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Procedimiento para preparar materiml catalltiocer

——

nente activo.

La presente invencidén se refiere a un procedi-. |

miento para preparar un catelizador, en el que una sal: me-
441lica, un 6xido metdlico o un metal es aplicado, en esta-

do finamente dividido, a un material soporte suspendido
en una solucién que contiene el material catalftico, y s
una modificacién del procedimiento desorito y reivindicade
en le memoris descriptiva 352.710, denominada en lo suce-
sivo "patente principal®,

Es sabido que\la. actividaed catalitica de un ca-
talizador es usualmente proporcional al érea superficial
especifica del material catal{ticamente activo. La supers
ficie especifica po}c unidad de volumen de catalizador es
uno de los factores que tienen influencie directa en el
‘amaiio de un reactor en el que se haya de aplicar el catar
lizador. DadoA que, en general, es mds diffcil hacer fun-
cionar un reactor mis grande, se hacen esfuerzos para pre+
parar catelizadores de superficie especifica activa grands.

Parae conseguir este objeto es necesario gque:

1. El material ocataliticamente activo esté distri-

tremadamente f-:i.nas. Para que los catalizadores sean comer-
cialmente adecuados, el didmetro de las particulas catali+
ticamente activas debe ser de 50 angstroms o menos.

2. Las particulas activas estén aisladas entre
si, y estén distribuidas homogéneamente sobre la superfi-~
cie de un soporte. Por " distribucidn homogénea" se quiere
decir una distribucién en la que la densidad de particulag

gobre la superficie del soporie sea la misma por todas pay-
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tes. Dsto es importante, ya que los aglomerados de parti:
culas de catalizador se sinterizan rdpidemente por calenta-
miento, 10 que reduce apreciablemente la superficie eape§
ci{fica aotiva.

3. Las partfculas activas sean accesibles a los
reaccionantes, y no estén encerradaes, por ejemplo por maté-
rial soporte disueito de forma intermedia durante el pro-
cedimiento de preparacién, y precipitado de nuevo después.

4. E1 material soporte esté cargado en altn graT

do de material cataliticamente activo, por ejemplo hasta ;
una proporeién en peso, entre material catalfticamente ac
tivo y material soporte, igual & l:1 O mayor.

5. Se pueda dar fécilmente al material soporte
cargado forme de cuerpos resistentes al desgaste, con ford
mg y dimensiones uniformes,

Ademds es deseable que la regeneracién del oataT
lizedor sea posible de manera simple, sin inducir sinteri-
zacién del material.

En general, el material soporte de las particu-
las cataliticas es un material termoestable tal como, por
ejemplo, sflice, alimina y éxido de titanio.

La patente principal reivindica un procedimien~
t0 para preparar un catelizador soportado, por precipitacién
de un material cateliticamente activo sobre particulas de
soporte, & partir de una solucién de una forma soluble de
aquél, suspendiendo un materisl soporte finamente divididg
en une solucidén gue contiene al menos un material catali-
ticamente activo, y efectuando in aitu una generacidn gra-
dual, homogénea, de iones hidroxilo en la solueidén, con 1¢

que el aumento de la concentracién de hidroxilos es lo ba
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tante grande para precipitar el material cataliticamente
activo sobre el soporte, pero demasiado pequefia para efec
tuar la nucleacién de precipitado puro en la solucidn;’si?np
do el transporte de material cataliticamente activo aﬁn~s?—

: luble, hasta el soporte, mayor o igual que la velocidad d?

generacién de iones hidroxilo en la solucién, como resvl-;
tado de lo cusl el material catali{ticemente activo es pre+
cipitado de forma sustanciaslmente exclusive sobre el mate-

rial soporte suspendido, en forma de hidréxido o de sal
insoluble, ‘tras 1o ocusl el material soporie asi cargads
es separado de la golucibn, secado y, si se desea, caleci-
nado y reducido.

El procedimiento segin la patente principsl hace
posible preparar material cataliticamente activo que cum~
ple con las egpecificaciones antes mencionadas, haciendo
uso de simples soluciones de sal metdlica, tales como so-
luciones de sulfato, nitrato o cloruro. ELl métedo se basa
en el principio de que, se forman iones hidroxilo in situy
en la solucidén del material cataliticamente activo, homo-
génea y greduslmente, gse formarén nlcleos de precipitacibn
exclusivemente sobre la superficie de un material extrafio
(en el presente caso sobre el material soporte suspendido
en la solucibn), a los que se une el precipitado con ener-

gie perceptible. Es condicidn neceseria que tenga lugar
une formacidén homogénes y gradual de iones hidroxilo., Por
"homogénea®, en relacién con la formacibén de iones hidro=-
xilo, se quiere decir que la oconcentracién de hidroxilo

no es funcidén de su localizacién en la solucidn, sino que

es uniforme en toda la solucidn, aungue se consideren vold

K

menes arbitrariamente pequefios, Por el término *graduasl®
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en relacidén con la formacién de iones hidroxilo, se quiere
decir que el aumento de concentracidén por unidad de tiemp
es menor que la velocidad a que el materisl a precipifar'
e8 transportado desde dentro de la masa de la solucidz

5 hasta la superficie del soporte, lo que por tanto evitard
cualquier formacién de nicleos en la solucidn.

Dado que la energia libre, y por tanto el pro-
ducto de solubilidad, de los mficleos de precipitacién ss
congiderablemente mayor que la de las particulas preciﬁi—
10 tadas, no se necesita superar un valor crffico de la con-
centracién de ién hidroxilo, para el cual se pueden formar
nicleos de precipitacién en puntos que no son la superfi-
cie del material soporte, con tal de que la formacidn de
iones hidroxilo en la solucién tenga lugar homogénes y gra-
15 dualmehte, y bajo condiciones controladas. Para esta for—
magién homogénea y gradual de iones hidroxilo, la patente
principal expone varios métodos por los cuales los iones
hidroxilo son introducidos en la solucién, medisnte conver-
siones quimicas.

20 Segln le presente invencidn, el aumento gradusl
vy homogéneo de iones hidroxilo es efectuado inyectando gra~
dualmente una solucidén alcaline en una suspensidén agitade
del material soporte en la solucidn del material cataliti«
co.

25 E1l gumento homogéneo y gradual de la concentra-
¢ibn de ién hidroxilo en la soluecidn, por introducéidén de
una solucién alcalina, el cual sumento homogéneo y gradual
es necesario pars efectuar el procedimiento del tipo des-
erito, puede ser efectuado. Por "inyectar" se debe enten-

30 der aqui que se gquiere decir poner en contacto la soluecién
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prendentemente simple, requiere una adeptacidén muy exscha

 dimiento modificado de la presente invencién es particulag-

alcalina con la suspensidén, sin que haya otra fase en lasg
proximidades inmediatas. Lsto efectia una distribucidn
inesperadamente ripida de la solucién alcaliha en la sus~
pensibn, sin que esta distribucién esié estorbada por tens

siones superficiales, debido & lo cual la concentracién &
ién hidroxilo permanece homogénea, pero puede aumentar gra-
dualmente.

Aunque, en principio, este procedimiento es sor-

de la agitacién y la velocidad de inyeccién hasta la can=
tidad total de solucidn alcalina necesaria pars el resul-
tado final. Es deseable, por ejemplo, que el valor medio
del pH de la suspensidn. no se eleve en mds de 0,1 unidade
por minuto durante la precipitacién, al tiempo que la des-
viecibn alrededor de la elevacibén media no debe ser mayor
de 0,05 unidades de pH,

Una ventaja del presente procedimiento, frente
al método segin la patente principel, es que se puede con-
trolar mejor el valor del pH. Si es necesario, la inyec-
c¢ién del liquido alcalino puede ser interrumpide tan pron-
to como el pH ha alocanzado un velor dado. Asf, el proce-

nente adecuado para ser eplicado a escals industrisl. El1
gradiente de aumento de la concentracidén de ién hidroxilo

con el ‘tiempo, as{ como los valores absolutos de este aumgn-

0, pueden ser controlados de meners simple y completa me-
diante acoplamiento progremado de la lectura del valor dsl
pH de la suspensibén y el suministro de solucién alcalina
e inyectar. Ademds, se puede evitar la. formacién de gran-
des cantidades de iones hidroxilo originadas por lentas
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conversiones quimicas a temepraturas elevadas. En el pro;

cedimiento de la invencidn se prefiere a veces una tempera-

tura menor, que permite que se lleven a cabo ajustes 6ptii

mos del tiempo de precipitacidén y gradiente del valor del:
PHo '
E1l control completo del valor del pH es importaﬁs

te en la precipitacidn de hidrdxidos anfdteros, que solo i

son insolubles dentro de un intervalo limitado de valores%
del pH. Asi, por ejemplo, con el hidrdxido de aluminio

v el hidréxido de zinc, si el valor del pH es elevado de-.

‘masiado, estas sugtancias se vuelven a disolver como alu-'
¢

. minato o cincato. En el procedimiento segin la patente

; prineipal, la velocidad a que se forman iones hidroxilo

es controlada por sjuste de la temperatura de la suspensidn

" de soporte en la solucidn del componente catali{ticamente j

. activo., EL enfriamiento brusco de tal suspensidn se efec%
“tda con gran dificultad, de manera que, tras haberse alcaﬁ—
| zado un cierto valor del pH, la reaccidn continda durante:
éalgﬁn tiempo, y el valor del pH aumenta mds, 1o que puede
' ger indeseable.

; El procedimiento de la presente invencidn se
éaplica también ventajosamente en aquellos easos en que los
;iones nitrito o el amoniaco formen complejos con los ele-

Ementos a precipitar, lo que cuasa dificultades sl se usa

‘urea y nitrito sédico. En este método es ventajoso inye07
{tar una solucidn de sosa o de hidrdxido sédico. El amonia-

i co y el carbonato aménico dan andlogemente excelentes re-

fsultados, gl son usados en combinacidn con ciertos elemenT
'tos. En algunos casos se usa une temperatura elevada, pof

ajemplo de 802C, para evitar la formacidn de complejos dew
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amoniaco solubles. Preferiblemente, la inyeccién se efeosn
tia introduciendo la solucidén alealina por debajo del nivel
de la superficie de la suspensién,mediante una tuberié:fiéa,
de maners conocida. Para conseguir la deseads alimentaCiéﬁ
extremadamente uniforme,la parte de la tuberia de aliment%F

cién més alld del conducto de inyeccidn estéd proviste de un
{
depbsito regulador de gas.

|
Con referencia a un cierto nimero de ejemplos, %e
desoribirén ahore con més detalle las condiciones de prepép
racién de algunos catalizadores por el presente procedimiénto.
Se presentan los siguientes ejemplos de la inven-
c¢idn, junto con las grificas adjuntas que muestran como aéec—
ta a la precipitacién ls variacibén del pH durante la adicién
del precipitante. En algunos casos se indica andlogamente
el aumento del pH tras haber pasado el punto de equivalencia.
Ejemplo 1
Preparacién de catalizadores de nfquel

Pare un grado bajo de carga del material sopor-
te, la precipitacién mediante amoniaco puede ser efectuada
a temperatura ambiente., Si se requiere un alto grado de
carga, la precipitacibén se debe efectuar a temperaturs
elevada.

A) Se mezclaron 14,7 g de Ni(No3)236H29, 10 g
de sflice "Aerosil"(la palabra "Aerosil" es marca registra-
da) y 600 cc de agua destilada. Ia proporeién Ni,/Sio2 fud
1:3,4. Con agitacién intense continua, se inyecté luego |
una solucién de amoniaco 1N, por debajo del nivel de liqui~
do, a temperatura embiente, en cantidad de 6 cc/hora, La
inyeccién fué interrumpide cuando se hubo azlcanzado un va-

lor del pH igual a 8,9. Después de que el material sopor-

371523
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te cargado hubo sedimentado, fué separado por filtracién
con un filtro de papel, fué lavado con 1 litro de agua deb-
tilada, y secado durante 20 horas a 1202C. E1l filtrads
fué transparente e incoloro. )
~ El anélisis del material resultante fué el si-

guiente:

N2,18,1% en peso;

SiOa, 61, 7% en peso;

NHB’ 0,2% en peso; .
N03—, 2,9% en peso. Il cambio del valor del pH
de la suspensién, en funcidén del tiempo, se muestra en el
gréfico de la fig., 1 de los dibujos adjuntos. Las ordens-
das indican el valor del pH, y las gbscilsas el tiempo de
tratamiento, en minutos., Las ordenadas muestran tembién
le proporeién molar entre NH3 affadido y Ni4* presente.
La adleidén de la solucibén de amoniaco empieza en el punto
A, la precipitacidén se inicia en B, y se termina en C. E1
gumento medio del valor del pH durante la precipitacién
fué 0,008 unidades por minuto, con un méximo de 0,013 uni=
dades por minuto. Un ensayo de difraccidn de rayos X mosd
tré dos bandas no identificables. Del ensanchamiento de

las reflexiones de rayos X se dedujo un tamaflo medio de
perticula de 44 unidades angstrom. Tras reduccién del ma-
terial en hidrégeno, a 3909C, durante un periodo de 72 hod
res, le preparacidén mostré el dibujo de difraceidén de ra-

=t

yos X del niquel, con reflexiones ensanchafias que indicabgn
un temafio medio de partiouia de 18 a 19 unidades angstrom,
B) Se mezclaron 492,8 g de Ni(NO,),.6H,0, 80,3
de sflice "Aerosil" y 4 litros de agua destilada. Le pro
poreibn Ni]SiO2 era 1,5:1. Con agltacién intense continul

371523
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se inyectd bajo la superficie del liquido una solucién de
amoniaco 10N, a temperatura ambiente, en cantidad de 27€
cc/hora. E1 valor del pH se elevd hasta 7,5 sin que pra-|
cipitase ningin compuesto de Ni. Despuds se elevé la tem~
peratura & 1008C. Durante el calentamiento, el valor del
pH disminuyé hasta 4,7. Se conbtinué a 1002C la inyeceién
de la solucidén de amoniaco 10N, hasta que el pH llegé a w

-

valor de 6,8 y el liquido empezd a adoptar un color azul
claro, debido a la perceptible formacién de un complejo
de niquel y amonio. Bl experimento fué interrumpido a ese
te valor del pH. Después de que el material soporte carga-
do hubo gedimentado, fué separado por filtracién con fil-
tro de papel, lavado con 2 litros de agua destilada, y se-
cado a 1002C durante 20 horas. El andlisis del material
resultante fué el siguiente:

Ni, 37,45 en peso;

5105, 23,7 en peso;

NH3,O,3% en peso,

N03-, 9,1% en peso., Un ensayo de difracecién de
rayos X no reveld ningin modelo identificable. Por el ens
sanchamiento de las reflexiones de rayos X, el tamafio medio
de particula perecis ser de 50 a 55 unidades angstrom,
Tras reducir el material en hidrdégeno durgnte 72 horas, &
35020, el drea superficial especifica del niquel era 63 nf/
g de nfquel. Tras reducir a una temperatura de 5008C, es-
te 4res habia aumentado a 114 m%/g de niquel.

Ejemplo 2

Preperacién de catelizadores de hierro

Como se muestra en los ejemplos II (A) y (B),
una temperatura de tratamiento alta conduce a particulas

371523




de 6xido de hierro precipitadas de menor tamefio que cuando

se usa temperatura ambiente.
A) Se disolvié 1 g de sflice "Aerosil" en 3 li~
tros de agus destilada. Después se hirvié la suspensién

5 para eliminar el oxigeno disuelito. Luego a una temperatus
ra de 852C, se afladieron 42 cc de una solucibén de cloruro

ferroso que contenia 2 g de hierro. Con agitacién constan-
te e intensa, se inyectdé subsiguientemente una soluecidnu de
carbonato aménico exenta de oxfigeno, por debajo de la su~-
10 perficie del liquido, a esta temperatura, en cantidad de

500 cc por hora, conteniendo esta solucidn 26 g de carbon?~
t0 aménico por litro, hasta que se alcenzé un valor del pH
igual a 8,5, al cabo de 17 min, Tras haber sedimentado ei
material soporte cargado, fué separado por filtracién con
15 un filtro de papel normal, fué lavado con 1 litro de agua
destilada, y secado a 1002C durante 24 horas. X1 filtra~
do era transparente e incoloro.
El andlisis del material resultante fué como si=

gue:
20 Fe, 41,5% en peso;
810,, 25,5% en peso;
NHB’ menos de 0,1% en peso;
00,, 0,6% en peso;
¢1™, menos de 0,1% en peso.
25 El ensayo de difraccidn de rayos X indicé la po-
g8ibilidad de que estuviera presente FeOOH. El ensanchamien-
to de las reflexiones de rayos X mostrdé que el tamsfio medio
de particula era 25 unidades angstrom. '

' B) Se suspendié 1 g de sflice "Aerosil® en 2 li-
30 tros de ague destilada, ¥y la suspensién fué hervida para

e - 371523
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eliminar oxigeno disuelto. OIras enfrier haste temperatura
ambiente, se afiadieron 42 cc de una solucién de oloruro
ferroso que contenia 2 g de hierro. Con agitacién conti-i
nua e intensa, se inyecté una solucidén de carbonato sédicé
0,25M, exenta de oxigeno, bajo la superficie de liquido,
a temperatura ambiente,,en cantidad de 500 cc por horai
dwrente 17 minutos hasta que se alcanzé un valor del pH
igual a 9,2. Tras haber sedimentado el material soports
cargado, fué separado por filtracibén con f£iltro de papsel,

fué lavado con 1 litro de agua destilada, y secado a 1002C
durante 72 horas. El filtrado era transperente e incoloro,
¥y sifuié siéndolo tras heber sido mantenido al aire durani
‘e 72 horas, lo que indica la ausencia de cloruro ferroso
no precipitado;

El anélisis del material resultante fué como si-

Fe, 46,2% en peso;

Sioz, 20,9% en peso;

002, 2,65 en peso;

¢1l”, menos de 0,1% en peso;

Na, 0,6% en peso.

Lg fig. 2 de los dibujos adjuntos muesira el
cambio del velor del pH durante la precipitacibn, de la
misma menera que la f£ig. 1. En la fig. 2, las ordenadas
muestran en valor del pH, y las abscisas el tiempo de tras

tamiento en minutos, y la relacidén molar entre Na 003 aﬁaT
dido y Fe++ presente, La adicidén de la solucién de carbo-
nato sédico empieza en el punto A, la precipitacién se inji-
cia en B, y se termine en C. El aumento medio del valor
del pH durente le precipitacién fué 0,08 unidades por mi-
nuto, siendo el méximo 0,37 unidades por minuto.

~u- 3718235




10

15

20

25

30

22,10.69

l l Il' llllll“l

El ensayo de difraccién de rayos X no produjo
ningin dibujo identificable. E1 ensanchemiento de las re-
flexiones de rayos X indicé un tamafio medio de particuia
de 50 unidades angstron.

Ejemplo 3

Preparacién de catalizadores de cinc
Se mezclaron 31,6 g de ZnCl 0,8 cc de HCl con~

centrado, 20 g de sf{lice “Aerosil" y 800 cc de agua desti-

lada. Con agitacidén continua intensa se inyecté una solu~
cién de amoniaco 1 N, baj}o el nivel de liquido, a tempers—
tura amblente, en cantidad de 218 cc por hora, durante 2
horas y 10 min, hasta que el pH de la suspensidén llegd = ;
un valor de 7,8, En este punto se interrumpié la inyecci?n.
Tras haber sedimentedo el material soporte cargado, fué
separado por filtracién con filtro de papel, lavado con
800 cc de agua destilada, y secado a 1209C durante 19 ho-
ras. )

El andlisis del materisl resultante dié una re~
lacidén Zn/5102 igual a 1:1. El cambio del valor del pH
con el tiempo se muestra en la fig. 3 de los dibujos adjun=-

tos. Lasg ordenadas indican el valor del pH, y las abscisas
el tiempo de tratamiento en minutos y la relacién molar en-
tre NH3 afiadido y Zn** presente. La adicidén de la solucidn
de amoniaco empieza en el punto A, iguasl que la precipitea
¢ibén, y termina en el punto B. El aumento medio del valol
del pH durante la precipitacién fué 0,03 unidades por mi-
nuto. L& precipitacibn solo es completa en el intervalo
de valores del pH por debajo de 8. E1 método segin la in+
vencién, tal como se aplica agui, es particularmente ade-
cuado pars detener bruscamente el aumento del pH en el pun-
to B, cuando se ha alcanzado el valor 8,
371523
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! El ensayo de difraccidén de rayos X produjo un
dibujo de ZnS(OH)6012' El ensanchemiento de las difrac~
clones de rayos X indicé que el tamafio medio de particula
era 450 unidades angstrom. Sin embargo, lg microscopia

5 electrénica mostré que solo habia presentes unos pocos
cristalitos grandes que contenfa cine, estando la mayoris |
del 6xido de cinc dispersado en forma finamente dividida
sobre el material soporte. El tamafio de estas pequefias par-
t{oulas de 6xido de cinc era aproximademente 30 unidades
10 angstrom.

Ejemplo 4

Pregaracidn de catalizadores de estafio
A) Se mezclaron 15,0 g de SnCl4.5H20, 75 g de

silice "Aerosil® y 2 litros de agua destilada. Con agite-

15 oién intensa continue, se inyecté une solucién de emoniacg
1N, a temperatura ambiente, por debajo de la superficie
de liquido, en cantidad de 500 c¢c por hora. OCusndo el pH
hubo aleceanzado un valor de 3,1, se interrumpié la inyeoci?n.
Iras haber sedimentado el material soporte cargado, fué
20 separado por £iltracibén con filtro de papel, fué lavado
con 1 litro de agua, ¥y secado a 1208C durante 20 horas.
Tras calentar a wna temperatura de 4502C, el material pre-
senté, por enflisis, un contenido de Sn0, igual a 8,4% en
peso, y un contenido de silice igual a 91,5% en peso.

25 La difraccién de rayos X no produjo ningin dibu-
jo identificable. ILa microscopia electrénica mostrd que
el tamafio de particula era de 40 a 50 unidades angstrom.
El cambio del pH en funcién del tiempo se muestra en la fige
4 de los dibujos adjuntos. Ias ordenadas dan el valor del
30 pH, ¥y las abscisas el tiempo de tratemiento en minutos y

la proporcién molaxr entre NH afiadido y Sn4 pregente,

. 371523
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La adlcién de la solucifn de smoniaco y la precipitacién
empiezan en el punto A4, ¥y la precipitacidén termina en B.
El eumento medio del valor del pH fué 0,03 unidades por
minuto, con un méximo de 0,15 unidades por minuto. En wn
5 experimento separado, (que se muestra por linea de trazos
en la fig. 4), el valor del pH fué aumentado més, conti-
nuendo la inyeccidén. A un valor de 7, todo el estalio se
habfa disuelto de nuevo como estannato. E1 método segin
la invencidn, tal como se emplea aguf, también es parti-
10 cularmente adecuado para terminar bruscamente el aumento
del pH, cuando se ha alcanzado un valor dado.
B) Si se eplica a una temperaturs de 1002C el

método anterior para preparar catalizadores de estafio, lag
particulas de Sxido de esgtafio sobre el material soporte
15 tienen un tamafio de solo 10 unidades angstrom. EL efecto
de la temperaturs elevada es similar al que se halla en
la precipitacién de hidrdéxido ferroso.

La presente solicitud que corresponde a la pre-
gentada en Holanda, con fecha 16 de Septiembre de 1.968,
20 bajo el nlmero N2 68 13236 se acoge a los beneficios del
Artfculo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

25

30
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5 Los puntos de invencién propia y nueva, que 8o
pregentan para que sean objeto de esta solicitud de Cer‘bi-;-
ficado de Adicién en Espafia, son los siguientes:

l.=- llejores introducidas en el objeto de la pa-
tente principal n2352.710, solicitada el 13 de abril de |
10 1968, por:"un procedimiento para la preparacibén de un ca-!
talizador sobre soporte", por precipitacién de wna sal meT
t4lica, un 6xido metdlico o un metel sobre particulas por<

tadoras a partir de wna solucién de una forma soluble so-

bre las mismas, suspendiendo un material portador finamenq
i5 te dividido en una solucidn que contiene el material cata-z-
l{tico y efectuando una generacién gradual y homogénea in
situ de iones hidroxilo en ls solucién, con lo ocual el au-
mento en la concentracién de iones hidroxilo es 10 bastan-
te alto para precipitar el material catalitico sobre-el

20 poriador, pero demasiado pequefio para efectuar la nuclea-~
cidén del precipitado puro en la solucibén, siendo el trans-
porte del meterial catalitico todavia soluble al portador
mayor o igual que la rapidez de generacién de ioneg hidro-
xilo en la solucidn, como resultado de lo cual el materialk

25 catalitico es precipitado en esencia exclusivamente sobre
el materiel portador suspendido en forma de un hidréxido
o de una sal insoluble, después de lo cual las particulas
portadoras asi cargadas son separadas de la solucidén, se-
cadasg y, 8l se desea, calcinadas y reducidas; en las cuales

30 el sumento homogéneo gradual de iones hidroxilo es efectud-

377523
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do inyectando graduvalmente una solucién alcalina en una
suspensién agitade del material portador en la solucién
del material catalitico.

2.~ Mejoras segin la reivindicacién 1, en las
cuales el valor de pH medio de le suspensién no sube en
més de 0, 1 unidades por minuto durente la formacidn de l?
nfdcleos de precipitacidén, y las diferencias en torno del |

velor medio de aumento no son mayores que 0,05 unidades

de pH,
3.~ Mejoras segin cualquiera de las reivindicaci

nes 1 6 2, en las cuales se efectia un acoplamiento progrg-

medo de la lectura del valor de pH de la suspensidén con 1a
alimentacidén de la solucién alcelina e inyectar,

4,- Mejoras segin cualquiera de las reivindica-
ciones 1 a 3, en las cuales la inyeccidén de la solucién
alcalina se efectia alimentdndola a través de un capilar
bajo el nivel de liquido de la suspensién.

5.~ Mejoras introducidas en el objeto de la pa-
tente principal n2 352,710, solicitada el 13 de Abril de
1.968, por:"un procedimiento para la preparacibén de un
catalizador sobre soporte",

Tgl y como se ha descrito en la Memoria que an-
tecede, representado en los dibujos que se acompafian y pe-~

ra los fines que se han especificado,

g8

O
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La presente Memoria conste de dieciocho hojas

escritas a miquina por una sola de sus caras.,

Madrid, 27 UCT‘ ]959

P.A‘

Alberipyde Elzaburg

Por Podde,

371523

- 18 -




STAMICARBON N.v. 111

o « b s

o ';H C
7
6
gA
51
4
3 |
2 NH

e W2
0 05 1 5 2 —+ 25 tmin)
0] 50 100 150 200 250

FIGA

10{ PH

® N ©® ©
o —
\n

52)A
44
R
05 _10 ——»__t(min)
0 5 10 15 20 25

FIG2 :@CJ@C»




STAMICARBON N.V,. 11/11

3 7 i w o
10 Py
ol!
8 B
7 /)
6.
5 i
4{A NH
3 — Zn *
0 i _—>t(min) 2
0] 25 50 75 100 125
FIG.3
8J ?H ///
7 [
|
6 ,'
|
5 !
|
4 |
31 B
21 A NH'J;
+ —-—b-Sn4
O 1 2 3 4 —t(min)
O 10 20 30 40 50 60 70
FIG.4 0
‘ mmu&u L:.é;/




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



