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DESCRIPCION
Procedimiento para la preparacion de anilina

La invencion se refiere a un procedimiento para la preparaciéon de aminas aromaticas, principalmente de anilina,
usando catalizadores que contienen cobre sobre soportes de SiOa2.

Ya desde hace tiempo se conocen procedimientos de preparacion de aminas aromaticas como la anilina mediante
hidrogenacion de los nitro-compuestos correspondientes. La publicacion WO 2008/034770 se refiere a un
procedimiento para la preparacion de aminas aromaticas en un reactor de lecho fluidizado. En este caso, la mezcla
gaseosa de reaccion que contiene el nitro-compuesto y el hidrégeno fluyen de abajo hacia arriba a través de un
catalizador heterogéneo en forma de particulas que forman un lecho fluidizado. En el lecho fluidizado se proporcionan
instalaciones internas que contienen a su vez el catalizador, en cuyo caso las instalaciones internas presentan una
geometria especial. Como catalizadores pueden emplearse catalizadores tanto soportados como también no
soportados, que contienen metales pesados del grupo 1 y/o de los grupos 5 a 8 del sistema periddico de los elementos
(SPE), principalmente de uno o de varios de los elementos cobre, paladio, molibdeno, volframio, niquel o cobalto. Sin
embargo, respecto del soporte contenido opcionalmente no se encuentran contenidas informaciones adicionales.

La publicacion CN-A 1 657 162 se refiere a un catalizador de lecho fluidizado para la preparacion de anilina mediante
hidrogenacion de nitrobenceno. El catalizador contiene SiOz2 en calidad de soporte, asi como cobre, cromo, molibdeno
y otro metal seleccionado de niquel, zinc, bario, vanadio, bismuto, plomo o paladio. Los metales mencionados antes
se presentan en el catalizador en forma de 6xido en una proporcidn especiada de peso. Los metales mencionados
antes se introducen ya durante la preparacion de SiO2 en forma de soluciones acuosas de sal; por lo contrario, los
metales no se fijan al soporte ya preparado.

Un procedimiento para la preparacién de aminas aromaticas como la anilina mediante hidrogenacion de los
compuestos nitro-aromaticos correspondientes por medio de hidrogeno en catalizadores fijos en su sitio, en
condiciones adiabaticas se encuentra descrito en la publicacion EP-A 1 882 681. Como catalizadores son adecuados
tedricamente todos los catalizadores que pueden emplearse para la hidrogenacion en fase gaseosa de nitro-
compuestos. El componente metdlico de los catalizadores puede presentarse en forma de una aleacion o como un
oxido mixto y el catalizador puede prepararse opcionalmente usando un material inerte de soporte. Como materiales
de soporte se toman en consideracion, por ejemplo, éxido de aluminio (modificacién a y y), SiOz, TiOz, tierra roja,
silicatos de sodio, potasio o litio, o grafito. Preferentemente, como metales se

Las publicaciones EP-A 1 935 871 y DE-A 10 2006 007 619 se refieren principalmente a la purificacién de anilina que
ha sido preparada mediante hidrogenacién de nitrobenceno en presencia de catalizadores. La purificacién puede
efectuarse mediante procedimientos especiales de destilacion o mediante extraccién con una solucion acuosa de
hidréxido de metal alcalino. Como catalizadores son adecuados, por ejemplo, los metales del subgrupo 8 del SPE y
que se aplican opcionalmente sobre materiales de soporte tales como carbono u éxidos de magnesio, aluminio y/o
silicio. Catalizadores adecuados son, por ejemplo, catalizadores de cobalto Raney o de niquel Raney. Ademas, son
adecuados catalizadores heterogéneos, fijos, sobre soportes, tales como de Pd sobre éxido de aluminio o sobre
soporte de carbon.

La publicacion CN-A 1 634 860 se refiere a un distribuidor de gas en un reactor de lecho fluidizado, el cual se incorpora
a la sintesis de anilina en un reactor de lecho fluidizado. El distribuidor de gas contiene diferentes direcciones de
chorro, en cuyo caso el conducto tubular de entrada del gas principal esta unido con el punto central de la cruz de un
conducto tubular cruzado ramificado, mientras que un conducto de tubo anular para distribucion de gas se divide en 1
a 10 circulos y se conecta al conducto tubular ramificado. En el reactor de lecho fluidizado se usan un catalizador de
metal soportado con un tamafio medio de particula de 45 a 300 pm, en cuyo caso la altura estatica de llenado del
catalizador es de dos a 10 veces el diametro del reactor. El catalizador contiene cobre como componente activo
principal y como soporte se usan SiO2z o0 Al2Os.

Desde hace tiempo se conocen procedimientos (procedimiento de sol-gel) para la preparacion de materiales de
soporte para catalizadores, por ejemplo de didxido de silicio (SiO2). Un procedimiento especial de preparacion de
catalizadores soportados se divulga en la publicacion DE-A 10 2004 006 104. En este procedimiento primero se
prepara un hidrogel el cual se muele a continuacion para obtener un hidrogel en forma de particulas finas, a partir de
lo cual a su vez se genera una suspension coloidal a base del hidrogel en forma de particulas finas. A continuacién,
la suspension coloidal es secada por pulverizacién para obtener el soporte del catalizador. Sobre el soporte del
catalizador se aplica al menos un metal de transicion y/o al menos un compuesto de metal de transicion. En teoria,
todos los metales de transicion son adecuados, entre otros también cobre, niquel, platino, paladio, niquel, hierro, cromo
o titanio. Los catalizadores se emplean para la polimerizacion y/o copolimerizacion de olefinas; a partir de las olefinas
pueden prepararse a su vez fibras, peliculas y/o articulos moldeados. Sin embargo, el uso de los catalizadores para
la preparacion de anilina en un procedimiento de hidrogenacién no se describe en la publicaciéon DE-A 10 2004 006
104.
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La publicacién DE 1 442 567 describe un procedimiento para la sintesis de anilina mediante la hidrogenacion de
nitrobenceno en presencia de un catalizador que contiene cobre, el cual ha sido soportado sobre acido silicico. En
este caso se muele el acido silicico cuajado en un molino de discos de corindodn, luego se inyecta en una torre de
secado, se seca por medio de aire seco y se empapa en una solucion de cobre. No se divulga la adiciéon de una
solucién acuosa de hidroxido de metal alcalino.

La publicacién DE 1 278 411 también divulga un procedimiento para la preparacion de anilina mediante hidrogenacion
de nitrobenceno en presencia de un catalizador que contiene cobre el cual tiene un soporte de acido silicico. En este
caso, la solucion de silicato de sodio, de potasio o de litio se mezcla con una solucién de cobre, se muele la masa en
un molino de discos de corindon, se inyecta a una torre de secado y se seca en la torre de secado por medio de aire
seco. Sin embargo, aqui no se describe la adiciéon de una solucion de hidroxido de metal alcalino.

La publicacion DE 1 127 904 divulga un procedimiento de un catalizador de cobre que pueden usarse para la sintesis
de nitro-compuestos aromaticos mediante la precipitacion de cobre sobre un soporte de SiOz. En este caso un hidrogel
de SiO2 se impregna con una solucion de nitrato de cobre (ll), se remueve, se filtra, se lava y se seca por pulverizacion.
Aqui, igualmente, no se divulga la adiciéon de una solucién de hidréxido de metal alcalino.

El objetivo fundamental de la presente invencién consiste en proporcionar un nuevo procedimiento econémico para la
preparacion de aminas aromaticas, principalmente de anilina.

El objetivo se logra mediante un procedimiento para la preparacion de aminas aromaticas mediante hidrogenacion
catalitica del nitro-compuesto aromatico correspondiente, que se caracteriza porque a) la amina aromatica es anilina
y porque se emplea un catalizador que contiene cobre con un soporte que contiene SiOz2, en cuyo caso el SiO2 ha sido
preparado mediante molienda en mojado y secado subsiguiente por pulverizacion, y b) durante o a continuacion de la
molienda en mojado se adiciona una solucién acuosa de hidroxido de metal alcalino.

El procedimiento segun la invencion tiene la ventaja de que puede prepararse anilina con un alto rendimiento y/o una
alta pureza quimica. Ademas, el procedimiento segun la invencién puede realizarse de manera muy sencilla en
términos de la tecnologia de los procedimientos. Se considera una ventaja adicional que mediante la molienda en
mojado, la cual se realiza antes de del secado por pulverizacion, se prepara un soporte de catalizador que es muy
estable mecanicamente. Los catalizadores empleados en el procedimiento de la invencion se caracterizan por una
alta resistencia a la abrasion. Una alta resistencia a la abrasion provoca a su vez un tiempo prolongado de vida util del
catalizador. Es decir que el catalizador puede emplearse por un lapso de tiempo mas largo en la hidrogenacion de
nitrobenceno para obtener anilina, en cuyo caso la conversion y/o la selectividad para anilina se mantienen constantes
durante un largo lapso de tiempo o se reducen sélo de manera insignificante.

Se prepara un catalizador particularmente resistente a la abrasion siempre que durante o a continuacion de la molienda
en mojado se adicione una solucién acuosa de hidréxido de metal alcalino. El material de soporte obtenido en este
caso presenta menos fisuras que (las particulas de) el material de soporte en el cual no se efectlia una adicion de
solucion acuosa de hidréxido de metal alcalino, sino a continuacion de la molienda en mojado se realiza un paso de
secado y/o de calcinacion.

A continuacion se describe mas detalladamente el procedimiento para la preparacion de anilina segun la invencién.

En el contexto de la presente invencion, hidrogenacion catalitica significa la conversién de nitrobenceno con hidrégeno
en presencia de un catalizador en anilina. La hidrogenacion catalitica puede realizarse en este caso de acuerdo con
métodos conocidos por el experto en la materia. Por ejemplo, la presion puede ser de 1 a 50 bares, preferiblemente
de 2 a 20 bares, de modo particularmente preferido de 2 a 10 bares. La temperatura de hidrogenacion es, por ejemplo,
de 150 a 400 °C, preferiblemente de 200 a 300 °C, de modo particularmente preferido de 270 a 300 °C.

El catalizador empleado en el procedimiento segun la invencién contiene como componente metdlico (cataliticamente
activo) cobre (catalizador que contiene cobre). Ademas, el catalizador se basa en un soporte que contiene dioxido de
silicio (SiO2). El SiO2 contenido en el soporte del catalizador que contiene cobre fue preparado mediante molienda en
mojado y subsiguiente secado por pulverizacion. En otras palabras, esto significa que al preparar el soporte del
catalizador que contiene cobre se realiza un paso de molienda en mojado. A continuacién del paso de molienda en
mojado se efectla un paso de secado por pulverizacién.

El catalizador empleado en el procedimiento segun la invencion puede contener cobre (la indicacién siguiente de
concentracion se calcula como CuO) en concentraciones cualesquiera. El catalizador contiene preferentemente cobre
en 15 a 40% en peso, principalmente en 25 a 35% en peso. Las indicaciones de porcentaje en peso de cobre asi como
de los otros metales opcionalmente presentes se refieren al peso total del catalizador, es decir incluido el material de
soporte. El cobre asi como los otros metales opcionalmente presentes pueden encontrarse en este caso en estados
de oxidacion cualesquiera, por ejemplo en el estado de oxidacion 0 (cobre metdlico) y/o en el estado de oxidacién +I
y/o +1l en forma de 6xidos de cobre. Lo mismo aplica para los otros metales opcionalmente presentes.
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Como otros metales, el catalizador que contiene cobre puede contener al menos un metal (como elemento puro o en
forma de un compuesto, por ejemplo 6xido) que se selecciona del grupo principal |, del grupo principal Il, del subgrupo
VI y del subgrupo Il del SPE. Dado el caso, también pueden estar contenidos otros metales en el catalizador que
contiene cobre, los cuales son conocidos por el experto en la materia de los procedimientos de preparacion de anilina,
por ejemplo paladio, niquel, cobalto o platino. El catalizador que contiene cobre contiene de preferencia adicionalmente
al menos un metal que se selecciona de potasio (K), sodio (Na), bario (Ba), cromo (Cr), molibdeno (Mo), paladio (Pd),
zinc (Zn), volframio (W), niquel (Ni) o cobalto (Co). El catalizador que contiene cobre contiene de modo particularmente
preferido adicionalmente al menos un metal que se selecciona de potasio, bario o zinc. Los metales adicionales pueden
estar contenidos en el catalizador que contiene cobre en concentraciones cualesquiera; la suma del peso de los otros
componentes metalicos es, no obstante, preferiblemente inferior al peso del cobre contenido en el catalizador. La suma
de los metales adicionales contenidos en el catalizador que contiene cobre es preferiblemente de 1 a 10% en peso,
principalmente de 1 a 5% en peso.

Los procedimientos para la preparacion de catalizadores que contienen cobre son conocidos en teoria por el experto
en la materia. En tal caso, el cobre y, dado el caso, los metales adicionalmente presentes por una parte pueden
aplicarse sobre el soporte ya preparado. Esto significa que primero se prepara el soporte como tal, antes de que se
aplique el cobre y opcionalmente al menos otro metal sobre el soporte terminado. En el contexto de la presente
invencion, un soporte terminado significa que las particulas individuales del catalizador ya se han formado (casi)
completamente. Un soporte terminado se presenta, por lo tanto, ya después del paso de molienda en mojado y del
subsiguiente paso de secado por pulverizacion. La aplicacién de cobre y/o de otros metales se efectla después del
paso de secado y/o de calcinacion de las particulas del soporte terminado.

Por otra parte, el cobre y/o los otros metales también pueden introducirse al procedimiento de preparacion del
catalizador durante la preparacion del soporte. El catalizador que contiene cobre del procedimiento seguin la invencién
se prepara aplicando cobre y opcionalmente al menos otro metal sobre el soporte terminado que contiene SiO2. Los
métodos para aplicar metales como cobre sobre un soporte terminado son conocidos por el experto en la materia. La
aplicacién se efectiia de preferencia empapando el soporte con una solucién que contiene cobre y opcionalmente al
menos otro metal. El cobre y los otros metales pueden adicionarse, por ejemplo, como soluciones de carbonato,
principalmente soluciones alcalinas de carbonato de amonio o soluciones alcalinas de nitrato. La adicion puede
efectuarse por porciones para cada componente metalico, o sino también puede efectuarse en un paso.

El catalizador que contiene cobre presenta de preferencia una superficie de 150 a 380 m?/g. Ademas se prefiere
emplear el catalizador que contiene cobre como un catalizador de lecho fluidizado (en un reactor de lecho fluidizado).

El catalizador que contiene cobre, del procedimiento segun la invencién, contiene un soporte, en cuyo caso el soporte
contiene a su vez SiO2, el cual ha sido preparado mediante molienda en mojado y secado subsiguiente por
pulverizacién. Los procedimientos de molienda en mojado (moliendas en mojado) para la preparacion de particulas
de un tamafio determinado son conocidos en teoria por el experto en la materia. Por molienda en mojado en el contexto
de la presente invencion se entiende la trituracién del didxido de silicio (SiO2) ya formado para obtener particulas de
un tamafio/diametro determinado. La trituracion se efectia moliendo en un molino adecuado para esto, por ejemplo
un molino de pdas o un molino de disco de impacto, principalmente un molino de esferas agitadoras. El didéxido de
silicio que va a triturarse se carga previamente en este caso en un liquido. El diéxido de silicio que se encuentra en el
liquido se denomina solucién coloidal. La solucién coloidal tiene preferentemente un contenido de sélidos de 10 a 15%
en peso y un valor de pH de 5 a 10. Preferentemente es una suspension de SiO2, principalmente una suspension
acuosa de SiOz.

El SiO2 contenido en la solucion coloidal durante la molienda en mojado puede prepararse segun el procedimiento
conocido por el experto en la materia. El SiO2 se prepara preferiblemente segin el procedimiento de sol-gel
(produccion de gel de silice). El silicato de sodio, tal como NazSiOs puede reaccionar, por ejemplo, con &cido sulfirico
para obtener SiOz. El producto de reaccion puede lavarse con solucion acuosa de amoniaco y/o con diéxido de
carbono disuelto en agua. El material obtenido en este caso tiene forma de granos gruesos y por lo regular se introduce
a continuacion a un procedimiento de trituracion, principalmente un procedimiento de molienda. En el contexto de la
presente invencién esto se efectia como una molienda en mojado.

Las particulas de SiO2 preparadas durante la molienda en mojado pueden tener tamafios/didmetros cualesquiera. De
preferencia, por medio de la molienda en mojado se preparan particulas de SiO2 con un diametro (promedio) de 1 a
35 pum, principalmente de 2 a 30 um. El SiO2z preparado durante la molienda en mojado y el secado subsiguiente por
pulverizacion tiene preferentemente un area superficie de 400 a 620 m?/g.

El soporte del catalizador que contiene cobre contiene preferentemente mas de 95% en peso, principalmente mas de
98% en peso de SiO, respecto del soporte como tal sin consideracion de los componentes metalicos cataliticamente
activos. El soporte es preferentemente libre o libre en gran medida de aditivos y/o aglutinantes. Sin embargo, junto
con el SiOz opcionalmente pueden estar contenidos otros aditivos, aglutinantes u otras sustancias en el soporte. Estos
componentes adicionales pueden agregarse ya sea antes del paso de molienda en mojado, por ejemplo durante el
procedimiento de sol-gel, durante o incluso después del paso de molienda en mojado. Dado el caso, el catalizador que
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contiene cobre también puede emplearse sobre una mezcla de soportes que contienen SiO2 asi como en otros
materiales soporte que son conocidos por el experto en la materia, tal como 6xido de aluminio.

El SiO2 obtenido en el paso de molienda en mojado puede usarse opcionalmente de manera directa como soporte
para el catalizador que contiene cobre. Normalmente, después del paso de molienda en mojado se realiza un paso
adicional de secado por pulverizacién y opcionalmente un paso de calcinacién. El secado y/o la calcinacién de SiOz2,
el cual se obtiene mediante los pasos de molienda, principalmente pasos de molienda en mojado, son conocidos por
el experto en la materia. En el paso de secado, mediante pulverizacién preferiblemente se retira el liquido que proviene
de la solucién coloidal. A continuacion del paso de secado preferentemente se realiza un paso de calcinacion. Los
pasos de calcinacion se realizan preferentemente a temperaturas de 150 a 300 °C, principalmente 250 a 280 °C. La
duracion de calcinacion normalmente es de 1 a 5 horas.

En la presente invencion al SiOz se le agrega una solucion acuosa de hidroxido de metal alcalino durante o después
de la molienda en mojado. De preferencia se agrega una solucién acuosa de hidréxido de sodio (NaOH), por ejemplo
en forma de una solucién al 25%. Esto se realiza preferentemente a continuacion de la molienda en mojado, es decir
a una suspension coloidal que ya contiene particulas de SiO2 del tamafio deseado, de preferencia particulas de SiO2
con un diametro de 1 a 35 um. Este paso se realiza principalmente brevemente antes de un paso de secado,
principalmente un paso de secado por pulverizacion del liquido de la suspension coloidal. En otra forma de realizacion
de la presente invencion se mezclan entre si al menos dos fracciones que se obtienen mediante la molienda en mojado,
en cuyo caso las dos fracciones contienen particulas de SiO2 con un didmetro (promedio) diferente. A continuacion de
la operacion de mezclado, puede efectuarse, por ejemplo, la adicion de una solucién acuosa de hidroxido de metal
alcalino y/o el secado, o los pasos de calcinacion.

En una forma de realizacién de la presente invencion, el catalizador que contiene cobre, que ha sido descrito
previamente, puede emplearse en un reactor de lecho fluidizado, en el cual se proporcionan instalaciones internas en
el lecho fluidizado los cuales dividen el lecho fluidizado en una pluralidad de celdas dispuestas horizontalmente y una
pluralidad de celdas dispuestas verticalmente en el reactor de lecho fluidizado. Tales reactores de lecho fluidizado se
describen, por ejemplo, en la publicacion WO 2008/034770. En este caso se hace pasar una mezcla de gaseosa de
reaccion que contiene el nitro-compuesto correspondiente y el hidrégeno de abajo hacia arriba por el catalizador que
contiene cobre en el reactor de lecho fluidizado. Las paredes de las celdas son permeables al gas y tienen orificios
gue garantizan una tasa de intercambio del catalizador que contiene cobre en direccion vertical, en el intervalo de 1 a
100 I/hora por litro de volumen de reactor.

Los orificios en las paredes de las celdas que estan dispuestas en el reactor de lecho fluidizado garantizan
preferiblemente una tasa de intercambio del catalizador que contiene cobre en direccién vertical en el intervalo de 10
a 50 I/hora por litro de volumen de reactor y en direccion horizontal de 0 o en el intervalo de 10 a 50 I/hora por litro de
volumen de reactor. Ademas se prefiere configurar las instalaciones internas como empaques de canal cruzado con
placas metalicas, metal expandido o capas de tejido, permeables al gas, dobladas, dispuestas en direccion vertical en
el reactor de lecho fluidizado, paralelas entre si, con bordes doblados que forman areas dobladas con un angulo de
inclinacién diferente de 0 hacia la vertical, en cuyo caso las superficies dobladas de las placas metalicas, metal
expandido o capas de tejido consecutivas tienen el mismo angulo de inclinacién, aunque con el signo opuesto y de
esta manera forman celdas delimitadas en direccion vertical mediante estrechamientos entre los bordes doblados. El
angulo de inclinaciéon de las superficies de presion hacia la vertical se encuentra en el intervalo de 10 a 80°,
principalmente entre 30 y 60°.

En otra forma de realizacion, el catalizador se emplea en un reactor de lecho fluidizado tal como se describe, por
ejemplo, en la publicacion DE-A 11 48 20 o la publicacion DE-A 11 33 394.

En otra forma de realizacién de la presente invencion, el procedimiento se realiza en un reactor de lecho fluidizado en
el cual se encuentra incorporado un distribuidor de gas. Tales distribuidores de gas son conocidos por el experto en
la materia; se describen, por ejemplo, en la publicacion CN-A 1 634 860.

Las aminas aromaticas preparadas en el procedimiento segun la invencion pueden someterse opcionalmente después
de la hidrogenacion catalitica a uno o varios pasos de purificacion. De esta manera, el agua presente en la reaccién
puede separarse mediante destilacion de la amina aromatica obtenida de la mezcla de reaccién; en un Gnico paso de
destilacion, el contenido de agua de la amina organica puede disminuirse a menos de 20% en peso respecto de la
mezcla de amina organica y agua. El calor de reaccién que se libera durante la hidrogenacion puede usarse para el
calentamiento de la destilacion descrita previamente. La columna de destilacion es operada preferentemente a una
presion absoluta de la parte superior por debajo de 1 bar. Ademas, también pueden separarse mediante destilacién
los compuestos que tienen un punto bajo de ebullicion, los cuales se presentan eventualmente.

Dado el caso, la amina aromatica (amina cruda) que se obtiene durante la hidrogenacion es extraida con una solucion
acuosa de hidréxido de metal alcalino y a continuacién se separan una de otra la fase acuosa y la fase organica. En
este caso la concentracion de la solucion empleada de hidréxido de metal alcalino y la temperatura durante la
extraccién se ajustan de manera tal que al separar la fase acuosa de la fase organica la fase acuosa representa la
fase inferior. La extraccion se realiza preferentemente a temperaturas de 30 a 50 °C.
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La invencion se aclara aiin mas por medio de los ejemplos siguientes.
Ejemplo 1 : Preparacién de soportes

A partir de silicatos de sodio, potasio o litio y acido sulfdrico se prepara un hidrosol de acido silicico mediante
pulverizaciéon en gotas individuales, con un tiempo de formacién de gel de 1-15 segundos. Las gotas de hidrosol
adoptan en este caso una forma esférica y se alojan en el agua. A continuacién se lavan. Las esferas de hidrogel
obtenidas de esta manera contienen 14-20% en peso de SiOx.

Las esferas de hidrogel se muelen luego adicionando H20 en un molino de esferas agitadoras para obtener una
suspension coloidal que tiene un contenido de sélidos de 13% en peso. Después, la suspensién coloidal se mezcla
con NaOH al 25% y a continuacion se seca por pulverizacion. Finalmente se calcina el polvo obtenido de esta manera
a 260-280°C durante 4 h. Las particulas obtenidas de esta manera tienen una forma microesferoidal con las siguientes
caracteristicas:

- densidad aparente 470 kg/m®

- tamafio de particula 10 - 300 um

- area de superficie segin BET 480 m?/g

Ejemplo 2 : Preparacion de un catalizador que contiene cobre

60 g del soporte del ejemplo 1 se carga previamente en un evaporador de rotaciéon a 120 °C de la temperatura del
bafio de aceite. Al soporte se agrega por porciones una mezcla de 179,02 g de solucién amoniacal de carbonato de
cobre, 1,74 g de nitrato de potasio y 1,4 g de nitrato de zinc. El catalizador preparado se seca y a continuacion se
calcina a 200-550 °C durante 135 minutos (catalizador 1).

Los datos analiticos del catalizador 1 se recopilan en la siguiente tabla 2:

Tabla 2
Fraccién de Abrasién Area segin BET Densidad
material fino (%) m2/g aparente
(%) kg/m?3
Catalizador 1 4,3 8,8 375 790

La medicién de las tasas de abrasion se efectia en un aparato de abrasion por chorro. El ensayo de abrasién simula
las tensiones mecanicas a las cuales se somete un material fluidizado (por ejemplo un catalizador) en un lecho
fluidizado de gas/soélido, y proporciona una tasa de abrasiéon y una fraccion de materiales finos que describe el
comportamiento de resistencia.

El aparato de abrasion se compone de una base de boquillas (& de boquilla = 0,5 mm), la cual esta unida con un tubo
de vidrio de manera hermética al gas y el sélido. Por encima del tubo de vidrio se encuentra fijado un tubo de acero
con una ampliacién cénica, también hermético al gas y el sélido. La planta se conecta a una red de aire comprimido
de 4 bares. Una valvula de reductora disminuye la presion antes de la planta a 2 bares de presién absoluta.

En la planta se introducen 60,0 g de catalizador. La cantidad de aire comprimido para la realizacion del ensayo es de
350 Il/hora. La planta misma es operada en condiciones atmosféricas (1 bar, 20 °C). Mediante colisiones
particula/particula y particula/pared se erosionan o se trituran las particulas debido a la alta velocidad del gas en la
boquilla. El sélido descargado pasa por un arco del tubo a un cartucho de papel filtro (ancho de poro de 10-15 um) y
el gas purificado fluye al sistema de aire de escape de laboratorio.

Los sélidos depositados (particulas < 20 um) son pesados después de una hora (definidos como contenido de material
fino) y después de 5 horas (definidos como abrasion).

Ejemplo 3 : Preparacion de anilina

El desempefio del catalizador 1 se ensaya en operacion continua en un reactor de 5 | [T = 290 °C, p = 6 bares de
presion absoluta, hidrogeno: 2 Nm3/h Hz, N2: 8 Nm?¥/h, carga de catalizador 0,91 kgwne/kgeat X h]. El nitrobenceno
precalentado es bombeado al reactor por medio de una boquilla de dos sustancias y alli es nebulizado en el orificio de
la boquilla con una parte de la corriente de hidrégeno.

Con el catalizador 1, fue lograda una conversion de 100% y una selectividad > 99,5 % durante 11 ciclos de un total de
500 horas. Después de 11 ciclos se detuvo la reaccion aunque el catalizador todavia estaba activo.
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la preparacién de aminas aromaticas mediante hidrogenacion catalitica del nitro-compuesto
aromatico respectivo, caracterizado porque la amina aromatica es anilina y porque se emplea un catalizador que
contiene cobre con un soporte que contiene SiOz, el SiO2 habia sido preparado mediante molienda en mojado y secado
subsiguiente por pulverizacion y se adiciona una solucién acuosa de hidroxido de metal alcalino durante o después de
la molienda en mojado.

2. Procedimiento segun la reivindicacion 1, caracterizado porque el catalizador, que contiene cobre, contiene cobre en
15 a 40% en peso.

3. Procedimiento segun la reivindicacién 1 o 2, caracterizado porque el catalizador que contiene cobre contiene
adicionalmente al menos un metal que se selecciona de potasio, sodio, bario, cromo, molibdeno, paladio, zinc,
volframio, niquel o cobalto.

4. Procedimiento segln una de las reivindicaciones 1 a 3, caracterizado porque el catalizador que contiene cobre tiene
una superficie de 150 a 380 m?/g.

5. Procedimiento segln una de las reivindicaciones 1 a 4, caracterizado porque el catalizador que contiene cobre se
emplea como un catalizador de lecho fluidizado.

6. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado porque en la molienda en mojado se preparan
particulas de SiOz con un didmetro de 1 a 35 pm.

7. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 6, caracterizado porque en la molienda en mojado se emplea
una suspension coloidal con un contenido de sélidos de 10 a 15% en peso.

8. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 7, caracterizado porque durante o después de la molienda en
mojado se adiciona una solucién acuosa de NaOH.

9. Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1 a 8, caracterizado porque el SiO2 preparado mediante la
molienda en mojado y el secado subsiguiente por pulverizacion tiene una superficie de 400 a 620 m2/g.

10. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 9, caracterizado porque el cobre y opcionalmente al menos
otro metal se aplican sobre el soporte terminado que contiene SiOa2.

11. Procedimiento segun la reivindicacion 10, caracterizado porque la aplicacion se efectia empapando el soporte con
una solucién que contiene cobre y opcionalmente al menos otro metal.
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