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DESCRIPCION
Material zeolitico que contiene estafo y que tiene una estructura de marco BEA

La presente invencion se refiere a un procedimiento para preparar un material zeolitico que contiene estafio y que
tiene un marco de tipo BEA. Segun este procedimiento, se obtiene un material zeolitico que contiene estafio y que
tiene un marco de tipo BEA que contiene boro en su marco. Este material zeolitico que contiene estaio y boro y que
tiene un marco de tipo BEA puede someterse a una etapa de desboronacion adecuada. La presente invencion también
se refiere al material zeolitico obtenido respectivamente que tiene el marco de tipo BEA, y a su uso.

Las zeolitas que tienen el marco de tipo BEA (zeolita beta) y que comprenden también estafio han mostrado resultados
prometedores si se utilizan como materiales cataliticamente activos en ciertas aplicaciones, tales como las reacciones
de oxidacion de tipo Baeyer-Villiger, las reacciones de isomerizacion y similares.

Segun la bibliografia conocida, las zeolitas que contienen estafio y que tienen una estructura de marco BEA se
preparan normalmente por medio de la incorporacion de estafio en el marco zeolitico por medio del tratamiento
hidrotérmico de un material zeolitico que tiene sitios de marco tetraédricos vacantes en presencia de una fuente de
iones de estafio adecuada. Sin embargo, en lo que respecta a esta incorporacion hidrotérmica del estafio, hay que
tener en cuenta desventajas tales como los largos periodos de tiempo de sintesis, la necesidad de emplear auxiliares
de cristalizacion tales como el HF o agentes de templado de coste elevado.

Con respecto a la sintesis hidrotérmica directa de zeolitas que contienen estafio y que tienen una estructura de marco
BEA, se conocen sistemas basados en fluoruro. Por ejemplo, el documento US 9.108.190 describe una sintesis directa
de tales zeolitas mediante diversos sistemas basados en el fluor y, ademas, una ruta sin fluor a través de un
complicado método de conversion en gel seco mediante el uso de medios muy alcalinos que, en particular en el
procedimiento a escala industrial, deberia evitarse. J. Mater. Chem. A 2 (2014), pp. 20252-20262 ofrece una vision
general de los métodos de sintesis hidrotérmicos y basados en fluoruros para preparar zeolitas que contienen estafio
que tienen estructura de marco BEA. El documento CN104 709 920 A también divulga la preparacion de un material
de BEA que contiene estafio y boro por sintesis directa, pero trabaja en condiciones de precristalizacion de 50 °C.

Por lo tanto, era un objeto de la invencién proporcionar un procedimiento novedoso y ventajoso para preparar una
zeolita que contenga estafio y que tenga una estructura de marco BEA que evite los inconvenientes de los
procedimientos conocidos.

Sorprendentemente, se descubrié que este objeto puede lograrse sintetizando hidrotérmicamente una zeolita que
contiene estafio y que tiene una estructura de marco BEA a partir de una mezcla de sintesis que contiene tanto una
fuente de estafio como una fuente de boro, a partir de la cual, tras la sintesis hidrotérmica, se obtiene una zeolita que
contiene estafio y que tiene una estructura de marco BEA que puede someterse a una desboronacion adecuada.

En particular, se descubrid que este objeto puede lograrse precristalizando un precursor basado en una mezcla de
sintesis que comprende una fuente de boro, y sometiendo este precursor a una sintesis hidrotérmica en presencia de
una fuente de estafio, obteniendo, después de la sintesis hidrotérmica, una zeolita que contiene estafio y que tiene
una estructura de marco BEA que puede someterse a una desboronacion adecuada.

En el presente documento se divulga un procedimiento para preparar un material zeolitico que contiene estafio y que
tiene un marco de tipo BEA, que comprende:

(i) proporcionar una mezcla de sintesis acuosa que comprenda fuentes de estafo, boro y silicio, y un agente
director de la estructura de marco de tipo BEA,;

(ii) someter la mezcla de sintesis acuosa proporcionada en el punto (i) a condiciones de cristalizacion
hidrotérmica, obteniendo un material zeolitico que contiene estafio y que tiene el marco de tipo BEA
comprendido en su licor madre.

Con respecto a las fuentes adecuadas de estafio, boro y silicio, y a un agente director de la estructura de marco de
tipo BEA, se hace referencia al andlisis respectivo mas adelante. En particular, es posible que el procedimiento
comprenda:

(i) proporcionar una mezcla de sintesis acuosa que comprenda una fuente de estafo, una fuente de boro y
una fuente de silicio, y un agente director de la estructura de marco de tipo BEA;

(ii) someter la mezcla de sintesis acuosa proporcionada en el punto (i) a condiciones de cristalizacion
hidrotérmica, obteniendo un material zeolitico que contiene estafio y que tiene el marco de tipo BEA
comprendido en su licor madre.

La etapa (i) del procedimiento comprende una etapa de precristalizacion en la que se prepara un precursor basado en
una mezcla de sintesis que comprende una fuente de boro, una fuente de silicio y un agente director de la estructura
BEA, y que no comprende una fuente de estafo.
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En una etapa posterior, a partir de este precursor y de una fuente de estafio adecuada, se sintetiza hidrotérmicamente
un material zeolitico que contiene estafio y que tiene un marco de tipo BEA. En términos del procedimiento descrito
anteriormente, dicho precursor representaria una fuente adecuada de boro y silicio y un agente director de la estructura
de marco de tipo BEA.

Por lo tanto, la presente invencion se refiere a un procedimiento como se definié anteriormente, en el que la etapa (i.1)
comprende:

(i.1) proporcionar una mezcla de sintesis acuosa que comprenda una fuente de boro, una fuente de silicio y
un agente director de la estructura de marco de tipo BEA;

(i.2) someter la mezcla de sintesis proporcionada en (i.1) a condiciones de precristalizacion hidrotérmica;
(i.3) afiadir una fuente de estafio a la mezcla obtenida de (i.2);

(ii) someter la mezcla de sintesis acuosa obtenida a partir de (i.3) a condiciones de cristalizacion hidrotérmica,
obteniendo un material zeolitico que contiene estafio y que tiene un marco de tipo BEA comprendido en su
licor madre;

en el que las condiciones de precristalizacion hidrotérmica segun (i.2) comprenden una temperatura de
precristalizacion hidrotérmica en el intervalo de 100 a 200 °C.

En cuanto a la composicion de la mezcla de sintesis acuosa proporcionada en (i.1), no existen restricciones
especificas. En general, es posible que ademas del agua, la fuente de boro, la fuente de silicio y el agente director de
la estructura de marco de tipo BEA, la mezcla de sintesis acuosa comprenda uno o mas componentes adicionales.
Preferentemente, al menos el 99 % en peso, preferentemente al menos el 99,5 % en peso, mas preferentemente al
menos el 99,9 % en peso de la mezcla de sintesis acuosa proporcionada en (i.1) esta formada por el agua, la fuente
de boro, la fuente de silicio y el agente director de la estructura de marco de tipo BEA.

En el contexto de la presente invencion, si se utiliza el término "agua", este término preferentemente describe el agua
que tiene una conductividad de como maximo 50 microSiemens/cm.

La fuente de boro, la fuente de silicio y el agente director de la estructura de marco de tipo BEA pueden mezclarse en
(i.1) en cualquier orden adecuado. Se puede preferir, por ejemplo, mezclar el director de la estructura de marco de
tipo BEA y la fuente de boro, y luego afadir la fuente de silicio. Preferentemente, la preparacion de la mezcla
comprende la agitacion, preferentemente el mezclado y agitacion.

Preferentemente, la precristalizacion hidrotérmica segun (i.2) se realiza en un autoclave. La mezcla prevista en (i.1)
puede prepararse en este autoclave, o puede prepararse en un recipiente adecuado y, tras su preparacion, introducirse
en el autoclave.

Las condiciones de precristalizacion hidrotérmica segun (i.2) comprenden una temperatura de precristalizacion
hidrotérmica en el intervalo de 100 a 200 °C, preferentemente en el intervalo de 110 a 190 °C, mas preferentemente
en el intervalo de 120 a 180 °C. Los intervalos preferidos son de 120 a 140 °C o de 130 a 150 °C o de 140 a 160 °C o
de 150 a 170 °C o de 160 a 180 °C.

Preferentemente, las condiciones de precristalizacion hidrotérmica segun (i.2) comprenden una precristalizacion bajo
presion autdgena, preferentemente una presion de precristalizacion hidrotérmica absoluta en el intervalo de 1 a 30
bar.

El tiempo de precristalizacién hidrotérmica segun (i.2) puede depender de la escala del procedimiento. Tipicamente,
las condiciones de precristalizacion hidrotérmica segun (i.2) comprenden un tiempo de precristalizaciéon hidrotérmica
en el intervalo de 6 a 72 h, preferentemente en el intervalo de 9 a 60 h, mas preferentemente en el intervalo de 12 a
48 h.

Preferentemente, la precristalizacion segun (i.1.2) se lleva a cabo mediante agitacién, preferentemente girando el
autoclave o haciendo girar el autoclave y/o agitando la mezcla de sintesis en el autoclave, mas preferentemente
agitando la mezcla en el autoclave.

En general, es concebible que la mezcla de sintesis acuosa sometida a las condiciones de precristalizacion
hidrotérmica segun (i.2) comprenda un material de siembra adecuado. Preferentemente, las condiciones de
precristalizaciéon hidrotérmica segun (i.2) no comprenden la siembra.

Con respecto a la fuente de boro, no existen restricciones especificas. Preferentemente, la fuente de boro puede
proporcionarse como B>O3; como tal y/o como un compuesto que comprende B,O3 como un resto quimico y/o como
un compuesto que, parcial o totalmente, se transforma quimicamente en B,O3 durante el procedimiento de la invencion.
Preferentemente, el acido bodrico libre y/o los boratos y/o los ésteres boricos, tales como, por ejemplo, borato de trietilo,
borato de trimetilo, 2,4,6-trimetoxiboroxina, o 2,4,6-trietoxiboroxina, se utilizan como fuente de boro. Mas
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preferentemente, la fuente de boro es una o mas de las siguientes: acido bdrico, boratos, haluros de boro y éxido de
boro (B2O3). Mas preferentemente, la fuente de boro comprende, y mas preferentemente es, acido bérico.

En cuanto a la fuente de silicio, no existen restricciones especificas. Generalmente, la fuente de silicio se proporciona
como SiO, como tal y/o como un compuesto que comprende SiO, como un resto quimico y/o como un compuesto
que, parcial o totalmente, se transforma quimicamente en SiO, durante el procedimiento en el que, generalmente,
pueden usarse todos los tipos de silice y silicatos, preferentemente silice de combustién, hidrosoles de silice, silice
sélida amorfa reactiva, gel de silice, acido silicico, vidrio de agua, hidrato de metasilicato de sodio, sesquisilicato o
disilicato, silice coloidal, silice pirogénica, ésteres de acido silicico o tetraalcoxisilanos, o0 mezclas de al menos dos de
estos compuestos. Preferentemente, la fuente de silicio es una o mas de silices de combustion y silices coloidales.
Mas preferentemente, la fuente de silicio comprende, y mas preferentemente es, silice coloidal. Mas preferentemente,
la fuente de silicio comprende, y mas preferentemente es, silice coloidal estabilizada con amoniaco.

Segun la presente invencion, el agente director de la estructura de marco de tipo BEA puede ser cualquier compuesto
adecuado. Los compuestos de molde adecuados incluyen hidréxido de tetraetilamonio. Preferentemente, el agente
director de la estructura de marco de tipo BEA comprende, y mas preferentemente es, hidroxido de tetraetilamonio.

En la mezcla de sintesis acuosa proporcionada en (i), preferentemente en (i.1), la proporcion en peso de boro con
relacion al silicio esté preferentemente en el intervalo de 0,4:1 a 2,0:1, mas preferentemente en el intervalo de 0,6:1 a
1,7:1, mas preferentemente en el intervalo de 0,9:1 to 1,4:1. Los intervalos preferidos son de 0,9:1 a 1,1:1 o de 1,0:1
a1,21o0de1,1:1a1,3:10de1,2:1a1,4:1.

Ademas, en la mezcla de sintesis acuosa proporcionada en (i), preferentemente en (i.1), la proporcion en peso del
agente director de la estructura de marco de tipo BEA con relacion al silicio esta preferentemente en el intervalo de
0,10:1 a 0,30:1, mas preferentemente en el intervalo de 0,15:1 a 0,27:1, mas preferentemente en el intervalo de 0,20:1
to 0,24:1. Los intervalos preferidos son de 0,20:1 a 0,22:1 o de 0,21:1 a 0,23:1 o de 0,22:1 a 0,24:1.

Preferentemente, después de la etapa de precristalizacion segun (i.2) y antes de (i.3), el precristalizado
respectivamente obtenido se enfria, preferentemente en el autoclave, preferentemente a una temperatura en el
intervalo de 0 a 80 °C, mas preferentemente en el intervalo de 25 a 50 °C.

Después de la precristalizacion segun (i.2), se afiade la fuente de estafo al precristalizado obtenido de (i.2). Para ello,
el precristalizado puede ser retirado del recipiente en el que se ha realizado la precristalizacion y ser mezclado con la
fuente de estafo, por lo que la mezcla resultante se traslada al recipiente en el que se ha realizado la precristalizacion
o se traslada a otro recipiente adecuado, preferentemente otro autoclave. Preferentemente, el precristalizado no se
retira del recipiente en el que se ha llevado a cabo la precristalizacion, y la fuente de estafio se afade al precristalizado
en dicho recipiente. Es concebible que, utilizando un montaje adecuado, la fuente de estafio se afiada al precristalizado
en dicho recipiente que todavia esta bajo la presion autégena bajo la cual se habia llevado a cabo la precristalizacion,
preferentemente bajo la presion autdégena en dicho recipiente después de enfriar como se ha descrito anteriormente.
Preferentemente, la fuente de estafio se afiade con agitacion, mas preferentemente con mezclado y agitacion; en este
caso, es posible que, antes de afadir la fuente de estafo, el precristalizado no se enfrie, sino que se mantenga
esencialmente a la misma temperatura a la que se realizo la precristalizacion.

Con respecto a la fuente de estafio, no existen restricciones especificas. Preferentemente, la fuente de estafio es uno
0 mas de alcoxidos de estano(ll), alcoxidos de estafio(IV), sales de estafio(ll) de acidos organicos, sales de estafio(lV)
de acidos organicos, sales de estano(ll) de acidos inorganicos, sales de estafio(IV) de acidos inorganicos. Mas
preferentemente, la fuente de estafio es una o mas de SnCls, Sn(lV)-acetato, Sn(IV)-terc-butdoxido, SnBrs, SnF4,
dicloruro de Sn(IV)-bisacetilacetonato, dibromuro de Sn(IV)-bisacetilacetonato, Sn(ll)-acetato, Sn(ll)-acetilacetonato,
Sn(ll)-citrato, SnCly, SnF», Snlz, SnSO4. Mas preferentemente, la fuente de estafio es uno o mas de acetato de Sn(ll)
o terc-butodxido de Sn(l1V).

Preferentemente, en la mezcla de sintesis acuosa proporcionada en (i), preferentemente en la mezcla obtenida a partir
de la relacién (i.3), la proporcién en peso de estafio con relacion al silicio esta en el intervalo de 0,005:1 a 0,1:1,
preferentemente en el intervalo de 0,01:1 a 0,06:1, mas preferentemente en el intervalo de 0,02:1 a 0,05:1. Los
intervalos preferidos son de 0,02:1 a 0,04:1 o de 0,03:1 a 0,05:1.

Preferentemente, la mezcla de sintesis acuosa sometida a las condiciones de cristalizacion hidrotérmica en (i)
comprende como maximo el 0,1 % en peso, preferentemente como maximo el 0,05 % en peso de aluminio, calculado
como Al elemental y basado en el peso total de la mezcla de sintesis acuosa. Asi, se prefiere que la mezcla de sintesis
acuosa proporcionada en (i.1) y sometida a las condiciones de precristalizacion de (i.2) y la mezcla de sintesis acuosa
obtenida de (i.3) comprendan como maximo un 0,1 % en peso, preferentemente como maximo un 0,05 % en peso de
aluminio, calculado como Al elemental y basado en el peso total de la respectiva mezcla de sintesis acuosa. Si acaso,
el aluminio comprendido en dichas mezclas esta presente como impureza en la fuente de silicio y/o la fuente de boro
y/o el agente director de la estructura de marco de tipo BEA y/o la fuente de estafio y/o el agua. En particular, no se
emplea deliberadamente ninguna fuente de aluminio en las respectivas mezclas acuosas de sintesis.
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Preferentemente, al menos el 99 % en peso, mas preferentemente al menos el 99,5 % en peso, mas preferentemente
al menos el 99,9 % en peso de la mezcla de sintesis acuosa sometida a las condiciones de cristalizacion hidrotérmica
en (ii) consiste en la mezcla obtenida de (i.3) y la fuente de estafio. Preferentemente, la mezcla de sintesis acuosa
sometida a las condiciones de cristalizacion hidrotérmica del punto (ii) tiene un contenido de fluoruro de como maximo
el 0,1 % en peso, preferentemente de como maximo el 0,05 % en peso, calculado como F elemental y basado en el
peso total de la mezcla de sintesis acuosa. Preferentemente, la mezcla de sintesis acuosa sometida a las condiciones
de cristalizacion hidrotérmica en (i) tiene un contenido total de metal alcalino y metal alcalinotérreo como maximo del
0,1 % en peso, preferentemente como maximo del 0,05 % en peso calculado como metal alcalino y metal alcalinotérreo
elemental y basado en el peso total de la mezcla de sintesis acuosa. Preferentemente, la mezcla de sintesis acuosa
sometida a las condiciones de cristalizacion hidrotérmica en (ii) tiene un contenido de perdxido de hidrogeno como
maximo del 0,01 % en peso, preferentemente como maximo del 0,001 % en peso, mas preferentemente del 0 % en
peso, basado en el peso total de la mezcla de sintesis acuosa.

Preferentemente, las condiciones de cristalizacion hidrotérmica segun (ii) comprenden una temperatura de
cristalizacion hidrotérmica en el intervalo de 100 a 200 °C, preferentemente en el intervalo de 110 a 190 °C, mas
preferentemente en el intervalo de 120 a 180 °C. Los intervalos preferidos son de 120 a 140 °C o de 130 a 150 °C o
de 140 a 160 °C o de 150 a 170 °C o de 160 a 180 °C.

Preferentemente, las condiciones de cristalizacion hidrotérmica segun (ii) comprenden una cristalizacion bajo presion
autégena, preferentemente una presion de cristalizacion hidrotérmica absoluta en el intervalo de 1 a 30 bar.

El tiempo de cristalizaciéon hidrotérmica segun (ii) puede depender de la escala del procedimiento. Tipicamente, las
condiciones de cristalizacion hidrotérmica segun (ii) comprenden un tiempo de cristalizacion hidrotérmica en el
intervalo de 6 a 240 h, preferentemente en el intervalo de 9 a 180 h, mas preferentemente en el intervalo de 12 a 120
h.

Preferentemente, la cristalizacion segun (ii) se lleva a cabo mediante agitacion, preferentemente girando el autoclave
o haciendo girar el autoclave y/o agitando la mezcla de sintesis en el autoclave, mas preferentemente agitando la
mezcla en el autoclave.

En general, es concebible que la mezcla de sintesis acuosa sometida a las condiciones de cristalizacion hidrotérmica
segun (ii) comprenda un material de siembra adecuado.

Preferentemente, las condiciones de cristalizacion hidrotérmica segun (ii) no comprenden la siembra.

Preferentemente, después de la etapa de cristalizacion segun (ii), el licor madre respectivamente obtenido que
comprende un material zeolitico que contiene estafo y que tiene un marco de tipo BEA se enfria, preferentemente en
el autoclave, preferentemente a una temperatura en el intervalo de 0 a 80 °C, mas preferentemente en el intervalo de
25 a 50 °C. Ademas, preferentemente, el autoclave se somete a una liberacion de presion adecuada.

Después de la etapa (ii), el material zeolitico que contiene estafio y que tiene un marco de tipo BEA se separa
preferentemente de su licor madre. No existen restricciones especificas en cuanto al método de separacion adecuado,
y se puede concebir cualquier técnica de separacion solido-liquido. Los métodos de separacion preferidos incluyen,
pero no se limitan a la filtracion, tal como la filtracion por succién o por presion, la centrifugacion, el secado rapido, tal
como el secado por pulverizacion o la granulacion por pulverizaciéon. Para el aislamiento segun (iii), en particular la
filtracion, el pH del licor madre obtenido a partir de (ii) que contiene el material zeolitico cristalizado se ajusta a un valor
en el intervalo de 6 a 8,5, preferentemente de 6,5 a 8, mas preferentemente de 7 a 8, preferentemente por medio de
la adicién de un acido al licor madre, preferentemente con agitacién, en el que la adicion del acido se lleva a cabo
preferentemente a una temperatura del licor madre en el intervalo de 20 a 70 °C, mas preferentemente de 30 a 65 °C,
mas preferentemente de 40 a 60 °C. El acido es preferentemente un acido inorganico, preferentemente en forma de
una solucién acuosa que contiene el acido inorganico, en el que el acido inorganico se selecciona preferentemente
del grupo que consiste en acido fosforico, acido sulfurico, acido clorhidrico, acido nitrico, y una mezcla de dos o mas
de los mismos, y en el que el acido inorganico es mas preferentemente acido nitrico.

Preferentemente, la separacion segun (iii) comprende el lavado del material zeolitico que contiene estafio y que tiene
un marco de tipo BEA con un agente de lavado. Se puede utilizar cualquier agente de lavado imaginable. Los agentes
de lavado que se pueden utilizar son, por ejemplo, agua, alcoholes, tales como metanol, etanol o propanol, 0 mezclas
de dos o0 mas de los mismos. Los ejemplos de mezclas son las mezclas de dos o mas alcoholes, tales como metanol
y etanol o metanol y propanol o etanol y propanol o metanol y etanol y propanol, o mezclas de agua y al menos un
alcohol, tales como agua y metanol o agua y etanol o agua y metanol y etanol o agua y metanol y propanol o agua y
etanol y propanol o agua y metanol y propanol. Se prefiere el agua o una mezcla de agua y al menos un alcohol,
preferentemente agua y etanol, y prefiriéndose en particular el agua como agente de lavado.

El material zeolitico cristalizado preferentemente se separa en el (iii) de la suspension obtenida de (ii) por medio de
filtracion para obtener una torta de filtracion que preferentemente se somete a un lavado, preferentemente con agua.
Si se aplica el lavado, se prefiere continuar el procedimiento de lavado hasta que el agua de lavado tenga una
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conductividad de como maximo 1.000 microSiemens/cm, mas preferentemente de como maximo 850
microSiemens/cm, mas preferentemente de como maximo 700 microSiemens/cm.

Por lo tanto, se prefiere que la separacién segun (iii) comprenda:

(iii.1) preparar una suspension acuosa que comprenda el licor madre y el material zeolitico que contiene
estafio y que tiene un marco de tipo BEA y que tiene un pH en el intervalo de 6 a 8,5, preferentemente en el
intervalo de 7 a 8;

(iii.2) separar al menos una parte de la fase liquida de la suspensién acuosa;

(iii.3) lavar el material zeolitico que contiene estafio y que tiene el marco de tipo BEA obtenido en (iii.2) con
un agente de lavado, preferentemente agua.

Después de la separacion, y preferentemente después del lavado, el material zeolitico que contiene estafio y que tiene
el marco de tipo BEA se somete preferentemente a condiciones de secado segun una etapa (iv). Opcionalmente, antes
del secado segun (iv), el material zeolitico obtenido puede someterse a un presecado, por ejemplo, sometiendo el
material zeolitico a una corriente de gas adecuada, tal como aire, aire pobre o nitrégeno técnico, durante un tiempo
preferentemente en el intervalo de 4 a 10 h, mas preferentemente de 5 a 8 h.

Como se ha mencionado, el material zeolitico opcionalmente presecado se seca preferentemente. Los métodos de
secado adecuados incluyen, pero no se limitan al secado convencional en un horno, ya sea como procedimiento de
secado por lotes o continuo, el secado rapido, tal como el secado por pulverizacion o la granulacién por pulverizacion,
el secado ultrarrapido o el secado por microondas. Preferentemente, el secado se lleva a cabo a una temperatura
comprendida entre 60 y 200 °C, mas preferentemente entre 80 y 190 °C, y mas preferentemente entre 100 y 180 °C
en una atmdsfera adecuada, tal como nitrégeno técnico, aire o aire pobre. Los intervalos de temperatura preferidos
son de 100 a 140 °C o de 120 a 160 °C o de 140 a 180 °C. Preferentemente, las condiciones de secado segun (iv)
comprenden una atmosfera de secado que comprende oxigeno, preferentemente aire o aire pobre, mas
preferentemente aire, o comprenden una atmodsfera de secado que comprende nitrégeno, en la que, mas
preferentemente, la atmédsfera es nitrogeno técnico.

Si el secado se realiza mediante secado rapido, se prepara preferentemente una suspensién acuosa a partir del
material zeolitico opcionalmente presecado. Si se lleva a cabo el secado rapido, es concebible someter el licor madre
obtenido de (ii) que contiene el material zeolitico, opcionalmente después de la concentracién y/o el ajuste del pH
como se ha descrito anteriormente, directamente al secado rapido. Ademas, es concebible someter el material zeolitico
separado y lavado a un secado rapido, opcionalmente después de una resuspension adecuada del material zeolitico
lavado y opcionalmente presecado, en el que se prepara preferentemente una suspension acuosa que tiene un
intervalo de contenido de sélidos preferido del 2 al 35 % en peso, preferentemente del 5 al 25 % en peso, mas
preferentemente del 10 al 20 % en peso, basado en el peso total de la suspension. El material zeolitico
preferentemente lavado y preferentemente secado se somete preferentemente en una etapa posterior (v) a
condiciones de calcinacion. Preferentemente, durante la calcinacion, el agente director de la estructura de marco de
tipo BEA se elimina al menos parcialmente, mas preferentemente esencialmente, de la estructura de marco. La
calcinacion generalmente implica el calentamiento del material zeolitico a una temperatura de al menos 350 °C,
preferentemente a una temperatura en el intervalo de 400 a 700 °C, mas preferentemente de 450 a 650 °C en una
atmosfera adecuada tal como nitrégeno técnico, aire o aire pobre. Los intervalos de temperatura preferidos son de
450 a 500 °C o de 500 a 550 °C o de 550 a 600 °C o de 600 a 650 °C. Preferentemente, las condiciones de calcinacion
segun (v) comprenden una atmésfera de calcinacion que comprende oxigeno, preferentemente aire o aire pobre, mas
preferentemente aire.

El material zeolitico obtenido respectivamente que tiene el marco de tipo BEA comprende, preferentemente consiste
esencialmente en estaino, boro, silicio, oxigeno e hidrégeno. Por lo tanto, en particular, la presente invencion también
se refiere a un procedimiento para preparar un material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene un marco de
tipo BEA, comprendiendo el procedimiento:

(i) proporcionar una mezcla de sintesis acuosa que comprenda fuentes de estafo, boro y silicio, y un agente
director de la estructura de marco de tipo BEA, dicha etapa (i) comprende preferentemente:

(i.1) proporcionar una mezcla de sintesis acuosa que comprenda una fuente de boro, una fuente de
silicio y un agente director de la estructura de marco de tipo BEA, en la que la mezcla de sintesis
acuosa no comprenda una fuente de estafo;

(i.2) someter la mezcla de sintesis proporcionada en (i) a condiciones de precristalizacion
hidrotérmica que comprenden una temperatura de precristalizacion hidrotérmica en el intervalo de
100 a 200 °C;

(i.3) afadir la fuente de estafio a la mezcla obtenida de (i.2);
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(i) someter la mezcla de sintesis acuosa obtenida a partir de (i.3) a condiciones de cristalizacion
hidrotérmica, obteniendo un material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA
comprendido en su licor madre;

(iii) separar el material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA de su licor
madre; dicha etapa (iii) comprende preferentemente:

(iii.1) preparar una suspension acuosa que comprenda el licor madre y el material zeolitico que
contiene estafo y boro y que tiene el marco de tipo BEA y que tiene un pH en el intervalo de 6 a 8,5,
preferentemente en el intervalo de 7 a 8;

(iii.2) separar al menos una parte de la fase liquida de la suspensién acuosa;

(iii.3) lavar el material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA obtenido
en (iii.2) con un agente de lavado, preferentemente agua;

(iv) someter el material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA obtenido a
partir de (iii.3) a condiciones de secado;

(v) someter el material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA a condiciones
de calcinacion.

En consecuencia, en el presente documento se divulga también un material zeolitico que contiene estafio y boro y que
tiene un marco de tipo BEA que se puede obtener o se obtiene mediante un procedimiento como el descrito
anteriormente.

Ademas, la presente invencion se refiere a un material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene un marco de
tipo BEA, con un contenido de estafio del 0,5 al 10 % en peso, calculado como estafio elemental y basado en el peso
total del material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene un marco de tipo BEA, y con un contenido de boro
del 0,5 al 9 % en peso, calculado como boro elemental y basado en el peso total del material zeolitico que contiene
estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA, en el que dicho material zeolitico que contiene estafio y boro y que
tiene el marco de tipo BEA esta preferentemente en su estado calcinado. Mas preferentemente, el material zeolitico
que contiene estafo y boro y que tiene el marco de tipo BEA tiene un contenido de estafio en el intervalo del 0,75 al
9 % en peso, mas preferentemente en el intervalo del 1 al 8 % en peso, mas preferentemente en el intervalo del 1,5
al 7,5 % en peso. Mas preferentemente, el material zeolitico que contiene estafo y boro y que tiene el marco de tipo
BEA tiene un contenido de boro en el intervalo del 0,75 al 8 % en peso, preferentemente en el intervalo del 1 al 7 %
en peso. Preferentemente, al menos el 99 % en peso, mas preferentemente al menos el 99,5 % en peso, mas
preferentemente al menos el 99,9 % en peso del marco zeolitico del material zeolitico que contiene estafio y boro que
tiene un marco de tipo BEA esta formado por B, Si, O y H.

Preferentemente, dicho material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene un marco de tipo BEA tiene una
superficie especifica BET de al menos 400 m?g, mas preferentemente en el intervalo de 400 a 600 m?g, mas
preferentemente en el intervalo de 450 a 550 m?%/g, determinado segun la norma DIN 66131.

Dicho material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA tiene una cristalinidad de al
menos el 55 %, mas preferentemente en el intervalo del 55 al 85 %, mas preferentemente en el intervalo del 60 al 85
%, mas preferentemente en el intervalo del 65 al 85 %, segun se determina mediante DRX, preferentemente como se
define en el Ejemplo de Referencia 5 del presente documento.

Preferentemente, dicho material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA tiene un volumen
de microporos en el intervalo de 0,10 a 0,25 cm?®g, determinado segtn la norma DIN 66135.

Preferentemente, dicho material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene un marco de tipo BEA tiene un tamafio
medio de cristal como maximo de 100 nm, preferentemente en el intervalo de 5 a 100 nm, segun se determina mediante
SEM, preferentemente como se define en el Ejemplo de Referencia 1 del presente documento.

Preferentemente, dicho material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA tiene una banda
de absorcion con un maximo en el intervalo de 200 a 220 nm y, opcionalmente, otra banda de absorcion con un
maximo en el intervalo de 230 a 300 nm, segun se determina mediante UV-VIS, preferentemente como se define en
el Ejemplo de Referencia 2 del presente documento.

Preferentemente, dicho material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA presenta un
espectro FT-IR, preferentemente determinado como se define en el Ejemplo de Referencia 3 del presente documento,
en el que la relacion del maximo de absorcion de una primera banda con un maximo en el intervalo de 3700 a 3750
cm™ en relacion con el maximo de absorcion de una segunda banda con un maximo en el intervalo de 3550 a 3699
cm esta en el intervalo de 0,5 a 2,0, preferentemente en el intervalo de 0,7 a 1,5.
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Preferentemente, dicho material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene un marco de tipo BEA presenta una
absorcidon de agua de al menos el 10 % en peso, preferentemente en el intervalo del 10 al 35 % en peso, mas
preferentemente en el intervalo del 15 al 35 % en peso, mas preferentemente en el intervalo del 20 al 35 % en peso,
segun se determina mediante isotermas de adsorcion-desorcion de agua, preferentemente como se define en el
Ejemplo de referencia 4 del presente documento.

Dicho material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA se caracteriza por un espectro
de DRX que comprende picos con angulos de difraccion 2 theta de (8,0 £ 0,1)°, (22,0 £ 0,1)°, (23,0 £ 0,1)°, (25,9
0,1)°, (27,3 £ 0,1)°.

En general, el material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA puede utilizarse para
cualquier propésito adecuado. Preferentemente, se utiliza como material cataliticamente activo, preferentemente como
material cataliticamente activo bifuncional, mas preferentemente como material cataliticamente activo bifuncional en
una reaccion para la que se combina una funcion acida cataliticamente activa con una funcion redox cataliticamente
activa del material cataliticamente activo. Los ejemplos de tales reacciones incluyen, pero no se limitan a reacciones
de epoxidacion y apertura de anillos o reacciones de epoxidacion y eterificacion o reacciones de apertura de anillos y
eterificacion.

El procedimiento de la presente invencion no solo es adecuado para preparar el material zeolitico que contiene estafio
y boro y que tiene un marco de tipo BEA descrito anteriormente. Ademas, el procedimiento de la invencién proporciona
un procedimiento ventajoso para preparar un material zeolitico que contiene estafio y que tiene un marco de tipo BEA
que esta esencialmente libre de boro. Segun la presente invencion, esto se consigue facilmente mediante una
desboronacién del material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA, preferentemente el
material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA lavado, mas preferentemente el material
zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA lavado y secado, mas preferentemente el
material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA lavado, secado y calcinado.

Por lo tanto, el presente documento también se refiere a un procedimiento como el descrito anteriormente, que
comprende ademas (vi) someter el material zeolitico que contiene estafio y que tiene el marco de tipo BEA a una
desboronacién, obteniendo un material zeolitico que contiene estafio desboronado.

No existen restricciones especificas sobre como se lleva a cabo dicha desboronacion, siempre que se obtenga dicho
material zeolitico que contiene estafio desboronado.

Segun una primera realizacion, se prefiere que dicha desboronacion comprenda el tratamiento del material zeolitico
que contiene estafo y boro y que tiene el marco de tipo BEA con un acido, preferentemente seguido de una etapa de
lavado. Por lo tanto, la presente invencion también se refiere al procedimiento descrito anteriormente, que comprende
ademas:

(vi.1) tratar con un acido el material zeolitico que contiene estafo y que tiene un marco de tipo BEA;

(vi.2) lavar el material zeolitico que contiene estafio y que tiene un marco de tipo BEA tratado con acido con
un agente de lavado, preferentemente agua.

Segun una segunda realizacion, se prefiere que dicha desboronacién comprenda el tratamiento del material zeolitico
que contiene estafio y boro y que tiene un marco de tipo BEA con agua que no contiene un acido, seguido
opcionalmente de una etapa de lavado. Por lo tanto, la presente invencién también se refiere al procedimiento descrito
anteriormente, que comprende ademas:

(vi.1) tratar el material zeolitico que contiene estafio y que tiene un marco de tipo BEA con agua que no
contiene un acido;

(vi.2) lavar opcionalmente el material zeolitico que contiene estafio y que tiene un marco de tipo BEA tratado
con agua con un agente de lavado, preferentemente agua.

Con respecto a dicho acido, no existen restricciones especificas. Entre los acidos adecuados se encuentran los
inorganicos y los organicos, preferentemente con un pKa de 5 como maximo. Se prefieren los acidos inorganicos,
siendo los mas preferidos el acido sulfurico, el acido clorhidrico y el acido nitrico. Mas preferentemente, el acido segun
(vi.1) comprende, y mas preferentemente consiste en acido nitrico.

Preferentemente, el tratamiento segun (vi.1) se lleva a cabo en una mezcla acuosa que comprende el material zeolitico
que contiene estafio y que tiene el marco de tipo BEA. Por lo tanto, en el caso de que se use el material zeolitico que
contiene estafio y boro y que tiene un marco de tipo BEA seco, preferentemente seco y calcinado, como material de
partida para la desboronacion, se prefiere que preparar una suspension acuosa del material zeolitico que contiene
estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA y someterla a (vi.1).

Preferentemente, dicha mezcla acuosa que comprende el material zeolitico que contiene estafio y que tiene el marco
de tipo BEA se trata segun (vi.1) a una temperatura de la mezcla en el intervalo de 60 a 100 °C, preferentemente en
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el intervalo de 80 a 100 °C, mas preferentemente en el intervalo de 90 a 100 °C. Preferentemente, el tratamiento segun
(vi.1) se lleva a cabo a reflujo.

Después de la etapa (vi.1), el material zeolitico que contiene estafio y que tiene el marco de tipo BEA se separa
preferentemente de la porcién liquida de la suspension. No existen restricciones especificas en cuanto al método de
separacion adecuado, y se puede concebir cualquier técnica de separacion solido-liquido. Los métodos de separacion
preferidos incluyen, pero no se limitan a la filtracion, tal como la filtracion por succion o por presion, la centrifugacion,
el secado rapido, tal como el secado por pulverizacion o la granulacién por pulverizacion.

Preferentemente, después de dicha separacion, el material zeolitico que contiene estafio y que tiene el marco de tipo
BEA se lava con un agente de lavado, en particular si el tratamiento segun (vi.1) comprende un tratamiento con un
acido. Se puede utilizar cualquier agente de lavado imaginable. Los agentes de lavado que se pueden utilizar son, por
ejemplo, agua, alcoholes, tales como metanol, etanol o propanol, o mezclas de dos 0 mas de los mismos. Los ejemplos
de mezclas son las mezclas de dos 0 mas alcoholes, tales como metanol y etanol o metanol y propanol o etanol y
propanol o metanol y etanol y propanol, o mezclas de agua y al menos un alcohol, tales como agua y metanol o agua
y etanol o agua y metanol y etanol o agua y metanol y propanol o agua y etanol y propanol o agua y metanol y propanol.
Se prefiere el agua o una mezcla de agua y al menos un alcohol, preferentemente agua y etanol, y prefiriéndose en
particular el agua como agente de lavado. Se prefiere continuar el procedimiento de lavado hasta que el agua de
lavado tenga una conductividad de como maximo 1.000 microSiemens/cm, mas preferentemente de como maximo
850 microSiemens/cm, mas preferentemente de como maximo 700 microSiemens/cm.

Después de la separacion preferida y después del lavado, el material zeolitico que contiene estafio y que tiene el
marco de tipo BEA se somete preferentemente a condiciones de secado segun un etapa (vii). Opcionalmente, el
material zeolitico obtenido segun (vii) puede someterse a un presecado, por ejemplo, sometiendo el material zeolitico
a una corriente de gas adecuada, tal como aire, aire pobre o nitrégeno técnico, durante un tiempo preferentemente en
el intervalo de 4 a 10 h, mas preferentemente de 5a 8 h.

Como se ha mencionado, el material zeolitico opcionalmente presecado se seca preferentemente. Los métodos de
secado adecuados incluyen, pero no se limitan al secado convencional en un horno, ya sea como procedimiento de
secado por lotes o continuo, el secado rapido, tal como el secado por pulverizacion o la granulacién por pulverizacion,
el secado ultrarrapido o el secado por microondas. Preferentemente, el secado se lleva a cabo a una temperatura
comprendida entre 60 y 200 °C, mas preferentemente entre 80 y 190 °C, y mas preferentemente entre 100 y 180 °C
en una atmdsfera adecuada, tal como nitrégeno técnico, aire o aire pobre. Los intervalos de temperatura preferidos
son de 100 a 140 °C o de 120 a 160 °C o de 140 a 180 °C. Preferentemente, las condiciones de secado segun (vii)
comprenden una atmésfera de secado que comprende nitrégeno, preferentemente nitrégeno, aire o aire pobre, o
comprenden una atmésfera de secado que comprende nitrégeno, en la que mas preferentemente, la atmédsfera es
nitrégeno técnico.

Si el secado se realiza mediante secado rapido, se prepara preferentemente una suspensién acuosa a partir del
material zeolitico opcionalmente presecado. Si se lleva a cabo el secado rapido, es concebible someter el licor madre
obtenido de (ii) que contiene el material zeolitico, opcionalmente después de la concentracién y/o el ajuste del pH
como se ha descrito anteriormente, directamente al secado rapido. Ademas, es concebible someter el material zeolitico
separado y lavado a un secado rapido, opcionalmente después de una resuspension adecuada del material zeolitico
lavado y opcionalmente presecado, en el que se prepara preferentemente una suspension acuosa que tiene un
intervalo de contenido de sélidos preferido del 2 al 35 % en peso, preferentemente del 5 al 25 % en peso, mas
preferentemente del 10 al 20 % en peso, basado en el peso total de la suspension. El material zeolitico
preferentemente lavado y preferentemente secado se somete preferentemente en una etapa posterior (viii) a
condiciones de calcinacion. La calcinacion generalmente implica el calentamiento del material zeolitico a una
temperatura de al menos 350 °C, preferentemente a una temperatura en el intervalo de 400 a 700 °C, mas
preferentemente de 450 a 650 °C en una atmésfera adecuada tal como nitrégeno técnico, aire o aire pobre. Los
intervalos de temperatura preferidos son de 450 a 500 °C o de 500 a 550 °C o de 550 a 600 °C o de 600 a 650 °C.
Preferentemente, las condiciones de calcinacion segun (viii) comprenden una atmodsfera de calcinacion que
comprende oxigeno, preferentemente aire o aire pobre, mas preferentemente aire.

El material zeolitico obtenido respectivamente que tiene el marco de tipo BEA comprende y preferentemente consiste
esencialmente en estafio, boro, silicio, oxigeno e hidrégeno. Por lo tanto, en particular, la presente invencién también
se refiere a un procedimiento para preparar un material zeolitico que contiene estafio y que tiene un marco de tipo
BEA, comprendiendo el procedimiento:

(i) proporcionar una mezcla de sintesis acuosa que comprenda fuentes de estafo, boro y silicio, y un agente
director de la estructura de marco de tipo BEA, dicha etapa (i) comprende preferentemente:

(i.1) proporcionar una mezcla de sintesis acuosa que comprenda una fuente de boro, una fuente de
silicio y un agente director de la estructura de marco de tipo BEA, en la que la mezcla de sintesis
acuosa no comprenda una fuente de estafo;
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(i.2) someter la mezcla de sintesis proporcionada en (i) a condiciones de precristalizacion
hidrotérmica que comprenden una temperatura de precristalizacion hidrotérmica en el intervalo de
100 a 200 °C;

(i.3) afadir la fuente de estafio a la mezcla obtenida de (i.2);

(i) someter la mezcla de sintesis acuosa obtenida a partir de (i.3) a condiciones de cristalizacion
hidrotérmica, obteniendo un material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA
comprendido en su licor madre;

(i) separar el material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA de su licor
madre; dicha etapa (iii) comprende preferentemente:

(iii.1) preparar una suspension acuosa que comprenda el licor madre y el material zeolitico que
contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA y que tiene un pH en el intervalo de 6 a 8,5,
preferentemente en el intervalo de 7 a 8;

(iii.2) separar al menos una parte de la fase liquida de la suspension acuosa;

(iii.3) lavar el material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA obtenido
en (iii.2) con un agente de lavado, preferentemente agua;

(iv) someter el material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA obtenido a
partir de (iii.3) a condiciones de secado;

(v) someter el material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA a condiciones
de calcinacion;

(vi) someter el material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA obtenido a
partir de (iv) o (v), preferentemente a partir de (v), a una desboronacion, obteniendo un material zeolitico
que contiene estafo desboronado; dicha etapa vi) comprende preferentemente:

(vi.1) tratar con un acido el material zeolitico que contiene estafio y que tiene un marco de tipo BEA;

(vi.2) lavar con un agente de lavado, preferentemente agua, el material zeolitico que contiene estafio
y que tiene un marco de tipo BEA tratado con acido; o que comprende

(vi.1) tratar el material zeolitico que contiene estafo y que tiene un marco de tipo BEA con agua que
no contiene un acido;

(vi.2) lavar opcionalmente el material zeolitico que contiene estafio y que tiene un marco de tipo BEA
tratado con agua con un agente de lavado, preferentemente agua;

(vii) someter a condiciones de secado el material zeolitico que contiene estafio y que tiene el marco de tipo
BEA obtenido en (vi);

(viii) someter el material zeolitico que contiene estafio y que tiene el marco de tipo BEA obtenido a partir de
(vi) o (vii), preferentemente a partir de (vii), a condiciones de calcinacion.

Por consiguiente, en el presente documento se divulga también un material zeolitico que contiene estafio y que tiene
un marco de tipo BEA que se puede obtener o se obtiene mediante un procedimiento como el descrito anteriormente.
Ademas, la presente invencion se refiere a un material zeolitico que contiene estafio y que tiene un marco de tipo
BEA, con un contenido de estafio en el intervalo del 0,5 al 10 % en peso, calculado como estafio elemental y basado
en el peso total del material zeolitico que contiene estafio y que tiene un marco de tipo BEA, y con un contenido de
boro en el intervalo del 0 al 0,15 % en peso, calculado como boro elemental y basado en el peso total del material
zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene un marco de tipo BEA, en el que al menos el 99 % en peso,
preferentemente al menos el 99,5 % en peso, mas preferentemente al menos el 99,9 % en peso del marco zeolitico
esta formada por Sn, opcionalmente B, Si, O y H, tiene una cristalinidad de al menos el 55 %, segun se determina
mediante DRX, preferentemente como se define en el Ejemplo de Referencia 5 del presente documento, tiene una
absorcidon de agua en el intervalo del 15 al 35 % en peso, segun se determina mediante isotermas de adsorcién-
desorcion de agua, preferentemente como se define en el Ejemplo de Referencia 4 del presente documento, que tiene
una banda de absorcion con un maximo en el intervalo de 200 a 220 nm y, opcionalmente, otra banda de absorcion
con un maximo en el intervalo de 230 a 300 nm, determinada mediante UV-VIS, preferentemente como se define en
el Ejemplo de Referencia 2 del presente documento, y que tiene una superficie especifica BET en el intervalo de 450
a 600 m? /g, determinada seguin la norma DIN 66131.

Dependiendo del uso previsto del material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene el marco de tipo BEA o el
material zeolitico que contiene estafio y que tiene el marco de tipo BEA segun la presente invencion, puede ser
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deseable someter los respectivos materiales zeoliticos a una conformacion, obteniendo asi un moldeado. Para dicha
conformacion, es concebible utilizar un aglutinante o un precursor de un aglutinante, obteniendo los moldeados que
comprenden el material zeolitico que tiene un marco de tipo BEA y el aglutinante. Los moldeados concebibles incluyen,
pero no se limitan a extruidos, granulos, comprimidos y similares.

En general, el material zeolitico que contiene estafio y que tiene el marco de tipo BEA puede utilizarse para cualquier
proposito adecuado. Preferentemente, se usa como un material cataliticamente activo, preferentemente como un
material cataliticamente activo en reacciones de oxidacion, incluidas las reacciones de oxidacién de tipo Baeyer-Villiger
y las reacciones de oxidacion de tipo Oppenauer, en reacciones de reduccion, incluidas las reacciones de reduccion
de tipo Meerwein-Ponndorf-Verley, las reacciones de condensacion de aldol, las reacciones de retro-aldol, incluida la
reaccion de la glucosa al acido lactico, en reacciones de isomerizacion, incluida la isomerizacion de glucosa a fructosa,
en particular para las reacciones de oxidacion de tipo Baeyer-Villiger.

Para los usos mencionados, también se pueden emplear los respectivos moldeados analizados anteriormente.

La presente invencion ademas se ilustra por medio de los siguientes ejemplos de referencia, ejemplos y ejemplos
comparativos.

Ejemplos
Ejemplo de Referencia 1: Mediciones SEM

Las mediciones de SEM se realizaron de la siguiente manera: Se investigaron muestras de polvo con el microscopio
electrénico de barrido de emision de campo (FESEM) Jeol JSM 7500 TFE, que funciona con voltajes de aceleracion
de 5 kV. Las muestras de polvo se prepararon en un portamuestras de SEM convencional y se recubrieron por
pulverizacién con una capa de platino de 9 nm. El recubrimiento por pulverizacion fue el Baltec SCD 500.

Ejemplo de Referencia 2: Mediciones UV-VIS

Las mediciones UV-VIS se llevaron a cabo con un PerkinElmer Lambda 950 equipado con una esfera integradora
Labsphere de 150 mm para la medicion de la reflexion difusa (trampa de brillo cerrada). La cubeta de polvo utilizada
para las muestras solidas se llené con las muestras solidas de forma que la superficie medida estuviera completamente
cubierta por la muestra. Como referencia se utilizé el estandar Spectralon, tiempo de integracién 0,2 s, velocidad de
barrido 267 nm/min, intervalo espectral 200 a 800 nm, medicién a temperatura ambiente. Los espectros obtenidos se
transformaron en espectros Kubelka-Munk.

Ejemplo de Referencia 3: Mediciones FT-IR

Las mediciones FT-IR (Transformada de Fourier-Infrarrojo) se llevaron a cabo en un espectrémetro Nicolet 6700. El
material en polvo se prensé hasta formar un pélet autoportante sin utilizar ningun aditivo. El pélet se introdujo en una
célula de alto vacio (HV) colocada en el instrumento FT-IR. Antes de la medicion, la muestra fue pretratada en alto
vacio (10 mbar) durante 3 h a 300 °C. Los espectros se recolectaron tras enfriar la célula a 50 °C. Los espectros se
registraron en el intervalo de 4000 a 800 cm™' con una resolucién de 2 cm™. Los espectros obtenidos se representan
en un grafico que tiene en el eje x el numero de onda (cm™) y en el eje y la absorbancia (unidades arbitrarias, u.a.).
Para la determinacion cuantitativa de las alturas de los picos y de la relacién entre estos picos se llevé a cabo una
correccion de la linea de base. Se analizaron los cambios en la regién de 3000 a 3900 cm' y, para comparar diversas
muestras, se tom6 como referencia la banda de 1880 + 5 cm™.

Ejemplo de Referencia 4: Determinacion de la captacion de agua

Las isotermas de adsorcidon/desorcion de agua se llevaron a cabo en un instrumento VTl SA de TA Instruments
siguiendo un programa de isotermas por etapas. El experimento consistia en un recorrido o una serie de recorridos
llevados a cabo sobre un material de muestra que se ha colocado en el platillo de la microbalanza dentro del
instrumento. Antes de iniciar la medicion, se eliminé la humedad residual de la muestra calentandola a 100 °C (rampa
de calentamiento de 5 °C/min) y manteniéndola durante 6 h bajo un flujo de nitrégeno. Tras el programa de secado, la
temperatura de la célula se redujo a 25 °C y se mantuvo isotérmica durante la medicion. Se calibré la microbalanza y
se equilibré el peso de la muestra seca (desviacion maxima de la masa 0,01% en peso). La absorcion de agua por
parte de la muestra se midié como el aumento de peso respecto a la muestra seca. En primer lugar, se midio la curva
de adsorcion por medio del aumento de la humedad relativa (HR) (expresada como % en peso de agua en la atmosfera
del interior de la célula) a la que se exponia la muestra y por medio de la medicion de la absorcion de agua por parte
de la muestra como equilibrio. La HR se incrementé con una etapa del 10% en peso desde el 5% hasta el 85% y en
cada etapa el sistema controlé la HR y monitoreé el peso de la muestra hasta alcanzar las condiciones de equilibrio
después de que la muestra fue expuesta desde el 85% en peso hasta el 5% en peso con una etapa del 10% y se
monitoreod y registrd el cambio en el peso de la muestra (absorcion de agua).

Ejemplo de Referencia 5: Determinacion de la cristalinidad
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La cristalinidad se determiné de acuerdo con el procedimiento descrito en el Manual de Usuario DIFFRAC.EVA Version
3, pagina 105, de Bruker AXS GmbH, Karlsruhe (publicado en febrero de 2003). Los datos respectivos se recolectaron
en un difractémetro estandar Bruker D8 Advance Series || mediante el uso de un detector LYNXEYE, de 2 ° a 50 °
2theta, mediante el uso de hendidutas fijas, un tamafio de etapa de 0,02 ° 2theta y una velocidad de exploracion de
2,4 s/etapa. Los parametros utilizados para estimar el contenido de fondo/amorfo fueron Curvatura = 0 y Umbral = 0,8.

Ejemplo 1: Preparacion de un material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene una estructura de marco BEA
por sintesis directa

En un vaso de precipitado, se mezclaron 90 g de agua desionizada con 152,71 g de hidréxido de tetraetilamonio (al
35 % en peso, en agua) con agitacion a aproximadamente 200 r.p.m. (revoluciones por minuto). Tras 10 minutos de
agitacion, se afiadieron 26,25 g de acido bdrico (al 99,9 %)), y la mezcla resultante se agité hasta obtener una solucion
transparente (aproximadamente 30 minutos). A continuacion, se afiadieron 238,85 g de Ludox® AS-40 (silice coloidal,
al 40 % en peso en agua), y la mezcla resultante se agité durante la noche. El pH de la mezcla era de 10,7, medido
con un electrodo de vidrio sensible al pH. A continuacion, la mezcla se transfirié a un autoclave y se sometio a una
cristalizacion hidrotérmica a 160 °C durante 48 h con agitacion a 140 r.p.m. Tras el enfriamiento, se afiadieron 25 g de
terc-butdxido de Sn(lV) (como solucidon en agua), y la mezcla se sometié a una cristalizacion hidrotérmica a 160 °C
durante 96 h con agitacién a 140 r.p.m.

La suspension resultante que comprende el material zeolitico que contiene estafo y boro y que tiene una estructura
de marco BEA en su licor madre se retird del autoclave y se mezclé con la cantidad doble de agua, lo que dio como
resultado una mezcla que tenia un pH de 8,9. Utilizando &cido nitrico (al 10 % en peso en agua), el pH de la mezcla
se ajusto a un valor de 7-8. Después de la filtracion, el material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene una
estructura de marco BEA se lavé con agua desionizada hasta que el agua de lavado tuvo una conductividad inferior a
150 microSiemens.

El material zeolitico lavado que contenia estafio y boro y que tenia una estructura BEA a continuacion se seco a 120
°C durante 12 horas y se calciné a 490 °C durante 5 horas en aire (rampa de calentamiento 2 K/min). Se obtuvieron
34,4 g de material zeolitico que contiene estafo y boro y que tiene una estructura de marco BEA.

El material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene una estructura de marco BEA tenia la siguiente
composicion: 2,7 % en peso de Sn, 1,3 % en peso de B, 41 % en peso Si, <0,1 % en peso C (TOC). La superficie BET
determinada de acuerdo con la norma DIN 66131 fue de 487 m?/g. La cristalinidad, determinada de acuerdo con el
Ejemplo de Referencia 5, fue del 68%. La adsorcion de agua, determinada de acuerdo con el Ejemplo de Referencia
4, fue del 23,0 % en peso. El espectro UV-VIS, determinado de acuerdo con el Ejemplo de Referencia 2, se muestra
en la Fig. 1. El espectro UV-SEM, determinado de acuerdo con el Ejemplo de Referencia 1, se muestra en la Fig. 2.
El espectro FT-IR, determinado de acuerdo con el Ejemplo de Referencia 3, se muestra en la Fig. 3. La relacion FT-
IR, definida como la relacion del maximo de absorcidon de una primera banda con un maximo en el intervalo de 3700
a 3750 cm™ respecto al maximo de absorcion de una segunda banda con un maximo en el intervalo de 3550 a 3699
cm™, es de 1,66. El espectro de DRX se muestra en la Fig. 10.

Ejemplo 2: Preparacion de un material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene una estructura de marco BEA
por sintesis directa

En un vaso de precipitado, se mezclaron 129,5 g de agua desionizada con 220,0 g de hidréxido de tetraetilamonio (al
35 % en peso, en agua) con agitacion a aproximadamente 200 r.p.m. (revoluciones por minuto). Tras 10 minutos de
agitacion, se afiadieron 37,8 g de acido bdrico (al 99,9 %)), y la mezcla resultante se agitdé hasta obtener una solucion
transparente (aproximadamente 30 minutos). A continuacion, se afiadieron 343,95 g de Ludox® AS-40 (silice coloidal,
al 40 % en peso en agua), y la mezcla resultante se agité durante la noche. El pH de la mezcla era de 10,7, medido
con un electrodo de vidrio sensible al pH. A continuacion, la mezcla se transfirié a un autoclave y se sometio a una
cristalizacion hidrotérmica a 160 °C durante 48 h con agitacion a 140 r.p.m. Tras el enfriamiento, se afiadieron 20,72
g de acetato de Sn(ll) (como solucidon en agua), y la mezcla se sometid a una cristalizacion hidrotérmica a 160 °C
durante 96 h con agitacién a 140 r.p.m.

La suspension resultante que comprende el material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene una estructura
de marco BEA en su licor madre se retird del autoclave y se mezclé con la cantidad doble de agua, lo que dio como
resultado una mezcla que tenia un pH de 8,5. Utilizando acido nitrico (al 10 % en peso en agua), el pH de la mezcla
se ajusto a un valor de 7-8. Después de la filtracion, el material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene una
estructura de marco BEA se lavé con agua desionizada hasta que el agua de lavado tuvo una conductividad inferior a
150 microSiemens.

El material zeolitico que contenia estafio y boro y que tenia una estructura BEA lavado a continuacion se secé a 120
°C durante 12 horas y se calciné a 490 °C durante 5 horas en aire (rampa de calentamiento 2 K/min). Se obtuvieron
146 g de material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene una estructura de marco BEA calcinado.

El material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene una estructura de marco BEA tenia la siguiente
composicion: 7,1 % en peso de Sn, 1,3 % en peso de B, 41 % en peso de Si, <0,1 % en peso de C (TOC). La superficie
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BET determinada de acuerdo con la norma DIN 66131 fue de 457 m?/g. La cristalinidad, determinada de acuerdo con
el Ejemplo de Referencia 5, fue del 69%. La adsorciéon de agua, determinada de acuerdo con el Ejemplo de Referencia
4, fue del 23,8% en peso. El espectro UV-VIS, determinado de acuerdo con el Ejemplo de Referencia 2, se muestra
en la Fig. 4. El espectro UV-SEM, determinado de acuerdo con el Ejemplo de Referencia 1, se muestra en la Fig. 5.
El espectro FT-IR, determinado de acuerdo con el Ejemplo de Referencia 3, se muestra en la Fig. 6. La relacion FT-
IR, definida como la relacion del maximo de absorcidon de una primera banda con un maximo en el intervalo de 3700
a 3750 cm respecto al maximo de absorcion de una segunda banda con un maximo en el intervalo de 3550 a 3699
cm™, es de 0,98.

Ejemplo 3: Preparacion de un material zeolitico de estafio que tiene una estructura de marco BEA por desboronacion
de un material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene una estructura de marco BEA

Se trasladaron 676,92 g de agua desionizada a un recipiente agitado de 4 |. Bajo agitacion, se afadieron 40 g del
material obtenido a partir del anterior Ejemplo 2, y la mezcla resultante se calentd hasta 100 °C. La mezcla se mantuvo
a esta temperatura a reflujo durante 1 h. A continuacién, la mezcla se enfrié hasta la temperatura ambiente. La mezcla
se sometié a filtracion y la torta del filtro se lavd con agua desionizada hasta que el agua de lavado tuvo una
conductividad inferior a 100 microSiemens.

La torta de filtracion obtenida de este modo se sometié a un secado a 120 °C durante 10 h bajo aire (rampa de
calentamiento: 3 K/min), seguido por una calcinaciéon a 550 °C durante 10 h en aire (rampa de calentamiento: 2 K/min)
(NI/h se define como el caudal de un gas medido a 101,325 kPa y 0 °C segun la norma DIN 1343). Se obtuvieron 37,7
g de material zeolitico que contiene estafio y que tiene una estructura de marco BEA desboronado.

El material zeolitico que contiene estafio y que tiene una estructura de marco BEA desboronado tenia la siguiente
composicion: 6,5 % en peso de Sn, 0,13 % en peso de B, 41 % en peso de Si, <0,1 % en peso de C (TOC). La
superficie BET determinada de acuerdo con la norma DIN 66131 fue de 458 m?/g. La cristalinidad, determinada de
acuerdo con el Ejemplo de Referencia 5, fue del 56%. La adsorciéon de agua, determinada de acuerdo con el Ejemplo
de Referencia 4, fue del 18 % en peso. El espectro UV-VIS, determinado de acuerdo con el Ejemplo de Referencia 2,
se muestra en la Fig. 7. El espectro UV-SEM, determinado de acuerdo con el Ejemplo de Referencia 1, se muestra en
la Fig. 8. El espectro FT-IR, determinado de acuerdo con el Ejemplo de Referencia 3, se muestra en la Fig. 9. La
relacion FT-IR, definida como la relacion del maximo de absorcién de una primera banda con un maximo en el intervalo
de 3700 a 3750 cm™' respecto al maximo de absorcion de una segunda banda con un maximo en el intervalo de 3550
a 3699 cm™, es de 1,2. El espectro de DRX se muestra en la Fig. 11.

Ejemplo 4: Oxidacion Baeyer-Villiger de ciclohexanona a caprolactona utilizando un material zeolitico que contiene
estafio y que tiene una estructura BEA

Se carg6 un matraz de vidrio de 100 mL con ciclohexanona (1,5 g), el material zeolitico (0,1 g) y 1,4-dioxano como
disolvente (45 g) y se calenté hasta 95 °C. A continuacién se afiadié una solucion acuosa de peroxido de hidréogeno
(al 70 % en p/p, 0,49 g) y se agitd la mezcla de reaccion. Tras enfriar hasta la temperatura ambiente, la solucién
resultante se filtro y el filtrado se analizé por GC mediante el uso de dioxano como estandar interno. Los resultados se
muestran en la Tabla 1.

Tabla 1:

Resultados del Ejemplo 4

Material Tiempo de | Contenido de Sn en Conversion de la |Selectividad " basada
zeolitico segun |[Reaccién /|el material zeolitico / |ciclohexanona/ % |en la ciclohexanona /
el Ejemplon.° |min % en peso %
1 240 2,7 14 14
3 240 6,5 10 57

) cantidad molar de caprolactona obtenida de la reaccién dividida por la cantidad molar de
ciclohexanona convertida en la reaccion

Ejemplo Comparativo 1: Preparacion de un material que contiene estafio y boro por sintesis directa sin precristalizacion
en condiciones hidrotérmicas
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En un vaso de precipitado, se mezclaron 90 g de agua desionizada con 152,71 g de hidréxido de tetraetilamonio (al
35 % en peso, en agua) con agitacion a aproximadamente 200 r.p.m. (revoluciones por minuto). Tras 10 minutos de
agitacion, se afiadieron 26,25 g de acido baérico (al 99,9 %), y la mezcla resultante se agité hasta obtener una solucion
transparente (aproximadamente 30 minutos). A continuacion, se afiadieron 238,85 g de Ludox® AS-40 (silice coloidal,
al 40 % en peso en agua), y la mezcla resultante se agité durante la noche. El pH de la mezcla era de 10,7, medido
con un electrodo de vidrio sensible al pH. A continuacion, la mezcla se agité a 50 °C durante 48 h a 140 r.p.m. Tras el
enfriamiento, se afiadieron 25 g de terc-butoxido de Sn(lV) (como solucién en agua), y la mezcla se sometié a una
cristalizacién hidrotérmica a 160 °C durante 96 h con agitacion a 140 r.p.m.

La suspensién resultante que comprende el material que contiene estafio y boro en su licor madre se retiré del
autoclave y se mezcloé con la cantidad doble de agua, lo que dio como resultado una mezcla con un pH de 8,9.
Utilizando acido nitrico (al 10 % en peso en agua), el pH de la mezcla se ajustd a un valor de 7-8. Después de la
filtracion, el material zeolitico que contiene estafio y boro se lavé con agua desionizada hasta que el agua de lavado
tuvo una conductividad inferior a 150 microSiemens.

El material que contenia estafio y boro lavado se seco a continuacion a 120 °C durante 12 h y se calciné a 490 °C
durante 5 h bajo aire (rampa de calentamiento 2 K/min). Se obtuvieron 63 g de material que contiene estafo y boro
calcinado.

El material que contiene estafio y boro tenia la siguiente composicion: 5,4 % en peso de Sn, 0,61 en peso de B, 41 %
en peso de Si, <0,1 % en peso de C (TOC). La superficie BET determinada de acuerdo con la norma DIN 66131 fue
de 234 m?/g. El material que contiene estafio y boro, determinado segun el ejemplo de referencia 5, era amorfo. El
espectro de DRX se muestra en la Fig. 12.

El Ejemplo Comparativo se realizé para reflejar el estado de la técnica, en particular la ensefianza del documento CN
104709920 A. Dicho documento se refiere a un procedimiento para la preparacién de tamices moleculares que
contienen estafo. Mas especificamente, dicho documento divulga un procedimiento que incluye las etapas de (1)
proporcionar una mezcla acuosa que comprende una fuente de boro, una fuente de silicio y un agente director de la
estructura, (2) calentar la mezcla hasta 50 °C, (3) afiadir una fuente de estafio a la mezcla, y (4) someter la mezcla a
condiciones de cristalizacion hidrotérmica (véase el ejemplo 1 en los parrafos [0035] a [0039] del documento CN
104709920 A). A diferencia de la ensefianza del documento CN 104709920 A, en particular el Ejemplo 1 de la presente
invencion incluye una etapa de precristalizacion en condiciones hidrotérmicas que conduce a un producto diferente.
Este hallazgo fue confirmado por el andlisis de rayos X, como se muestra en las respectivas figuras.

Breve descripcion de los dibujos
La Figura 1

muestra el espectro UV-VIS del material zeolitico preparado de acuerdo con el Ejemplo 1, determinado como
se describe en el Ejemplo de Referencia 2. El eje x muestra la longitud de onda en nm, con marcas de
graduacion, de izquierda a derecha, en 200; 300; 400; 500; 600. El eje y muestra el valor K-M, con marcas
de graduacion, de abajo a arriba, en 0,0; 0,5; 1,0; 1,5; 2,0.

La Figura 2

muestra una fotografia de SEM del material zeolitico preparado de acuerdo con el Ejemplo 1, determinado
como se describe en el Ejemplo de Referencia 1. En la esquina inferior izquierda se muestra la escala
(75000:1). En la esquina inferior derecha, la regla en blanco y negro muestra la dimension de 500 nm.

La Figura 3

muestra el espectro FT-IR del material zeolitico preparado de acuerdo con el Ejemplo 1, determinado como
se describe en el Ejemplo de Referencia 3. El eje x muestra los nimeros de onda en cm™, con marcas, de
izquierda a derecha, en 4000; 3500; 3000; 2500; 2000; 1500. El eje y muestra la extincion, con marcas, de
abajo a arriba, en 0,1; 0,2; 0,3; 0,4; 0,5; 0,6; 0,7; 0,8; 0,9; 1,0.

La Figura 4

muestra el espectro UV-VIS del material zeolitico preparado de acuerdo con el Ejemplo 2, determinado como
se describe en el Ejemplo de Referencia 2. El eje x muestra la longitud de onda en nm, con marcas de
graduacion, de izquierda a derecha, en 200; 300; 400; 500; 600. El eje y muestra el valor K-M, con marcas
de graduacion, de abajo a arriba, en 0,0; 0,5; 1,0; 1,5; 2,0.

La Figura 5

muestra una fotografia de SEM del material zeolitico preparado de acuerdo con el Ejemplo 2, determinado
como se describe en el Ejemplo de Referencia 1. En la esquina inferior izquierda se muestra la escala
(75000:1). En la esquina inferior derecha, la regla en blanco y negro muestra la dimension de 500 nm.
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La Figura 6

muestra el espectro FT-IR del material zeolitico preparado de acuerdo con el Ejemplo 2, determinado como
se describe en el Ejemplo de Referencia 3. El eje x muestra los nimeros de onda en cm™, con marcas, de
izquierda a derecha, en 4000; 3500; 3000; 2500; 2000; 1500. El eje y muestra la extincion, con marcas, de
abajo a arriba, en -0,00; 0,05; 0,10; 0,15; 0,20; 0,25; 0,30; 0,35; 0,40; 0,45; 0,50; 0,55; 0,60; 0,65; 0,70.

La Figura 7

muestra el espectro UV-VIS del material zeolitico preparado de acuerdo con el Ejemplo 3, determinado como
se describe en el Ejemplo de Referencia 2. El eje x muestra la longitud de onda en nm, con marcas de
graduacion, de izquierda a derecha, en 200; 300; 400; 500; 600. El eje y muestra el valor K-M, con marcas
de graduacion, de abajo a arriba, en 0,0; 0,5; 1,0; 1,5; 2,0.

La Figura 8

muestra una fotografia de SEM del material zeolitico preparado de acuerdo con el Ejemplo 3, determinado
como se describe en el Ejemplo de Referencia 1. En la esquina inferior izquierda se muestra la escala
(75000:1). En la esquina inferior derecha, la regla en blanco y negro muestra la dimension de 500 nm.

La Figura 9

muestra el espectro FT-IR del material zeolitico preparado de acuerdo con el Ejemplo 3, determinado como
se describe en el Ejemplo de Referencia 3. El eje x muestra los nimeros de onda en cm™, con marcas, de
izquierda a derecha, en 4000; 3500; 3000; 2500; 2000; 1500. El eje y muestra la extincion, con marcas, de
abajo a arriba, en 0,00; 0,05; 0,10; 0,15; 0,20; 0,25; 0,30; 0,35; 0,40; 0,45; 0,50; 0,55; 0,60; 0,65; 0,70; 0,75;
0,80.

La Figura 10

muestra el espectro DRX del material zeolitico preparado de acuerdo con el Ejemplo 1. El eje x muestra el
angulo theta en °, con marcas, de izquierda a derecha, en 2; 10; 20; 30; 40; 50; 60; 70. El eje y muestra los
recuentos lin, con marcas, de abajo a arriba, en 0; 27370.

La Figura 11

muestra el espectro DRX del material zeolitico preparado de acuerdo con el Ejemplo 3. El eje x muestra el
angulo theta en °, con marcas, de izquierda a derecha, en 2; 10; 20; 30; 40; 50; 60; 70. El eje y muestra los
recuentos lin, con marcas, de abajo a arriba, en 0; 18249.

La Figura 12

muestra el espectro DRX del material zeolitico preparado de acuerdo con el Ejemplo Comparativo 1. El eje x
muestra el angulo theta en °, con marcas, de izquierda a derecha, en 0; 10; 20; 30; 40; 50; 60. El eje y muestra
la intensidad como valor de impulso, con marcas, de abajo a arriba, en 0; 6000.

Bibliografia citada
e Documento US 9.108.190
e J. Mater. Chem. A 2 (2014), pp. 20252-20262

e Documento CN 104709920 A
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REIVINDICACIONES

1.- Un procedimiento para preparar un material zeolitico que contiene estafio y que tiene una estructura de tipo BEA,
que comprende

(i.1) proporcionar una mezcla de sintesis acuosa que comprenda una fuente de boro, una fuente de silicio y
un agente director de la estructura BEA;

(i.2) someter la mezcla de sintesis proporcionada en (i.1) a condiciones de precristalizacion hidrotérmica;
(i.3) afiadir una fuente de estafio a la mezcla obtenida de (i.2);

(ii) someter la mezcla de sintesis acuosa obtenida a partir de (i.3) a condiciones de cristalizacion hidrotérmica,
obteniendo un material zeolitico que contiene estafio y que tiene el marco de tipo BEA comprendido en su
licor madre; en el que las condiciones de precristalizacion hidrotérmica segun (i.2) comprenden una
temperatura de precristalizacion hidrotérmica en el intervalo de 100 a 200 °C.

2.- El procedimiento de la reivindicacion 1, en el que al menos el 99 % en peso, preferentemente al menos el 99,5 %
en peso, mas preferentemente al menos el 99,9 % en peso de la mezcla de sintesis acuosa proporcionada en (i.1)
consiste en agua, la fuente de boro, la fuente de silicio y el agente director de la estructura de marco de tipo BEA, y
en el que al menos el 99 % en peso, preferentemente al menos el 99,5 % en peso, mas preferentemente al menos el
99,9 % en peso de la mezcla de sintesis acuosa sometida a las condiciones de cristalizacion hidrotérmica en (ii)
consiste en la mezcla obtenida de (i.3) y la fuente de estafo.

3.- El procedimiento de la reivindicacion 1 o 2, en el que las condiciones de precristalizacion hidrotérmica segun (i.2)
comprenden una temperatura de precristalizacién hidrotérmica en el intervalo de 110 a 190 °C, preferentemente en el
intervalo de 120 a 180 °C.

4.- El procedimiento de una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, en el que la fuente de estafio es uno o mas de
alcoxidos de estano(ll), alcoxidos de estafio(lV), sales de estafio(ll) de acidos organicos, sales de estafio(lV) de acidos
organicos, sales de estafio(ll) de acidos inorganicos, sales de estafo(lV) de acidos inorganicos, preferentemente una
o0 mas de SnCls, Sn(lV)-acetato, Sn(IV)-terc-butéxido, SnBrs, SnF4, dicloruro de Sn(lV)-bisacetilacetonato; dibromuro
de Sn(lV)-bisacetilacetonato, Sn(ll)-acetato, Sn(ll)-acetilacetonato , Sn(ll)-citrato, SnCl,, SnF», Snls, SnSO4, en el que
la fuente de estafio comprende preferentemente, y mas preferentemente es, Sn(ll)-acetato o Sn(IV)-terc-butdxido; en
el que la fuente de boro es una o mas de acido bérico, boratos, haluros de boro y 6xido de boro (B203), en el que la
fuente de boro comprende preferentemente, y mas preferentemente es, acido bérico; en el que la fuente de silicio es
una o mas de silice de combustién y silice coloidal, en el que la fuente de silicio comprende preferentemente, y mas
preferentemente es, silice coloidal, en el que la fuente de silicio comprende preferentemente, y mas preferentemente
es, silice coloidal estabilizada con amoniaco; y en el que el agente director de la estructura de marco de tipo BEA
comprende, y preferentemente es, hidroxido de tetraetilamonio.

5.- El procedimiento de una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 4, en el que en la mezcla de sintesis acuosa
proporcionada en (i.1), la relacion en peso del boro con respecto al silicio esta en el intervalo de 0,4:1 a 2,0:1,
preferentemente en el intervalo de 0,6:1 a 1,7:1, mas preferentemente en el intervalo de 0,9:1 a 14:1; la relacién en
peso del agente director de la estructura de marco de tipo BEA con respecto al silicio esta en el intervalo de 0,10:1 a
0,30:1, preferentemente en el intervalo de 0,15:1 a 0,27:1, mas preferentemente en el intervalo de 0,20:1 a 0,24:1; y
en el que en la mezcla de sintesis acuosa proporcionada en (i.3), la relacion en peso del estafio con respecto al silicio
esta en el intervalo de 0,005:1 a 0,1:1, preferentemente en el intervalo de 0,01:1 a 0,06:1, mas preferentemente en el
intervalo de 0,02:1 a 0,05:1.

6.- El procedimiento de una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, en el que las condiciones de cristalizacion
hidrotérmica segun (ii) comprenden una temperatura de cristalizacion hidrotérmica en el intervalo de 100 a 200 °C,
preferentemente en el intervalo de 110 a 190 °C, mas preferentemente en el intervalo de 120 a 180 °C.

7.- El procedimiento de una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, que comprende ademas:

(iii) separar el material zeolitico que contiene estafio y que tiene un marco de tipo BEA de su licor madre,
comprendiendo preferentemente el lavado del material zeolitico que contiene estafio y que tiene un marco
de tipo BEA con un agente de lavado, preferentemente agua;

(iv) someter el material zeolitico que contiene estafio y que tiene el marco de tipo BEA obtenido a partir de
(iii) a condiciones de secado, que comprenden preferentemente una temperatura de secado en el intervalo
de 60 a 200 °C, preferentemente en el intervalo de 80 a 190 °C, mas preferentemente en el intervalo de 100
a 180 °C;

(v) someter el material zeolitico que contiene estafio y que tiene el marco de tipo BEA obtenido a partir de
(iv) a condiciones de calcinacion, que comprenden preferentemente una temperatura de calcinacion en el
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intervalo de 400 a 700 °C, preferentemente en el intervalo de 420 a 680 °C, mas preferentemente en el
intervalo de 450 a 650 °C.

8.- El procedimiento de una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7, que comprende ademas:

(vi) someter el material zeolitico que contiene estafio y que tiene un marco de tipo BEA a desboronacion,
obteniendo un material zeolitico que contiene estafio desboronado, y dicho sometimiento a desboronacion
comprende preferentemente:

(vi.1) tratar con un acido el material zeolitico que contiene estafo y que tiene un marco de tipo BEA;

(vi.2) lavar el material zeolitico que contiene estafio y que tiene un marco de tipo BEA tratado con acido con
un agente de lavado, preferentemente agua; o comprende preferentemente:

(vi.1) tratar el material zeolitico que contiene estafio y que tiene un marco de tipo BEA con agua que no
contiene un &cido;

(vi.2) lavar opcionalmente el material zeolitico que contiene estafio y que tiene un marco de tipo BEA tratado
con agua con un agente de lavado, preferentemente agua;

en el que el tratamiento segun (vi.1) se lleva a cabo a una temperatura de la mezcla acuosa que comprende el material
zeolitico que contiene estafio y que tiene el marco de tipo BEA, en el intervalo de 60 a 100 °C, preferentemente en el
intervalo de 80 a 100 °C, mas preferentemente en el intervalo de 90 a 100 °C.

9.- El procedimiento de la reivindicacion 8, que comprende ademas:

(vii) someter el material zeolitico que contiene estafio y que tiene el marco de tipo BEA desboronado a
condiciones de secado, que comprenden preferentemente una temperatura de secado en el intervalo de 60
a 200 °C, preferentemente en el intervalo de 80 a 190 °C, mas preferentemente en el intervalo de 100 a 180
OC;

(viii) someter el material zeolitico que contiene estafio y que tiene el marco de tipo BEA desboronado obtenido
a partir de (vii) a condiciones de calcinacion, que comprenden preferentemente una temperatura de
calcinacion en el intervalo de 400 a 700 °C, preferentemente en el intervalo de 420 a 680 °C, mas
preferentemente en el intervalo de 450 a 650 °C.

10.- Un material zeolitico que contiene estafo y boro y que tiene un marco de tipo BEA, con un contenido de estafio
comprendido entre el 0,5y el 10 % en peso, calculado como estafio elemental y basado en el peso total del material
zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene un marco de tipo BEA, y con un contenido de boro comprendido entre
el 0,5y el 9 % en peso, calculado como boro elemental y basado en el peso total del material zeolitico que contiene
estafio y boro y que tiene un marco de tipo BEA, en el que preferentemente al menos el 99 % en peso, mas
preferentemente al menos el 99,5 % en peso, y mas preferentemente al menos el 99 % en peso del marco zeolitico
consiste en Sn, B, Si, Oy H, y tiene un espectro de DRX que comprende picos en angulos de difraccion 2 theta de
(8,0 £ 0,1)°, (22,0 £ 0,1)°, (23,0 £ 0,1)°, (25,9 £ 0,1)°, (27,3 + 0,1)°, y tiene una cristalinidad de al menos 55 %
determinada segun DRX.

11.- El material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene un marco de tipo BEA de la reivindicacion
10, caracterizado ademas por una o mas de las siguientes caracteristicas:

- una superficie especifica BET de al menos 400 m?/g, preferentemente en el intervalo de 400 a 600 m?/g,
preferentemente en el intervalo de 450 a 550 m?%/g, determinada segun la norma DIN 66131;

- una cristalinidad en el intervalo del 55 al 85 %, preferentemente en el intervalo del 60 al 85 %, mas
preferentemente en el intervalo del 65 al 85 %, determinada segun XRD;

- un volumen de microporos en el intervalo de 0,12 a 0,14 cm?3/g, determinado seguin la norma DIN 66135;

- un tamano medio de los cristales como maximo de 100 nm, preferentemente en el intervalo de 5 a 100 nm,
determinado segun SEM,;

- una banda de absorcién con un maximo en el intervalo de 200 a 220 nm y, opcionalmente, otra banda de
absorciéon con un maximo en el intervalo de 230 a 300 nm, determinada segun UV-VIS;

- un espectro FT-IR en el que la relacion del maximo de absorcidon de una primera banda con un maximo en
el intervalo de 3700 a 3750 cm-! con respecto al maximo de absorcion de una segunda banda con un maximo
en el intervalo de 3550 a 3699 cm™' esta en el intervalo de 0,5 a 2,0, preferentemente en el intervalo de 0,7 a
1,5;
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- una absorcién de agua de al menos el 10 % en peso, preferentemente en el intervalo del 10 al 35 % en
peso, mas preferentemente en el intervalo del 15 al 35 % en peso, mas preferentemente en el intervalo del
20 al 35 % en peso, determinado mediante isotermas de adsorcion-desorciéon de agua.

12.- El material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene un marco de tipo BEA de la reivindicacién 10 u 11,
obtenible u obtenido por medio de un procedimiento segun una cualquiera de las reivindicaciones 1 a 7.

13.- Un material zeolitico que contiene estafio y que tiene un marco de tipo BEA con un contenido de estafio del 0,5
al 10 % en peso, calculado como estafio elemental y basado en el peso total del material zeolitico que contiene estafo
y que tiene un marco de tipo BEA, y con un contenido de boro del 0 al 0,15 % en peso, calculado como boro elemental
y basado en el peso total del material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene un marco de tipo BEA, en el
que al menos el 99 % en peso, preferentemente al menos el 99,5 % en peso, mas preferentemente al menos el 99,9
% en peso del marco zeolitico esta formado por Sn, B, Si, Oy H,

con una cristalinidad de al menos el 55 %, determinada segun DRX,

con una absorcion de agua del 15 al 35 % en peso, determinada mediante isotermas de adsorcion-desorcion
de agua,

con una banda de absorcion con un maximo en el intervalo de 200 a 220 nm y, opcionalmente, otra banda
de absorcién con un maximo en el intervalo de 230 a 300 nm, determinada segun UV-VIS, y

con una superficie especifica BET en el intervalo de 450 a 600 m?/g, determinada segun la norma DIN 66131.

14.- El material zeolitico que contiene estafio que tiene el marco de tipo BEA de la reivindicacion 13, obtenible u
obtenido por un procedimiento segun la reivindicacion 8 o 9.

15.- El uso de un material zeolitico que contiene estafio y boro y que tiene un marco de tipo BEA segun una cualquiera
de las reivindicaciones 10 a 12 como material cataliticamente activo, preferentemente como material cataliticamente
activo bifuncional, mas preferentemente como material cataliticamente activo bifuncional en una reaccién para la que
se combina una funcién acida cataliticamente activa con una funcién redox cataliticamente activa del material
cataliticamente activo.

16.- El uso de un material zeolitico que contiene estafio y que tiene un marco de tipo BEA segun la reivindicacion 13
0 14 como un material cataliticamente activo, preferentemente como un material cataliticamente activo en reacciones
de oxidacion, incluidas las reacciones de oxidacion de tipo Baeyer-Villiger y las reacciones de oxidacion de tipo
Oppenauer, en reacciones de reduccion, incluidas las reacciones de reduccion de tipo Meerwein-Ponndorf-Verley, las
reacciones de condensacion de aldol, las reacciones de retro-aldol, incluida la reaccién de la glucosa al acido lactico,
en reacciones de isomerizacion, incluida la isomerizacion de glucosa a fructosa.
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Figura 2
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Figura 5
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Figura 6
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Figura 7
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Figura 8
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Figura 9
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Figura 11
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