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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invento se refiere a la preparacidn de un cata-
lizador a base de molibden¢ para oxidar metanol y convertirlo
en formaldehido.

Bl empleo del dxido de molibdeno como catalizador para
oxldar el metanol y convertirlo en formaldehido se conoce desds
hace mucho tiempo. Sin embargo, los catalizadores conocidos a
base de molibdeno no son convenlientes, porgue se desmenuzan y
causan una formacidn excesiva de polvo, con todas las consecuen
cias peligrosas que del hecho se derivan.

La friabilidad de estos catalizadores exige también



10,

15,

20.

25.

30.

que ge les prepare en el lugarvde empleo, para evitar el trans-
porte. A fin de obviar estos inconvenientes, recientemente se
ha recurrido a un sistema que prepara un pre~-catalizador no
activo, dotado de mayor resistencia mecdnica y que puede ser
transportado; el pre~catalizador se activa en el convertidor
de metanol.

La ventaja de esta mejora, sin embargo, tiende a que-
dar limitada porque durante la activacion el precatalizador
suele perder una parte de su resistencia mecédnica inicial.

Ademds, durante el funcionamlento del convertidor de
metanol, el fenomeno de desmenuzamiento, derifado de la resisten
cia mecdnica disminuida, aumenta la cafda de presidn hasta tal
punto que hay que retirar el catalizador del reactor al cébo
de un perfiodo de trabajo que a veces no pasa de 60 dias.

As{, pues, la mayorfa de los catalizadores conocidos
hasta ahora presentan en la prédctica uno o mds de los niguientes
inconvenientes: baja resistencia mecanica, tendencia al desme-
nuzamiento, grandes cafdas de presidn en los gases reactivos
y duracidn escasa.

Se ha descublerto ahora gque puede prepararse un catali-
zador mejorado a base de dxido de molibdeno. Algunos de estos
catalizadores estédn provistos de una actividad particularmente
elevada, eficiencia catalitica y selectividad y muy buenas ca-
ractzr{sticas mecdnicas; su empleo en la oxidacidn catalitica
del metanol no implica los iaconvenientes gue se han mencionado
antes y, sobre todo, pueden conservar sus caracteristicas por
un plazo gue en algunos casos llega a pasar de un afio.

Otra veantaja del invento que aqui se expone es que
proporciona un procedimiento para la preparacién de un catali-

zador de gran rendimiento en relacidén con el molibdeno empleado.
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El catalizador a que se refiere este invento estéd cons-
tituido a base de 6xido de molibdeno y dxido de hierro; no se
tratva de un pre-catalizador y, por lo tanto, no requiere ningu-
na activacidén en el reactor.
Bl catalizador a que se reflere este invento es, por
consigulente, un catalizador activo no sostenido para la oxi=~
dacién catalitica del metanol a fin de convertir éste en for-
maldehido; consta de 78=-81% de MoO3 v 18-19% de Fe,0 3 con
una proporcién en peso Mo/Fe de 3,9=-4,3 y tiene alto grado de
cristalinidad,
Antes de su empleo, este catalizador presenta‘alto grado de

ristalinidad al ezamen con los rayos X, mientras que los
catalizadores conocidos de antes presentan una estfuctura
amorfa o todo lo més una estructura en el limite entre la
estructura cristalina y la esiructura amorfa.

El procedimiento que se expone en este invento sirve
para préparar un catalizador activo no sostenido, de molibde-
no y hierro, para la oxidacidn catal{tica del metanol y con-
versién de éste en formaldehido, y en é1 se precipita un mo-
libdato de hierro desde una mezcla de soluciones acuosas de
un molibdato soluble ¥y una sal de hierro soluble, se lava el
precipitado para elimlnar las sales solubles, se filtra y se
seca para reducir el contenido de agua a #40-50%, se tritura
la torta de filtrado resultante y se la somete a un tratamien-~
to mecanico, para formar luego grinulos, que se someten a un
ulterior secado gradual y por ultimo se activan por medio de
un tratamiento térmico progresivo.

Las consideraciones gue siguen demuestran que las va-
rias partes del procedimiento son interdependientes y poseen

efectos complementarios: la precipitacidn separada de los dos
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hidrdxidos y su mezcla mecénica subsiguiente dan lugar a cata-
lizadores que no son selectivos y por consigulente no son ap=-
tos para la produccidn de formaldehido; el lavado insuficiente
de la mezcla de dxidos precipitados deja en el catalizador al-
gunos componentes estrafios que perjudican su actividad y selec-
tividad e incluso su resistencia mecanica si los hidrdxidos
quedan descompuestos por el tratamiento térmico; un contenido

de agua demasiado elevado; mayor del 50%, en la torta impide
aplicar a ésta un buen tratamiento mecdnico; en ausencia del tra
tamiento mecdnico la conformacidn o moldeo del catalizador no

se efectila convenientemente y durante el resté del procedimien-
to el catalizador se desmenuza 0, por lo menos, permanece fria-
ble; no puede actlivarse convenientemente el catalizador si no

se le ha sometido antes & un secado lento, pues un répido aumen-
to de temperatura resquebraja y desmenuza dicho catalizador,

La precipitacién de molibdatos de hierro puede efectuar-
se mezclando la solucidn de molibdato con una solucidn de un
dzido de hierro. Puede emplearse, por ejemplo, heptamolibdato
amonico y solucidn de cloruro férrico.

La precipitacidn se lleva a cabo de preferencia a tem-
peraturas de 50~60°C, con agitacidén enérgica. De preferencia se
emplea solucidn caliente de molibdato, mientras que la solucién
de sal de hierro se emplea a temperatura ambiente para evitar
su hidrdlisis.

Para obtener un catalizador dotado de la composicidn
deseada con gran rendimiento respecto al molibdeno empleado, la
proporcidn lio/Fe en peso empleada en los reactivos estd de pre-
ferencia entre 4,5 y 4,7.

Si se emplean soluciones de molibdato amdnico y cloru-

ro férrico, no es anecesario por lo general corregir su pH.
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Si de hecho se acidifica previamente la solucidn de
molibdato aménico para ajustar su pH a proximidad del de la
golucidn de cloruro férrico, la precipitacidn no se perjudi-
ca por lo general, pero un lavado culdadoso del catalizador
«8{ obtenide implica una mayor pérdida de molibdeno y una el-
teracidén en la composicidén del precipitado, resultando en una
disminucidn del rendimiento del catalizador en relacidn con
el molibdeno y de la actividad de dicho catalilzador,

La concentracidén de las soluciones de molihbdato emd-
nico y cloruro férrico se mantiene de preferencia a un 5%; la
solucion demasisdo dilufda tiende a dar un rendimiento infe-
rior del catalizadof; la solucidn demasiado concentrada tien-
de a producir precipitados que no son homogéneos o'que estén
contaminados por productos indeseables.

El catalizador presenta generalmente poca sensibilidad
a las impurezas, por lo menos dentro de ciertos linmites. En
efecto, se ha comprobado experimentalmente que el Al o el Ng
tienen pocé o ninguna influencie hasta cuendo su contenido as-
ciede a 0,0%%; lo mismo puede decirse del Cr y el Si en canti-
dades de 0,7y del Ca en cantidades de 0,3%.

El lavado del preciplitado se efectia de manera gue se
elimine la mayor parte de las seles solubles obtenidas en lsa
reaccién entre el molibdato y la sal férrica. Cuando se emplea
cleruro férrico, es preferible lavar la torta hasta que su cone
tenido de cloro sea Inferior a 0,13 g por 100 g de molibdeno.

El secado preliminar debe reducir el contenido total
de ague del precipitado a 40-50% a fin de que sea eficaz el
tratamicnto mecénico que sigue. La escalu preferible de conte-
nido de ague es de 45 a 47%. El tratamiento mecanico puede lle~

varse & cabo pasando variag veces por un molino de rodillos o
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una calandria la torta triturada, hasta gque se transforme en
léminas.

Bl tratamiento mecdnico aumenta probéblemente la co=-
hesidén entre las particulas solidas de la torta e imparte al
catalizador mayor resistencia mecénica, que evidentemente au
menta todavia por las operaciones subsiguientes de secado y
activacidn,

Este efecto puede atribuirse a la estructura particu
lar de los molibdatos, que cabe conslderar como productos po
liméricos compuestos de moléculas extendidas, las cuales son,
por consiguiente, orientables parcialmente por medio de tra-
tamiento mecénico como es, por ejemplo, el laminado.

El moldeo del catalizador puede llevarse a cabo pa-
sédndolo por un molino -de rodillos o laminador con rodillos
perforados o extruyéndolo en una extrusora, estando tanto el
laminador como la extrusora provistos de un dispositivo cor-
tador.

De preferencia se preparan granulos equidimensiona-
les, por ejemplo cilindros pequefios con altura igual a su
diémetro. El empleo de granulos equidiménsionales cuyo tama
fio se ha egtabilizado previamente por medio del tratamiento
mecénico antes mencionado y por el consecutivo tratamiento
térmico, ofrece la ventaja de que permite una distribucidn
regular de los gases de reaccidn en la masa catal{tica, pun-
to que es extremadamente importante para obtener altd rendi-
miento de formaldehido. Ademds, permite reducir las cafdas
de presidn y el consiguiente aumento del tiempo de reaccidn.
La escasa cafda de presidn permite emplear grénulos de dimen
siones reducidas, los cuales posibilitan el llenado homogé-

neo hasta cuando se emplean para la construccidn del reactor
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tubos de pequefio didmetro.

En este caso la alta cifra de relacidn entre la su-
perficie de los tubos y el volumen del catalizador permite
un control término eficaz de la reaccidn, obteniéndose asi
ventajas en la potencialidad de los reactores y en el rendi
miento de la reaccidn., Luy buenos resultados se logran con
cilindros catalizadores equidimensionales cuando éstos tie-
nen didmetro y altura de 3,5 mm y los tubos del reactor po-
seen un difmetro interno de 15 mm. El secado final se efec
tla con aire empleando cualquier secador convencional, con
tal de que se atiendan las condiciones particulares de pauls
tinidad, En una primera fase es preferible mantener el cata
lizador a la temperatura ambiente durante el tiempo necesa-
rio para obtener un secado de superficie que origina la for-
macién de una pelicula, evitdndose asi la adhesidén reciproce
de los grénulos.

El catalizador puede secarse luego casi completamen-
te aumentando paulatinamente la temperatura hasta 120°¢.

La activacidén se lleva a cabo de preferencia oumen-
tando progresivamente la temperature de 100 a 400-450°C den-
tro de un periodo de tiempo no inferior a 4 horas y mante-
niendo luego el catalizador a la temperatura final por otras
4 horas cuando menos. Las temperaturas de tostacidn final
inferiores a 400°C o superiores a 450°¢ pueden disminuir no-
tablemente la actividad del catalizador.

Este procedimiento puede ofrecer ventajas destacadas
y considerables sobre otros métodos en los cuales la activa-
cibén del catalizador se efectia despuds de haber introducido
éste en el reactor de catalizacidn antes de iniciar la reac-

cidn o mientras es iniciada ésta.
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Por el procedimientora gque se refiere el invento que
aqui se expone, el catalizador adquiere mayor resistencia y
dureza durante el secado y la activacidén, a causa de una con
traccidén gradual de los grénulos, y por consiguiente se le
puede envasar y distribuir sin ningin peligro de alteracidn
o de desmenuzamiento que dé por resultado la formacidn de
polvo,

Los ejemplos que se dan a continuacién sirven para
1lustrar el invento.

EJE¥XKPLC 1

Se colocan en una tina de madera provista de agita-~
dor 400 litros de ague y 20 kg de heptamolibdato amdnico que
contiene 54% de No. Ia solucidn resultante de pH 4,5 a 5,0,
se calienta hasta 60°C.

En otro recipiente resistente al cloruro férrico, por
ejemplo hecho de loza o de hierro forrado con ebonita, se di
suelven 11 kg de cloruro férrico hexahidratado en 220 litros
de agua.

La solucidn resultante tiene un pH de 1,0 a 1,5, Am-
bas soluciones presentan la misma concentracidn, es decir,
un 5% aproximadamente. Ia solucidn de cloruro férrico se
vierte en la solucidn de molibdato ambnico mientras se agita
vigorosamente.,

Luego se deja que el precipitado se deposite y se se
para el iiquido por sifonacidn., ge lava el precipitado cua-
tro veces con 1200 litros de agua divididos en 4 fracciones
iguales y se eliminan cada vez, por decantacidn, 320 litros
de agua de lavado.

El precipitado espesado se filtra en vacio de 200 mm

Hg.
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La torta, que contiene de 60 a 65% en peso de agua,
se seca para reducir el contenido de agua a 45-47%, Iuego
se la tritura y transforma en laminas por pasajes sucesivos
en un laminador de rodillos para granito, cuyos rodillos gi-
ran a la velocidad de 28 y 45 rev. por min.,, respectivamente,
Empleando un laminador provisto de rodillos perforados se ob
tienen de la hoja laminada pequefios cilindros regulares con
diametro y altura de 4,2 mm,

Iunego se seca el catalizador en una corriente de ai-
re durante 6 horas e la temperatura ambiente (15-3000), du-
rente 12 horas & 40°C, durante 6 horas a 60°C y por dltimo
durante 6 horas a 120°C.

La activacidén se lleva a cabo en un horno de mufla
con capas de catallizador de 5 a & cm de altura y se va aumen
tando la temperatura gradualmente.

La activacidn tiene una duracidén total de 10 horas;
el catalizador se mantiene a 150°C durante 2 horas y luego du
rante 1 hora a cada una de las siguientes temperaturas: 200°,
250° y 300°C, y por 4ltimo durente 5 horas a 420°C.

Durante cada una de estas etapas de activacidn el ca
talizador plerde progresivamente el 5%, 5,5%, 5,8%, 6,24 y
6,5% de su peso inicial.

Se obtienen de ese modo 16,2 kg de catalizador acaba
do, correspondiendo 1,5 kg de catalizador por kg de molibde-
no inicial.

Al final de las menclonadas operaciones el cataliza-
dor ha tomado la forma de cilindros con un didmetrc de 3,5
mm y una altura de 3,5 mm y estéd listo para el uso.

La carga media de rotura es de 7,4 kg por grénulo ci

lindrico; de 100 gréanulos, 50 tienen una carga de rotura a
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la compresidn superior a 7 kg y 86 superior a 5 kg.

31 catalizador puede tolerar el transporte por lar-
gas distancias y no se altera incluso después de almacenaje
durante afios.

Un ejemplo de las condiciones de empleo del cataliza-
dor preparado segin el procedimiento antes mencionado es el
siguiente : Se cargan 571 kg de catalizedor en log tubos de
un haz de tubos que forma el reactor. Tales tubos tienen un
didmetro interno de 15 cm y se hace circular por fuera de
é1llos un fldido termostético convencionsal.

Cada tubo se llena hasta una altura de 485 mm., E1
catalizador ocupa asi un volumen total de 635 litros. Se in
troduce en el reactor una mezcla gaseosa aire/metanol gue
contiene 6,5% en volumen de metanol, & una velocidad egpacial
de 8,9 Nm’/h por litro de catalizador.

La temperatura del gas que entra en el lecho catali-
tico es de unos 270°C, mientras que la temperatura media a la
galida es de 330°C.

Durante un periodo de 318 dfas se emplearon 4020 to-
neladas de metanol al 100% y se produjeron 9483 toneladas mé
tricas del formaldehido al 36% (en peso), con un rendimiento
medio de 90,6%., La productividad media del catalizador fué
por consiguiente de 18,8 kg de formaldehido al 100% por kg
de catalizador y por dia, correspondiendo a 16,9 kg/litro por
dfa. Estos rendimientos son los rendimientos de absorcidn
del formaldehido producide disolviendo agua.

Los rendimientos de reaccidn son por consiguiente ma
yores, ya que existe una pérdida de formaldehido contenido
en los gases de escape de la instalacidn.,

Durante el mismo periodo de observacidn, la caida me
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dia de presidén por causa del catalizador fué de 62 mm Hg, pa
sando gradualmente de los 37 mm iaiciales a 87 mm al cabo de
318 dias,

Un andlisis tipico del formaldehido producido por la

instalacidn en el periodo antes mencionado es el siguiente:

formaldehido 36,1% en peso
metanol 0,7% en peso
dcido fdérmico 0,006 en peso.

Una sesgunda partida de catalizador preparado segln
el procedimiento degcrito en el ejemplo 1 fue cargada en una
segunda instalacidn comercial que poseia casi doble potencia
que la instalacidn descrita en el ejemplo 1,

Se emplearon 1312 kg de catalizador. El reactor se
combon{a de una serie de tubos dotados de un didmetro inter-
no de 15 mm, como los del ejemplo 1, loscuales se llendron
hasta la altura de 705 mm, El catalizador ocupé un volumen
total de 1405 litros. 5e mantuvo una velocidad egpacial de
8,2 NmB/h de mezcla aire/metanol por litro de catalizador.
La mezcla contenfa 6,5% de metanol en volumen,

La temperatura del gas que entreba en el lecho cata-
1itico era de unos 27000, mientras la temperatura media a la
salida era de 32000.

Durante un perfodo de 359 dfas se emplearon 9174 to-
neladas métricas de metanol al 100% y se produjeron 21.574
toneladas métricas de formaldehido al 36% (en peso), con un
rendimiento medio de 90,%%., La productividad media del cata
lizador fue por consiguiente de 16,5 kg de formaldehido al
100% por kg de catalizador y por dfa, correspondiendo a 15,4

kg/1 por dia.
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Por los motivos indicados en el ejemplo 1, los rendi
mientos fueron en realidad mayores que los que aqui se men-
cionan,

Durante el mismo periodo de obaervacidn, la cafda me
dia de presidn a causa del catalizador fue de 133 mm de Hg,
pasando de los 90 mm iniciales a 176 mm al cabo de los 359
dfas.

Un andlisis tipico del formaldehido producido en es-
ta segunda instalacidn durante el perfodo de observacidn de

359 dias es el siguiente:

formaldehido 36,4% en peso
metanol " 0,5% en peso
adcido fdérmico 0,005% en peso.

EJELPLO 3

Una tercera partida de 732 kg de catalizador, prepa-
rado segln el procedimiento descrito en el ejemplo 1, fue
cargada en la instalacidn del ejemplo 1.

Los tubos del reactor se cargaron hasta una altura
de 610 mm., &1 catalizador ocupd un volumen total de 796 1i-
tros. Se mantuvo una velocidad espacial de 6,9 Nma/h de mez
cla metanol/aire vor litro de catalizador; La mezcla conte-
nia 6,5% de metanol en volumen., Las temperaturas del gas a
la entrada y a la salida del lecho catal{tico fueron précti-
camente las mismas que en el ejemplo 1,

Durante un periodo de 447 dias se alimentaron 5481
toneladas métricas de metanol al 100% y se produjeron 12.971
toneladas métricas de formaldehido al 36% (en peso), con un
rendimiento medio de 91,0%. La productividad media del cata
lizador fue por consiguiente de 14,5’kg de formaldehido al

100% por Kg de catalizador y por dfa, correspondiendo a 13,1
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kg/litro por dia. Los rendimientos de la reaccidn, como de
costumbre fueron en realidad mayores que los que aqui se in-
dican.

Durante ol mismo periodo de observacidn la calda me-
dia de presidn a causa del catalizador fue de 87 mm de Hg,
nasando gradualmente de los 38 mm iniciales a 156 mm al cabo
de 447 dias.

Un anélisis tfpico del formaldehido producido en os-

te perfodo ez el siguiente :

formaldehido 36,2% en peso
metanol 0,2% en peso
dcido £érmico . 0,006% en peso.

A las temperaturas mencionadas en los gjemplos ante-
riores, =1 rendimiento de formaldehido permanece précticamen
te inalterable gi se varia la velocidad espacial de 6 a 13
Nm3/h de mezcla gaseosa por litro de catalizador y se mantig
ne la concentracidn en volumen de metanol por debajo de 8%.

De los ejemplos gue han precedido se desprende eviden
temente que los catalizadores obtenidos por el procedimiento
a que gse refiere el invento que aqui se expone ofrecen una o
mis ventajas de las diversas que se resumen a continuacidn :
el catalizador estd listo para empleo en cualguier mdmento,
gin requerir ningin ulterior tratamiento en el reactor para
la oxidacidn de metanol; no se desmenuza, sino que presenta
considerable consistencia mecdnica; la carga media de rotura
a la compresidn es de 7,4 kg por grénulo cilindrico de 3,5 mm
de didmetro y de altura; por consiguiente, puede ser trans-
portado.

El catalizador presenta una estructura granular y re

gular y uniforme, que tiene por resultado una escasa cafda
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de presidn y la permeabilidad homogénea de los gases a tra-
vés de la capa o lecho catalitico; el tamailo pegqueiio da faci
lidad para llenar los tubos del reactor y permite limitar el
diémetro interno de esos tubos, a 15 mm por ejemplo, con ven
tajas considerables en la eliminacidn del calor reaccional y
en el aumento del rendimiento.

Las cafdas de vresidn durante toda la vida del cata-
lizador se mantienen por debajo de las de muchos otros cata-
lizadores, a igualdad de las restantes condiciones de traba-
jo (velocidad lineal de los gases, temperaturas, presiones,
etc.).

Ofra ventaja es el alto rendimiento de la prepsara~
cibn, en virtud del cual se obtiene 1,5 kg de catalizador a
base de 1 kg de molibdeno, mientras que por los sistemas an-
teriores solamente se obtienen de 1 kg de molibdeno 0,84 kg
de pre-catalizador o 0,73 kg de catalizador acabado.

4 las excelente propiedades fisicas corresponden ex-
celentes propiedades cataliticas (actividad, selectividad,
productividad y duracion). La gran actividad permite obte-
ner rendimientos medios de 90-91% para largos periodos de
trabajo, proporcionando en un solo pasaje de metanol sobre
el catalizador un formaldehido que contiene a lo sumo 1% de
metanol en peso; la selectividad permite reducir al minimo
los productos secundarios de reaccién presentes en el formal
dehido obtenido; estos productos secundarios estan limitados
practicamente a Adcido férmico solamente, por lo general en
concentraciones inferiores a 0,01% en peso; la productividad
del catalizador preparado segin el invento que aqui se expo-
ne es mucho mayor que la de muchos otros catalizadores; debe

advertirse que las productividades mencionadas en nuestros
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ejemplos no son las mds elevadas que pueden obtenerse. En
efecto, pucden aumentar en proporcidn directa a la velocidad
espacial y a la concentracidn del metanol.

Por Ultimo, el catalizador a que se refiere este in-
vento puede tener una duracidn superior a 1 afio, con todo y
congervar todavia sus excelentes propiedades cataliticas y
mecdrdicas casi por completo. Como consecuencia de esta gran
duracibén y de la alta productividad del catalizador, su capa
cidad productiva suele ser muy elevada; més de 17.000 tonela
das de formaldehido al 36% (en peso) pueden obtenerse con 1
tonelada de catalizador.

La invencidn, dentro de su esencialidad, puede ser
desarrollada en otras formas de realizacidn que difieran en
detalle de la indicada a titulo de ejemplo, a las cuales al-
canzari igualmente la proteccidén que se recaba. Podré, pues,
realizarse con los medios y aparatos més adecuados, por que-
dar todo ello comprendido dentro del espiritu de las reivin-

dicaciones,
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NOTA

Descrito el invento, se declaran nuevas las siguien-
tes reivindicaciones, con prioridad italiana No 16 003, del
28 octubre 1,958 :

1. Procedimiento para la preparacién de un catali-
zador para la produccién de formaldehido a base de metanol
activo no soportado, de hierroc y molibdeno, para la oxidacidn
catali{tica de metanol convirtiéndolo en formaldehido, ¢ a'-
racterizado por el hecho de precipitar un molibda
to de hierro desde una mezcla de soluciones acuosas de un mo
livdato soluble y una sal de hierro soluble, se lava el pre-
cipitado para eliminar las sales solublés, se filtra y se se
ca para reducir el contenido de agua a 40-50%, se tritura la
torta de filtracidn resultante y se la somete a un tratamien
to mecdnico, se la moldea luego en granulos que se someten a
un ulterior secado gradual y por Ultimo se activa por medio
de un tratamiento térmico progresivo.

2. Procedimiento en conformidad con la reivindica-
cidn 1, en el cual el molibdato soluble es molibdato de amo-
nio y la sal de hierro es cloruro ferrico.

3. Procedimiento en conformidad con cualquiera de
las reivindicaciones 1 y 2, en el cual la relacidén de peso
Mo/Fe en la mezcla de soluciones acuosas se halla entre 4,5
Yy 4,7,

4, Procedimiento en conformidad con cualgquiera de

las reivindicaciones 2 y 3, en el cual ambas soluciones acug
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sag tienen una concentracidn del 5% aproximadamente.

Se Procedimiento en conformidad con cualgquiera de
las reivindicaciones precedentes, en el cual el lavado del
precipitado se efectia hasta que el contenido de cloro de la
torta de filtracidn gueda reducido a menos de 0,13 g de Cl
por gramo de molibdeno.

6. Procedimiento en conformidad con cualgulera de
las reivindicaciones precedentes, en el cual la torta de fil
tracidn se seca hasta que su contenido queda reducido al 45-
49%.

7. Procedimiento en conformidad con cualguiera de
las reivindicaciones precedentes, en el cual el tratamiento
mecdnico se efectia laminando la torta de.filtracién entre
rodillos que giran a diferente velocidad.

8. Procedimiento en conformidad con cualquiera de
las reivindicaciones precedentes, en el cual los grdnulos
son grénulos equidimensionales.

9. Procedimiento en conformidad con cualquiera de
las reivindicaciones precedentes, en el cual los granulos
moldeados se secan primeramente a temperatura amblente y lug
go a temperatura gradualmente creciente hasta 120°¢.

10. Procedimiento en conformidad con cualquiera de
la reivindicaciones precedentes, en el cual la activacién fi
nal por nedio ce un tratemiento térmico progresivo de activa
cidn sge efectiia elevando la temperatura de 100°C & una tenpe
rature dentro de la escale de 400°C a 450°C durante un perio
do no menor de 4 horas, manteniéndose la temperatura final
durante otras 4 horas por lo menos.

11, Procedimiento segin las reivindicaciones 1 &

10, en el que el catalizador activo, no soportado, para la
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oxidacién catalitica de metanol convirtiéndolo en formaldehi
do, consta de 78-81% de Lo0s ¥ 18-19% de FeEOB’ con una rela
cidn Qe peso lio/Fe de 3,9 & 4,3, y posee alto grade de cris-
talinidad,

12. Procedimiento segin la reivindicacidn 11, en
el que el cataligador presenta forma de pequefics cilindros
equidimensionales de 3,5 mm de altura y diémetro, presenta
una carga media de rotura a la compreéién, a lo largo de su
eje, mayor de 5 kg por cilindro.

13. Procedimiente segin las reivindicaciones 1 a
12, én el que la accidn del catalizador para producir formal
dehido & base de metanol, tiene lugar haciendo pasar una mez
cla gaseosa de aire/metanol, en condiciones de trabajo con-
venclonales, por un reactor gue contlene el catalizador men-
cionado,

14. Procedimiento en conformided con la reivindica
cién 13, en el cual la solucidén de formaldehido que de ese
modo se produce, contiene a lo sumo 1% de metanol y 0,01% de
acido férmico. |

15. Procedimiento para la preparacién de un catali
zador para la produccidén de formaldehido a base de metanol,

Segun se describe y reivindica en la presente merio-
ria, que consta de dieciocho hojas foliadas y escritas a mé-
quina por una sola de sus caras.

Madrid a 27 de octubre de 1,959,
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