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Ie presente invencién se refiere & un catali-

- zador para la perfluoracilh en fase vapor de compueétos
percloredos, asi como a la preparacién de este catalizg

dor, ¥ su utilizacibn pam afectuar 1a perﬂuomcién de

5 - compuestos perclorados.
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- Se sabe que numerosos compuestos metélicos ma-.
nifiestan un efecto catalitico en la reaccién en fase gafr.
_seﬁsa de fluoracidén por HF,_&e oompﬁéatos percldraﬁos
funcionales como la hexacloracetons, el cloruro de tri-

cloracetilo y el tricloracetaldehido. Asf, el 6xido de

"cromo-0r503,‘el flubrﬁro de cromo CﬁFB v oxifluoruros'de‘

cromo estén descritos a este efecto en las patentes frem~
cesas mimeros’ 1.369.764; 1.372.549, 1.369.783 y 1.343.392.
" +Ta mayor parte de’los catelizadores de pexrflu-
oracién del arte anterior conducen a un grédo de fiuora—
cibn inferior al 80 %, Por grodo de fluoraoibn sé¢ entlen-

de la ;elacién expresada en btanto por ciento snire el nd-

mero de moles de HF que erirtm en le reaccidén y el nivis-

ro de moles de HF teoricamente necesarics para obitener la
fluoracién completa del compnresto orginico de partida.

El catelizador de la péténtE'fréncééa ne
1.372.549 permite obtener l1ahexaf uoricetona a partir de
hexacloracetons con una busn sulectifidad; Sin embargo,
su actividad es nuy insuficilente porqie la productividad
eh hexafluoracetona es exﬁfem&damente pequeila, del orden
de 25 g por hora y por kilograms de cntalizador, 1o que
no presenta ningfin interés, er una aplicaciéﬁ industrial
de este catalizador.’ |

Si se busca aumentar la produdtividma’de dicho
oétalizador en’ compuesto perfluoral'funcional, por &jem~
plo elevando la temperatura de reaccién, no'ée obhienen
més que'rendimientoa limitados crmo congecuencia de reac-—
cionés parésitas no despreciabias de cracking (12 a 20 %
molar) que conducen & una destruccidén del ésqueleto car-
bonado de la molécula con fbrmacién’deryﬂ y'de”hidrocurbu*

»
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ros alifdticos cloredos y/o fluorados.
Por otra perte, 1a durecién de vide de log oo -
talizadores del arte anterior deja que desears 18- pérdi~

da de ectividad en el trenscurso délftiampo eg superior

a 10 % por 1.000 horae de mercha. Se dafine en }q presante
’exposlcion, log términos de "actmvﬂdad del oata}izudor"

por el mimero de moles de HP efectivamente Liﬂado por ho~
ra y por. kg de catalizador gobre el compueato xuncional
aiiluorar.r '

La‘presente-invencién tiene por objeto remediar

estos ineconvenientes permitiendo disponer de un.mﬁalizaQ )

dor capaz de producir la fluoracidn oqmpletg qé compuestos
perhalogenados funoionaies oon un gredo de fl@oracién su-

perior al 90 %, y una productividad muy superior a l1a qb-

_ tenida por medio de los catalizadores conocidos, al mia-—

mo tiempo que se limitan las reaccionsa pa;@si?aa crﬁcking
a un valor inferlor al 10 % molar, ¥y una pérd}da dp act?-‘
vided inferzor al 10 % por 1.000 hores de maroha.‘

Segin la 1nvenc16n, el catalizaddr'opnaiate
esancialmente en un compuesto mineral ne eqteqnlomehrioo
del cromo en el que la valencia del cromo eaté qomprandi—
da entre 2y 3yenun compuesto mineral no em;eq(uJ nmé’u'ioo
del niquel en el que la valencia del niquel aaté aompran->
dide entre O y 2, estando comprendida la relacién del nﬁ~ '

mero de dtomos de Ni x 100/ (nimero de étomoé da Or +

nimero de dtomos de Ni) entre 0,1 %y 10 %, ¥ abheniénao~,-' -

se este catalizador efectuando lag etapas alguientee: N
a) descomposioclén téimica, separadameuba o en |

mezele, de una o de varies sales orgénicas dal aramg y da

una o de varias seles orgfnicas del niquﬁl“P?QQ:Y%ﬁ%Q ?f

PR
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bajo atmbsfera inérte;

b) conformado del producto o de la mezcla de

productos que resulta de le etapa a)j

. ¢) fluoracién por HF éphidro a una temperatura
comprendida entre 100 y'soonc del product§ que resulte de
la etapa b), f

i Se»enfiende_ﬁor compuesto "no esteqguiométrico™
del cromo y/o del niquel un compueétb en el que la valan-
cia del elemento metdlico édnstitgyeﬂte no es un nidmero
entero sino que s un nimero fraccionaric 0 irraciona};

Segin un modo de obtencién lel cat&lizﬁdor de

la invencién, se utilize el oxaleto d3 cromo y el oxala-

‘to de niquel como sales orgénicas, & someter & la etapa

a) anterior. Se calcina el oxalats de cromo & 370 - 40000
bajo vacio o bajo una atmdésfera de un gas inerte tal co-
mo el nitrégeno o el argon. Se ocalcins on los mismas con-
diciones oxalato de niquel. Ios productes calcinados que
resulfan se mezclan en(las prqporeiohes que oorresponden
2 la relacién del nimero de 4tomos de Ni/mimero de &tomos
de Ni % ndmero de dtomos de Cr anteriomente definida.

.I Ia solicitente ha encontrado gue la velencie
del cromo después de la etapa &) es inferior & 3 al mig-
mo %iémpo que permanece superlor a 2: En efecto, ia deg~

composicién térmica del oxaleto de oromo puede esquems-

tigarse por las dos ecuaciones sigulentes:

7 (040,) y Or,y ———3Cry0, + 300 + 300, (I)

. . .
(0204) 3 Cr,, —————32020 + 2C0 + 400, (1)

Lo solicitante ha comprobedo por el anflisis de

los gases desprendidos que se forme, en realidad, prinoci-

palmente 002 que no proceds unicamente de la ecuaclén
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(I) anterior. Este exceao de 002 con relacién a 1& tworﬂa
de la ecuaclon (1) encuentra 8u explicaoibn por la exisw:
teneia de’ la ecuacién (IT).

En efecbo, duranfe la deqﬂompoqicién del oxp—
lato de cromo baao vacio 0 en atmbésfera gaseosa inerte
(nitrégeno, argon), larsblicitante he, observade une rela~
016n molar C0,/C0 superior & 1 pero infexior2d.2.

5i x es 1a fraceiln de un mol de oxelato. de cro-
mo que reacclona segin la ecuscidn (I), 1 = x) moles re-
prasenta el complemento de un mol que reacciona ségﬁn la
ecuacién (II). Ia valencia del cromo en el bxido final
vy la relacién molar 002/00 obtenida so d@ducen de lag

ecuaciones slguientes.

x (0204)3 Cry
(1 -x) Cx, (czo )—«———»2(1 - x) 0r0+ 2(1 - Jc)(:0+4(1 x)co

3 X Cr203 + 3x CO + 3x 003

co 4 -x
de donfe— =
00 2 +'x

y la valencia del Cr es igual o (2 + x).

Por ejemplo, se ha encontrado en un encayo de

’calcinaclén de oxaleto de Gr una releeién molar Lua/ﬂo

1,6, lo que da wun valor de x igual B aproximedessnte Q,BO.

La valencia del cromo es por tanto de 2,30. |
Congideraciones andlogas pemiten determinar

la valencia del compuesho mineral-no estequiométrice del

niquel comprendida entre O y 2, 6 la valencia del cromo

'y del nlquel cuando se caleine otre sal orgfnicn de estos

metales, tales como Jos formmiatboq.

Asi, en la descomposicién del oxelato de niquel

bajo vhcfo o en atmbsfere geseosa ine'rte (nitrégeno, &r=

gon), se observe una relacidén molar COé]CO superior a 1,
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8i y es la fracelén de un mol de~oxalato de

.»niquel que reacciona segin la ecuacién (I1I) aie uienbe,
(1 ~ ¥) moles representa el complenento dewn mol’ que

reacciona segdn 1a ecuaclén (IV) sigulente:

5. Yi€p0, M ———sy Ni0 + y 00, £y co ~(1In)
| y (1 u';f)czo4rii 3 (1 = )W+ 2(1 = y) GO, (TV)
0, 2~y '

de dondeg —= =
- co Yy

y la valencia del N1 es dgusl a 2y.
10. Sin embargo, lo presente imaneién no dnhc Qo
giderarge como ligada de ninguna fomm: & estas conslderu-

c¢iones.

Se puede reemplazar él oxalato de cromo y/o =l

oxalato de niquel por formiato, acetdto, propionato, luc-
15. tato, maleato, fumarato, succinato, tarbrabo, Ciblﬁto de
cromo y/b de niquel,

El conformado del cutalizador seglin la atapa b)
puede efectuarse por cutlquisr medio conocido evi tande
poner el producto en contacto con una étmésféxﬁ oxd.dante

20, en él transcurso de las operaéionea. Por ejeuplo, &2 humd-
difican los oxalatos calcinados con una solucién acuose
desoxis enada de dextrina, seguido de una extrusibn, de
un secado hacia 120 - 1302C, y a continuaoién calcinacidn

: a 370 - 4002C bajo corriente de un gas inerte tal como

25, el nitrbégeno o el argon, ’

ELl producto asl obtenido presenta 1&& carache -
rigticas de wne estructuya amorfa a log rayos X, y una
superficie especifica generalmente comprendida entre 100-
¥y 400 n?/g.

. 36. B ' . La etapa c) segﬁn le invencién puede efeclusrse
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en una zona de reeccidn al miamo biempo que se evﬂLa

igualmente una atmbésfera oxldante, por ejémplo*dispanian~f

do el catalizador en un horno calentado a-le temperature

comprendida entre 100 y 50690, al mismo tiempo que se ha-
ce paaar HF anhidro \g njbréﬁeno 0 arpon hagte que al con-
tenido en HF del efluente seu igual ul que eatra en el
horno. Ia duracién del tretemiento de Ja etapm c) estd
comprendida generalmsnte entre 1 y 12 hores.

_ Bl catalizador aal proparado es aplicable prin-
cipélmente a la perfluoraoién de compueshos perclorados
funcionales tales como el clorurc de tricloracatilo y

la hexmcloracetonsa.

Asi pués la invencidn liens ignalmente por obje-

to un procedimiento pars lu fluoracién de éompuastos per-
clorados funcionales en el que se héce pasar a una tempe-
ratura de 2002 a 5002C el compuesto perclorado funcional
y 4cido fluorhfdrico, estando este Gltimo en cantided al
menos esteguioméirica en presencia de un catalizador tal
como el definide anteriormente, con vn tlempo de contaéto
de los reactivos comprendido entre 15 y 50 asgundos en
las condiciones operaiorigg de la renoccidn. s indlicado
tener une relacién HF/compuesto perclorado de partida
superior de 5 a 100 % ° ¥, preferentemente, superior de
15 a 50 % de la estequiometria.

Los ejemplos siguientes estén dados a HtIitulo

. 1lustretivo de los diversos agpectos de la inveneidn

y no deben considerarse como timitatives.

. EJEMPLO 1

Preparacién del catalizador

Se calcinan separadamente 4,760 kg de oxalato

v e o s i e
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de cromo (0204)3 Cr2,6H20 vy 72,8 g de oxalato ds niquel
50,1, 2H,0 en un horno tubular vertiocal calentado elec-

 tricamente y bajo corriente de nitrégenoc. la ﬁémperatura

eh el interior del horno se sigue por medio de un termo-
par., Se reguia el calentemiento con el fin de aléanzar
375-4002C a razén de una elevacién de temperatura de 202C
/hora. .Se prosigue el calentawiento durante 3-4 horas
tras haber aloanzado 375-4008C,

Durante la descomposiclién de oxalato de cromo,
1a relacién molar €0,/CO es de 1,5, lo que corresponde
g una valencla delcromo de 2,4 en la ssl caleineds,

Durante la descomposicién del oxalato de nlquel,
se ha observado une relacién molar COé/CO = 2,1, lo que
corresponde a una valencia del niquel de 1,28 en la sel
caelcinada, |

Les sales asi caloinedas soi 2 continuacidn
mezclades 1ntimémente ¥y molidas en un mdlino de rodillos
bajo atmbésfera de nitrégeno. Se mmidifica a éontinuacidn
con una solucién acuoss desoxigenads de dextrina y la
pesta obtenida se extruye siempre bajo atmdésfers de ni~
trégeno, Se obtienen asi extruidos de 4 a 8 mm de diéme-
tro y de longitud que varie de 5 a 10 mm, Se .secan en
un hofno tubular vertioal, bajo nitrégeno, asumentando
progresivamente la temperatura del horno hasta 4002C,
Se obtiene ms{ una mezcla de compuestos de cromo ¥y de
niquel no ;sfééuiométricos donde le relaciéﬁ,nﬁmero de
dtomos de Ni x 100/(ndmero de &tomos de Or 4 nimerc de
dtomos de Ni) es dé 1,9 %. Su superficie eapecifiocaes
de 360 m%/g. I o '

BEstos extruidos se someten a 2002C & la moccién
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de HF anhidre gaseoso diluido con nitrégeno(1 mol de HFi<
por cada 4 moles délnitrégeno). La'dﬁrépiép de la accifn -
de HF es de 8 hopéé. ‘

El cafalizador asi preparado‘esté listo para
su empleo'en las rescciones de perfluoracidn de los com—
puestos perhalogenados.
EJEMPLO 2 _

Preparaciﬁh del catalizador

Se prepara un catalizedor en él quavla rela~
cién nimero de dtomos de Ni x 100/(nﬁmero de dtomos de
Ni + mimero de dtomos de Cr) es de 7,1 %, e utilizan
a este efecto 6,188 kg de oxalato de Cr (Cp0,); Cry,
6H20 v:0,364 kg de oxalato de niquel 0204Ni, 2H,0. Es-
tas sales orgénicas se calcinan seﬁaradamente, age confor-
man, se secen y se traten con HF anhidro en las condi-
ciones operatorias idénticas a las del éjemplo 1.

Antes del tratamiento con HF, 1a superficie des
éste producto era de 280 .z/g.

En éste ejemplo la valencia del Cr ea de 2,2 y
la del Ni eg de 1,3 en el compuesto no estequiométricé _
tras caleinacién.

EJEMPLO
‘Praparacidén del catalizador

Se calcinan separadamente 16,800 kg de for~-
miato de Cr, (HCOO) 3 0ry 6H,0, ¥ 0,680 kg de formiato
de niquel (H000)2 Ni, 2Hy0 en un horno vertical, bajo
corriente ds nltrégeno. Se regule el calentamlientio con
el fin de alcanzar 375-4009C a razén de una slevacidn
de temperatura de 209C/h. Se prosigue el calentamiento

durante 3 a 4 horag tras hober alcsnzedo 3752C-4009C.,

.
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La relacién mimero de étomos de i X‘100/(nﬁme~
ro de Atomos de Cr + mimaro de dtomos de Ni) es de 5 %e

Ie valencia del Cr es de 2,4 ¥ la del niquel es de 0,66 en

-el produoto calcinado.

Las seles asl calcinadas aon,mazcladaﬂ intimemen-
te y molidaa,conformadas, secadas y a continuacién tratadas
con HF anhidro en las miamas condioionea operatorias qQue en
el ejemplo 1. .

Antes del tratemiento con HF, el producto pre-—
sentabe una superficie especifica de 320 mz/g.-

Aplica016n de los catallzadores

Los oatalizadores de los ejemplos 1, 2y 3 ne
ensayan en la resccidn de fluoracién de compuesios orgfini-
cos perclorados funclonales y comparados a un catalizador
conocido, o

Egte Wltimo se prepara por adicién de una solu- '
cién acuosa de amonimco hasta pH 9 a une sblucién acuosR
de.clscr, 6Hé0 que contiene 1 mol/l de ésta mal. El pre-
cipitado que resulte se filtra, se lava con mgua, 8¢ seca
a2 1002C bajo nitrGgeno y ge conforme en extrudes, seo calei-
na a 350%0 bajo nitrégeno durante 76 horas y =¢ trabte con
HF enhidro diluido con N2(1 mol ds HF ﬁor cada 4 moles dé
NZ) a 3502C durante 5 horas. To&as ésbas operaciones se efec-
téan de éste modo bajo atmésfera de nitrdgenc. _

La superficie especifica del producto antes. del
tratamiento con HF era de 150 m /g.

EJEMPLOS 4 & 6

Preparscién de dcido trifluoracético
Se carga un reactor ocilindrico vertical de 36 mm

de didmetro y de 1,000 mm de altura coh 900 cm® de catali-
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zador del efemplo 1. Se lleva la temperatura del raét‘étor;

a 32090.y se introduce entonces simultaneemente y en oohf

. t{nuo dcido fluorhidrico anhidro y cloruro ds tricloro-

acetilo; Ios gases qus salen del.reactob comprenden HCL,

HF, OF

3G'OF, gas de cracking del cloruro de trid].omace‘bi-

lo y eventualmente CF,C100F y CFC1,COF se récogen en agua

y en un gasbmetro., EL deido triflﬁoracético que se.forma

_apl se extrae & continuacién en sguas aciduladas, Ios re-—

sultados corréspondiantes al ejemplo 4 estdn dados en la

. table siguiente.

Igualmente se ha ensayedo en los ejemplos 5y 6
de la table algulente log catelizadores de los ej&mylos'
2 ¥ 3 respectivamente, en el miamo resotor-que el del ejem

plo 4.
. Ademés, se ha efectuado un ensayo de compara-

cibfn con un catalizador representativo del arte anterior
preparadoe como se ha indicado anteriormente y ensayado
en las condiciones operatorias del ejemplo 4. |

Ias condiciones operatorims y los resultades ob-

‘tenidos, tras 100 horap de marcha, estdn resumidos en la

tabla sigulenta:

EJEMPLOS - 4 5 | g |Cetelizador

sonocido

Temperatura de remccién | 320e¢ | 32000 | 3200C 320e0

Caudal: moles/h/kg 001

de catalizador

300CT 0,65 0,76 |0,70 0,65

|
'
| HPF. | 4,70 |5,01 |5,08 4,70
[ . i .

Tiempo de residencia
en gegundog -

25

]
A%

25

rs
23

ver o evmamim——e o
RN
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moles de HF tedricas

EJEMPLOS ! 4 5 | 6 | Oatalizedor
e " gonocido
Grado de cracking en %
100 x (némero de moles L )
orgéniocas destruidas)/ 8 9,5 8 21
/némero de moles orgé~ :
nicas puestas en jnego)
Impurezas‘GFZCI'CooH 0. 0 0 4
Grado de ‘conversién de
00130001 en CF3COOH 92 90,5 {92 75
| Aotividad del catalizador:
moles de HFF fijadas sobre
el cloruro de tricloroace- 2,40 2,75 | 2,57 1,9
tilo/b/kg de cataligedor '
Grado de fluoracidn %
moles de HF f£ijadas - _ o
100 x 93,9 | 99,9 | 99,9 78

Los catalizadores de los ejemplos 4 a § posaen

una actividad muy superior a la del catallzador del arte

anterior, Permiten, ademés, obtener Acido triflﬁoracéticd

56 con un grado de conversién mds elevado que el observade

con el oataiizadorAdel arte anterior, al miamo ftiempo

. que se limita el grado de cracking al 8~9,5 % en lugar

de 21 %,

Tras 1.500 h de marcha, la actividad de cada uno

10. -de los catalizadores de los ejemplos 1, 27 3, gagin 1a

invencién, se caracteriza respectivemnents por uns velo=-

cidad de fijacién de HF sobre el derivado funcional &
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fluoraf iguel a 2;19 moles de HF/h/kg de catﬁlizgdor
pere el ejemplo 1, a 2,56 moles de HE/h/kg de catalizador |
pare el ejemplo 2, a 2,37 moles de HE/L/kg de catalizédor
pafa ei.ejemplo 3 |

" s perdida de actividad'es'reapec#iﬁamonte en el

caso de los catmlizadores 1, 2 y 3 de 5,8 ¢%, doe 4,6 % ¥

‘de 5,15 % por 1.000 horas de marcha,

-4 El eatalizador del arte antérior se caracteri-
za'porfuna velocidad de fijancién de HPF igusl a i,62 me=-
les deiHF por hore y por kg de catalizador, lo que rorres-

ponde g una pérdida de actlvidad del 12 % por 1,000 ho=-

ras de marcha,.

EJEMPLO T

- Preyaracién de hexafluoracetons

Se utiliza el mismo reactor que en el ejemplo 4
donde se cargan 900 cm° del catalizedor del ejemplo 3.

Se 1lleva la temperaturan del reactor a 290%C y se intro-

'ducen_entoncea aimul taneamente y en continuo deido fluor-

hidrico anhidro y'hexacloracetona.

‘Lag cdndicionea operatorias y los resultados ob-

. tenidos tras 100 horas Ge marcha estén resumldos en la

tabla Siguienté. Iguslmente se han hecho figurar en ép~

ta tablae los resultados de un ensayo comparativo efactﬁado

con el catalizador del arte snterior descrito en rela-

cién con los ejemplos 4 o 6.



BJEMFLO 7 | Catalizadon
‘ ' : vonoeido
Caudal de reaetivoazzccl3eco40013 0,78 " 0,78 ~
moles/h/kg de ceta~ E o
lizedor . HF Ty© 1,0
- ' —
Tiempo de residencila en segundos 17 1 17
Grado de cracking en % P B 14,3
. . —-“N
.Grado de fluoracién en % 8,6 - 4 84,2
- e ——
Impurezas: % molar: )
Pentafluoromonocloroacetona - 6,6 - 38,0
Tetrafluorodicloroacetons 0,2 18,0 -
Irifluorotricloroacetonsa , - 0,0 - 2,2
. — ——,
Grado de conversién en hexafluoro- )
acetona 86,0 S 2745
Tras 1,500 horas de marcha, el catalizador de ig
invencién, tenia une actividad caracterizada POX' UNG Vo
, locided de fijacidén de HF igual a 4,45 moles de HF por
5." hore y'por kg de catalizador. la pérdida de actividad
era del 2,2 % por 1,000 horas de marcha,
~ Por el contrario, tras 1.500 horas de marcha,
le actividad del catalizador conocido estd caracterizada
por una wlocidad de fijacién de HF igual a 3,11 moles de
10, HF por hora y por kg de catalizador, es decir una pérdi-

da de éotividad del 14 % por 1.000 horas de marcha.
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Egtos ejemplos-hacen aparecer las. vantajas de
loa cata]i7adorea prepnrados gegin el nrocﬁﬂ1mJanL0
de 1la invencldn cuando se les utiliua pare 1a parflunva—
cidn en fase vapor _de~compuestos perclorados Tunclona- .
les. | : .

Tos éa#alizadoras, segﬁﬁ la invencidn, pueden
utilizarse para realizar la.perflunréciSn de compuegﬁos'
perelprados funcibnales my diversos que comﬁ?eﬁdan on
sus moléculasn funcionea cetonas, aldehiaos,'nibrilam,

§ter-oxidos y/o halogenurcs de fdeido.

I presencia en el catalizador de trazas o de pe

quefing cantidades de compuentos mefiflicos diferontes del

" oromo ¥y del niquel no alteran las propledades de 1los ca-

talizadores, segin la invencidén, y permanecen en el fAmhi~

to de esta. - )
NOTA.
xR T Tl A2 Laahtes L aatn o

Descrita suficientemente Tw nnfu“aleza del 1n~

vento, as¢ vomo la maners de wemlimnr b‘vﬂ%r nﬂ?ﬁmﬁiﬁﬂ*

- debe haoerﬂﬂ conv ar gue lnq d)rpoqlelﬂnmu an*ox:n\monus'

indicadas ‘son suavept1bles de modlficac!un» de deballe
en cuanto no alteren su prineiplo fundamental., Pamabi dn

se hace conghar que el Invents corresponde .a unn sollcitud

‘de patiente pfementada en Francia con el n® 71,.16323 de

6 de mayo de 1971; acogléndose ﬁdr lo tanto a lus hene-
ficios ﬁue conceden low Qonfanios Internacionamlnn en fi-'
£OT siendo Jo gque constitoye la emencia del raferido
invento pdr To que se soJioif& T'anuente.de Invencldn por '
20 efios en Eapaﬁa, sobre: PROCEDIMTENTO PARA TA OBDENCION
DE UN CATALIZATOR DR PEREIUORACION; oarmcterisindese por

D lo siguiente:

,_~—ff““

bt
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1.- Procedimiento. para la oblencion de mn cata-
lizador de pérﬂ]uorac;énAque consigte esencialmeuﬁe en un
compuesto mineral del erome y en un compuesto mineral del
niquel no estequiométricos, satando comprendide la valen-
cia del cromo entre 2 y 3 y-la del niquel entre 0 y 2y
estando comprendide la relscidn nimero de étoﬁos Ni x 100/
(ndmero de dtomos de Cr + nimero de dtomos de Ni) entre
0,1y 10 %, oaracterizado'burque comprende desconponer
termicamente, separadamenie o an mezcla, una o variag
salés orgénicas del cromo y una o varias sales orgénicas
del niquel bajo vacio o Eajo atmbafera inerté; éopfcrmar
el producto o la mezcla de productos gus'resulta de la
etapa prédedente{ Yy someter el producto resultante del

conformado & una fluoracién por NF anhidro & una tempera-

'Atura'comprendida entre 100 y 5009C.

2.~ Procedimiento sewin la reivindicacién 1, ca-
racterizado porgue laa sales orefinicas a.deécomponér s0n
el'oxalato de cromo y el oxalato de niguel. 7

3.~ Procedimiento segin la reivindiceeidn 2, ca-
racterizado poréue la desdomposicién‘tiene lugar a 37C~.
4002C bajo atmbafera de un-gas inerte tal cowo el nitréd-
geno o el argon.

4 .~ Procedimlento segdnlla reivindicacién 1¢ &=
racterizado porque la duracién de la etrpe de” flnoracidn
estd comprendida entre 1 y 12 horas.

5.= Prosedimientc segin la reivindicacién 1, oa;

-racterizado porgue trag la evspa de conformedo ne =eca a

120-1302C bajo atmésfera inerte.
6.~ Procedimiento pmre la obtencitn de un oatr—

lizador de perfluoracién, t8l y como guede sustancialmente



descrito en 1 presente Memoria.

Esto Memoyia consts de 17 hojas cscritas a mé-

quina por una 3012 curs.

wndarda, =3 MAYD 1972
RHONE-PROGIL.,
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