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@Resumen:

Procedimiento de preparacion de un material
paramagnético.

La presente invencion se refiere a un procedimiento
para la elaboracion de un material paramagnético que
comprende las siguientes etapas:

a) preparar una solucion acuosa de una sal de hierro;
b) impregnar y-Al,Os; con la soluciéon acuosa

de la etapa a);

c) secar el producto procedente de la etapa b);

d) calcinar el producto procedente de la etapa c); y

e) reducir el producto procedente de la etapa d),

asi como al material obtenible mediante dicho
proceso y al uso de este material como catalizador en
reacciones de oxidacion de compuestos orgénicos
contaminantes en presencia de peréxido de
hidrégeno; o como soporte catalitico de metales
preciosos para su aplicacion en otro tipo de
tratamientos de aguas, como por ejemplo, la
hidrodecloracion catalitica de compuestos
organoclorados.
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DESCRIPCION
PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE UN MATERIAL

PARAMAGNETICO A BASE DE HIERRO Y y- Al,03 . CON APLICACIONES
COMO CATALIZADOR Y SOPORTE CATALITICO

La presente invencion se refiere a un procedimiento para la preparacion de un
material paramagnético, el uso del mismo como soporte catalitico o como
catalizador en el tratamiento de aguas residuales, asi como un soporte
catalitico que comprende dicho material paramagnético.

ESTADO DE LA TECNICA ANTERIOR

La alumina es uno de los materiales mas versétiles en ingenieria, debido a sus
propiedades mecanicas, eléctricas, quimicas y a su coste relativamente bajo.
Dichas propiedades han hecho que la alimina sea un soporte comunmente
utiizado en la preparacion de catalizadores. Habitualmente dichos
catalizadores son conformados en granulos para poder recuperarlos tras su
utilizacién. Sin embargo, la conformacién granular puede dar lugar a
limitaciones difusionales en las reacciones en las que este material se usa
como soporte catalitico, limitando la velocidad del proceso. Para evitarlo, se
suele reducir el tamafio de particula del catalizador empleado, utilizando
catalizadores en polvo, pero en este caso es dificil separarlos tras su uso y
mucho catalizador se pierde arrastrado por la corriente tratada. En este sentido,
los soportes cataliticos magnéticos presentan una gran ventaja ya que permiten
trabajar con pequerios tamafnos y separar facilmente el catalizador del medio

de reaccion.

En el estado de la técnica existen trabajos con catalizadores magnéticos que
emplean, carbdn activo, silice o alumina como soportes. Los catalizadores
magnéticos que emplean carb6n activo como soporte han sido utilizados en
tratamientos de oxidacién de contaminantes organicos de las aguas (Nguyen,
T.D. et al., Journal of Hazardous Materials, 185 (2011) 653-661;), aunque
también se pueden utilizar en tratamientos de reduccién (Hongkun, H., et al.,
Journal of Nanomaterials, Volume 2011, Article ID 193510, 10 pages ). En
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varios trabajos de la bibliografia la preparacion de un material magnético
soportado en carbdn activo se realiz6 impregnando el soporte con una sal
precursora de hierro, siendo una de las mas utilizadas el nitrato de hierro, y
calcinando posteriormente el material a temperaturas superiores a 600 °C en
atmésfera de nitrégeno (Nguyen, T.D. et al., Journal of Hazardous Materials,
185 (2011) 653-661). Nguyen, T.D. et al, utilizaron carbones activos
magneéticos para la oxidacion avanzada de naranja de metilo obteniendo la
degradacion total del compuesto y conversiones de carbono organico total
(COT) del 60 %, ademas de una elevada estabilidad. El catalizador mantuvo
sus propiedades magnéticas tras la reaccion pudiendo ser facilmente separado
tras el proceso.

El soporte de silice ha sido menos utilizado, y fundamentalmente su
preparacion como catalizador magnético se ha llevado a cabo empleando
magnetita como precursor (Chen, H. et al., Journal of Chemical Technology and
Biotechnology, 86 (2011) 299-305; Li, J., et al., Journal of Molecular Catalysis,
A: Chemical, 298(1-2) (2009) 31-35). Chen, H. et al., emplearon catalizadores
magneéticos soportados en silice para la oxidacion avanzada con peroxido de
hidrégeno y ozono de contaminantes organicos (RB5). Ademas de una mejora
en la actividad con respecto a los catalizadores tradicionalmente empleados en
oxidacién avanzada, el catalizador magnético de silice fue facilmente separado
del medio de reaccion al final del proceso y al cabo de tres ciclos de uso, la
recuperacion del catalizador, aprovechando sus propiedades magnéticas, se

mantuvo por encima del 90%.

En el caso de la alimina, existen diversos trabajos en los que se han
preparado catalizadores magnéticos mediante la sintesis de nanoparticulas
magnéticas que posteriormente fueron depositadas en la superficie de la
alumina (Kroll, M. et al., Journal of Magnetism and Magnetic Materials, 249
(2002) 241-245; Lang, Y. et al, American Institute of Chemical Engineers
Journal, 54(9) (2008) 2303-2309). También aparecen trabajos en la bibliografia
en los que el catalizador magnético de alimina se prepara a partir de magnetita

creando un composite magnético sobre el que posteriormente se incorporan
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metales preciosos para su aplicacion en tratamientos de hidrogenacion (Lang.
Y., et al., Chemistry, 7 (2009) 631-636). Dichos soportes han permitido mejorar

sustancialmente la recuperacion y reutilizacién de los catalizadores.

A la vista de estos antecedentes, un material paramagnético con aplicaciones
como catalizador y soporte catalitico representaria una importante ventaja con
respecto a los catalizadores y soportes cataliticos convencionales ya que

permitiria recuperar el material tras su utilizacion.
DESCRIPCION DE LA INVENCION

La presente invencién se refiere a un procedimiento mediante el cual se
elabora un material paramagnético de y-Al.O3; conteniendo un oxido mixto de
hierro con aplicaciones como catalizador y soporte catalitico que presenta
propiedades magnéticas adecuadas para su posterior separacién del medio de

reaccion.
Por lo tanto un primer aspecto de la presente invencién se refiere a un
procedimiento de obtencién de un material paramagnético que comprende las

siguientes etapas:

a) preparar una solucion acuosa de una sal de hierro;

b) impregnar y-Al,O3 con la solucidén acuosa de la etapa a);

)

)
c) secar el producto procedente de la etapa b);
d) calcinar el producto procedente de la etapa c); y
)

e) reducir el producto procedente de la etapa d).
Segun una realizacion preferida, en la primera etapa a) del procedimiento;
- la sal de hierro es organica o inorganica, preferiblemente inorganica,

seleccionada del grupo formado por nitrato de hierro o sulfato de hierro.

Mas preferiblemente nitrato de hierro (lll) nonahidratado.
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- la cantidad de sal de hierro que se adiciona a la solucién acuosa esta
comprendida entre 0,036 y 0,108 moles por cada 100 gramos de
catalizador que vaya a prepararse, preferiblemente entre 0,06 y 0,08

moles.

Segun otra realizacién preferida, en la etapa b) del procedimiento:

- la impregnacioén se realiza mediante cualquier método de impregnacion
conocido por un experto en la materia, aunque de manera preferida el
método de impregnacién es por humedad incipiente. Para ello, una vez
secada la y-Al>O3, se adiciona lentamente sobre ésta la solucion acuosa

de una sal de hierro bajo agitacion continua.

- El hierro se deposita en la superficie de la y-Al.O3, entendiéndose como
tal, no solo la superficie externa de las particulas de y-Al,O3 sino también

en los poros de su estructura.

Segun otra realizacion preferida, en la etapa c) del procedimiento:

- se lleva a cabo el secado del producto de la etapa b) mediante
cualquier procedimiento conocido por un experto en la materia, aunque
de manera preferida, la etapa de secado se efectla realizando
inicialmente un secado a temperatura ambiente durante un periodo
comprendido entre 1 y 6 horas, preferiblemente entre 2 y 4 horas, y
posterior calentamiento hasta una temperatura entre 50 y 70°C,
preferiblemente hasta 60 °C con una rampa de temperatura
comprendida entre 10 y 30 °C/h, manteniendo dicha temperatura durante
al menos 12 horas. En una realizacion preferida, la rampa de

temperatura aplicada esta comprendida entre 15y 25 °C/h.

Segun otra realizacién preferida, en la etapa d) del procedimiento:
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- se lleva a cabo una calcinacion en atmésfera de aire del producto
procedente de la etapa c) desde temperatura ambiente hasta una
temperatura comprendida entre 200 y 400 °C, manteniendo dicha
temperatura durante al menos 4 horas. De manera mas preferida, el
calentamiento desde temperatura ambiente hasta temperatura
comprendida entre 200 y 400 °C se efectia mediante un ciclo térmico a
una velocidad comprendida entre 1 y 5 °C/min, mas preferiblemente a

una velocidad de 2 °C/min.

Por ultimo segun otra realizacidn preferida, en la etapa e) del procedimiento:

- se lleva a cabo una etapa de reduccién en atmdsfera de hidrégeno
desde temperatura ambiente, hasta una temperatura comprendida entre
150 y 350 °C, manteniendo dicha temperatura durante al menos 2 horas.
De manera mas preferida, el calentamiento desde temperatura ambiente
hasta temperatura comprendida entre 150 y 350 °C se efectia mediante
un ciclo térmico a una velocidad comprendida entre 10 y 30 °C/min, mas
preferiblemente a una velocidad de 20 °C/min.

Tal como se ha mencionado previamente, el material obtenido segun el
procedimiento de la invencién presenta propiedades magnéticas que facilitan
su separacion del medio de reaccién. Ademas, no se han encontrado
antecedentes en el estado de la técnica sobre procesos en los que las
particulas se generen directamente sobre la alumina, con lo que el
procedimiento de preparacién recogido en esta invencion supondria una
ventaja importante con respecto a los catalizadores conocidos ya que se
simplificaria el procedimiento de preparacion, con una notable reduccion del

namero de etapas necesarias.

Por lo tanto, un segundo aspecto de la presente invencion se refiere al material
paramagnético obtenible mediante el procedimiento anteriormente descrito. La
proporcién de hierro en el material, estd comprendida entre 2 y 6% en peso con

respecto al peso total del material.
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Un tercer aspecto de la presente invencién se refiere a un soporte catalitico

que comprende el material paramagnético anterior.

Un cuarto aspecto de la presente invencién se refiere al uso del material
paramagnético como catalizador. De manera preferida, como catalizador en la
oxidacion de contaminantes fendlicos con peroxido de hidrdégeno.
Preferiblemente para la eliminacion de compuestos fendlicos de aguas

residuales.

Un quinto aspecto de la presente invencién se refiere al uso del soporte

catalitico anteriormente descrito para la preparacién de catalizadores.

En la presente invencion se entiende como soporte catalitico un material sélido
sobre el que se deposita un producto que es el que actiia como catalizador de
la reaccién. El soporte catalitico por tanto, favorece la dispersion de la fase

activa y puede interactuar con ésta mejorando su eficacia en la reaccion.

El material descrito en la presente invencién puede funcionar como soporte
catalitico en algunas reacciones, como por ejemplo, la hidrodecloracion; ya
que, en este caso, el hierro del material paramagnético no resulta activo en la
reaccion y es necesario impregnar el soporte con otros metales (ejemplo:
paladio o rodio). Esta aplicacion como soporte catalitico es muy importante ya
que los metales nobles (paladio o rodio) soportados en él tienen un precio
elevado, y si estan anclados en un soporte magnético pueden ser facilmente

recuperados tras la reaccion.

A lo largo de la descripcién y las reivindicaciones la palabra "comprende" y sus
variantes no pretenden excluir otras caracteristicas técnicas, aditivos,
componentes o pasos. Para los expertos en la materia, otros objetos, ventajas
y caracteristicas de la invencién se desprenderan en parte de la descripcion y

en parte de la practica de la invencién. Los siguientes ejemplos se
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proporcionan a modo de ilustracién, y no se pretende que sean limitativos de la

presente invencion.

BREVE DESCRIPCION DE LAS FIGURAS

Figura 1: Muestra la evolucion de la conversion de H,O, y COT (1.A) y de la
concentracion de los compuestos implicados en la oxidacién avanzada de fenol

(1.B) con el catalizador paramagnético de Fe/y-Al>Os.

Figura 2: Muestra la evolucién de la conversion de 4-clorofenol y de la
concentracion de los productos obtenidos en la hidrodecloracion catalitica de 4-

clorofenol con el catalizador paramagnético de Pd-Fe/y-Al,Os.

EJEMPLOS

A continuacion se describen dos ejemplos ilustrativos que revelan las
caracteristicas y ventajas de la invencion, sin embargo, no deben interpretarse
como limitativos del objeto de la invencion tal como se define en las

reivindicaciones.

Ejemplo 1. Oxidacion de fenol con el catalizador paramagnético de Fe/y- Al>Os.

Se realizaron experimentos de oxidacion de fenol, con una concentracion de
partida de 200 mg/L, a presion atmosférica, una temperatura de 50 °C, la
concentracion estequiométrica tedrica de perdxido de hidrogeno y una
concentracion de catalizador de 2 g/L. El catalizador fue preparado tal como se

describe en la descripcion de la invencién.

La reaccién se llevd a cabo en un reactor discontinuo de vidrio tipo tanque
agitado. Las particulas de catalizador permanecieron en suspensién en el

medio de reaccion y la temperatura se midi6 mediante un termopar. La
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calefaccion y agitaciébn del reactor se realizaron utilizando una placa
agitadora/calefactora.

Se emple6 un volumen de reaccion de 450 ml que fue calentado hasta 50 °C
con las particulas de catalizador suspendidas en el mismo. El andlisis de los
productos de reaccion se llevd a cabo mediante cromatografia liquida de alta
eficacia (HPLC) y mediante cromatografia i6nica (Cl). También se realizé un
seguimiento de la evolucion de carbono organico total mediante un analizador
de carbono organico total (COT). La Figura 1 muestra la evolucion del fenol y
de los productos de reaccion, compuestos aromaticos y acidos organicos de
cadena corta, asi como la conversiéon de COT y de peréxido de hidrégeno con

el tiempo de reaccion.

Como se puede observar, la oxidacion de fenol fue eficaz, alcanzandose la
conversion total del reactivo a los 15 minutos de reaccién. También se alcanzé
un alto grado de mineralizacion del efluente, logrando una conversién de COT
superior al 80% y obteniendo como productos finales de reaccion acidos
organicos de cadena corta. Estos productos no son tdxicos y son facilmente
biodegradables.

La lixiviacién de hierro fue despreciable y el catalizador pudo ser facilmente
recuperado al final de la reaccidbn mediante la aplicacion de un campo

magnético generado con un iman.

Ejemplo 2. Hidrodecloracion catalitica de 4-clorofenol con el catalizador

paramagnético de Pd-Fe/y- Al>Os.

En este caso se emple6 el material paramagnético de la presente invencion
como soporte catalitico para llevar a cabo el proceso de hidrodecloracién
catalitica de 4-clorofenol. Para ello, el soporte catalitico se impregnd por
humedad incipiente con una disolucion de sal de paladio hasta obtener un

catalizador con una concentracién final de paladio del 1% w/w. El material asi
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constituido fue sometido a las etapas de calcinacion y reduccién previamente

descritas en esta la invencion.

El catalizador preparado segun la descripcion anterior se utilizd para realizar
experimentos de hidrodecloracion catalitica de 4-clorofenol, con una
concentracion de partida de 200 mg/L, utilizando hidrégeno gas como agente
reductor, a presion atmosférica, una temperatura de 30 °C, un caudal de H, de

50 mIN/min y una concentracién de catalizador de 2 g/L.

La reaccion se llevd a cabo en un reactor discontinuo de vidrio tipo tanque
agitado. Las particulas de catalizador permanecieron en suspensién en el
medio de reaccion y la temperatura se midid mediante un termopar. La
calefaccion y agitaciébn del reactor se realizaron utilizando una placa
agitadora/calefactora.

El volumen de reacciéon empleado fue de 450 mL que fue calentado hasta 30
2C con las particulas de catalizador suspendidas en el mismo. El analisis de los
productos de reaccién se realizé mediante cromatografia de gases con detector
de ionizacion de llama (CG-FID). También se empleé un analizador de carbono
organico total (COT) y un equipo de cromatografia idnica (Cl) con el objetivo de
determinar el cumplimiento de los balances de carbono y cloro. En la Figura 2
se recoge la evolucién del 4-clorofenol y de los productos de reaccion.

El proceso de hidrodecloracién catalitica de 4-clorofenol resultdé eficaz,
lograndose la conversién total del reactivo a los 15 minutos de reaccién. Los
productos organicos obtenidos fueron fenol y ciclohexanona, los cuales no
presentan cloro en su estructura. Los balances de carbono y cloro se
cumplieron a lo largo de la reaccion, detectandose todos los productos
formados durante la hidrodecloracion de 4-clorofenol mediante las técnicas de
analisis utilizadas. La reaccién de hidrodecloracion permitié reducir la toxicidad
del efluente de manera significativa, pues los productos obtenidos son
considerablemente menos tdxicos y mas biodegradables que el clorofenol de

partida.

10
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La lixiviacidbn de hierro y paladio fue despreciable y el catalizador pudo ser
facilmente recuperado al final de la reaccion mediante la aplicacién de un

campo magnético generado con un iman.

1"
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la elaboracién de un material paramagnético que

comprende las siguientes etapas:

a) preparar una solucién acuosa de una sal de hierro;

b) impregnar y-Al,O3 con la solucién acuosa de la etapa a);
c
d

e) reducir el producto procedente de la etapa d).

)
) secar el producto procedente de la etapa b);

) calcinar el producto procedente de la etapa c); y

)

2. El procedimiento, segun la reivindicacién 1, donde la sal de hierro se
selecciona entre nitrato de hierro o sulfato de hierro.

3. El procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 6 2, donde la sal
de hierro es el nitrato de hierro (Ill) nonahidratado.

4. El procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 3, donde la
cantidad de sal de hierro que se adiciona a la solucibn acuosa esta
comprendida entre 0,036 y 0,108 moles por cada 100 gramos de catalizador

que vaya a prepararse.

5. El procedimiento segun la reivindicacion 4, donde la cantidad de sal de hierro
gue se adiciona a la solucién acuosa esta comprendida entre 0,06 y 0,08 moles

por cada 100 gramos de catalizador que vaya a prepararse.

6. El procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 5, donde la
impregnacion de la etapa (b) se realiza mediante el método a humedad

incipiente.
7. El procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 6, donde el

secado del producto de la etapa (c) se lleva a cabo a temperatura ambiente
durante un periodo comprendido entre 1 y 6 horas y posterior calentamiento

12
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hasta una temperatura de entre 50-70°C con una rampa de temperatura
comprendida entre 10 y 30 °C/h, manteniendo dicha temperatura durante al
menos 12 horas.

8. El procedimiento segun la reivindicacion 7, donde el secado del producto de
la etapa (c) se lleva a cabo a temperatura ambiente durante un periodo
comprendido entre 2 y 4 horas, y posterior calentamiento hasta 60 °C con una
rampa de temperatura comprendida entre 15 y 25 °C/h, manteniendo dicha
temperatura durante al menos 12 horas.

9. El procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 8, donde la

calcinacion de la etapa (d) se lleva a cabo en atmosfera de aire.

10. El procedimiento segun la reivindicacion 9, donde la calcinacién se lleva a
cabo desde temperatura ambiente hasta una temperatura comprendida entre

200 y 400 °C, manteniendo dicha temperatura durante al menos 4 horas.

11. El procedimiento segun de la reivindicacién 10, donde la calcinacion desde
temperatura ambiente hasta temperatura comprendida entre 200 y 400 °C se
efectlia mediante un ciclo térmico a una velocidad comprendida entre 1 y 5

2C/min.

12. El procedimiento segun la reivindicacion 11, donde la velocidad del ciclo
térmico es de 2 °C/min.

13. El procedimiento segun cualquiera de las reivindicaciones 1 a 12, donde la
reduccion de la etapa (e) se lleva a cabo en atmaésfera de hidrégeno.

14. El procedimiento segun la reivindicacion 13, donde la reduccion se lleva a

cabo desde temperatura ambiente, hasta una temperatura comprendida entre
150 y 350 °C, manteniendo dicha temperatura durante al menos 2 horas.

13
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15. El procedimiento segun la reivindicacion 14, donde la reduccion desde
temperatura ambiente hasta temperatura comprendida entre 150 y 350 °C se
efectia mediante un ciclo térmico a una velocidad comprendida entre 10 y 30

2C/min.

16. El procedimiento segun la reivindicacién 15, donde la velocidad en el ciclo
térmico es de 20 °C/min.

17. Material paramagnético obtenible por el procedimiento segun cualquiera de

las reivindicaciones 1 a 16.
18. El material segun la reivindicacion 17, donde la proporcién de hierro en el
material es del 2 al 6% en peso con respecto al peso total del material tras la

etapa de reduccién.

19. Uso del material paramagnético segun cualquiera de las reivindicaciones 17

6 18 como catalizador.

20. El uso segun la reivindicacién 19, como catalizador en la oxidacion de

contaminantes fendlicos con perdxido de hidrogeno.

21. El uso segun la reivindicacion 20, donde los contaminantes fendlicos se

encuentran en aguas residuales.

22. Un soporte catalitico que comprende el material de cualquiera de las
reivindicaciones 17 6 18.

23. Uso del soporte catalitico de la reivindicacién 22, para la preparacion de

catalizadores.

14
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Chem. Technol. Biothecnol. 08.11.2010 [online] Vol. 86 paginas 497-504; apartados
INTRODUCITON, MATERIALS AND METHODS.

X US US2007092768 Al (LEE at al.) 26.04.2007, 1,2,3,9,13,14,17,19
ejemplos 1,4; parrafos [0046]-[0061].

A BAUTISTA, P. et al. "Catalytic wet peroxide oxidation of cosmetic wastewaters with Fe-bearing 1-23
catalysts" Catalysis Today Vol. 151 paginas 148-152; apartado 2.

A YAN LIU, DEZHI SUN "Effect of CeO2 doping on catalytic activity of Fe203/gamma-Al203 catalyst 1-23

for catalytic wet peroxide oxidation of azo dyes" Journal of Hazardous Materials 2007 Vol. 143
paginas 448-454; apartados 1-2.

Categoria de los documentos citados
X: de particular relevancia O: referido a divulgacioén no escrita

Y: de particular relevancia combinado con otro/s de la
misma categoria de la solicitud
A: refleja el estado de la técnica

de presentacion de la solicitud

P: publicado entre la fecha de prioridad y la de presentacion

E: documento anterior, pero publicado después de la fecha
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INFORME DEL ESTADO DE LA TECNICA

N° de solicitud: 201131811

Documentacion minima buscada (sistema de clasificacion seguido de los simbolos de clasificacion)
B01J, CO2F

Bases de datos electrénicas consultadas durante la busqueda (nombre de la base de datos y, si es posible, términos de
busqueda utilizados)

INVENES, EPODOC
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OPINION ESCRITA

N° de solicitud: 201131811

Fecha de Realizacion de la Opinion Escrita: 07.02.2013

Declaraciéon

Novedad (Art. 6.1 LP 11/1986) Reivindicaciones 7,8,11,12,15,16 SI
Reivindicaciones 1-6,9,10,13,14,17-23 NO

Actividad inventiva (Art. 8.1 LP11/1986) Reivindicaciones SI
Reivindicaciones 1-23 NO

Se considera que la solicitud cumple con el requisito de aplicacion industrial. Este requisito fue evaluado durante la fase de
examen formal y técnico de la solicitud (Articulo 31.2 Ley 11/1986).

Base de la Opinién.-

La presente opinion se ha realizado sobre la base de la solicitud de patente tal y como se publica.
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OPINION ESCRITA

N° de solicitud: 201131811

1. Documentos considerados.-

A continuacién se relacionan los documentos pertenecientes al estado de la técnica tomados en consideracion para la
realizacién de esta opinién.

Documento Numero Publicacién o Identificacion Fecha Publicacion
D01 BAUTISTA, P. et al. J. Chem. Technol. Biothecnol. Vol. 86 08.11.2010
paginas 497-504.
D02 US US2007092768 Al (LEE at al.) 26.04.2007

2. Declaracién motivada segun los articulos 29.6 y 29.7 del Reglamento de ejecucion de la Ley 11/1986, de 20 de
marzo, de Patentes sobre la novedad y la actividad inventiva; citas y explicaciones en apoyo de esta declaracion

El objeto de la presente invencion es un procedimiento para la elaboracion de un material paramagnetico, el material
resultante y su uso como catalizador en la oxidacién de compuestos fendlicos.

En el documento DO1 se estudia la estabilidad de una catalizador de hierro soportado sobre gamma-alimina en la oxidacion
de fenol con peréxido de hidrégeno. Dicho catalizador se obtiene a partir de la impregnacion por humedad incipiente de
gamma-alimina con una disoluciéon acuosa de nitrato de hierro nonahidratado (4%(w/w), el secado del material resultante
(durante 2h a temperatura ambiente y 18h a 60°C y su calcinacion durante 4h a 300°C. El catalizador fresco se desgasifica a
250°C durante 2h hasta una presion residual de 10-3 Torr (apartados INTRODUCTION, MATERIALS AND METHODS).

El documento D02 describe un procedimiento de obtencién de un material que comprende la preparacion de una solucién
acuosa de nitrato de hierro nonahidratado, su mezcla con gamma-alimina, el secado del material resultante a una
temperatura comprendida entre 30°C-90°C durante 4h-16h y su calcinacion a una temperatura comprendida entre 300°C-
500°C durante 1h-12h. Finalmente, el producto se somete a una reduccion en una atmosfera de hidrogeno a una
temperatura comprendida entre 150°C-500°C durante 1h-12h (apartados [0049]-[0061], ejemplos 1y 4)

Asi por tanto, las caracteristicas técnicas recogidas en las reivindicaciones 1-6, 9, 10,13, 14 y 17-23 son conocidas de los
documentos D01-D02. En consecuencia, se considera que el objeto de dichas reivindicaciones carece de novedad y
actividad inventiva (Articulos 6.1y 8.1 de la L.P.)

La diferencia entre el objeto de las reivindicaciones 7,8,11,12,15y 16 y los documentos D01-D02, radica en que ninguno de
dichos documentos menciona las rampas de temperatura empleadas en las etapas de secado, calcinacion y reduccion. Las
rampas de temperatura utilizadas en el procedimiento de la presente invencion sélo pueden considerarse que impliquen
actividad inventiva si se consiguiese algun efecto en dicho procedimiento o alguna propiedad inesperada sobre el material
resultante. Dado que no se han indicado dichos efectos o propiedades en la presente solicitud, se considera que constituyen
pardmetros experimentales cuya optimizacion entra en la practica rutinaria del experto de la materia.

En consecuencia, se considera que el objeto de dichas reivindicaciones no implica actividad inventiva conforme establece el
Articulo 8.1 de la L.P.
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