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Los aluminosilicatos cristalinos, o zeolitas,
de los que la mordenita es un ejemplo, son bisn conoci-

dos en la técnica y han hallado extensa agvliczeidn como

- catalizadores para conversién de nidrocarburos, o como

componente de ellos. Tales matericles tienen uwna estruc
turg cristelina ordenadzs, a menudo representada como —-—
ma reticula tridimensional de unidades estructurales -

fundementales consistentes en tetrazedros de 3104 centra

dos en el silicic, y de ALC, centrados en el aluminio,

4
estando interconectados los tetraedros por compartir mu
tuanente dtomos de oxigeno de los dpices, y estando dis
puestos pers formar jaulas o cevidades, en comunicacidén
ebierta e través de cenales intracristalinos menores, ¢’
aberturas de poro, cuya seccidédn recta més estrecha tie~
ne esencialmente un didmetro uwniforme, caracteristico -
de cada variedad de aluminosilicato cristalino. Para --
conseguir el equilibrio quimico, cada tetraedro de AlO4
tiene un catién asocizdo con é1l, usualmente wa caetidn -
sodio, u otro susceotible de intercambio. Las jaulas o
cavidades antes mencionades estén ocupadas por molécu--
las de zgua y por los cationes mencionados en Ultimo lu
gar, presentando ambos una libertad considerable de mo-
vimiento, que permite el intercambio de iones y la des-
hidratacidén reversible.

Los aluminosilicatos cristalinos, o zeolitas,
empleados en la manufactura del cuerpo compuesto catall
tico o composicibén catalitica de la presente invencidn
tienen la estructura cristalina de la mordenita, una nc
turaleza muy silicea, y se caracterizan en general por

una propereidén molar silice-alimina de aproximedamente
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¢ a aproximadamente 12, segﬁn se halla en la naturszle~
za. La estructura cristelina de la mordenita ceompronde
anillos de cuvatro y cinco miembros, de los tetraedros
de SiO4 ¥y A104, dispuestos de manera que la veticule -
cristalina comprende poros y canales que corren parale
los a lo largo del eje del cristal, dando una configu-
racién tubular. dsta estructura no tiene igucl entro -
les alunminosilicstos cristalinos, ya que los canales o
tubos no se interseccionan, y el acceso a2 las jaulas o
cavidades s6lo se realiza en una direccibu. Pbr esta -
ragén, la estructura de la mordenita se denomina fre—n
cuentemente bidimensional., Esto contrasta coen otros —-
aluninosilicatos cristalinos bien conocidos, por ejen-
plo la faujasita, en los que s¢ pucde entrar cn las ca
vidades desde tres direcciones. La mordenita, clinoptilo
lita, o mordenitz que ha sido sintetizada, sonetida a
extraccidén cdustica, o tratada de otra forma para aumen
tar la proporcidn molar silice-alumina a aproximadancn
te 20:1 o mas, al tiempo que se mantiene la estructura
cristalina de ls mordenitz, se pucden user en la manu-
factura dol cuerpo compuesto catalitico de 1z presente
invencién.

‘ Tos aluminesilicetos cristalinos que tienen
la estructura cristalina de la mordenita sc¢ han utbili-
zado antes de chora, formando cuerpos compuestos con -
un 6xido inorgdnico refractario, tipicemsnte alimina, -
como catalizador pars conversidén de hidrocorburos, y -
son particularnente Utiles respecto a la transalcolila
cidn de hidrocarburos alecohilaroméilcos. Un objeto de

la presente invencidn es presentar wi método de manu--

20047 |
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factura nvevo y Util, que proporciona un cuerpo compures
to catalitico de actividad mejorada,.

En uno de sus amplios aspectos, le presente —
invencién comprende un método de manufactura gque com- —
prende someter wng zeolita de la egstructura cristalina
de la mordenita, y que contiene menos de aproximadamen—
te 5% on peso de sodio como Nazo, a un tratemionto amo-
niacal acuoso a wn pH de al menos aproximadamente 9,5,
v calecinar la geolilta asl tratade, en mezcla intims con
wn 6xido  inorgénico refractario, para formar con &1 un
cuervo compuesto catalitico.

Una de las realizaciones mds esuecificas se -
refiere 2 wa método de manufectura que proporcionz un —
cuerpo compuesto catalitico de actividad mejorada, que
comprende someter una zeolits de la estructura cristali
na de la mordenita, que contiene menos de aproximadomon
te 5% en peso de sodio como Nazo, a uwn tratemiento amo-
niacel acuoso a un pH de eproximadomente 10 & aproxime-
damentie 12, y calcinar la zeolitz &si tratade, en mez—
cla intima con aldmine, pera formar con ella un cuerpo
compuesto catalitico,

Une realizacidn atn més especilica congiste -
en un método de manvfactura que comprende someter morde
nita, que contiene menos de aproximedamente 5L en peso
de sodio como Nazo, a un tratamiento amonizcal acuoso -
con un pH de aproximadamente 10 az aproximadenente 12, y
a ung, temperatura de aproximadamente 75 a aproximadenen
te 200°C, en mezcla intima con alfe-zlimina monochidrata
da, y calecinar dicha zeolita en mezcle Intims com diche

altmina, pare formar con ella un cuerpo compuesio cota-

i
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lfitico.

Otros objetos y realizsciones de la presente
invenecidén se hordn evidentes en la siguiente memorisz -
descriptive detallada.

Segun la presente invencién, la zeolita sc -
somete a un tratamiento amoniacal acwose o un pH de al
menos aproximademente 9,5, y dicho tratemiento puecde -
ser aanterior a lz mezcla con el 6xido inorgénico re— -
fractario o tras la mezcla con é1, prefiriéndose estho
Ultimo. Bl {rotomiento amoniazcal acuoso se puéde efec—-
tuar 2 wa temperatura de aproximademente 75 a sproxi-
madamente 2002C, durante wn periodo de aproximadamente
1 a aproxinmadanente 24 horas. E1 tratamiento se puede
efeofuar a presioén sustancialmente atmosférice, en uvn
recipiente abierte, a eproximadamente la temperatura -
de reflujo de la solucién amoniscal acuwosa, aunque du-
rante un perfodo mas extenso, de hasta aproximadanmente
24 horas. Elitratamiento es eficaz durante un periodo
sugtancialmente més corto, por ejempio de aproximada~-
mente 1l a aproximadamente 10 hores, a presiones autége
nas, utilizando un recipiente cerrado. Soluciones emo-
niacale§ adecuadas incluyen soluciones de bases tales
como hidréxido aménico, hidroxilamina, hidrazina, hi--
dréxido de tetrametilamonio, etc., o amines orgdnicas
fuertes tales como metilamina, dimetilsmina, etilami--
na, dietilamina, propilamina, diisopropilemina, n-bu--
tilamina, t~butilamine, diisobutilamina, n-amilemins,
n~hexilamina, etilendiamina, hexametilendiemina, ben--
cilamina, enilina, piperazina, piperidina, ctc,, em~ -

pleéndose la base elegida én concentracidn suficiente

PG4
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para proporcionar un pH de a2l menos aproximadamente ——
9,5, ¥ de preferencia de aproximadamente 10 a aproxima
demente 12.

El aluminosilicato cristalino, o zeolita, ——

aqul emnleado como material de partida debe contener,

"0 se debe tratar para que contengan, menos de aproxima

danente 5% en peso de sodio como Nazo. E1l sodio se pue
de reducir hasta un nivel aceplbable por técnicas.de.ig
tercambio de iomes, usuales y muy utilizades, Tipica-—-
mente,se reemplazan por cationes amonios log cationes
sodio, por tratamiento de la zeclita en contacto con -
una solucidn acuosa de sal aménica, por ejemplo uvna so
lucidén acuosa de cloruro aménico. La geoelita resultan-
te, sometida a intercambio con amonio, se trata luego
térmicamente para efectuar la descomposicién térmica -
de los cationes amonio, y la formacidn de le forma de
hidrégeno de la zeolita., En cualguier caso, el trata--
miento se puede efectuar una 0 més veces, para reducir
el contenido de sodio hasta menos de aproximedemente -
5% en peso como Ka,0. '

2
Entre los 6xidos inorgdnicos refractarios

{§5)

ra uso segun el método de la presente invencidn se in~
cluyen los 6xidos inorgdnicos refractarios presentes ~
en la naturaleza, asl como los preparados sintéticemen
te. éon adecuados los 6xidos inorgdnicos refractarios

tales como altmina, silice, éxidc de zirconio, éxido -
de titanio, 6xido de torio, éxido de horo, 6xido de ~-
magnes’ +, 6xido de cromo, 6xido estdnnico, y similares,
asi c¢cc - combinaciones y cuerpos compuestos de ellos,

por ejuaplo alimina-silice, alumina-6xido de zirconio,

floja mee 6 2004-7
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alumina-6xido de titanio, ete. La altmins es w éxido
inorgénico refractario preferido para uso en la presen
te invencidén, particularmente respecto a la manufactu-
re. de un cuerpo compuesto catalitico para uso en la —-
transalcohilacidén de hidrocarburos sleohileromdticos.
La alimine puede ser cualquiera de los diversos éxidos
de aluminio hidratados o geles de aluminio, t2l como -
alfa-alumins monohidrstada de la ecstructura de la -
boehmite, alfa-alimine trihidratada de la estructure —
de la gibbesita, beta-zlimina trihidratada de la estruc-
twra de la bayerita, y similares, prefiriéndose la 2l
fa~alimina monohidratads mencionada en primer lugar.

_ Ia zeolita se puede combinar en mezcla Inti-
ma con el 6xido inorgdnico refructario de cuslquier g
nera usual o conveniente por otra razén. Por ejemplo,
la zcolite se pusde mezclar con un precursor de altmi-
ne subsiguientemente convertido en alimina, proporcio-
nando la zeolita en mezcla intima con la aldmina, Un -
precursor de alimina preferido para uso de esta manera
es un sulfato bdsico de aluminio, tal como el que Pre-
cipita de una solucién acucsa de sulfeto de aluminio e
hidréxido eménico & wn pH de aproximadaments 6.

La zeolita se puede combinar en nezcle inti-
ma con 6xido inorgdnico refractario de cualguier mane-—
ra usual o conveniente por otra razdn, para formar es-
feras, pildoras, nédulos, grdnulos, extruidos u otra -
forms de particula adecuada. Por ejemplo, la zeolita -~
se puede mezclar con un ool de aldmina, b2l como el I¢
axltente de digerir aluminio cea dcido clorhidrico bajo

condiciones controladas, y dispersar la mezcela como ~-

!
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gotitas en un baio de aceite caliente, con lo que tiene
luzar una gelificacidén con formaéién de perticulas de -
gel esferoidales. In este tipo de operacibn, la szliémina
se fije quimicamsnte, utilizando emoniaco como agente -
de neutralizacidén o fijacidn, tipicomente a un pH com—-
prendido entre 4,5-5,5, estando suministrado el amonia-
co por un precursor de amoniaco tal como hoxsmetilente-
tramina, incluido en el sol de altmina. El método cestd
descrito en méds detelle en la patente de los EE.UU. n®
2.620,314. Un método mds preferido comprende entremesz-—-
clar la zeolita con un ¢éxido inorgdnico refractaric en
polvo, afiadir un adhesivo-y/o lubricante a la meszcla, ¥
comprimir la mezcla en pildoras o nédulos de tamafio ¥ -
forme uniformes. Alternativamente, y atnm nés preferible
mente, la zeolita se amass con una forma pulverulente -
del ¢6xido inorgdnico refractario, y con un egente de —-
peptizacibén tal como dcido nitrico, pare former una pes
ta susceptible de extrusién, La pasta se puede compri-—-—
mir a través de wna boquilla de¢ tamafio predeterminado,
para former particulas de extruido utilizadas como to--
les, o rodadas a esferas en un tambor de roiaccién, an—-
tes de la calcinaeidn. En cualquier caso, la zeolite sc
puede someter al tratamiento amoniacal acuozo aqui con-
siderado ya sea antes de mezclar con el 6xido inorgéni~
co refractario o después de mesclar con é1, prefiriéndo
se esto Ultimo, ILa zeolita se caleina proferiblemente ~
en mezcla Intima con el 6xido inorgénico refractario —-
elegido, en propercidén en peso de aproximadsnmente 1:3 &
aproxinedemente 3:1.

Independientemente de que la zeolita se some—
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ta al tratemiento amoniacal acuoso antes o después de

mezelar con el 6xido inorgénico refractério, la zeoli-
ta tratada se ccalcina en meszcla intima con él, para -~
former un cuerpo compuesto catalitico. Ia calcinacibn

se reelize adecuadamente en atmésfera de aire, a teupe
ratura de sproximadamente 425 & aproximadomente T7502C,
de preferencia a wa temperatura de gproximadsmente --
475 a aproximademente 5502C, dursnte un pericdo de - -
aproximadamente 0,5 a apfoximadmnente 10 horas.

Bl cuerpo compuesto catalitico de la presen-—
te invencién es particularmente Gtil para l2 transalce
hilacidn de hidrocarburos alcohilaromdticos. hsl, un -
hidrocarburo alcohilaromdtico que tenga de arroxiiada-
nente 7 a aproximadamente 1% &tomos de carbono por mo-
lécula se trata bajo condiciones de transalcohilacién,
entre las que se incluyen una temperatura de aproxima-
damente 200 a aproxiumadamente 4502C y una presidn de -
aproximademente la dtmosférice a aproximadaumente 106 -
kg/cm2 menom, en contacte con un catalizador que com—-
prende esencialmente el cuerpo compucsto catbalitico de
la preseﬁte invencién, para formar oroductos con un nu
mero de dtomos de carbono mayor y menor gue dicho hi--
drocarburo alcohilaromdtico, La composicién preferida
empleada como cuerpo compuesto catalitico comprende --
mordenite en mezcla con aliming, comprendiendo dicha -
mordenita de aproximadamente 25 a aproximadamente TH%
en peso de dicho cuerpo compuesto.

i1 material de slimentacidn de hidrocarburo
alcohilaromdtico puede ser un hidrocerburo alceohilero-

matico sugtancialmente puro, de eproximadonente 7 a ==

2CC4T .
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- aproxinademente 15 dtomos de carbono, una nezcla de ta

les hidrocarburos alcohilaromdticos, ¢ una fraccidén de

hidrocarbureos rice en dichos alcohilaromdticos, Hidro-

-carburos zleohilarométicos adecuados incluyen los alco

‘hilbencenos y alcohllnaftalenos, preferiblemente con -

un grupo alcohilo de menos que aproximadamente 4 Ato——
mos de carbono. EL cuerpo compuesto catalitico es psr-
ticulernente eficaz en el tratamiento de tolveno, més

diffecilmente susceptitvle de transalcchilacidn, para —-
formar benceno, xilenos w otros polimetilbencenos.

Ta reaccidén de transalcohilacidén, o despro--
porcionamiénto, se puede efectuar en contzcto con el -
cuerpo compuesto catzlitico de 1a’preseﬂte invencién -
de cuelquier maners usval o conveniente por otre ra- -
zén, y puede conmprender un tipo de¢ funcionamiento dis-
continuo o continuo. Un tipo preferido de funcionauicn
%o es el tipo continuo. Por ejemplo, el catalizador an
tes descrito se dispone en um lecho fijo, en una zona
de rezccibn de wn resctor tubular, y-el material de ——
alimentacién alcohilaromdtico se carga cn menera de --
flujo escendente o flujo descendente, mentzniendo la -
zona de,reaccién a una temperatura de aproximadamente
200 a aproximademente 4802C, preferiblemente a una tem
peraturs de aproximadamente 22C a aproximadsmente - -~
4602C, Aunque la presidén no parece ser variable iapor-
tante respecto a la reaccién de transalcohilacidn de -~

la presente invencidén, el procedimiento se efectua ge-

- neralmente en presenciz de una presidn de hidrégeno im

puesta, pare proporcionar de aproximedamente 1 a apro-

ximademente 10 moles de hidrégeno por mol de hidrocar-
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buro, Sin embargo, no hay consumo neto de hidrégeno en
el procedimiento, y la carga de hidrégeho se recupera
del efluente del reactor y se recircula,

Ta reaccidén de transalcohilacidn se puede =
efectuar en amplia game de velocidades espacisleg. En
general, el procodiniento se efectin a unu velocidad -
espacial de aproxizadamente 0,2 a aproximadomente 10,
Las velocidades espaciales aqul menclonmzdas son velocd
dades espaciales horarias de liquido (VIHL), es decir,
volumenes de carga por volumen de catslizador por ho--
ra, Aungue el cuerpo compuesto catalitico prepcrado ——
por el »resente método permite wunas velocidades espa~——
ciales desusadanente grandes, lo que indica una gran -
actividad, la composicién catalitica es particularmen-
te notable por su estebilidad relativemente grande a -
alto nivel de actividad.

El cuerpo compuesto preparado segin el méto-

do de la presente invencidén se puede emplear cComo coOm~

ponente de un catalisador que comprenda cualquiera de

los varios materiales metélicos catelliticemente acti~-—
vos, en estado oxidado o reducido. Son de pariicular -
interés aquellos cuerpos compuestos cabaliticos que -—-
comprende uno o mas metales del grupo VIE y VIII, in-—-
cluyendo molibdeno, wolframio, cromeo, hierro, niguel,

cobalto, platino, pesladio, rutenio, rodio, osmio e iri
dio. Asi, el cuerpo compuesto de la presente invencién
ge puede ubilizar ventajosamente como catalizsdor, o -
componente del mismo, para efcectuar una varieded de ——
reacciones de conversidn de hidrocarburo que implican

condiciones de reaccidén que comprenden uvna temperatura

i
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comprendida entre 25-7602C. Los catalizadores son par
ticularmente Utiles para efectuar el hidrocraguco de

aceites pesadcs, incluyendo residuos de vacio, para -

+former productos de petrdéleo en el intervalo de desti

lados medios, utilizendo une temperatura de avroxina-
demente 260 a aproximadauente 1.5600C, y presiones de
aproximedanente 35 a aproximedamente T0 kg/cm2 manom,
Dichas reacciones de conversifén de hidrocarburo inclu

yen ademds la polimerizacién de olefinas, particuler-

" mente etileno, propileno, l-buteno, 2-buteno, isobuti

leno, y también olefin%s gue hierven més alto, bajo -
condiciones de reaccidén de polimerizacidén., Bl cuerpo
compuesto de la presente invencién tembidn es Gtil co
mo catalizador, o comgonente del mismo, pars efectuar
la. alcohilacidn de isoparaefinas con olefinas u otros
agentes de alcohilacién, incluyendo, por ejemplo, he~
luros de alcohilo y similares; y también la alcohila-
¢ibén de isobutano, isopentano y/o isohexano con etile
no, propileno, l-buteno, etec., o mezclas de ellos; y
tembién 1a alcohilacidén de aromdticos con olefinas u
otros agentes de alcohilecibn, pariicularmente la al-
cohilacién de benceno, tolueno, ete., con propilenoc,
butileno y olefinas que hierven mds alto, incluyendo
nonencs, decenos, undecenos, etec., efectudndose las -
anteriores reacciones de alcohilacién bajo condicio——
nes de alcohilacidn expuestas en la téenica. E1 cuer-—
po compuesto de la invencidn es Wtil, ademéds, en la -~
isomerizacidén de parafinas, pariiculormente n-butono,
n-pentano, n-hexano, n-~heptano, n-octano, etc., o mez

cles de ellas, incluyendo la isomerizacién de hidro—-
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carburos saturados de cadena menos ramificada s hidro-
carburos saturados de cadena més ramificada, tal como
la isomerizacién de 2~ o 3-metil penﬁano 8 2,2« § = ~=
2,3~dimetilbuteno, isomerizaclén de naftenos, por ejem
plo la'isomerizacién de dimetilciclopentano a metilei~
clohcxano, isomerizacibn de metilelclopentano o ciclo-
hexano, etc., bajo condiciones de reesccitn de isomeri-
zacién, Otras reacciones de conversién de hidrocarbu--
ro, incluyendo la reformacién de mafta é'gasolina, des
hidrogenacién de etilbenceno a estircnd, ¢ hidrogeno-—
cién de benceno & ciclohexano, son caztalizadas. eficaz-
mente utilizando el cuerpo compuesto de la presente in
vencidn como catalizador o como componente del mismo.
Los ejemplos siguientes se presentan como --
ilustracién del método de la prescnte invencidén, y no
estdn destinados a constituir una limitacién indebida
del 4mbito de la invenciébn, en general amplio, segun -

se cxpone en las reivindicaciones adjuntas.

EJENPLO I

"En este ejemplo se prepard un cuerpo compues
o) cataii%ico de mordenita y almina sin el beneficio
del tratamiento amoniacal acuoso aqui descrito. Asi, -
505 gromos de una mordenita comercizl (Zeolon H) que -
contenia aproximadamente 0,16% en peso de sodio como ~
20 ¥y 16% en peso de materia voldtil, como se pone en
evidencia por una pérdida de peso por ignicidn a Q0CRC,
se mezclé concienzudamente en seco con 694 gramos de -
una alfa~alémine monohidratadas comercial (Haiser me- -

dia) que contenia aproximedemente 28¢ de materis vold
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til. Se mezclaron con ella aproximadsmente 2C milili--
tfos de dcido nitrico concentrado y 420 mililitros de

agua, y e amasé la mezcla para formar una pasta sus—-—
ceptible de extrusidén. La pasta resultante so extruyé

a través de una boquilla de 1,6 mm, y se segmentd el -
extruido y se le dio forma de bolas en un tambor rota-
torio, con formacién de particulas esferoidales de — -
1,6-3,2 mn, El producto esferoidal se calciné subsi-

guientemente en alre & 5002C, durante 1 hora.

LJFHMPLO IT

Se repitié la preparacién scgun el método —-
del ejemplo I, excepto en gue la mordenita se sometid
a un tratamiento amoniaczl acuoso y se calciné en mez-
cla Intima con la altmina, realizéndose en esie caso -
el tratamiento amoniacal acuoso después de la meszcla -
con la alumine, segin wna realizacidén preferida de lg
presente invencidn . En este caso, el producto esferoi-
dal del ejemplo I se sumergié en una solucidén acuosz -~
de hidréxido eménico que contenia 5% en peso de NH, ¥
que tenfa vwn pH ae aproximadamente 11,6. Se emplearon
cinco volumenes de la solucién amoniacal acuosa por vo
lumen de producto esferoidal tratado. E1l tratamiento -
fue bajo condiciones de presién atmosférica, utilizan-
do un matraz de vidrio con condensador de caheza., Bl —
tratamiento se efectud a la temperatura de reflujo, —-
aproximademente 902C, duronte un perfodo de i6 horas.
3l materlal asi {ratado se lavé subsiguientemente con

agua, se secd, y se calciné durante 1 hora a 500C.
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LBJENPLO TXIT
Se volvié a repetir la preparacién del ejem-

plo I, excepto en que la mordenita se sometié a un tra
tamiento amoniacal acuoso y se calcind en mezcla Inti-
ma con la altmina, realizdndose en este caso el trata-
miento amoniacal acuoso después de la mezcla con la —-
aliming, y a una presidén elevada, segin una realiza- -
cién preferida de la presente invencién. In cste caso,
el producto esferoidal del ejemplo I se encerrd hermé-
ticamente en un autoclave rotativo revestido interior-
mente de vidrio, junto con una solucién amonizcal zcuo
sa sustbancialmente segin se ha descrito en el cjemplo
II. Ia solucibén amoniacal acvosa se empled en cantidad
equivalente a 2 voltmenes por volumen de dicho produc-
to esferoidal. El autoclave se calenté hasta 11097, y
el producto esferoidal se tratd a esta texperatura ba-
jo condiciones de presidn autbdgena durante 2 horas. EL
producto asi tratado se recuperd, se lavd con agua, =6
secé y se calcind a 5002C durante 1 hors.
Las preperocionss antes descritas se evalua~
ron respecto a la transalcohilacién de tolucno. En ca
da caso se cargd tolueno en sentidb descendente, en -
nezela éon hidrégeno para proporcioner una proporcibn
molar hidrégeno/hidrocarburo de aproximadenente 1C, a
través de wn lecho de 50 centimetros cibicos de parti-
culas de catalizador esferoidéles de aproxincdemente -
3,2 mm, a wna velocldad espacial horaris de 1liguido de
2,0, y bajo condiciones de transalcohilaciéu cntre las
que se incluye una presién de 35 kg/cm2 nanon. La fen-

peratura del lecho de cetalizador se ajusté para cfecw—

¢
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tuar wna conversién dol 40f de un material de alimenta
cidén de tolueno, tomdndose en cads caso la femperature
cono medida de;la actividad del catalizador,

Los cuerpos compuestos cataliticos de los —-
ejempias I; IT y III requirieron temperstures de 475,
381 y 3659C respectivamente, habiendo sido preparadas
las dos ultimas seginm el método de la presente inven—-

cidn.

EJEMPLO IV

Je volvié a revetir la preporecidn del ejem-~
plo I, excepto en que la mordenita slli descrite se so
metié a vn tratzmiento amoniacal acuoso antes de la ——
mezcla con la alUmina, siendo caleinade subsiguicente—-—
mente la mordenita en mezcla Intima con la zlimina. En
este ejemplo se sumerglé primero le mordenita en la so
lucién amoniacal acuvosa del ejemplo IT. Se emplearon -
cinco volumenes de solucién por volumen de mordenita.
Bl trataemiento emonizcal acuoso se efectud bejo condi~
ciones de reflujo, utilizando un matraz de vidrio pro-
visto de un condensador de cabeza. Bl tratamiento se -
efectud dursnte un perfodo de 16 horzs, bajo condicio-
nes de presién sustancialmente atmosférice, tras 10 —-

cual la mordenita se recuperé y secéd., Luego se mezcld

[k

B~

a fondo la mordenita, en seco, con la alfa-alimina mo--

nohidratada, para proporcionar une mezcla 50-50 en pe-
so, afiadiendo subsiguientemente 20 mililitros de 4cido
nitrico concentrado en 420 mililitros de agua. Tras -—-
amasado a fondo para proporcionar wia pasta suscepbim--

ble de extrusidén, lo pasta se extruyd, se segmentd, y
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se le dio forma de esferas como se ha descerito ahtes.

El producto esferoidal se calcind al aire durante 1 ho
ra a 500¢C, y luego se evalud respecto a le transalco-
hilacién dc tolueno, de le manera descrita. Se consi-—-

guié wna conversién del 40w a 3802¢,

EJEPLO V

En este cjenmplo, la mordenits empleads era -
ung mordenite sometida a intercambio con ion amonio, a
diferencis de la mordenita tratada con soluciln amonia
cal acuosa de la presente invencidn. #fsi, se usd una -
solucién de 260 gramos de nitrato aménico en 2.340 cen
tinetros cibicos de agua para someter a intercambio ——
con iomes amonio 600 gramos de la mordenita. Le morde-
nita se suspendié en porciones de 600 ce de la solucidn
a aproximadamente 552C durente aproximadsmente 1/2 ho-
ra, recuperdndose la mordenite por filtracién después
de cada uno de tres de tales tratemientos de intercam-
bio con ion amonio. Despuds del “tratemiento final, la
mordenita se secé a aproximadamente 952C. Luego se meyz
¢16 a fondo la mordenitz, en seco, con la alfa-azlimino
monohidrateda, para proporcionar una mezcla 50-50 en -
peso, aﬁadiéhdose subsiguientemeﬁte 20 mililitros de -~
dcido nitrico concentrado en 420 mililitros de agua. -
Tras amasado concienzudo para proporcionar una pésta -
susceptible de extrusibn, la pasta sc exlruyb, se seg-
nenté, y se le dio forma de esferas, como se ha descri
to antes. El prodﬁcto esferoidal se calcinb al aire du
rante 1 hora a 500¢C, y luego se evalud respecto a la

trangalcohilacibn de tolueno, de la meners descrita, -

¢
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Se consiguié una conversidn del 405 a 4632°C.

EJEHPLO VI

Una mordenita sustencialmente pufa (Zeolon
"), en;forma‘de particulas extruidas, se calcind al -
aire durante 1 hora a 5009C, y luego se evalul respec
to a la transalcohilacién de tolueno, de la manera --
descrita. En este caso se requiribé una temperatura de
508¢C para conseguir una conversién del 40%. Bn un ex
perimento separado se siguid tratando el extruido cal
cinado con uvna solucidén amoniacal acuosa, sustancizl-
mente segin el método del ejemplo III, y luego se si-
guié calecinando al zire a 5002C durente~l hors. Aun—
que la temperatura reguerids para efectuar una conver
sién del 40% de tolueno se redujo a 4732C, la tempera
tura es sustanclalmente mayor que la requerida cuando
la mordenita tratada se caleina en mezcla intima con

altmina,

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidén o»ropia y nueva que
gse presentan para que sean objeto de esta solicitud -
de Patente de Invencidén en Lspafia, por VEINTE afios, -
son 1os que se recogen en las reivindicaciones gi- -
guientes:

18,~ Un método de fabricar una composicién
Qatalitica de sctivided mejorada, que comprende some—
ter una gzeolita de la estrucitura cristelins de la mor

denita, y que contiene menos de aproximadsmente 5% en
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peso de sodio como Nazo, 2 un tratamientoe emonisecal -
acuoso a un pl de al menos aproximsdemente 9,5, y cal-
ciner la zeolita asi tratada, cn mezcla Intime con un
éxido inorgdnico refracterio, para former con 61 wns -
composicién catalitica.

2#,- liétodo scgun la reivindicacién 18, ca--
recterizado ademds porque dicha zeolita es mordenita.

8,~ Kétodo sezgtn la reivindicacidén 1%, ca—-—

recterizado ademds porque dicha zeolita es clinopiilo-
lita,

8,- Wétodo segin la reivindicecién 12, ca——
racterizado ademds porque dicho 6xido inorgénico re- -~
fractario es eluming.

8,~ Hétodo segin la reivindicacidén 18, ca-——
racterizado ademds porque dicho 6xido inorgénico re- -
froctario es una alfa—-alimina monohidrsiada.

8,- Iétodo segin le reivindicacién 18, ca—-
racterizado adends poraue dicha zeolita se csleins en
mezcla Intima con dicho dxido inorgdnico refractario -~
en proporcidn en peso de aproximadamente l:3 & avroxi-
nadamente 3:1. '

. 2,- Létodo segin la reivindicacidn 12, ca=-
racterizado ademds porque dicha zeolita se calcina en
mezcla Intima con dicho ézide incrgdnico refractario,
a una temperatura de eproximadamente 425 a aproximada-
mente TH509C, _

8,~ Hétodo segln la reivindicacidén 12, ca--
rocterizado ademds porgue diche zeolitsa se calcina on
mezcla intima con dicho éxido inorgdnico refracturio,

e wna temperatura de aproximadsments 475 s aproximadn-
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mente 550eC.

2.~ Método segln la reivindicacibn 12, carac-
terizado ademis porque dicho tratamiento con amoniaco
acuoso se efectlia a un pH de aproximadamente 10 a aproxi-
madamenté_lE.

lQé.- Método seglin la reivindicacibn lz, carac;
terizado ademés porgque dicho tratamiénto amoniacal acuo-
éo se efectlia a una temperatura de aproximadamente 75 a
aproximadamente 2002C,

1ll2,- Método segln la reivindicacibén 12, carac-
terizado ademis porque dicha zeolita se somete a dicho
tratamientd amoniacal acuoso en mezcla intima con dicho
bxido inorghnico refracvario.

122,~ Un método de fabricar una composicibén ca-
talitica de actividad mejorada.

Tal y como se ha descrito en la Memoria qﬁe an-
tecede y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veinte hojas escritas a

mAquina por una sola cara.

Madrid} 4 i 1577

P, A Fernanabae s Qure
CLS
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