
PATENTE DE INVENCION
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"Procedimiento para la obtención de Y  -FeOOH"

FARBENFABRII^N BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad 
alemana, residente en: Leverkusen-Bayerwerk, Alemania.

La presente invención se refiere a un 
procedimiento para la obtención de Y  -FeOOH am­
pliamente resistente a la temperatura. El y  -FeOOH 
ó los óxidos y-Fe^O^ y^-Fe^O^, que se obtienen 
de este compuesto por deshidratación y recocido,5.
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representan valiosos pigmentos de hierro (óxido de 
hierro). El)f-FeOOH y elj^Fe^O^ se emplean además 
para reacciones de cuerpos sólidos y para procesos 
catalíticos asi como absorbtivos. Especial interes 
tiene el ^  -Fe^O^ debido a sus propiedades ferro- 
magnéticas .

El -FeOOH que se encuentra en la natura^ 
leza como mineral lepidocroquita se obtenía hasta 
ahora técnicamente según el procedimiento modificado 
de Peuniman (veáse por ejemplo Patente USA 1 368.748). 
Este procedimiento modificado se diferencia esen­
cialmente por la forma de la preparación del gérmen.

En el procedimiento de la patente birtánica 
643.303 se mezcla por ejemplo una solución de clo­
ruro de hierro (II) a temperatura más elevada con 
alcali y se mantiene a esta temperatura hasta que se 
ha formado una suspensión fluida. Esta suspensión se 
vierte en una solución fría diluida de cloruro de 
hierro (II) e introduciendo aire se agita fuerte­
mente a tempratura de 20 hasta 24a c, hasta que se 
ha formado el ^  -FeOOH. En forma similar se pueden 
elaborar también soluciones de sulfato de hierro 
(II) (véase patente británica 640 438).

En forma análoga trabajan también los de­
más procedimientos conocidos correspondientes, por 
ejemplo, a la patente alemana 1 061 760, la patente 
USA 3 015 628, así como la patente francesa 1 244 896. 
En estos procedimientos se desarrollan los gér­
menes finísimos, fabricanos por separado, de ^  -FeOOH 
en soluciones de sal de hierro (II), en presencia de



chatarra de hierro y a temperaturas de menos de 663 c, 
preferentemente a 56 hasta 659 C, a partículas mayo­
res de cada vez, al tamaño deseado:

En una reacción discrónica se disuelve el 
5 . hierro metálico en la solución de sal de hierro (II)

de reacción ácida, como ión de hierro (II). Estos 
iones se oxidan por el oxígeno del aire soplado a 
iones de hierro trivalentes que por hidrólisis de 
las partículas de gérmen de -FeOOH presentadas,

10. siguen creciendo y simultáneamente suministran los
iones de hidrógeno necesarios para la ulterior solu­
ción del hierro metálico. Los gérmenes de y  -FeOOH 
obtenidos según los procedimientos de hasta ahora 
son térmicamente tan inestables que en el proceso 

15. del crecimiento del gérmen soportan como máximo tem­
peraturas de menos de 66SC y además se descomponen 
bien en gérmenes de ̂  -FeOOH amarillos o en gérmenes 
d e - F e p O ^  rojos y con ello, al seguir creciendo 
según el procedimiento de Penniman o el proceso de 

20. reducción nitrobenzólico (véase la patente alemana
463 773 y 518 929), dan otros compuestos del hierro 
totalmente distintos.

Con las bajas temperaturas de trabajo de 
los procedimientos del y-FeOOH de hasta ahora, el 

25. rendimiento por espacio-tiempo es muy reducido, y la
forma de las partículas frecuentemente muy iniso- 
métrica.

La presente inversión se refiere a un pro­
cedimiento para la obtención de Y*-FeOOH en el cual 
la formación de gérmenes se efectúa por precipitación30.
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de soluciones de sal de hierro (II) con bases de ál­
cali ó alcalí térreo y oxidación del hidróxido de 
hierro (II), o del carbonato del hierro (II) con óxi- 
geno, aire, compuestos nitro orgánicos u otros medios 
de oxidación, y en caso dado un creciente del gér- 
men de ^  -FeOOH en soluciones de sal de hierro (II) 
se efectúa bien en presencia de hierro metálico o 
en soluciones de sal de hierro (II) mediante adición 
simultánea de cantidades equivalentes de iones de 
hierro (II y soluciones o suspensiones de alcalí de 
alcalí torreo, 6 mediante adición simultánea, de can­
tidades equivalentes de iones de hierro (III) y ba­
ses, soluciones o suspensiones de alcalí o alcalí 
térreo, en ambos casos empleando el medio de oxida­
ción arriba mencionado, caracterizado, porque a las 
soluciones o suspensiones empleadas para la obtención 
delY-FeOOH se agregan como estabilizadores compues­
tos de fósforo y/o arsenio, solubles en agua, en 
cantidades de 0,1 hasta 25 g. referido a 100 g de Fe 
y sales solubles en agua, B (III), AI(III), Ga(lII),
Cr(HI), Hn(HI) y/o Fe(III) en cantidades de 0,25

3- 3-baáa 1,75 equivalentes, referido al AsO^ o PO^
Sorprendentemente las partículas de Y'-FeOOH 

obtenidas según este procedimiento son muy estables 
a la temperatura. Hacen posible un amiento de las 
precipitaciones de y -FeOOH a temperaturas considera- 
-blemente más elevadas que en los procedimientos hasta 
ahora conocidos. Por lo tanto es posible someter los 
gérmenes de ^  -FeOOH en la forma usual a un proceso de 
crecimiento, pero a temperaturas de 55 hasta 100SC,
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preferentemente de 70 hasta 952C.
El nuevo procedimiento permite por lo tanto

tiempo considerablemente elevados.
Además, la temperatura de transformación

más elevadas.
Además del aumento de la termoestabilidad 

e incremento de la eficacia del gérmen se puede, 
mediante la adición de sustancias termoestabilizan- 
tes, influenciar también la forma de partícula de 
las partículas de Y-FeOOH en crecimiento, de manera 
que al aumentar la cantidad de fosfato o arsenato, 
ó arsenato y fosfato, las partículas inisomótricas 
(hojitas, agujas, prismas) se transforman cada vez 
más en partículas isomótricas (prismas redondeados, 
cubos, cuerpos esféricos). Ante todo es posible, en 
relación con los iones de metal indicados, el influen­
ciar por una parte las propiedades ferromagnéticas 
y por otra parte las propiedades de pigmento del 
^ -FepO^ ó ^-FegO^, que se obtiene del Y  -FeOOH.

Las fosfataciones o arsenizaciones se agre­
gan en forma de sus sales solubles en agua en canti- 
dades de 0, hasta 25 g de AsO^j ó PO^ , referido 
a 100 g de hierro. Son adecuadas todas las sales que 
en el presente medio de reacción AsO^^** ó P0^3** 
pueden formar iones.

Como compuestos del fósforo y/o arsenio se 
pueden emplear? los arseniatos o fosfatos alcalinos 
y amoniacos primarios, secundarios y terciarios, los

la obtención de ̂  -PeOOH en rendimientos de espacio'

desplaza a temperaturas



arseniatos o fosfatos amoníacos orgánicos, el áciáo 
arsénico o ácido fosfórico en mezcla con cantida­
des aproximadamente, equivalentes de bases de hidro- 
xido de alcalí o alcalí térreo. Además de los com- 

- puestos óxido del As(V) y P(V) se pueden emplear tam­
bién los compuestos de óxido del As (III) y P(III) 
o los compuestos de halógeno dáLAs(LlI), P(III) y 
P(V), que bajo las condiciones de reacción, bajo 
adición simultánea de bases de hidróxido de alcalí 
o alcalí térreo y medios de oxidación, se transfor­
men en los compuestos de óxido correspondientes de 
As(V) y P(V), además los arseniatos y fosfatos pri­
marios de los demás metales. Los elementos B, AI,
Ga, Cr, Mn y Fe se pueden agregar por ejemplo como 
cloruros trivalentes o sulfatos. Los metales tri­
valentes se emplean en cantidades de 0,25 hasta 1,75 
equivalentes, referido a los iones de As0^3" ó 
PO^-.

Para la ejecución del procedimiento se 
pueden tratar los gérmenes de Y  -FeOOH, obtenidos 
según los métodos usuales, durante o después de 
su obtención, en suspensión acuosa con pequeñas can­
tidades de las sustancias termoestabilizantes y a 
continuación elaborarlos mediante lavado, filtrado y 
secado.

La formación de gérmenes de Y-FeOOH se 
pueden efectuar por ejemplo, mediante precipitación 
de una solución de sulfato de hierro (II) o de clo­
ruro de hierro (II) con sosa caústica, y ulterior 
oxidación con aire, a temperaturas hasba unos 509C.



Se puede efectuar además según el procedimiento de 
la patente inglesa 643 303 en la que una solución 
de cloruro de hierro (II) calentada a 902 c se 
agrega, agitando, a una sosa caústica concentrada 
y la suspensión, licueficada de nuevo, allí se 
vierte rápidamente en solución diluida de cloruro 
de hierro (II) y bajo soplado de aire a temperatu­
ra dJ irnos 20 hasta 252C agitando fuertemente se 
oxida a gérmenes deY-FeOOH.

Finalmente, los gérmenes de^-FeOOH se 
pueden obtener también según el procedimiento de 
la patente USA 3 015 627 - precipitación de cloruro 
de hierro (II) de solución acuosa diluida con sosa 
caústica a unos 20^0 y el procedimiento de la pa­
tente alemana 1 061 760, en la que la precipitación 
del hidróxido férrico se efectúa escalonadamente 
de una solución diluida de cloruro de hierro (II) 
con sosa caústica bajo oxidación con aire.

Las párticulas de ^  -FeOOH obtenidas y ter- 
moestabilizadas, según los distintos procedimientos 
se pueden someter además a un proceso de cre­
cimiento de gérmenes a temperaturas de 55 hasta 1002C, 
preferentemente de 70 hasta 95-0. Por ejemplo se 
pueden aumentar los gérmenes en presencia de hierro 
en solución ácida de sal de hierro (II) y oxida­
ción de aire, en solución de cloruro de hierro (II) 
por oxidación de NaNO^ o nitrobenzol o mediante 
adición de iones de hierro (11) ó hierro (III) y 
bases de alcalí o alcalí térreo bajo oxidación de 
aire. Naturalmente se pueden aplicar también todas
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las demás modificaciones de la formación o creci- 
miento del gérmen del Y  -FeOOH.

Finalmente también es posible agregar 
los gérmenes obtenidos según los procedimientos 
usuales,.a las sustancias termoestabilizantes al 
hacer el crecimiento del germen. En este procedi­
miento es conveniente agregar a las suspensiones 
de gérmenes, después de calentar a más de 6520, 
las sustancias termoestabilizantes continuamente 
durante todo el proceso del crecimiento del gérmen.

Como la formación del gérmen transcurre 
con solución de cloruro de hierro (II) por lo 
general mejor que en solución de sulfato de hierro 
(II) es eventualmente ventajoso efectuar la for­
mación de gérmenes en soluciones de sulfato de hie­
rro (II), ante todo al emplearse nitrobenzol como 
medio de oxidación. El)^ -FeOOH que se obtiene de 
esta manera muy económicamente posee las mismas 
buenas propiedades como el ulteriormente tratado 
en solución de cloruro de hierro-(ll).

En una forma de ejecución.preferente del 
nuevo procedimiento se puede, en forma de trabajo 
continuo, verter una solución de sal de hierro 
(11) y una solución o suspensión de bases de alcalí 
ó alcalí terrén a una suspensión de gérmenes de 
^  -FeOOH y, en caso dado, de hierro metálico agi­
tando fuertemente e introduciendo aire, de manera 
que continuamente se mantenga un valor pH de 3 hasta 
7, preferentemente de 4 hasta 6,5 en el Diedro de 
reacción,Se puede, especialmente en el proceso de
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reducción nitrobenzólico, aumentar con gran velo­
cidad las precipitaciones de Y  -FeOOH deseadas.

Tanto los gérmenes de*Y-FeOOH obtenidos, 
como también las partículas deY-FeOOH aumentadas 
por el crecimiento de los gérmenes se pueden secar 
después de lavar y filtrar, a temperaturas de 
unos 1053C y por ejemplo, emplear como valiosos 
pigmentos fuertes. Calentando por encima de 2003C 
se forma del Y  -FeOOH el Y  -FegO^ rojo marrón fuer­
temente ferromagnètico. Calentando a tempctaturas 
por encima de 300 hasta 5002C se pueden transformar 
el^-Fegü^ en^í-FegO^ rojo, desplazándose la tem­
peratura de transformación del^-FegO^ a^-FegO^, 
por los iones de fosfato 0 de arsenio y eventual­
mente otros iones trivalentes del B, Al, Ga, Cr. Mn, 
a valores más elevados. Como bases para la preci­
pitación de las sales de hierro (II) son adecua-
das por ejemplo, los hidróxidos de alcalí o alcalí 
terreo así como sus carbonates, el hidróxido sódico 
y potásico, sodio, potasio, suspensiones de hidro- 
xido o carbonato de calcio, además amoníaco y las
aminas orgánicas. Para el procedimiento nuevo no es 
importante si las sales de hierro (II) se precipi­
tan incompleta, completa o más completamente.

Al oxidar con aire u oxígeno durante la 
formación de gérmenes y el crecimiento de los her­
manes se debe prestar atención de que se logre 
un contacto lo más intenso posible entre la corriente 
c gas y la mezcla de reacción, por ejemplo ha­
ciendo pasar los gases en forma de burbujas lo más
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g T"^ F K Vhr ^finas posible. ^  v  i ¿ <̂'
Los Y  -?eOOH obtenidos así en ferina técni- 

03.'*'!ente interesante y económica a las partículas de 
^  -Fe^O^ ó^-Fe^O^, obtenidas de ellos ñor deshi- 

dratación, representan valiosos pigmentos de óxido 
de hierro, naranja, marrón sólido y rojo, cuyas pro­
piedades pigmentosas y demás se pueden variar sis­
temáticamente por variación del tamaño de la partí­
cula (tiempo de desarrollo del proceso del creci­
miento del górmen) y de los iones trivalentes del 
boro, aluminio, galio, cromo y manganeso introduci­
dos en caso dado con la fosfatación; así se pueden 
obtener del Y-FeOOH, por deshidratación o reducción 
a través de Fe^0¿¡ y oxidación gobernada, partículas 
de Y  ferromagnóticas, cuyas propiedades magné­
ticas se pueden asimismo variar sistemáticamente.

Debido a sus contenidos térmicos más ele­
vados en comparación con^(-FeOOH (Goethit) y 
<3(-Fe20  ̂ (Hematites) se pueden emplear la Y-FeOOH 
(Lepidooroouita) (Hagaemita) para muchas
reacciones de cuerpo sólido (síntesis ferríticas) 
para catalizadores o en intercambio para o en mez­
cla con^-AlgO^ como medio de absorción y en muchos 
otros amplios terrenos.

Mediante selección adecuada de las con­
diciones de trabajo se pueden variar tanto la forma 
de las partículas como también el tamaño de partí­
cula del ̂ -FeOOH ó de los óxidos que de ellos se 
obtienen. Para el empleo de los óxidos como pig­
mentos es especialmente ventajoso que se pueden ob-
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tener partículas lo más isométricas posible.
El índice de aceite, determinado según

ASTRI. D.281-31 se midió para^-FeOOH a 23-28 g
aceite/1 00 g de pigmento, para^ -FegO^ a 23 - 26 g
aceite/100 g de pigmento y para Y  -FegO^ a 25 - 35

g aceite/100 g de pigmento. El contemido en sales
solubles en agua, según DIN 53197 es muy reducido;
se encuentra por debajo de 0,10 g/100 g de pigmento.

Los V  -Fe 0 , que se obtienen según el 
2 3

procedimiento de la presente invención, poseen
valores magnéticos con remanencias de saturación

-1
B / Q. entre 350 hasta 400 Gauss.g y fuerzas coerci-
R
tivas iHo entre 250 hasta 350 Oerstedt.

La fuerza colorante y capacidad de co­
bertura de los pigmentos sintéticos de óxido de 
hierro de la serie Y  corresponde, con los tamaños y 
formas de partícula óptimos seleccionados, a los va­
lores correspondientes de la serie^ - y se encuentran 
a la cabeza de los pigmentos inorgánicos sintéticos 
en general. El naranja sintético de óxido de hierro 
( Y -FeOOH) está concentrado en aglutinantes aceito­
sos, en frotados con pigmentos blancos, alargadores 
blancos y materiales de relleno y en mezclas secas 
con quien mejor se puede comparar es con los ocres 
naturales; su fuerza colorante es sin embargo en com­
paración con éste de 3 a 8 veces superior; las tona­
lidades de color en aceite o cemento son considera­
blemente más puras que las de los ocres naturales.

El pigmento de óxido de hierro marrón
V  -Fe 0 , oue se obtiene cómodamente por deshidra- 

2 3 "
30.
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tación de)^ -PeOOH a temperaturas inferiores a 3503, 
es un asi llamado marrón sólido de óxido de hierro. 
Contrario a los pigmentos de marrón mixto, obte­
nidos del amarillo óxido de hierro -PeOOH) rogo
de óxido de hierro (a/-Fe 0 ) y negro de óxido de

2 3
hierro (Fe 0 ) con distintos uesos específicos, el 

3 4 "nigmento de óxido de hierro marrón sólido (y -Fe 0 )
2 3

se compone de solo una clase de pigmento y por lo 
tanto, ál emplearse en medios de dispersión líquido 
no se puede desmezclar debido a los distintos pe­
sos específicos, distinto tamaño de partículas y 
distintas reticulación de la superficie.

Los ejemplos siguientes explican con más 
detalle el principio según la presente invención.
L) Formación de gérmenes - Adición de los estabi­
lizadores antes o durante la formación de los gérme­
nes.

E j e m p l o - I
Formación de gérmenes de una solución de

sulfato de hierro (11). 3600 mi de una solución
de sulfato de hierro (II), al 15,0 % se mezclan
con las cantidades de sulfato de aluminio, fosfato
o arsenato o fosfato y arsenato correspondientes a

3'- 3- "los iones de Al(IH) y AsO , PO indicados en4 4
la tabla I y los mi. indicados en un NaOH al 19/^ 
agitando y con agua se gradúa a un volumen final de 
24 a 350 mi. Agitando fuertemente se oxida, con un 

' agitador de gasificación de aire, la suspensión de 
hidróxido de"hierro (II) obtenida con óxigeno del 
aire en el tiempo indicado a y -FeOOH naranja-amarillo,



subiendo asi la temperatura, según la velocidad de
oxidación hasta 50BC. En la tabla 1 se encuentra
además el grado de precipitación de los iones de
-hierro (II) y el análisis de la suspensión de gér-

5. Bienes en % de FeSO y en g/1 deV-FeOOH. En todos
4 ,los casos se obtienen gérmenes deY-FeOOH que, tam­

bién como tales, se pueden elaborar mediante lavado, 
filtrado y secado.



T A B L A - I

Ensayo g de 
: N2 aditivo

ml 19% % de
NaOH preci­

pitación
Minutos % de 
de tieni- < FeSO 
po. 4

g/lde 
^ -FeOOH

:1.01 sin : 1425 95 9.0 0.08 13.5
:1.02 ¡20g Na^ : " tt 8.5 0.09 12.5

As O
4

.1.03: 50g'' ^ tt ! tt ' 9.0 0.08 ' 13.0

1.04: 30g 1350 : 90 11.0 K 0.08 13.0
* AlAsO^ :

1.05: 20 g
AlAsO :

1425 : 95 ' 15.0 0.08 12.7

4
1 30g
ALPO '

4
1.06^ 20 g 

ALPO
4

tt tt : 8.5 0.08 : 12.7

1.07 50 g 
ALPO

4

tt !t : 11.5 0.08 : 12.5

1.08 41 g 
Na PO

1348 90 : 11.0 0.08 : 23.7
3 4

$



E.i e m p l o - 2
Formación de gérmenes de solución de clo­

ruro de hierro (II). 2700 mi de una solución de 
cloruro de hierro (II), al 16,7 % se mezclan, en caso 

5. dado, con las cantidades correspondientes de los
compuestos de cloruro de los correspondientes ele­
mentos de B (III), Al(III), Fe(III) y Cr(III) in­
dicados en la tabla 2 y los asimismo indicados mi 
de una NaOH al 19,0 % en el que se han áisuelto 

10. las cantidades indicadas de iones de arseniato,
o fosfato y arseniato como sal sódica. Se gradúa 
con agua a temperatura ambiente a un volumen final 
de 24 350 mi. Agitando fuertemente con un agitador 
de gasificación de aire se eiectda la oxidación 

1$. del hidróxido de hierro (II) en el tiempo indicado
en la tabla II con oxígeno del aire Al Y  -FeOOH 
amarilb-naranja, con lo que la temperatura sube 
segtin la velocidad de oxidación, hasta 50SC. En 
la tabla 2 figura además el grado de precipitación.

20. de los iones de hierro (II) y el análisis de la
suspensión de gérmenes en % de FeCl y en g/l de

2
Y -FeOOH. -bl grado de precipitación se vació de 
40 - 120%. Se obtienen gérmenes de -FeOOH que ya 
como tales se pueden emplear después de lavar, 
filtrar o secar y recocer.25.



T A B L A 2

Ensayo
nS g de 

aditivo
ni 19%
NaOH ^ d e

precipita­
ción

Minutos 
de tiem­
po

4¿de
FeCl

2

g/1 de : 
^  -FeOOH

2.01 * sin * 1500 ' 100 i 710 : 0.03 13.9 :
2.02 *50 g 

. AlAsO 
' 4

* 1425 * 95 * 14.0 : 0.12 13.1 :

2.03 *30 g 
. AlAsO 
* 4

' 749 ' 50 1 9.0 : 0.94 7.5 :

2.04 *41 g 
.Na AsO 
* 3 4

' 1350 i 90 = 13.0 : 0.12 12.1 :

2.05 * 30 g 
.FeAsO 
' 4

* n 1 !) ? H : 0.24 11.7 :

2.06 *30 g 
.CrAsO 
' 4

* t! * !! ' 13.5 : 0.18 11.9 :

: 2.C7 *50 g 
,BAsÓ

* t! 1 !! : 14.0 = 0.03 12.7 :

2.08
*(50 g 
.(AlAsO 4 
'( 4 * !i * n i 13.5 : 0.01 11.8 :
(30 g 
(FeAs04

(20 g
(Na PO 4- :

2.09 ( 3 A H
(30 g '
(Na AsO
( 3 4

2.10 20 g 
ALPO

1425
: 4

2.11 41 g. 
Na PO

1348
3 4

2.12 30 g 
FePO

1348
4

t!
:

13.0 0.24 11.7

95 14.0 0.12 17.1

90 1 3 . 0 0.12 12.1

90 13.0 0.24 11.7
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2.13 20. g
CrPO

4
1348 90 13.5 0.18 11.9

2.14 50 g
BPO

4
1348 90 * 14.0 0.03 ' 12.7

2.15 120 g 2996 50 ' 27.0 3.90 ' 24.4ALPO

concentración cuadrúple.
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E l e m p l o - 3
Formación de gérmenes de solución de

cloruro de hierro (II) 4-.000 mi de una solución
de cloruro de hierro (II) al 20,0 - mezclan
con una cantidad de cloruro de aluminio y arse-
nato sódico correspondiente a 60 g de AlAsO , se

4
calienta a 8830 y rápidamente se agrega paa so­
lución de 504y 9 g de NaOH en 800 mi de H 0. La

2
suspensión viscosa se mantiene agitando a 3090 
hasta que en unos 15 minutos se haya puesto fluida 
Esta suspensión fluida se vierte rápidamente en 
una solución de cloruro de hierro (II) al 1,5 %. 
Fría y bajo entrada de aire se oxida a 20 - 2430. 
y agitando fuertemente en unos 20 minutos a gér­
menes de V  -FeOOH amarilb-naranja con lo que la 
temperatura sube hasta 409C. La suspensión de gér­
menes contiene 1,15% de FeCl y 21,4 g/l de V  -2
FeOOH.

E l  e m u l o - 4
Formación de gérmenes de una solución 

-de cloruro de hierro (II) 4.000 mi de una solu­
ción de cloruro de hierro )II) al 20,0% en la que
se han disuelto 116,7 g de A1C1 .6 H 0 se ca-

3 2
lientan a 8830 y simultáneamente se agregan una
solución de 504)9 g de NaOH en 800 mi de H 0 y

2
una solución de 194,0 de Na 1*0 . 12 H 0 en 1.200

; 3 4 2
mi de H 0 y agitando se mantiene a 9030 hasta que 

2
la suspensión viscosa en unos 15 minustos se ha 
vuelto, fluida. Después se vierte ésta en una so­
lución de cloruro de hierro (II) al 1,5% fría e30.



5.

10.

15.
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25.

introduciendo aire a 20-2430 y agitando fuertemente 
se oxida en 20 minutos a gérmenes de^-FeOOH naran­
ja, con lo que la temperatura sube a 3630. La sus­
pensión se puede emplear para el crecimiento como 
gérmenes o, después de lavar,, filtrar y secar y 
eventualmente recocer:," directamente como fas.es de 
Y-FeOOH, Y"Fe 0 ó o(-Fe 0 . La suspensión de gér-
0 ^ 2 3 , 2 3
Dienes contiene 1,14% de FeCl y 23,7 g/1 d e V  -FeOOI-I;

2
rendimiento: 2,37 % correspondientes a 505 g de 
^  -<?eOOH.

Ej e m p l o - 5 .
Formación de gérmenes de solución de 

cloruro.de hierro (II). En 22 081 mi de una solu­
ción de cloruro de hierro (II) al 2,2% se han
disuelto 58,3 g de A1C1 6 H 0; a 26ac se mezclan

3 2
1799 mi de solución de NaOHáL 12,05& con una solu­
ción de 97,0 g de Na PO .12 H O en 600 mi de H O

3 4 2 2
y se agrega la mezcla de la mencionada solución de
sal de hierro (II). Introduciendo oxigeno del
aire y agitando vivamente se obtiene en unos 19

minutos '^"I'oOOH naranja a una temperatura final
de 3230, que se emplea como gérmen o elaborado
en la forma usual o se puede emplear directamente
o después de transformar en ^%-Fe 0 6^-Fe 0 . La

2 3 2 3suspensión de gérmenes contiene 0,52% de FeCl 
y 10,6 g,/l de ^ -FeOOH: rendimiento: 1,06 % = 260 
g de y-FeOOH.

E j  e m p l o - 6 .
Formación de gérmenes de solución 

de cloruro de hierro (II) 21 550 mi de una solución30.
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1 0 .

15.

2 0.

25.

30.

de cloruro de hierro (II) al 1,59%, en la que se
han disuelto 61,1 de A1C1 .6 H O se mezclan a

3 2
temperatura ambiente con 1.000 mi de una NaOH al
19,0% en la que se han disuelto 67,7 g de Na PO .

3 412 H O, y a  202, agitando, se oxida con aire en 
2

15 minutos a la tonalidad naranja-amarilla (pH 6 -
6,5), después se agregan 500 mi de una NaOH al
19,0%, en la oue se han disuelto 33,9 g de Na PO .

3 412 H 0, y el hidróxido precipitado se oxida de 
2

nuevo rápidamente a una tonalidad de color naranja 
(pH 9,5 - 10). Después se agregan 700 mi de una. so­
lución de cloruro de hierro (II) al 1 7,5./- en la
oue se han disuelto 15,8 g de A1C1 . 6 H 0: la

- 3 2 .
precipitación se vuelve a oxidar rábidamente. La 
suspensión de gérmenes contiene entonces aproximada­
mente 0,12% de FeCl y aproximadamente 12,9 g/1 

. , 2 ^
de § -FeOOH (rendimiento 1,29 %- de ̂ -FeOOH) y tiene
una temperatura final de 23-C. El^-FeOOH así
obtenido se puede después de lavar, filtrar y secar
al X-FeOOH o recocer al V  -Fe 0 6 ot-Fe 0 ó omolear

^ " 2 3 2 3
como mérmen rara el ulterior crecimiento.

E j  e m p l o - 7 .
Formación de gérmenes de solución de clo­

ruro de hierro (II). 2? 081 mi de una solución de 
cloruro de hierro (II) al se mezclan con una
cantidad de solución de arseniato sódico y cloruro
de aluminio correspondiente a 30 g de AlAsO y a

4
2020 con 1 799 mi de NaOH al 12% (70 % de precipi­
tación) . Introduciendo oxigeno del aire se obtiene 
en 24 minutos un germen de^-FeOOH amarillo-naranja,
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con lo que la temperatura sube a 28aC. La suspen­
sión de górmenos contiene 0,6 % d e  FeCl y 10,1 
g/1 de -FeOOH.

E j e m p 1 o - 8.
Formación de gérmenes de una solución de

cloruro de hierro (II). 23 550 mi de una solución
de cloruro de hierro (II) al 1,49% se mezclan
con una cantidad de solución de cloruro de aluminio
y arsenato sódico correspondiente a 33,32 g de
AlAsO v con 1000 mi de NaOH al 19% y a 20SC se 

A
oxida con aire en 12 minutos a una tonalidad ama­
rillo-naranja (nH = 6 - 6,5); después se agregan 
500 mi de una NaOH al 19% y nuevamente se oxida 
a una tonalidad naranja-marrón (pH') 10). Después 
de agregar 700 mi de una solución de cloruro de 
hierro (II) con una cantidad de solución de clo­
ruro de aluminio y arseniato sódico correspondien­
te a 16,66 g de AlAsO se vuelve a oxidar rapida-

4
mente la suspensión (nH = 6 - 6,5; duración 5 
minutos). La suspensión de gérmenes contiene 0,15%
de FeOl v anroximadamcnte 12,7 g/1 de -FeOOH.

2
II - Formación de Gérmenes - Adición de estabiliza­
dores después de la formación, de gérmenes.

E j  e m u l o -  9-
Formación de gérmenes dé una solución de 

sulfato de hierro (II) 3600 mi de una solución de 
sulfato de hierro (II) al 15% se mezclan a tem­
peratura ambiente con los mi indicados en la tabla 
3 de un.a NaOH al 19 % y agua hasta un volumen final 
de 24 350 mi. Agitando fuertemente se oxida, con un



agitador de gasificación de aire, una frita o un 
serpentín de aire finamente repartidor, la sus­
pensión de hidróxido de hierro (II), obtenida con 
oxigeno de aire, en el tiempo indicado a ^-FeOOH 

5. amarillo-naranja. La temperatura puede subir según
la temperatura de partida y la velocidad de oxida­
ción hasta 5030. En la tabla 3 se encuentra además 
el grado de precipitación de los iones de hierro
(II) y el análisis de la suspensión de gérmenes en

10. ú de FeSO y en g/1 de Y  -FeOOH. Los gérmenes de
4 '

^-FeOOH se hacen termoestables, después de su 
obtención mediante, un tratamiento ulterior. A las 
suspensiones de gérmenes se les agregan las canti­
dades de una solución de sulfato de aluminio y

15. arsenato sódico correspondientes a los iones de Al
3-

(III) y AsO indicados en la tabla 3 y nueva-
e­

mente se agita brevemente.
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T A B L A  - 3.

Ensayopo mi 1 %  
KaOH '

% de 
precipi­
tación

Minutos 
de tiempo

^ de 
FeSO

4
g/1 de 
^-FeOOH

g de aditivo 
después de la 
formación del 
górmen.

9.01: 1425 95 : 8.5 : 0.08 : 13.1 : sin aditivo

9.02* !! !! 13.0 ' 0.10 ' 23.1 50 g AlAsO 
: 4

9.03: y !t . 12.0 : 0.10 : 13.1 : 30 g Na AsO 
3 4

9.04 !! !! 8.5 * 0.08 * 13.1 sin aditivo
9.05* !t tí 13 ' 0.10 ' 23.1 * 50 g A1P0̂ _

4- 2 preparados reunidos, sedimentados, decantados y analizados.



- 24 -3 C1458
w

E j e m u 1 o - 10.
Formación de gérmenes de solución de clora 

ro de hierro (II). 2.700 mi de una solución de 
cloruro de hierro (II) al 6,7% se mezclan a tempera­
tura ambiente con los mi de una NaOH al 19% indi­
cados en la tabla 4 y agua hasta un volumen final 
de 24 350 mi. Agitando fuertemente con un agitador 
de gasificación de aire, una frita o sepertín de aire 
de fina distribución, se efectúala oxidación del 
hidróxido de hierro (II) en el tiempo indicado, con 
oxigeno del aire al^-EeOOH amarillo-naranja. La 
temperatura puede subir según le, temperatura de parti­
da y la velocidad de oxidación hasta 503(3. El grado 
de precipitación se varió del 60 -110%. A las sus­
pensiones de gérmenes se les agregan las cantidades 
de iones de arsen.ie.to y fosfato correspondientes a los 
compuestos indicados en la tabla 4 y en caso dado 
cationes de metales trivalentes (B, Al, Ga,Cr,Fe,
Un) y nuevamente se agita brevemente.
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Mezclans MI 19% 
IiaOH

5̂ áe 
precipi­
tación

Minutos 
de tiem­
po

% de 
FeCl

2
g/lde
Y'-FeOOH

g de aditivo 
después de 
la formación 
del germen.

10.01 ' 1500 ' 100 ' 7.0 0.03 13.9 * sin
10.02 * 1350 ' 90 ' 22.0 0.20 11.0 :30gAlAs0 

. ^
10.03 : !! t! . 23.0 0.22 11.6 5 0 g N a A s 0  

: 3 4
10.04 ' !t * tí * 22.0 0.20 11.8 :20 g " 4

30 g Na PO 
: 3 4

10.05 ' 2700 * tt ' 70.0 0.50 21.4 *60g4lAs0 
. ^

10.06 . 1350 : 90 . 24.0 0.24 11.0 50 g FeAsO 
= 4

10.07 ' !! * !! ' 22.5 0.12 11.9 :5o g'BAsO 
. 4

10.08 : tt t! . 22.5 0.12 11.9 4 0 g B A s 0  4 ! 4
3 0 g B P 0  : 4

10.09 ' '.! * !t ' 25.0 0.12 11.5 :3o g m A s O  
. 4

10.10 : tt t! , 20.0 0.10 10.9 40 g CrAsO 
- 4

10.11 ' 1348 * tt ' 23.0 0.22 11.6 :30gAlP0
4

10.12 , !t !! . 23.0 0.25 11.6 50 g N a P O  
- 3 4

10.13 ' 1650 ' 110 ' 15.0 0.03 13.0 :50gAlP0 
. 4

10^4 ¡¡ 1350 : 90 , 24.0 0.25 11.7 2 0 g F e P 0
! 4

10.15 * tt * tt * 23.0 0.10 11.9 =50gBP0 
, 4

:10j6 : tt !t . 22 0.15 11.9 20 gMnPO
4
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E J E H P L 0 -11

Formación de cármenes de solución de clo­
ruro de hierro (II) 4-000 mi de una slución de clo­
ruro de hierro (II) al 20,0% se calientan a 38SC y 
rapidamente se vierten una solución de 504)9 g de NaOH
en 800 mi de H O y la suspensión viscosa se mantiene 2
agitando a unos 90SC hasta que en unos 15 minutos se ha 
vuelto fluida. Esta suspendión fluida se vierte rá­
pidamente en una solución de cloruro de hierro (II) 
al 1,5/ó fría y bajo entrada de aire a 20424^0, y 
agitando fuertement, se oxida en unos 20 minutos a 
gérmenes deY-FeOOH amarillo-naranja, con lo que la 
temperatura sube hasta 40sc. La suspensión de gérmenes 
con 1,15% de FeCl^ y 21,4 g/l de¡( -FeOOH se mezcla 
con tanto de una solución de cloruro de aluminio y
arseniato sódico, que corresponden a 60 g de AlAsO )4
y se agita brevemente.

E J E h P L O - 12
Formación de gérmenes de solución de cloruro 

de hierro (11) 22 081 mi de una solución de cloruro de -  ̂

hierro (II) al 2,2% se mezclan a 2020 con 1 799 **"
mi de una NaOH al 12% (70 % de precipitación). Intro­
duciendo oxigeno del aire se propara en unos 24 mi­
nutos un germen de ̂ -FeOOH amarillo-naranja con lo que la 
temperatura ha subido hasta unos 2820. La suspen­
sión de gérmenes contiene 0,6% de FeCl^ y 10,1 g/L 
de^-FeOOH después de su obtención se mezcla con 
tantos mi de una solución de cloruro de aluminio - 
y de arseniato de sodio de manera que a todos los 
gérmenes correspondan 30 g de AlasO^, y agita bre-
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3 ( ^ 4 5

veniente.
E J E M P L O -  1J.

Formación de gérmenes de solución de clo­
ruro de hierro (II) 23 500 mi de una solución de clo­
ruro de hierro (II) al 1,49% se mezclan a temperatura 
ambiente con 1.000 mi de una NaCH al 19.0% y a 20SC 
abitando con aire se oxida en 12 minutos al tono amarillo 
naranja (PH - ó - 0,5): después se agregan 500 mi de una 
NaCH al 19,0% y el hidrósido que se precipita se - 
vuelve a oxidar rápidamente al tono marrón-naranja - 

í'PH^IO). Después de agregar 700 mi de una solu­
ción de cloruro de hierro (II) al 17*5 % se vuel­
ve a oxidar rápidamente la suspendíón (PH= 6 - 0 , 5 )  

duración 5 minutos). La suspensión de gérmenes con­
tiene 0,15 % de FeClg Y aproximadamente 12,7 g/l - 
de Y* -FeOOH. La temperatura final había subido a - 
24^0. A la suspensión de gérmenes terminada se agre­
gan simultáneamente una solución de 58*05 g de AlCly 
6 HgO (21,6 % AlpO^ ) en 400 mi de HpO y una solu­
ción de 93*52 g de Na^PO^. 12 HgO (18,67 % de PgO^)
en 400 mi de H O agitando ( 30 g de A1P0„ /preparado 2 ^
de gérmenes ) y se agira brevemente. 1111. Crecimien­
to de los gérmenes

E J E M P L O -  14.

Crecimiento de los gérmenes en solución de 
sulfato de hierro (II) en presencia de hierro.

En la tabla 5 se han reunido los datos de 
los ensayos para el crecimiento de los gérmenes en 
soluciones de sulfato de hierro (II). Además de los 
números de ensayo o gérmenes figuran el índice de -
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3 0 1 4 #
gérmenes graduado en g/l de^-FeCOH, el ^ de FeSC^, 
la temperatura de trabajo, el tiempo de duración en . 
horas, el rendimiento final en g/l dey-FeOOH y 
cada vez la fasec^-Fe^O^ ó^-FeOOH que esté pre­
sente según las comprobaciones por rayos X y magné­
ticas.

En depósitos de remaníta, que se sumer- 
jen en baños de agua templados, se puso la mezcla 
de reación, volumen final o 000 mi, con 500 g de 
chatarra de hierro, agitando en conteto con aire 
finamente repartido y el tiempo indicado se mantuvo 
a las temperaturas señaladas: El número de gérmenes 
se varió de 7 - 16 g/l de y-FeOOH, la temperatura 
de trabajo a 50 - 90SC y la duración del ensayo de 
41 - 96 horas. Según el grado de precipitación de 
los gérmenes, según el número de gérmens y giro en 
el crecimiento de gérmens, según la cantidad de - 
hierro aire previamente dada varió, el tiempo que 
era necesario para alcanzar un tamaño de partícu­
la determinado, a reconocer por la tonalidad de­
terminada del y-FeOOH. Con excepción de los ensayos 
14.01 y 14.06 que se hicieron con un germen de - 
y-FeOOH sin aditivo y que- en el crecimien o de los 
gérmenes a 80&C se transformaron en^-FegO^ rojo, 
se obtuvo en todos los casos, según el tamaño de - 
partícula,Y-FeOOH amarillo-naranja hasta rojo-na­
ranja.
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T A B L A - 5

Ensayo
nS

Germen
ns

g/1 de 
^-FeOOH

^ d e
FeSO

4
9C horas

tiempo
de Rendimientc

g/1
Fase

' 14.01 1.01 * 12 ' 0.9 80 96 65.0 *^-Fe 0 
: 2 3

:14.02 : 1.02 : 10 80 96 53.2 :^-Fe00H
:14.03 : 1.01 : 12 . " 90 96 85.8 , tt

:14.04 : 1.04 : 16 . n 80 96 85.1
:14.05 : 1.05 : 12 . " 80 96 :: 75.4 . "
:14.06 : 6.01 = ' 80 96 :: 65.2 d-Fe 0 

2 3
14.07 6.02 ' 16 80 65(96) 56,0(94,()Y-FG00H 

: (-Fe 0) 
2 3. 2

:14.08 : 6.03 : 14 . " 80 65 50.0 :/-Fe00H
:14.09 : 1.06 : 10 . " '50 96 54.2 :Y-FeOOH
:14.10 : 1.06 : 10 . " 65 96 81.6 !!

:14.11 : 1.06 : 16 . H 80 96 102.5 "
:14.12 : 1.07 : 12 80 96 105.8
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Crecimiento de cármenes en solución de 
cloruro de hierro (II) y en presencia de hierro.

La tabla 6 contiene la documentación para 
el crecimiento de los gérmenes d en losución oe - 
cloruro de hierro (II). Además de los números de en­
sayo y de gérmenes se indica el número de gérmens 
en g/l de¡( -FeOOH, el ¿ de FeClg, la temperatura de 
reacción, el tiempo de duración en horas, el ren­
dimiento en G/l de)(-Fe00h y la indicación de la - 
fase según los resultados de las comprobaciones por 
rayos X y magnéticas (c^-FegO^ rojo o^-FeOOH na­
ranja). En recipientes de remanida, que se sumerjen 
en baños de agua templados, se puso la mezcla de 
reacción, volumen final 6.000 mi con 500 g de cha­
tarra de hierro en contacto, con aire finamente re­
partido y se mantuvo el tiempo indicado a la tempr- 
ratura señasada.

El número de gérmenes se varió de 3 a  16 
g/l -FeOOH, la temperatura de trabajo de §0 hasta 
302C y la duración del ensayo de 30 hasta ^6 horas. 
Según el grado de precipitación de los gérmenes, 
según la cantidad de gérmens y índice de giro en - 
el crecimiento de los gérmenes, según la cantidad - 
de hierro y de aire alimentados, varió el tiempo - 
que era necesario para lograr un tamaño de partícu­
la previamente determinado, lo que se demuestra por 
la tonalidad de color. Con excepción de los ensa­
yos 15)01 y 15)10, cuya formación de gérmenes de - 
Í -FeOOH se efectuó sin aditivos y que a 80SC dieron
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^  ^  ^  ^ ̂ ¿ ^
-Fe O rojo, se obtuvo en todos los casos Y-FeOOH 2 3 ^

amarillo-naranja hasta rojo-naranja.-
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T A B L A — 6.

HisayoNS GérmenNS
g/1 de 

-FeOOH
F de 
FeCl

2
se horas de 

tiempo
Rendimiento

g/1
Fase

15.01 : 2.01 10.0 : 0.72 80 tt 48.0 -Fe 0
2 3

15.02 [ 2.02 6 tt !! !t 35.0 y -FeOOH
15.03 . 2.03 7 !! tt tt 45.5 tt

15.04 . 2.04 6 . . " t! tt 68.5 tt

15.05 ; 2.05 7 * t! tt tt 42.5 !!
15.06 ; 2.06 6 * tt t! 1! 55.6 !!

15.07 : 2.07 5 * tt tt !! 66.5 tt
15.08 : 2.08 7 ' !! tt tt 62.4 !!

15.09 * 2.09 6 : tt tt tt 63.8 t!
15.10 * 7.01 10 * tt !! tt 54.0 -Fe 0 

2 3
15.11 ; 7.02 6 * t! tt !! 74.1 y -FeOOH
15.12 : 7.03 7 * tt tt tt 59.4
15.13 : 7.04 6 * !! tt - t! 49.5 tt

15.14 : 7.05 7 1 " tt tt 72.4 tt

1 5.15.- 7.06 6 . tt 90 !! : 76.0 n
15.16 ' 7.C7 7 * tt 80 tt 66.4 tt

15.17 ' 7.08 7 * tt tt tt 39.5 tt

15.18 ' 7.09 6 * t! !! !! 62.5 tt

15.19; 7.10 7 * tt 95 80 76.0 tt

15.20 ; 7.11 6 tt 80 96 69.5 tt
15.21 ; 7.12 7 !! 85 80 72.0 tt
15.22 . 7.13 6 . " 80 96 59.4 tt

1 5.2 3 ; 3 . y . tt tt t! 86.4 tt
1 5.2 4 * 4 3 * t! 85 tt 81.5 tt

15.25 : 5 7 * tt 80 tt 92.5 t!

15.26: 8 7 * tt !! tt 38.5 tt



1 5 . 2 7 9 4 !!

1 5 . 2 8 2 . 1 0 1 0  ' !!

1 5 . 2 9 2 . 1 0 7  : 1 . 0

1 5 . 3 0 2 . 1 1 7  .

0 . 7 4

1 5 . 3 1 2 . 1 3 7  : 0 . 7 2

!t 7 0 . 0 * !t

!! 4 5 . Q '  - F e  0  
,  2  3

tt 9 8 . 3 . - F e O O H

1 2 4 9 3 . 0 n

9 6 9 8 . 0 !!



Crecimiento de gérmenes en Solución de 
cloruro de hierro (II) mediante oxidación con ni­
trito sódico.

En 1134 mi de un germen obtenido según 
$. el ensayo 2,03 (Tabla 2, ejemplo 2) ó según el en­

sayo 10,11 (Tabla 4 ejemplo 10) de solución de clo­
ruro de hierro (II) en presencia de AlAsO^ ó BaS0^4- 
BPO^, se gotean a 809 c en el plazao de 8 horas, - 
agitando, simultáneamente las soluciones de §00 g de 

10. FeCLg. 4 H^O en 2.000 mi de HgO, de 1250 h de hexa-
metilenotetramina en 2500 mi de H^O y 314 de NaNOg 
en 1.000 mi de H^O en partes alicuóticas y final­
mente se mantiene aún durante 30 minutos a 803C. D 
Se obtiene después de lavar, filtrar y secar a 1403C 

15. un^-FeOOH completamentenaranja que, después de deshi­
dratar a 30030 se transí orna en -FegO^ ferromagné- 
tico marrón sólido y después de recocer a más de - 
500SC en^-FegO^ rojo.

E J E M P L O -  17.
20.

Crecimiento de gérmenes en solución de 
sal de hierro (II) ácido por oxidación con nitro- 
benzol en presencia de hierro a 903C.

40000 mi de gérmenes según el ensayo 1.05 

25. (Tabla 1, ejemplo 1) ó según el ensayo 9.02 (Tabla
3 , ejemplo 9) de solución de sulfato de hierro (II) 
o según el ensayo 2.04 Tabla 2 ejemplo 2) o según 
el ensayo 10.04 (Tabla 4, ejemplo 10) de solución 
de cloruro de hierro (II) se mezcla con 50 g de vi- 

30. rutas de hierro, 200 mi de nitrobenzol y 82,3 g de
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FeSO^. 7 HgO ó 5§,9 g de FeCLg. 4. H20. y se calienta 
a 903C. En el transcurso de 8 horas-se agregan otros 
325 mi de nitrobenzol y 550 g de virutas de hierro. 
Después de separar el hierro no reaccionado, la ani­
lina formada por redución del compuesto nitro y des­
pués de lavar, filtrar y secar por debajo de 1503C 
se obtiene -FeOOH naranja, que deshidratando a más 
del80SC se transforma en^-FegO^ ferromagnético, - 
marrón sólido, y recociendo a temperaturas más ele­
vadas atin enP^-FegO^rojo.

E J E N B L 0 - 18.

Crecimiento de gérmenes mediante adición 
de iones de hierro (II) o bases alcalí o alcalí té- 
rreo.

10 g/i de cantidades correspondientes de 
un germene de '¡f-FeOOH obtenido segdn el ensayo 2.02 
(Tabla 2 ejemplo 2) o segdn el ensayo 10.04 (Tabla 
4, ejemplo 10) se mezclan con 605 mi de una solución 
de FeCLg al 16,7% y en un depósito de remanítas eléc­
tricamente calentado, provisto de un tubo para la in­
troducción de aire y de agitar, a 803, y se introdu­
cen 500 l/h de aire. En el transcurso de 48 horas se 
gotean de dos embudos goteadores con velocidad de - 
entrada constante, cada vez 3500 mi de una solución 
al 20,55% de FeCL^ y 3500 mi de una solución al 12,96% 
de NaOH, con lo que el valor PH se encuentra durante 
todo el ensayo en 4 - 4,5. Se obtienen aproximadamen­
te. 13 000 mi de una suspensión se -FeOOH, rojo-na­
ranja, con 46.5 g/l de -FeOOH: El pigmento se lava
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y se filtra en la forma usual. Después de secar a 140^0 

se obtiene )/-FeOOH rojo naranja, después desecar a - 
^OOSC^-FegO^ sélido marrón, fuertemente ferrogamné- 
tico, y después de recocer a unos 450SCP^'-Fe20j rojo 
luminoso .

10.

15.

20.

25

E J E M P L 0 19.

Crecimiento de gérmenes en soluciín de clo­
ruro de hierro (II) por oxidación con nitrito sodico.

En 1134 mi de un germen de)f -FeOOH, ob­
tenido segdn el ensayo 2.15 (Tabla 2) de solución dec 
cloruro de hierro (II) en presencia de ¿LPO^, se go­
tean continuamente en el plazo de 8 horas, agitando 
simultáneamente las soluciones de 900 g FeCLg* 41^0 
en 2000 mi de HgO de 1250 g de hexametilenotetrami- 
na en 2500 mi de H2O y de 314 g de NaNOg en 1.000 mi 
de HgO en partes alicuoticas y finalmente se mantiene 
aun durante 30 minutos a 8oac. Despdes de lavar, fil­
trar y secar a 140SC se obtiene un^-FeOH lleno nara& 
ja que, después de deshidratar a 3008C, se transforma 
en ̂ 0 3  íen-ca ^ t i c o  marida salido y d.apade de 
recocer a más de 5OO8C en^-FegO^ rojo.

E J E M P L O -  20.

Crecimiento de gérmenes en solución acida 
de sal de hierro (II) por oxidación con nitrobenzol 

en presencia de hierro a 90SC. 2000 mi de gérmenes -
30.
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segdn el ensayo 1.06 de solución de sulfato de hierro 
(II) Tabla 1) o segdn el ensayo 2,-15 de solución de 
cloruro de hierro (II) Tabla 2) se mezclan con 50 g 
de virutas de hierro, 200 mi de nitrobenzol y 82,3g 
de FeSO^* 7 HgO ó 58.9 g de FeCLg. 4 HgO y se ca­
lienta a 909C. en el transcurso de 8 horas se agre­
gan a otros 335 mi de nitrobenzol y 550 g de virutas 
de hieero. Después de separa el hierro no reacciona­
do, de la anilla formada por reducción del compuesto 
nitro y después de lavar, filtrar y secar por debaj o 
de 1509C se obtiene ̂ -FeOOH naranja que, deshidratad- 
do a.mas de 180SC, se transforma en -FegOj ferromag 
netco, sólido marrón, y por recocido a temperatura más 
elevada en^-FepO^ rojo.

E J E M P L 0 - 21.

Crecimiento de gérmenes mediante adición 
de iones de hierro (III) y bases de alcalí o alcalí 
terreo.

14730 mi de un germen deY-FeOOH, obtenido 
segdn el ensayo 2.09 (Tabla 2 ejemplo 2) con 11,7 - 
g/l de ^-FeOOH y 0,24% de FeCLg, se calientan agi­
tando a 809C en un recipiente calentado electricameh 
te de reman!ta y en 48 horas se gotean desde 2 embu­
dos goteadores, con velocidad de salida constante, - 
4 500 mi de una solución al 27,3% de FeCL^ y 4 500 mi 
de una solución al 20,16% de NaOH. Se obtienen apro­
ximadamente 24 000 mi de una suspensión rojo naran­
ja con 40,2 g/l de^-tPeOOH. El pigmento, como de - 
costumbre se lava, se filtra y después secar a. 1403C 
es color naranja, después de calentar a 3009C es -
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**^2^3 fuertemente ferromagnético y marrón sólido 

y despu.es de recocer por encima de 4502C de color 
rojo luminoso (^-FegO^).

E J E M P L O -  22.

Crecimiento de gérmenes en solución de 
cloruro de hieero (II) por NaNO^. En 1134 mi de un 
germen obtenido segdn el ensayo 10.11 (Tabla ,4) en 
doble concentración de solución de cloruro de hierro 
(II), que después de sus obtención se mezcló simul­
táneamente con una solución concentrada ALCL^ y - 
solución de Na^PO^ (correspondientes a 60 g de ALPO^) 
se gotean igualadamente a 80^0, en el plazo de 8 

horas, agitando, simultáneamente las soluciones de 
900 g de FeCLg. 4 H^O en 2000 mi de H^O de 1250 g de 
hexametilenotetramina en 2500 mi de H2O; y de 314 g 
NaHO en 1000 mi de HpO en partes correspondientes 
y al final se mantiene adn durante 30 mingtos a 80ac 
Después de lavar, filtrar y secar a 140SC se obtie­
ne un^-FeOOH naranja que, después de deshidratar 
a 3003C, se transforma en^-FegO^ ferrornagnetico, - 
sólido, marrón y después de recocer a más de 500SC 
en^-FegOj rojo.

E JE H P L 0 - 23.

Crecimiento de gérmenes en solución de 
cloruro de hierro (II) mediante nitrobenzol (903C) 

a) El germen 10.12 (Tabla4( con 90: de precipita­
ción, sin adición de ortofosfato sódico, después de 
concentración previa dejando reposar y decantando 
con 92,5 g de^-FeOOH (correspondiente a 4300 mi de
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solución de germenes) en el que se han disuelto 58,9 

g de feCLg- 4 HgO , se calienta a*909C y se deja du­
rante una hora, agitando, después se agregan 51*5 S
de Na PO . 12 H 0 (o esto se disuelve en 1 litro

3 4 2
de HgO y se gotaa igualadamente en 8 horas). En el 
transcurso de 6 horas se agregan 525 mi de nitroben­
zol y 600 g de viruta de hierro. Después de separar 
el hieero no reacionado, la anilina formada por la 
reducción del compuesto nitro y después de lavar, 
filtrar y secar.por debajo de 15090 se obtiene el 
)^-FeOOH naranja, que deshidratando a más de 1803C 
se transforma en^-Fe^o^ ferromagnetico sólido ma=<=. 
rrón y recocido a temperaturas aún mas elevadas en 
^-FegO^ rojo.b) 2400 mi del germen de Y-FeOOH, ob­
tenido según el ensayo 10.13 (Tabla 4) mezclado des­
pués de la formación del germen con 60 g de ALPO4 

(soluciones concentradas de ALCLj y Na^PO^) se 
mezclan con 50 g de puntas de claves, 200 mi de - 
nitrobenzol y 53,86 g de FeCLg. 4 H2O en recipien­
tes de remanita se calienta a 903C y se deja así 
durante 1/2 horas. En el transcurso de 8 horas d 
se agregan otros 325 mi de nitrobenzol y 500 g de 
puntas de clavos en partes iguales. Después de - 
destilar la anilina formada se elabora el lodo de 
pigmento de -FeOOH como descrito bajo a).

E J E M P L O -  24.

Oxidación por aire agregando iones de 
hierro (II) y bases de alcali y alcalí terreo.

11052 mi de un germen deY'-FEOOH, obteni-
30.
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do segdn el ejemplo 10.11 (Tabla 4) con 11,4 g/l áe 
-FeOOh y 0,25% de FeCl^ se mezclan con 6O5 mi de 
una solución de FeClg al 1ó,7% y en un recipiente 
de remanita de calentamiento eléctrico y provisto 
de un tubo para la introducción de aire y de agita­
dor, se calienta a 803C y se introducen 500 1/h de 
aire. En el transcurso de 48 horas se gotean desde 
dos embudos goteadores, con velocidad de salida - 
constante, cada vez 3500 mi de una solución al 20,55% 
de FeCl y 3500 mi. de una soluciin al 12,96% de - 
NaOH, manteniéndose el valor PH durante todo el en­
sayo en 4 - 4,5. Se obtienen unos 18.000 mi de una 
suspensión de)(-FeOOH rojo ñama ja con 35,1 g/l de 
)(-FeOOH: en la forma usual se lava el pigmento y 
se filtra. Después de secar a 1402C se obtiene el 
^-FeOOH rojo-naranja, después de secar a 3003C el 
^-Fe^O^ fuertemente ferromagnètico, marrón sólido
y después de recocer por encima de 4509C el^-fe 0.

2 3
rojo luminoso .

E J E M P L O -  25.

Crecimiento de los gérmenes mediante adi­
ción de iones de hieero (III) y bases de aloalí o 
alcali terreo.

14.736 mi de un germen deY-FeOOH obteni­
do segdn el ensauo 10.11 (Tabla 4) con 11,4 g/l de 
/-FeOOH y o,25% de FeCl se calientan en un recipien­
te de remanita calentado eléctricamente, agitando 
a §030 y en 43 horas se gotean con velocidad de sa­
lida constante 4500 mi de una solución áL 27,3% de 

FeCl^ y 4,500 mi una solución al 20.16% de NaOH. Se30
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obtienen aproximadamente 24.000 mi de una suspensión 
rojo-naranja con 36,3 g/1 de^-FeOOH. El pigmento se 
lava copo de costumbre, se filtra y después de secar 
a 140 es de color naranja, después de calentar a 300 

fuertemente ferromagnético y marrón sólido -Fe^O^ ) 
y después de recocer por encima de 4503C de color ro­
jo luminoso (c^-Fe20j ).

N O T A

Descrita suficientemente la naturaleza del 
invento, asicomo la manera de realizarlo en la practi­
ca, debe hacerse constar que las 3isposicor.es anterior­
mente indicadas son suscptibles de modificaciones de 
detalle en cuanto no altere su principio fundamental. 
También se hace constar que el invento se refiere a 
unas solicitudes §e patente presentadas en Alemania 
con fecha del 26 de junio de t.963. 4 de diciembre - 
de 1.963 y 9 de enero de 1964, nos: F 40076 IVa/12 n.
F 41468 IVa/1 2 n. y 41395 IVa/12 n respectivamente, 
acogiéndose por lotanto a los beneficios que conceden 
los Convenios Inter^acicneales en vigor y siendo lo 
que constituye la esencia del refeido invento y por 
lo que se solicita patente de invención por 20 años 
en España, sobre: "PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE 
Y-EeOOH": caracterizándose por lo siguiente:

13.- Procedimiento para la obtención de - 
^  -FeOOH, en el cual la formación de gérmenes se efec­
túa por precipitación de soluciones de sal de hierro 
(II) con bases de alcalí o alcalí terreo u oxidación 
del hidróxido de hierro (II) o del carbonato de hierro

3o.
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(II) con oxigeno, aire, compuestos de nitro orgáni­
cos', u otros medios de oxidación, y en caso dado un 
crecimiento del germen del^-FeOOH en soluciones de 
sal de hierro (II) se efectúa bién en presencia de - 
hierro metálico o en soluciones de sal de hierro (1 1) 
mediante adición simultámea de' cantidades equivalen­
tes de iones de hierro (II) y soluciones o supensio- 
nes de alcalí o alcalí terreo, o mediante adición - 
de cantidades equivalentes de iones de hierro (II) - 
y base, soluciones o suspensiones ue alcalí o alcalí 
terreo, en ambos casos empleando el medio de oxidaiion 
arriba mencionado, caracterizado porque a las solu­
ciones o suspensiones empleadas para la obtención del 
-FeOOH se le agregan como establizadores compuestos 
de fósfor y/o de arsenio solubles en agua en canti­
dades de o, hasta 25 g. referido a 100 g de Fe y sa­
les solubles en agua de B (III), Al(III), Ga(III), -
Cr(III), Hh(III) y/o Fe)III) en cantidades de 0,25

3, 3-hasta 1,75 equivalentes, referido al AsO^ ó PO^
23.- Procedimiento, según reivindicación 

1S, caracterizado porque los aditivos se agregan an­
te, durante o después de la formación de gérmenes del 
-FeOOH.

33.- Procedimiento, según reivindicación 
13, caracterizado porque los gíamenes deY'-FeOOH - 
obtenidos según los procedimientos usu ales se les 
agregan los estabilizadores durante el proceso de - 
crecimiento, después de calentar la suspendión de - 
gérmenes o más de 65se.

42.- Procedimiento, según reivindicación 
12, caracterizado porque el proceso de crecimiento
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de las partículas delf-FeOOH se efectúa a temperaturas 
de $5 hasta 100SC. preferentemente a temperaturas - 
de 70 hasta 95^0.

5$.- Procedimiento, según reivindicación 
J[3, caracterizado porqu durante el proceso de cre­
cimiento de las partículas de Y'-FeOOH a la suspensión 
de los gérmenes de -FeOOH y en caso dado de hierro 

- metálico, se le agrega continuadamente sales de hierro 
(II) y una solución o suspensión de bases de Alcali 
o alcali térro agitando fuertemente, manteniéndose 
un valor PH del medio de reacción en 3 hasta 7, - 

preferentemente de 4 hastq 6.5.
6s.- Procedimiento, según reivindicación 

5a, caracterizado porque como medio de oxidación se 
emplea nitrébenzol.

7-.- Procedimiento, según la reivindica­
ción 13 hasta 5 !̂ caracterizado porque la formación 
de las partículas de)^ -FeOOH se efectúa en solución de 
sulfato de hierro (II) y el proceso de crecimiento 
en solución de cloruro de hierro (II).

82.- Procedimiento, según reivindicaciín 
13, caracterizado porque el̂ * -FeOOH obtenido se - 
transforma por deshidratación y recocido enY-Fe OO 2 3
Ó¿\-Feg0^.

93.- Procedimieno, según reivindicación 
13, caracterizado, porque como compuestos de fósfo­
ro o de arsenio se emplean sales solubles en agua -
que en el medio de reacción sean capaces de forma -

3- , 3-iones PO ó AsO.4 4
103.- Procedimiento para la obtención de 

^  -FeOOH: tal y como queda sustancialmente descrió
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en la presente memoria.
C*7fT̂Esta memoria consta de 44 hojas esori-
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