para evidenciar los notables -  

resaltados de este invento, se ensayó un cata liza­
dor de revestimiento, lavado con ácido, preparado 
de acuerdo con la  patente norteamericana 2.967.19$ .
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Una alimentación o corriente de benceno de 1,33 -  
mol % ae hizo pasar a un reactor a una temperatu­
ra de 37Qsc. Se obtuvo una selectividad de 70 %. 
Esto e s aproximadamente e l  4 % menor que la  obte­

nida con e l  catalizador de este invento, indicado 
en e l  ejemplo 1. Eato e s  tanto mas notable cuanto

que e l ao porte de catalizador de acuerdo con e ate 
invento no precisó someterse a l molesto y volumi­
noso y antieconómico lavado con ácido.

Los análisis de la  composición de la  téc­
nica anterior, muestran que adn antes del lavado 
con ácido, e l  NagO y e l MgO presentes son menores 
que en e l soporte perfeccionado de este invento.

N O T A
Descrita suficientemente la  naturaleza de 

este invento, así oomo la  manera de realizarlo en 
la  práctica, debe hacerse constar que las disposi 
ciones anteriormente indicadas, son susceptibles 
de modificaciones de deta lle , en cuanto no a lte -  
ren su principio fundamental. También s e hace — 
constar que el invento corresponde a una s o l ic i  -  
tud de patente presentada en EE.UU. de A., con fe  
cha 11 de diciembre de 1961, bajo e l  ns 158.559, 
acogiéndose por lo  tanto, a los  beneficios que -  

conceden los Convenios Internacionales en vigor y
siendo lo  que constituye la  esencia del referido 
Invento y  por lo  que se so lic ita  Patente de Iven^
ción por 20 años, en España "Procedimiento de pre 
paración de un catalizador perfeccionado de reves 
timiento", caracterizándose por le  siguiente:
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le  -  "Procedimiento de preparación de un 

catalizador perfeccionado de revestimiento", ca­
racterizad) por dar lugar a un catalizador para 
la  oxidación de benceno en anhídrido maleioo y -  
por comprender un soporte de alúmina que contie­
ne de 0,1 a 1 % en peso de Na en forma de Na^O; 
0,1 a 1,0 % en peso de K en forma de KgO; 0,4 a 
2,0 % en peso de Mg en forma de MgO, y menos de 
1 % de Ca en forma de CaO.

28 -  Procedimiento según reivindicación 
18, caracterizado porque e l  catalizador compren­
de por lo  menos uno de lo s  compuestos elegidos -  
del grupo constituido por óxido de vanadio y óxi 
do de mollbdmo.

38 -  procedimiento caracterizado porque- 
e l  catalizador de revestimiento, para la  oxida -  
ción, comprende: una mezcla catalizadora que con 
tiene una parte de HoO ;̂ 1,5 a 8 partes de VgO ;̂

0,1 a 0,01 parte de PgO ;̂ 01, a 0,01 parte de Na; 
y 0,1 a 0,01 parte de Ni; y 3 a 15 partes de un- 
soporte e sfúrico para cada parte de dicha mezcla 
catalizadora; e l  soporte citado contiene, como -  
mínimo, 80% de alúmina; 0,1 a 1 % de Na al esta­
do de NaÓ; 0,1 a 1 % de K a l estado de KgO; 0,4 
a 2 % de Mg al estado de MgO; menos de 1 % de Ca 
a l estado de CaO, y e l  soporte tiene de 5,08 a -  
12,70 mm de dimáme tro , y una extensión superfi -  
c ia l de 1 m2/g. como mínimo.

48 -  Procedimiento caracterizado por la -  
mejora de emplear un catalizador de revestimien-
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to en él que e l soporte está constituido, como mí­
nimo, por 80 % de alúmina, 0,1 a 1,0 % en peso de 
K al estado de KgO, 0,4 a 2 % de Mg al eatado de -  
MgO, y menos de 1 % de Oa a l e atado d e CaO.

5. 58 -  Procedimiento según reivindicación 48,
caracterizada porque e l catalizador contiene por -  
lo  menos uno de loe  compuestos elegidos del grupo 
formado por óxido de vanadio y óxido de molibdeno.

68 -  "Procedimiento de preparación de un -

0. catalizador perfeccionado de revestimiento"; ta l  y 
como queda sustancialmente descrita en l a  presente 
Memoria.

Esta Memoria consta de 9 hojas escritas a-
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