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C Ia presente invencién se refiere a un procedimien
to para preparar una silice porosa pura que es particular~
mente aéecuada como soporte de caﬁalizador, ¥ a la prepara
cidén de;catalizadores del tipo de éxido de cromo soportado,
depositando un compuesto de cromo sobre tal siliée_y caieg
tando luegoe la combinacién en una atmGsfera‘no reductora.
La preparacién de silice se efectia principalmen
te por dos mé%odos. Segin un método, la silice se.prepgfa,
copvirtieﬁdo una solucién de silicato séﬁicé con un é¢i§o
_'usualmgnté_écido sulfdrico -, con lo.qde prepipita un hi
drogel que luegq se lava y se seca, Estos productos, usé;i
mente denominados geles de silice, se usan principalmgg{g‘
como gdsorbentes y como soportes de cabalizador. Para po-,
der‘cumplir cdn algunos criterios aplicados é_los sopq%%é;
de catalizédor, se han propuesto y descrito muchag reqli%é
ciones diferentes de este procedimiento, p.ej. en las éai;
citudes de patente holandesa 69.11999 y 69.}2002, golici-
tud de pabente alemana 2.411.735, memoria descriptiva de
1a patente canadlense 967.936 y memorizas descriptivas de
lags patentes de los EE.UU. 2.700.061, 2.731.326, 2.763.533,
2,765,242, 2,785,051, 3.428.425, 3.433.593 y 3.453.077.
-Para algunog ofros wuscs, es deciry; como carga,
agente de refuerso, espesante y similares, la silice se pro
para pof hidrélisis en llama de compuestos de silieio~halg
geno, es dgcir, conversidén de eslbos compuestos con un gas
combustible que contiene hidrégeno, '
El tamafio de particula de la silice preparada pon
hidrélisis en llama es considerablemente mis pequefio que
el de los geles de sflice. Una sflice de este tipo consig

te en partfculas primerias de algunas milimicras a como
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- maximo algunas docenas de milimicras. Estas particulaa pri
_maéias ée han aglomerado generalmente en particulas mayo-
res, 11;madas secundarias, cuyo ‘tamefio de particula ascien
de usualmente a 1 a 10 micras., EL tamafio de particula de
log geles de silice se puede controlar f4cilmente, .y estos
geles se pueden preparar también en forma de gramlos o pe
quéﬁos grumos., ) \

Segin un método bien conocido para preparar pﬁlig
lefinas, sobre todo polietileno, una C{-olefina, p.ej.—éxg
leno, se polimeriza con ayuda de catalizadores g base J@:;
diéxido de cromo sobre un soporte, p.ej. silice. Los catao-
lizadores de este tipo se preparan impregnan@o el soporte.
con una solucién de 6xido de cromo o un compuesto due g-/}
pueda convertir en éxido de cromo, o una composicién qué‘;
contenga 6xido de cromo, secando el s0po£%e impregnado yﬁi

activando el catalizador por calentamiento del mismo a Tem
| peraturas de 400-10002C, en atmésfera nb reductora, p.ej.
una atmésfera ingrte, tal como nitrégeno, monéxidoe de car
bono, ete, o en una atmésfera oxidante, tal como, preferi
blemente, aire.

Los catalizadores de este tipo se denominan a ve
ces cabalizadores Phillips o catalizadores tipo Phillips.
Estos catalizadores de 6xido de cromo soportado se pueden
usar como tales, pero también ge hé propuesto combinarlos
con compuestos organometélicos. La manera mis préctica de
calentar es en un lecho fluidizado. Se conocen grandes va
riedades de estog catalizadores soportados.

El. soporte de silice ha de fener un tamafio de pax

ticula minimo dado, ya que, de lo combrario, en operaciones

de calentemiento y otras,.una parte considerable del sopor
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de polvo. Por tanto, la silice preparada por hidrélisis en
llama no es adecuada como soporte de catalizador. Para po-
der tostar los catalizgdorés antes deseritos, en un lecho
fluidigado,.a tehperatugas de 400-10002C, no s0lo han de.
tenér un tamdio minimo, sino también una fesistenpia dada,

ya.que ds lo contrario habréd fuerte sbrasién y pulveriza-

hes de particulas finds que causarég polvo ¥ que no son}-
o apeﬁas soh, aéecuadas como-particulas‘de soporte de:&?ﬁa
talizador. | , ' ' s
‘También se ha hallado que el soporte ha de cum-
plir con algunos requisitos para dar un catalizador qwg:@g
ga posible la obtencién de altoes rendimientos de poliolgf;
nas'gon buenas propiedades de producto. Para ello, el so;
porte de silice ha de tener una porosidad dada, que se“ﬂé
dé conservar totalmente 0 en gran medida cuando se calien
té el sopofte. Se halla que el contenido de'impurezas, s0
re $odo el combenido de sodio, tiene particular importan
cia en egste gentido, Cuando este contenido es grande, el
volumen de poros dismimye cuando se calientatla gilice, en
algunos.casoé incluso hasta valores muy bajos, de no més
de algunas décimas de cm3/g. Esto tiene un efecto desfavo
rable sobre la actividad del catalizador. Aunque el volu-
men de poros dismimya relativamente pdco para un conteni
do de sodio demasiado alto, todavia se halla que la acti~.'
vidad del 6xido de cromo y catalizadores similares es ba=-
ja. La causa de esta dismimucién de actividad del catali-
zador aﬁﬁ no esté clara. Se supone gue 105 fenbmenos de

cristalizacién desempefian un papel, aungue no se ha de con
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~ glderar esto como una afirmacidén que vincule al solicitan

- te.

Un inconveniente de muchos catalizadores del ti
po Ehiliips es que el Indice de fluidez del polietileno 50
1o ge puede controlar eficazmente mediante la temperatura
del féactor. Tia sensibilidad al hidrégeno, como regulador
del peso molecular, es ligera. Generalmente se han de usar
cantidades grandes de hidrbégeno para regular el peso méig
cular. i
Para Indices de fluidez altos es miy adecuado el
prqcedimienﬁb en solucibn, es decir, la polimerizacién se
efectia a temperaturas de al menos 1109C y se obtiene,un&i
solucidén de polietileno en el disolvente usado, p;ej.ﬁgaf
solina. Sin embargo, el procedimiento en solucién es menos
econémico que el procedimiento en suspensién, en el que-la
polimerizacién se efectia a una temperatura menor, genéfa;
mente de 65-85¢C, »

Ahors se han ideado catalizadores tipo Phillips,
¥ sobre todo goportes para estos cabalizadores, para pre-
parar poliebileno con Indices de fluidez relabivamente al
tos por polimerizacién en un procedimiento en_suspensién..
La preparaci&n de soportes para cataliéadores de este tipo
es laboriosa. Se usa una solucibn de siliceto sédico como
material de partida, ¥y se hace que la silice precipite de
ella mediante un 4cido, usualmente dcido sulfirico. Los so
portes deseados han de estar absolubamente exentos de sQ |
dio. Se requiere un lavado durante periodos prolongados pa
ra obtener las bajas concentraciones dé godio deseadas. El
precio de estos soportes es alto., Ofras sugerencias para

soportes o cabtalizadores para la preparacidén de polietile
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— no con Indices de fluidez relativemente altes, en un pro-

cedimiento en susperisién,’ no han dadé hasta shora ningin o
cagi mng\in resultado. |

Se ha hallado ghora que los eatal:.zadores de 6xi
do de crome sobre soporte de sflice segin la presente ine
vencidén son muy éensibles al hidrégeno, ¥ que permiten la |
preparaclén de polle’c:.leno de cumqu1er fndice de fluldez
deseado, por un procedlmlen’co en suspensién. I

- El catalizador sobre soporte, y por tanto el E}\.
por‘ce, ha.n de tener un tamafio de p:a:cticula minimo dado; L'.L
'bamano de particula del soporte afects al tamafio de part:tn
cula del polimero. Durante el transporte, transbordo y. txa
tamiento, el polimero fino origina problemes de poivo .;pe
son més seriosA cuanto mis fino es el polimero. Esta es la.
razén de qﬁe el soporte haya de tener un tamafio medio de
particula de al menos 10 P ¥ prefenblemente al menos‘4*0
Pr ¥ mis en particular al menos 80 Je las pa?ticulas dena
siado bastas también son menos deseables. EL tamafio medio
de pai‘ticula es preferiblemente ;:omp méximo 250 p, y mis
en particv..lar como méximo 200 u. ' '

Las propiedades de polvo del polimero l_w.cen de-
seable que la distribucién de Famafios de particula del pg
limero sea estrecha, es decir, el factor de umform:.dad n
segin Rosin~-Rammler ha de ser al menos 2. Para obtener pol
vos de polimero de este tipo, el factor de uniformidad del
soporte ha de ser al menos 2. Ia deberminacién del tamafio '
medio de particula y distribucién de tamafios de particula
se efectiia por anflisis de tamizado, de menera conocida

por si misma. Los resultados del andlisis de tamizado se

pueden representar grificamente en un diagrama doble loga
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_ ritmico-logar{tmico Rosin-Rammler.

El punto sobre la curva correspondiente a un re-

siduo de/tamizado de 36,8% indica el tamafio medio de parti

cula. El gradiente de la curva es una medida de la anchura
de la distribucibn de taméﬁos de particula. Cuanto mis peg
diente/es el gradiente, mayor es el factor de uniformidad
n, y més estrecha la distritucidén de ftamafiog de particula.
Las particulas demasiado bastas también son menos deseaﬁles
El tamafio medio de particula es preferiblemente como maiiu
mo 250 i, ¥ més en particular como miximo 200 p, a un fac~
tor de uniformidad n>> 2, y preferiblemente n =>3. ...

Generalmente se puede hacer que los geles de sl
lice preparados por precipitaci@n a parbtir de siliéatqzﬁgv
dico cumplan las demandas de btamafio de particula y distri-
bucibén de tamafios de particula. Sin embérgo, un contenidc
de godio suficientemente bajo solo se puede conseguinr bor
métodos laboriosos y lentos.

La invencién se dirige a proporcionar una silice
que se puede usar como soporte de catalizador,

En particular, la invencidén se dirige a proporeio
nar una silice que es adeéuada como soporte de catalizador_
del tipo de 6xido de cromo, para la polimerizacién de ole
finas,'especialmcnte etileno.

Otro objeto de la invencidén es proporcionar cata
lizadores del tipo de 6xido de cromo sobre silice, median~
te los cuales se pueden obtener poliolefinas, en particulai
polietileno,-cOnrexcglentes propiedades de tratémiento, en
gran rendimiento, por un método bien controlable.

Loé~objetos de la invencién se pueden conseguir

preparando una silice con un tamafio medio de particula de
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tieular | menos 80 s un volumen dé poros de al menos 1,0
cm3/g, preferiblemente al menos 1,5 cm3/g, mis en particu-
lar al menos i,8 cm3/g, ¥y un contenido de sodio de como
méximo 200 ppm (partes en peso por millén), preferiblemen~
te como méximo 150 ppm, ¥y particularmente como miximo 20
bpn,

Se ha hallado ahora que se puede preparar prc;fx}é»
chosamente una silice ‘con un tamafio medio de particula“é‘ie‘
al menog_;o By un volumen de porés de al menos 1,0 om3/g,
y un contenido de sodio de como mAximo 200 ppm, tomandoe una
sflice obtenids convirtiendo un compuesto de silicio-halg.
geno con un gas combustible que contiene nidrégeno, co'n-::}
virtiéndola en un gel con un peso al menos igual de -agua_.,':’
¥y secando por pulverizacién este gel de tal manera que: e\
formen particulas con un tamafio medio de particula de al

menos 10 p y un volumen de poros de al menos 1,0 cmB/g. Las

blemente de manera que el famafio de partfcula sea al menos
40 Ps y més en particular al menos 80 p. Por otra parte,
las particulas demasiado 'bas‘bas también son menos desea-
bles, y por tanto se eligen unas condiciones de secado por
pulverizacién tales que el tamafio medio de particula sea
preferiblemente como méximo 250 Ay Y mis en particular co
mo miximo 200 /u.. El factor de uniformidad es al menos 2, y.
preferiblemente al. menos 3.

Se conoce cominmente el secado por pulverizacién
de muchos materiales diferentes. Para este fin se ha desa-

rrollado un cierto mimero de secadores por pulverizacidn.
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-~ en “"Procknungstechnik®, volumen 2, "Trockner und Trock

nnngsver%ahren" Srpinger~Verlag 1959, pégs. 303-324. Rl

didmetro medio de las gotitas atomizadas en vn secador por
pulver?zacién es funcién de la tensién superficial, densi
dad y viscosidad, ¥ del caudal de salida y éngulo de sali
da del] atomizador. El ajusté de ellos permite obtener un
producto con un tamafio de particula dado. También se cong
ce, por la técnica de secado por pulverizacidn, cudles con
diciones han de ser elegidas para preparar particulasudpn
distribucidén estrecha de tamaﬁos de particula. En este oa
80, se eligen preferlblemente de manera que se obtenga un
gel de silice con un factor de uniformidad de al meno§Jgﬂ
¥y preferiblemente al menos 3. ’ o

La porosidad y, por tante, el volumen de poroé;
estén afectados, entre obras cosas, por la cantidad de f3
ge liquida. Un gel de silice que se puede secar por pﬁlﬁg
rizacién siempre contiene suficiente agua para obtener la
porogidad deseada.

El secado por pulverizacidn del gel se puede
efectuar en el equipo usual. Entonces se atomiza el gel a

través de una boquilla usada pars este fin. las ingtala-

" ciones de secado por pulverizacidén estén siempre provige

tas de aire calentado. En el presente procedimiento, la
temperaturs del aire soplado, en general, no es mayor de
4002C, Se pueden usar temperaturas mis altas, pero gene-

ralmente no ge usan por razones econdmicas y précticas, La

~ ‘temperatura del aire soplado es preferiblemente 2502C co-

mo méximo., Desde luego, el secado por pulverizacién tam-
bién sc puede efectuar en otras atmbsferas, perc los in-

convenientes econbmicos de usar grandes cantidades de,
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- p.ej.s nitrégeno, moenéxido de carbomno, dibéxido de carbomno,

oxigeno,.e’sé, hacen que no ses atractivo.

Una silice preparada por hidrélisis en llama tig
ne un conterido de sodio muy bajo. Sin embargo, tiene gran
vqumen!y, como se ha mendionado antes, el tamafio de parti

cula de las particulas secundarias estd comprendido entre
]

ly 10)uo V 5
Tia presente invencidén hace posible preparar una’
sflice considerablemente mis gruesa, al tiempo que se cnn
gerva el extremadamente bajo contenido de sodio de la sfla

ce preparada por h;dréllsls en llama. S
‘ Aunque la preparacién de gelegs de sflice es en
si misma més barata gque la preparacién de silice pér hidﬁé
lisis en llama de compuestos de silicio-halégeno, estO“yaE
no es aplicable a los geles de silice con bajo contenids de
sodio. Por tanto, la presente invencibn no solo ofrece la
ventaja de que se pueden preparar sopories de alta calidad
para catalizadores del tipo de croﬁo para la polimerizacidn
de olefings, sino que también es atraptiva econdmicamente.

Naturalmente, el ugo de esbos geles de silice no ésté res-

tringido a los soportes para catalizadores del tipo de 6xi

do de cromo,

La silice preparada por hidrélisis en llama se
puede convertir en gel con agua, de diversas maneras. Lé
silice se puede agitar o moler con agna. Iuego, preferible
mente, se dejz reposar la mezcla durante algin tiempo, ge-
neralmente al menos durante algunas horas, pero también

unos periodos de envejecimiento considerablemente mis lar

-gosy, de algunos dlas a varios meses, pueden tener un efeg

to favorable sobre la formacién del gel.“Ia agitacién o mo
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— lienda se pueden efectuar tanto a temperatura ambiente co~
' - -

mo a temperaturas elevadas de hasta aproximadamente 100¢C,

pero también a presién a temperaturas mds elevadas, de hag

ta, p.eje 3002C. Pambién se pueden usar condiciones por en

cima de las criticas,.

La cantidad de agua es al menos 50% en peso, cal

'cuiado respecto a silice mis agua. La cantidad de agua se

elige preferiblemente lo bastante grande para que el gel se
pueda secar fdcilmente por pulverizacién. Las concentraéig
nes de 10-25% en peso de silice, calculadas respecto aflg‘
cantidad total de mezcla, son muy adecuadas, es decir, se.
hace uso de un peso triple a diez veces mayor de agua en
relacién a la silice. Se pueden usar, desde luego,'can;i—1
dades mayores de agua para formar un gel, pero son antig
conémicas en el secado por pulverizacién.

Tambidn se pueden afladir al gel agentes de aglo-
meracibén taleg como amonface, hidréxide sédico u otras bg
ses, Las cantidades de hidréxido gédico se eligen de mane~-
ra que el contenido de sodio en el soporte aumente en menos
de 100’ppm. Cuando se calienten, los geles de silice resul
tan ser mfAs sensibles al s0dio que se afiade que al sodio
que ya estd presente. Por tanto, preferiblemente se uga amg
niaco como agente de aglomeraciébn, '

La resistencia mecédnica de lag particulas de gel

de silice obienidas en el secado por pulverigacién es im—

portante en la preparacién de catalizadores de Oxido de cro 7

mo, Se ha indicado antes que en esta preparacibén el sopor
te de silice impregnado con un compuesto de cromo se ca-
lienta a temperaturas de 400~10002C en una atmésfera no re

ductora. Ia manera mis précticé de hacerlo es calentar en
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brd entonces fuerte abrasién y pulveriszacién. Las particu-
las finas se eliminan por sopladc del lecho fluidizado, y
las pérdidas de catalizador soportado son elevadas.

El uso de un agente de aglomeracién en la prepa-
racidén del gel da grénulos mecénicamente mis fuertes, de
los que se halla que son més gruesos bajo condiciones de ",
secado por pulverizacién por lo demis similaves, ¥y que;%qu
do se calientan en lecho fluidizade, no se desgastan n{:@&;
verizan nada o casi nada. S RPN

Lds’geies de sflice segin la iuvencién se pueden
impregnar con un compuesto de cromo afiadiendo una éoluciég
del compuesto de cromo al-gel de silice, y eliminandoAci‘Z
disolvente por filtracibén o evaporacién. En la mayoriaiﬂe:
los casos se hace uso de soluciones de un compuesto devé;g
mo en agua, pero se pueden usar provechosamente soluciones
en disolventes orgéniéos con compuestos de cromo apropia-
dos. La mezcla cn estado sélido también es posible. _

El gel de silice impregnado con un compﬁesto de
cromo se calienta luego a 400-10002C en atmbésfera no reduc
tora; preferiblemente uns atmésfera que contenga oxiggno,
tal como aire, de manera conocida por si misma, para acti
var el catalizador soportado. Se conoce cominmente gran 'va
ricdod de estos catalizadores. Las temperaturas de activg
cibén son a menudo de aproximadamente 90020, y por tanto un
soporte adecuado ha de ser capaz de soportar tales ftempe-
raturas sin dafio; especialmente el volumen de poros no ha

de cambiar nada o casi nade por calentamiento a 900¢C, Los
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i La aplicacién del compuesto de cromo al soporte,
gi se desea, junto con otros compuegtos, es suficientemen
tq conocida en la téenica y no se explicard més aqui.

El presente procedimiento para preparar soportes
adecuados pera tales catalizadores es particularmente eco
némico. ElL material de partida es una silice exenta de so
dio o pobre en sodio, y preparada por hidrélisis en 1135‘,
ma, & en consecuencia mno se necesita realizar ningin trgu
tamiento laborioso ni caro de lavado. EL uso de los prescn
tes geles de sflice en la preparacién de catalizadores de
6xido de cromo soportado permite producir catalizadores que
se pueden usar bien para preparar policlefinas, esﬁecia;;:
mente polietileno, con Indices de fusién ampliamente verig
bles, por un procedimiento de suspensién-polimerizacidu,

La invencibn se aclarari més por los siguientéé

ejemplos, sin estar restringida a ellos. -

Ejemplo 1

- Se agiﬁaron enérgicamente 100 gramos de Aerosil
130 V con 900 gramos de agua durante 1 hora. Iuego se de-
ja reposar el gei durante cinco dias. El Aerosil 130 v q§-
t4 comercializado por Degussa, y es una sflice preparada
por hidrélisis en 1llama, ¥y que tiene un 4rea especifica de
130 m2/g ¥y un tamafio medio de particulas.secundarias de 6
/u.'El gel al 10% de Aerosil 130 V se seca luego por pulvg'
rizacibn en un secador por pulverizacién cenbtrifugo, a
32.500 revoluciones por mimuito, con alimentacién de 1,5 1i
tros de gel por hora, temperatura de entrada de 1702C y

tenmperatura de salida de 852C. Ia silice obtenida ticne un
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- tamafio mele de particula de 17/u, un factor de uniformi-
gad n = 2,1, un contenido de sodio menor de 5 ppm, ¥ un
volumen/de poros de 2,67 cm3. Tras 6 horas de calentamien

to a 9%@90, el volumen de poros era 3,0 cm3/g.
Ejemplo 2

100 gramos de Aerosil 130 V se mezclan con 900
gramos de agua, ¥y luego se aflade, con agitacién, tanto‘amo
nisco que el PH sea igual a 9,5. Iuego se agita v1gorcbu«
mente 1a mezela durante 1 hora, tras lo cual se deja repo
sar el gel durante cinco dfas. Tuego se seca el gel PO - qu
verizacidén de la manera descrita en el ejemplo 1. La ~111~
ce Obtenida tiene un tamafio medio de pa;ticula de 40/u,:§5
decir, doble del tamafic del ejemplo 1, donde no se aﬁadié:
agente de aglomeracidén. El factor de uniformidad n = 2;2;
el contenido de sodio es de muevo menor que 5 ppm, el leg
men de poros es 2,06 cms/g, y trag 6 horas dé caleinacién

a 9002C es 2,3 cm3/g.

fijemplo comparativo A

Se calenté a 9002C durante 5 horas Ketjen -5,
un gel de sflice comercializado por Xetjen y que tiene un
tamafio de particula de 55/u, un faciior de uniformidad n =
3s5, un contenido de sodio de 220 ppm ¥y un volumen de po-

ros de 1,26 cm}/g. Se hallé que el volumen de poros habla
caldo a 0,16 cm3/g.

Bjemplo 3

2,835 gramos de acetilacetonato de cromo (III)~

se suspenden en 500 ml de gasolina ligers (intervalo de
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. ebullicidén 65-852C) con‘agitacidn, ¥ luego se afiaden 6,14
mllde ﬁriiSObuﬁil-aluminio, vy la suspensidn se hierve con
" enfriamiento a reflujo, hasta que se haya formado una so-
lucién. Se afiaden 37,7 ml de esta solucién a 9,4 gramos
del gel de silice prepaqado seguin el ejemplo 2, qué se ca
lenté bajo nitrbégeno durante 4 horas y se suspendié en 100
ml de gasolina ligera. La gasolina se elimina por evapora
cién, y el gel de sflice, sobre el que se ha depositadg,el
compuesto de cromo complejo, se calienta a 900¢C en un flu
jo de aire seco durante 8 horas, tras»lo cual se deja-en~
" friar lentamente hasta temperatura ambiente. EL polvo g@@
tiene 0,33% en peso de cromo. __"
7+5 gramos de este catalizador se susperiden;ken'
200 ml de gasolina ligera. 5 nl de esta suspensién se po~
nen en un éutoclave agitado junto con 1500 ml de gasoliﬁa
ligera, de maners que la concentracidn es 0,008 moles de
cromo por litro. Se afiaden 0,3 ml de triisobutil~aluminio
1 M en gasolina (concentracién 0,2 mmoles/l), se cierre el
reactor y se alimenta eteno. Iz polimerizacién se contif
nfia durante 1,5 horas a 852C y bajo una presidén total de
7T atm, ElL rendimiento es 87 gramos de polietileno, siendo
la actividad del catalizador 920 gramos de polietileno por
mnol de cromo por atmésfera de presibn de eteno y por hoﬁa.
El tamafio medio de particula, determinado por andlisis de

tamizado, es 490/u, y el factor de uniformidad n = 2,6,

Ejemplo comvarativo B

Se repitid el procedimiento del ejemplo 3, en el
entendimiento de que se usbé Aerosil 130 como soporte, Ia

actividad del catalizador es 950 g de polietileno por mmol
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— de cromo por atmésfera de presién de eteno y por hora, pe=
ro el tamafio medio de particula solo es 240/u, y el factor

de unlxovmldad n solo es 1,4.
Ejemplo 4

Se afladen juntos 15 kg de Aerosil 130 V, 85 li-
tros de agua y 0,6% en peso de amoniaco, célculado respec
to al Aerosil. El pH de la suspensién es 9,5. La suspen--
siénfse agita durante 10 mimitos con un agitador Ultra—ﬁg
10 rax,; un aglitador muy répideo de que se dispone en el comﬁg_

cio;fw‘ V | ' ﬁ};

El gel al 15% asi obtenido se seca por pulveris-

- gacién en un secador por pulverizacién (fabrlcante. In&ust
trlewerke Karlsruhe) que tlene una capacidad de evapora—

15 cién de 6 a 10 kg de agua, y provisto de una boquilla ﬂQT;
pulverizacién Lechner. EL aire de secado_se'calenté a i?déc
» El rendimiento es aproximadamente 2,5 kg de .gel

de silice por hora. . |

EL tamafio medio de particula del gel de silice
20 es 90/u, el volumen de poros es 1,85 cm3/g, y el cont eni-

do de godio es menor que 5 ppm.
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Los puntos de invencidn propia y nueva, que se pre
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de

Invencidn en Zspafia, asor VEL.TLZ afios, son los jue se recogeh
en las reivindicaciones sigulentes:

18,~ Procediziento para preparar cetalizadores del
tipo de dxido de cromo sonortado, caracterizado porgue com-
prende las operaciones de preparsr una silice porosa pura,
para lo cual una sflice, resuliante de convertir un compusg-
to de silicio-haldgeno con un gas coabustible que contienes
hidrégeno, se convierte en un gel con al menos un peso izval
de agua, y este gel se seca por pulverigacidn para dar un gel
de silice jue tiene un contenido de sodio de como mEximo -
200 ppm, un volumen de poros de al menos 1,0 cm3/g y un tama
flo medio de pariicula de al menos 10 /u; depositar un con~
puesto de cromo sobre dicha sflice; y calentar luego la com-
binacidn en una atmésfera no reductora.

28,- Procedimiento segin la rei§indicacidn 12, ca~-
racterizado porque el secado por pulverizacidn se aplica has
ta el punto en que se obtiene un zel de silice con un tamafo
medio de particula de al menos 40 pu.,

8,- Procedimiento segin las reivindicaciones 18-
28, cagracterizado porque el secado por pulverizacibn se efec
tda para obtener un gel de silice con un tamafio medio de par
ticula de 80/u.
48,- Procedimiento segin las reivindicaciones 18-

38, caracterizado porque el secado por pulveriéacién se efecH
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e para obtener un gel de silice con un tauaic medio ds zar
ticula de como mdximo 250/u;

52.- Procedimiento sezdn las reivindicaciones 12-
42, caracterizado-porque la sflice se azita hasta un gel con
una cantidad triple a diez veces mayor de asua,

6&.~ Procedizmiento sesdn lasz reivindicacionss 18-
58, caraéterizado porque, en la cormversidn de silice con -
agua, se aiade amonfaco, hidrdéxido séddico u otra base, como
agente de aglomeracibn. '

72.- Procedimicnto sesin la reivindicacidn 62, ca-
racterizado porque se afiade amonfzaco coxo azente de aglomerad
cidn.

82,~ Procedimiento para vreparar catalizadores del
tipo de dxido de cromo soportado, | |

Tal y como se ha descrito en la iemoria que antece
de y para los fines gue se han especificado.

Dsta liemoria consta de diecisiete hojas escritas

e mdquina por una sola cara,

Hadria,? 9 MAR1979
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