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"Procedimiento para la obtencidn de Y ~FeQOHY,

el

<>

Solicitante: FARBENTABRICEN BAYSR ARTIENGESELLSCHAPT, intidad

‘alemena, residente en: Leverkusen-Bayerwerk,Alemania.

Ia presente invencidn se refiere a un
procedimiento para la obtencidn de ){ -FeOOH am—
pliemente resistente a la temperatura. El'X ~FeQO0H
6 los 6x1dosb/—}§‘e203 NG °< -Feeo?), que se obtienen

de este compuesto por deshidratacidén y recocido,
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representan valiosos pigmentos de hierro (éxido de
hierro). K1Y -FeOOH y elfFe,0, se emplean ademds
para reacciones de cuermos sb6lidos y para procesos
cataliticos asl como abéorbtivos. Bspecial interes
tiene el X’ -FeéOj debido a sus propiedades TFerro-
maenéticas.

Fl -TFeOCH que se encuentra en la natura-
leza como mineral lepidocroquita se obtenfa hasgta
ahora téenicamente segin el vrocedimiento modificado
de Peuniman (vedse por ejemplo Patente USA 1 368.748).
Bate procedimiento modificado se diferencia esen-
cialmente por la forma de la preparacién del gérmen.

En el procedimiento de la patente birtdnics
643.303 se mezcla nor ejemplo una solucibén de clo-
ruro de hierro (II) a temperatura mds elevada con
alcali y se mantiene a esta temperaburas hagta que se
ha formado una suspensibén fluida. Bsta suspensidén se
vierte en wna solucidén fria diluida de cloruro de
hierro (II) e introduciendo aire se agita fuerte-
mente a tempratura de 20 hasta 242 O, hasta que se
ha formado el Y ~PeOOH. En forma similar se pueden
elaborar también soluciones de sulfato de hierro
(IT) (véase vnatente briténica 640 438).

#n forma andloga trabajan tembién los de-
més procedimientos conocidos correspondientes, vor
ejemplo, & la patente alemana 1 061 760, la patente
USA 3 015 628, asi como la patente francesa 1 244 896.
En estos procedimientos se desarrollan los gér—
menes finfsimos, fabricados por separado, de X'~J@OOH

en soluciones de sal de hierro (II), en presencia de
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chatarra de hierro y a temperaturas de menos de 662 C,
preferentemente a 56 hasta 652 C, a particulas mayo-
res de cada ves, el tamafio deseado:

En una reaccidén discrénica se disuelve el
hierro metédlico en la soluciébn de sal de hierro (II)
de reaccibn 4cida, como ién de hierro (II). Estos
iones se oxidan vor el oxigeno del aire soplado a
iones de hierro trivalentes que por hidrélisis de
las particulas de gérmen de X’-FeOOH presentadas,
siguen creciendo y simultanecamente suministran los
ilones de hidrdégeno necesarids para la ulterior solu-
cién del hierro metédlico. Los gérmenes de K’—FeOOH
obtenidos segun los procedimientos de hasta shora
son térmicamente tan inestables que en el proceso
del crecimiento del gérmen soportan como méximo tem-
veraturas de menos de 662C y ademds se descomponen
bien en gérmenes deQﬂ ~-FeQ0H amarillos o en gérmenes
deQK —Feao3 rojos y con ello, al segulr creciendo
segun el procedimiento de Penniman o el proceso de
redvceidn nitrobenzdlico (véase la patente alemans
463 773 y 518 929), dan otros compuestos del hierro
totalmente distintos,

Con las bajas temperaturas de trabajo de
los vrocedimientos del J ~FeOOH de hasta ahora, el
rendimiento nor espacio-tiempo es muy reducido, y la
forma de las particulas frecuentemente muy iniso-
métrica.

La presente invensidn se refiere a un pro-
cedimiento para la obtencidn de K’—FeOOH en el cual

la formacidn de gérmenes se efectlia por precipitacidn
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de soluciones de sal de hierro (II) con bases de al-
call 6 alcall térreo y oxidacidn del hidréxido de
hierro (II), o del carbonato del hierro (II) con 6xi-
geno, aire, compuestos nitro orgdnicos u otros medios
de oxidacién, ¥ en caso dado v creaciente Ael gér-
men de X'~FeOOH en soluciones de sal de hiervro (II)
se efectda bien en rresencia de hierrc metdlico o
en soluciones de sal de hierro (II) mediante alicidn
simultdnea de cantidades equivalentes de lones de
hierro (II y soluciones o suspensiones de alcall de
alcall térreo, 6 mediante adicidén simultdnea de can-—
tidades equivalentes de iones de hierro (III) y ba-
ges, soluciones o suspensiones de alecsli o alcall
térreo, en ambos casos emnleando el medio “e oxida-
eidn arriba mencionado, caraciterizado, roraue a las
goluciones o susnensiones empleadas vara la obtencibn
del\{~FeOOH ge agreran como estabilizsdores compues-
tos de fésforo y/o arsenio, solubles en agua, en
cantidades de 0,1 hasta 25 g. referido a 100 g de Fe
v sales solubles en agua B (III), AL(TII), Ga(III),
Cr(ITI), Mn(ITI) y/o Pe(IXI) en cantidades de 0,25

haga 1,75 eauivalentes, referido al AsO43“0 PO43—
Sorprendentemente las partictdas de \(<—FGOOH

obtenidas segin este procedimiento son muy estables

a la temveratura. Hacen posible ur aumento de las

vrecipitaciones deB’—FeOOH a tempersiuras considera-

~blemente mis elevadas oue en los nrocedimientos hasta

‘ahora conocidos. For lo tanto es posible someter los

sérmenes de }{—FeOOH en la forma usual a un pProceso de

erecimliento, pero a temperaturas de 55 hasta 1000C,
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nreferentemente de 70 hasta 952C.

El nuevo procedimiento permiféhgor lo tanto
la obtencibn de‘ﬁ ~Pe00H en rendimientos de esvacio-
tiemno considerablemente elevados.

Adends, la temperatura de transformacién

del‘g -Fe eﬂ“&\uFe203 se degplaza a temperaturas

293
més elevadas.
Adends del aumento de la termoestabilidad
e ineremento de la eficacia del gérmen se pﬁede,
medlante la adicidn de sustancias termoestabilizan-
tes, influenclar también la forma de pariticula de
las narticulas de B’—FeOOH en crecimiento, de maners
cve al aumentar la cantidad de fosfato o arsenatbo,
6 ersenato y fosfato, las particulas inisométricas
(hojitas, agujas, prismas) se transforman cada vez
nds en partfculas isométricas (prismas redondeados,

cubog, cuernos esféricos). Ante todo es posible, en

relacidn con los iones de metal indicados, el influen-

ciar vor una parte las propiedades ferromagnéticas
7 nor otra narte las propiedades de pigmenio del

§ ~Te,0, 6 G{—FOQOB cue se obtiene del Y -FeOOH.

Lag fosfataciones o arsenizaciones se agre-

gan en Torma de sus sales solubles en agua en canti-
dades de O, basta 25 g de AsO43" 6 Po43", referido
a 100 g de hierro. Son adecuvadas todas las sales que
en el nresente medio de reaccién Aso43" 6 P043“
nueden formar iones.

Como compuestos del fésforo y/o arsenio se

nueden empleary los arseniatos o fosfatos alcalinos

vy amonfacos primarios, secundarios y terciarios, los
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arseniatos o fosfatos amoniacos orgdnicos, el decido
arsénico o dcido fosférico en mezcla con canitida~
des aproximadamente, equivalentes de bases de hidro-
xido de alcall o alcall térreo. Ademés de los com=
- puestos éxido del As(V) v P(V) se pueden emvlear bom-
bién los compuestos de éxido del As (III) vy P(III)
o log compuestos de halégeno delAs{II), P(III) y
P(V), aue bajo las condiciones de reaccidbn, bajo
adicién simultdnesa de bases de hidréxido de alcall
o alcali térreo y medios de oxidacién, se transfor-
men en los compuestos de 6xido correspondientes de
As(V) y P(V), ademds los arseniatos y fosfatos nri-
marios de los demds metales. Los elementos B, AL,
Ga, Cr, Mn y Pe se nueden agregsar »or ejemplo como
cloruros trivalentes o sﬁlfatos. Los metales tri-
valentes se emplean en cantidades de 0,25 hasta 1,75
equivalentes, referido a los lones de Aso43‘ 6
PO,

) Para ls ejecucidén del vrocedimiento se
pueden tratar los gérmenes de.x'-FeOOH, obtenidos
gsegin los métodos usuales, durante o despuds de
su obtencidén, en suspensidn acuosa con nequefias can-
tidades de las sugtancias termoestabilizantes y a
continuacibén elaborarlos mediante lavado, filtrado y
secado,

La formacién de gérmenes Ade }{—FeOOH se
pueden efectuar por ejemplo, mediante vrecinitaciébn
‘de una solucibn de sulfato de hierro (II) o fe clo-
ruro de hierro (II) con sosa catstica, y ulterior

oxidacién con sire, a temperaturas hasia unos 502C.
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Se puede efectuar ademds segln el procedimiento de
la patente inglesa 643 303 en la que una solucién
de cloruro de hierro (II) calentada a 902 C se
agregsa, agitando, a una sosa caustica concentrada
y la suspensién, licueficada de nuvevo, allf se
vierte rdpidamente en solucidn diluida de cloruro
de hierro (IIL) v bajo soplado de aire a temperatu-
ra dé unos 20 hasa 259C agitando fuertemente se
oxida a gérmenes de -FeOOH.

Finalmente, los‘gérmenes de X—FeOOH se
puedén obtener también segln el procedimiento de
la patente USA 3 015 627 - precipitacidén de cloruro
de hierro (II) de solucién acuosa diluida con sosa
calstica a unos 209C y el procedimiento de la pa-
tente alemana 1 061 760, en la gue la precinitacidn
del hidréxido férrico se efectua escalonadamente
de una solucibn diluida de cloruro de hierro (II)
con sosa calstica bajo oxidacidn con aire.

Las particulas de K'-FeOOH obtenidas y ter-
moestabilizadas, segln los distintos procedimientos
se pueden someber ademds a un proceso de cre-
cimiento de gérmenes a temperaturas de 55 hasta 100¢C,
preferentemente de 70 hasta 952C. Por ejemplo se
pueden aumentar los gérmenes en presencia de hierro
en solucién 4deida de sal de hierro (II) y oxida-
cién de aire, em solucibén de clorurc de hierro (II)
por oxidacidén de NaN02 o nitrobenzol o mediante
adicién de iomes de hierwro (II) & hierro (III) y

bases de alcall o alecalil térreo bajo oxidacibén de

aire. Naturalmente se pueden aplicar también todas
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las demds modificaciones de la formacién o creci-

niento del gérmen del‘{ ~T'e OOH,

‘ Pinalmente también es posible agregar
los gérmenes obtenidos segiin los procedimienios
nguales,.a las sustancias termoestabilizantes al
hacer el crecimiento del gérmen. En este procedi-
miento es conveniente agregar a las susvensiones
de gérmenes, desnués de calentar a mds de 652C,
las sustancias termoestabilizantes continuamente
durante todo el proceso del crecimiento del gérmen.

Como la Tormaciébn del gérmen transcurre
con solucidn de cloruro de hierro (II) por lo
general mejor que en sclucidén de sulfato de hierro
(IT) es eventualmente ventajoso efectuar la fore
macidén de gérmenes en soluciones de sulfato de hie-
rro (II), ante todo al emplearse nitrobenzol como
medio de oxidacién. ElY -FeOOH que se obtiene de
esta manera muy economicamente posee las mismas
buenas propiedades como el ulteriormente tratado
en solucién de cloruro de hierro-(II).

En una forma de ejecucidén preferente del
nuevo procedimiento se puede, en forma ée trabajo
continuo, verter una solucidn de sal de hierro
(II) v una solucibn o suspensibén de bases de alcall
§ alecall terrén a una suspensidén de gérmenes de
2{ -FeQOH ¥, en ceso dado, de hierro metédlico agi-
tando Ffueritemente e introduciendo aire, de manera
gue contnuamente se mentenga un valor pH de 3 hasta
7, preferentemente de 4 hasta 6,5 en el medio de

reaccidn, Se Puede, esnecialmente en el proceso de
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reduccidén nitrobenzblico, aumentar con ‘gran velo-

becinein

cldad las nrecivitaciones de'X'-EeOOH deseadas.
Tanto los gérmenes dey —-FeOOH obtenidos,

como tambhién las particulas de?{-FeOOH aumentadas

por el crecimiento de log gérmenes se pueden secar

despuds de lavar y filtrar, a temperaturas de

unos 1052C v nor ejemnlo, emplear como valiosos

nirmentos fuertes. Calentando ror encima de 2002C

se forma del X’—FeOOH el }{ —Fe20 rojo marrénvfuer—

3
temente ferromosnético. Calentando a tempamturas
nor encima de 300 hasta 5002C se nueden transformar
ele-Fe203 en‘& -Fe,04 rojo, desplazdndose la tem-
reratura de transformaciobn delﬂK~FeZO3 a°<—Fe203,
por los iones de fosfato o de arsenio y eventual-
mente otros iones trivalentes del B, Al, Ga, Cr. In,
a valores mds elevados. Como bases para la preci-
pitacidn de las cnles de hierro (II) son adecua—
das por ejemrlo, los hidréxidos de aleall o alealdf
térreo asl como sus carbonatos, el hidréxido gbdico
v votdsico, sodio, potasio, suspensiones de hidro-
wido o carbonato de calcio, ademds amoniaco y las
aminas orgdnicas. Para el nrocedimiento nuevo no es
imrorfante si las sales de hievro (II) se precipi-
tan incomnleta, romnleta o mds completamente.

Al oxiday con aire u ovlgeno durante la
formacidén de gérmenes y el crecimiento de Jos fer-
menes se debe nresr atencidn de aue se logre
un contacto Lo mds intenso posible entre la corriente
‘n oag v la mezela de reaccidén, por ejemplo ha-

ciendo pasar los gases cn forma de burbujas lo mis
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Los X'-FGOOH obtenidos asi en Torma Hdeoni—
carente interesante v coonbmieca a las narticulas de

‘6 —F(=,203 6 b(--I*‘e203, obtenidas de ellos nor deshi-~

dratacidn, renresentan valiosos pigmentos de 6xido
de hierro, naranjsa, narrén sbélido ¥ rojo, cuyvas pro-
piedades nirmentosas v demds se pueden variar gis-
tematicamente vor variacién del tamafio de la varti-
cula ($iempo de desarrollo del rroceso del creci-~
niento Ael gérmen) ¥ de los lones trivalentes del
boro, aluminio, galio, cromo ¥ manganeso introduci-
dos en caso dado con la FTosfatacidn; asl se pueden
obtener del \(-—I«‘eOOH, nor Aeshidratacibn o reduccidn
a través de Peq0, ¥ oxidacibn gobernada, narticulas
de Y -Fe203 ferromagnédticas, cuyas nropiedades magné—
ticas se nueden gsimismo variar sistematicamente.

NDebido a sus contenidos térmicos mds ele-~
vados en comparacidn con“( ~FecO0H (Goethit) ¥
Q(-Fe203 (Hematites) se vueden emplear la Y —FeOCH
(Lenidocroouita) yX-—Fez% (Magaemita) pare muchas
reacciones de cuerro sbélido (sintesis ferriticas)
nares catalizadores o en intercambio para o en mez-
cla c:oarlzg—ﬁ.lgo3 como medio de absorcidn y en muchos
otros amplios terrenos,

lediante seleccidén adecuada de las con-
diclones de trabajo se pueden variar tanto la Fforma
de las particulas como tambidn el tamailo de parti-
cula delX-—FeOOH 6 de los 6x%idos que de ellos se
obtienen. Para el empleo de los déxidos como nig-

mentos es esneclalmente ventajoso que se nueden ob--
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Bl Indice de aceite, determinado segin
ASTH, D.281-31 se midi6 para X -FeOOH a 23-28 g
aceite/100 g de pigmento, paraﬂ& --If‘e203 a23-26g
aceite/100 ¢ de pigmento y para‘x'-Fe203 a 25 - 35
2 aceite/100 & de nigmento. El contemido en sales
solubles en aguna seglin DIN 53197 es muy reducido;
se encuentra vor debajo de 0,10 g/100 g de pigmento.

Tos ¥ -Fe 0 , que se obtienen segin el
vrocedimiente de la-presente invencidén, poseen
valores magnéticos con remanencias de saturacidn
B / Q entre 350 hasta 400 Gauss.gf1 y fuerzas coerci-
t?vag'iﬂo entre 250 hasta 350 Oerstedt.

La fuerza colorante y capacidad de co-
bertura de los vigmentos sintéticos de Sxido de
hierro de la serie}( corresponde, con los tamaifios y
formas de particula 6ptimos seleccionados, a los va-
lores corresrondientes de la serie°{ - ¥ se encuentran
a la cabeza de los nigmentos inorgdnicos sintéticos
en general. EL naranja sintético de 6xido de hierro
(Y ~FeOOH) estd concentrado en aslutinantesaceito-
s0s, en frotados con pigmentos blancos, alargadores
blancos vy materiales de relleno ¥ en mezolés secas
con culen mejor se nuede comparar es con 1os ocres
naturales; su fuerza colorante es gin embargo en com—
naracién con dste de 3 a 8 veces superior; las tona-
lidades de color en aceite o cemento son considera-
blemente mds puras que las de log ocres naturales.

¥l piemento de déxido de hierro marrén

Y -Fe 0, que se obtiens cémbdemente por deshidra-
23
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tacién de Y -FeOCH a temperaturas inferiores a 3509,
es un asi llamado marrén sbélido de éxido de hierro.
Contrario a los wigmentos de marrén mixto, obte-
nidos del amarillo éxido de hierro (X ~FeOOH) rojo
5 de 6xido de hierro @{-Fe 0 ) v negro de 6xido de
23
hierro (Pe 0 ) con distintos pesos esvecificos, el
34
pigmento de 6xido de hierro marrén sbélido (\(-Fe 0)
| 23
se compone de solo vna clase de pigmento ¥y vor lo
tanto, al emplearse en medios de disnersién ligquido
10. no se puede desmezclar cebido a log distintos pe-~
sos esvecificos, distinto tamafio de particulas y
distintas reticulacidén de la superficie.
Tos ejemnlos siguientes exnlican con més

detalle el orincipio seelin la nresente invencidn.

15, I) TFormacifén de sérmenes - Adicidén de los estabi-

lizadores antes o durante la formscibn de Jlos gérme-

nes.
Ejemplo-T
Tormacidn de gdrmenes de una solucibn de
20. sulfato de hierro (II). 3600 ml de una solueidn

de sulfato de hierrc (II), al 15,0 % se mezclan

con las cantidades de sulfato de aluminio, Tosfato
o arsenato o fosfato y arsen?to corresnondientes a
los iones de AL(III) y AsO ’ —, PO > indicados en

25, la tabla I y los ml. indioados en wn TaGH al 19%,
agitando y con agua se gradua & un volumen final de
24 g 350 ml, Agitando fuertemente se oxida, con un
" agitador de gasificacidén de aire, la suspensidn de

hidréxido de hierro (II) obtenida con 6xigeno del

30. aire en el tilemro indicado a X ~Pe0CH naranja~amarillo,



subiendo asi la ‘temperatura, segin la velocidad de
oxidacidn hasta 502C. En la tabla I se encuentra
adends el grado de nrecipitacibn de’los iones de
~hierro (II) y el andlisis de la suspensidn de gér-
menes en % de FeSO y en g/l de)f~FeOOH. En todos

los casos se obtienen gérmenes de}{;FeOOH que, tam-

‘bién como tales, se pueden elaborar mediante lavado,

filtrado y secado.
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Ejemplo~2

Formucidn de gzérmenes de Solucién de clo-
ruro de hierro (II). 2700 ml de una solucidn de
cloruro de hierro (II), al 16,7 /% se mezclan, en caso
dado, con las cantlidades corrvespondientes de los
compuestos de cloruro de los correspondientes ele~
mentos de B (III), AL(III), Fe(III) y Cr(III) in-
dicudbds en la tabla 2 y los agimismo indicados nl
de una NaOH al 19,0 % en el que se han disuelto
las cantidades indicadas de iones de argeniato,

o fosfato y arseniato como sal sdédica. Se gradua
con agua a temperatura ambiente a un volumen final
de 24 350 ml. Azitando fuertemente con un agitador
de gasificacidn de aivre se efectla la oxidacidn
del hidréxido de hierro (II) en el tiempo indicado
en la tabla II con oxigeno del aire Al'{ ~FeO0H
amarilb-naranja, con lo que la temperatura sube
sestn la velocidad de oxidacidn, hasta 502C. En

la tabla 2 fizura ademds el grado de precipitacidn.
de los iones de hierro (II) y el andlisis de la
suspensién de zérmenes en x de Fe012 Y en g/1 de
X—JbOOH. &) grado de precipitacidn se vacid de

40 - 120%. Se obtienen gérmenes de X’~FeOOH que ya
corio tales se pueden emplear después de lavar,

filtrar o secar y recocer.
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Ensayo L 19% ) Iinutos ) g/l de
ne g de NaOH t de de tiem~ % de =>< ~FeQ0H
aditivo nrecinita- po TeCl :
oibn 2
2,01 ° sin  © 1500 100 710 * 0,03 * 13.9
2,02 ‘50 g Poqge5 95 4.0 % 0.12  13.1
AlAsO . . .
4 ° : . : : :
2,03 ‘30 g 749 50 P 9.0 f 0.94 : 7.5
. A1As0 . ) )
4 ' : : : :
2,04 ‘41 g " o4350 ¢ 90 13.0 ¢ 0.12 ¢ 12.1 s
. Ha AsO . . .
3 4 ' : : :
2,05 "30 g oo " P 20024 3 11.7
. FeAsO . )
,44 M ¢ H H
2,06 "30 g o n : 13,5 ¢ 0.18 : 11.9
s CrAsO . . .
4 ) : : : :
2,07 "50 & Poow n : 94,0 0.03 : 12.7
. BASO : )
4 : : : :
: (50 g : : :
. (A1As0 + . .
2.08 E 4- ) i * i * 13.5 : 0.01 11.8 N
M 30 g H e -
(FedsO4 ‘ : : : ¢
. (20 g . . .
Ne PO & ° : : :
2,09 ,( 3 4 , » | b 13.0 0.24 11.7
(30 g : :
: %Na AsO : . .
3 4 * : : :
2,10 20 g s 95 F14.,0 0.12 ¢ 17,1
:MJPO : - .
4 ' * :
2,11 ‘41 g, 1348 * 90 13,0 % 0.12 : 12,1
: o PO : . .
3 4 .
2,12 30 o 1348 90 43,0 0 0.4 : 11,7
:+ FePO :
4 : :



2,13 20. & 1348
: : CrPO H
4
2,14 508 1348
: : BPO :
2,15 120 g 2996
. ATPO
4

90

50

s

0.03

.o

1+ concentracibén cuadriple.
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Ejemplo=-3

Formacidn de gérmenes de solucidn de
cloruro de hierro (II) 4.000 wl de una solucién
de cloruro de hierro (II) al 20,0 . h&ezclan
con una cantidad de cloruro de aluminio y arse-
nato sddico correspondiente a 60 g de AlAsO , se
calienta a 889C y rdpidamente se agrega gna4so—
lucidn de 504,9 g de NaOH en 800 ml de H O. lLa
suspension viscosa se mantiene agitando 2 90eC
hasta que en unos 15 minutos se haya puesto fluida
Esta suspensidn fluida se vierte rdpidamente en
una solucidén de cloruro de hierro (II) al 1,5 e
Fria y bajo entrada de aire se oxida a 20 -~ 242C.
v azitando fuertemente en unos 20 minutos a ger-
menes de‘Y'—FeOOH amarilb-naranja con lo que la
temperatura sube hasta 402C. La suspensidén de gér-
menes contiene 1,15% de FeCl y 21,4 g/l de X'-
Fe00H. 2

Ejemplo -4

Formacidn de zérmenes de una solucidn
-de cloruro de hierro (II) 4.000 ml de una solu-
cidén de cloruro de hierro )II) al 20,0/ en la gue
se han disuelto 116,7 g de 41CL .6 H O se ca-
lientan a 88¢C y simultaneamentg se 3gregan una -
solucién de 504,9 g de NaOH en 800 ml de H O y
una solucidn de 194,0 de Na PO . 12 H O en21.200
ml de HO Y agitando se min%ieie a 9030 hasta que
la suspgnsién viscosa en unos 15 minustos se ha
vuelto fluida. Despuds se vierte ésta en una so-

lucidn de cloruro de hiervo (II) al 1,5/ fria e
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introduciendo aire a 20-242C y agitando fuertemente
se oxida en 20 minutos a gérmenes de]{QFeOOH naran-
ja, con lo que la temperatura sube a 362C. La sus-
pensibn se puede emplear mara el crecimiento como
gérmenes o, desvuds de lavayr,. filtrar y secar y
eventualmente recocery directamente como fages de
Zf—FeOOI'I,'b”—FeZO3 6 e{—FegO . la suspensién de gér-
menes contiene 1,14% de TeCl ¥y 23,7 g/1 dej{ ~BeQ0H;
rendimiento: 2,37 % correspoidienﬁes a 505 g de
¥ -PeOCH.

Ejemplo~>5,

Pormacibn de gérmenes de solucibn de

¢loruro .de hierro (II), En 22 081 ml de una solu~
cibn de cloruro de hierro (II) al 2,2% se han
disuelto 58,3 g de AILCL 6 H 0; a 2692C se mezclan
1799 ml de solucién de %aOHiﬂ 12,0% con une solu-
cidn de 97,0 g de Na PO .12 H O en 600 ml de H O
¥ se agregs la mezclg di la, mgncionada soluciéi de
sal de hierro (II). Introduciendo oxigeno del

aire v agitando vivamente se obtiene en unos 19
minutos 7{~FeOOH naranja a una temperstura final
de 322C, aue se emnlea como gérmen o elaborado

en la forma usval o se puede emplear directamente
0 desnuds de transformar en ?fQFe?O 6?&~Fe?o . Ta
sugrensién de gérmenes contiene O;Sg% de Feél3

y 10,6 g/1 de ¥ -FeOOH; tendimiento: 1,06 % = 260
g de?{—FeOOH.

Ejemplo- 6.

FPormacidn de gérmenes de solucibn

de cloruro de hierro (II) 21 550 ml de una solucibn
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de cloruro de hierro (II)Aél 1,59%, en la que se
hen disuelto 61,1 de A1CL .6 H O se memclan a
temperatura ambiente con ?.0002m1 de 1unag HaQH al
19,0% en la que se han disuvelto 67,7 g de Na PO .
12 H 0, v a 202, agitendo, se oxida con aire en4
15 minutos a la tonalided naranja~amerilla (vH 6 -
6,5), despuds se agresan 500 ml de una NaCH sl
19,04, en la que se han disuelto 33,9 g de Na POA.

12 HQO, v el hidréxido vrecinitado se oxida de

nuevo rédnidamente a2 una tonalidad de color naranja

(pH 9,5 - 10). Despuds se agregan 700 ml de una so-

lueibn Ade aloruro de hierro (II) 2l 17,5 % en la

nue se han disuelto 15,8 g de AICL . 6 HQO; la

nrecipitacibn se vuelwe a oxidar rgnidamehﬁe. Le,

gusrensidn de gérmenes contiene entonces aproximada-

mente 0,124 de FeCl2 vy aproximadamente 12,9 g/1

de b/—l?eOOH (rend..imionto 1,29 ¢ de ) -FeO0H) v tiene

una temmeratura final de 23¢C. ELY-FeOOH asi

obtenido se vuede desrués de lavar, filirar y secar

al }~Te0CH o recocer aly -¥e 0 6 o\ -Fe 0 6 emplear
23 23

como gdrmen vara el ulbterior crecimiento,

Biemm®lo-"T.

J

Formacibn de gdrmenes de solucidn de clo-
ruro de hierre (II). 22 081 ml de una solucidn e
cloruro de hierro (TI) al 2,7 se merclan con una
cantidad de solucidn de arseniato sb?ico 7 cloruro
Ae aluminio corresmondiente a 30 g de AlAsC I a

A

209G con 1 799 ml de WaOH al 125 (70 ¢ As nrecini-

Fde

taeidn), Introduciendo oxlgeno Ael aire se obtlene

en 24 minutos uvn sérmen ﬂeﬁ’—?eOOH amarillo-naranja,
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con lo que la temreratura sube a 282C. La suspen-

.
¥

S

(r

sifn de gérmenes contiene 0,6 % -de FeCl y 10,1
' 2

/1 e ~FeOOH.

HEjemmnlo - 8.

Formacidn de gérmenes de una soluciébn de
cloruro de hierro (II). 23 550 ml de tna solucidn
de eloruro de hierro (II) al 1,49% se mezclan
con una cantidad de solucidn de cloruro de aluminio
- arsenato sédico corresnondiente a 33,32 ¢ de

AlAsO v con 1000 ml de NaOH al 19% y a 202C se
ozida4oon ailre en 12 minutos a una tonalidad ama-
rillo-naranja (pH = 6 -~ 6,5); después se agregen
500 ml de una NaOH al 19% y nuevamente se oxida

a una tonalidad naranja-marrén (pH)10). Después
de agregar 700 ml de una solucidbn de cloruro de
hierro (II) con una cantidad de solucién de clo-
ruro de aluninio y arseniato sédico corresmondien-
te a 16,66 g de AlAsO se vuelve a oxidar rapida-
nente la susmensién (fH =6 ~ 6,5; diwacibn 5
minutos). La susvensidn de gérmenes contiene 0,15%
de TeCl v aprovimadamonte 12,7 g/l de 6/ ~Pe00l,

2
IT - FPormacibn de Gérmenes — Adicidén de estabilisza~

dores desnués de la formacidn de gérmenes.

Tiemnlo-~9g.

Pormacidn de gérmencs gé una solucidn de
sulfato de hierro (II) 3600 ml de una solucibdn de
sulfato de hierro (II) al 15% se mezclan a tem—
peratura ambiente con los ml indicados en la tabla
3 de una WaOH al 19 % y apua hasta un volumen final

e 24 350 ml, Agitando fuertemente se oxida, con un
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agitador de gasificacién de gire, uwna frita o un
serpentin de aire finemente revartidor, la sus-
nensibn de hidrérido de hierro (II), obienida con
xizeno de aire, en el tiemno indicado 8,8/~FGOOH
amarillo-naranja. La temperatura puede subir sestn
la tempeatura de »artica y la velocidad de oxida-
eibn hasta 50°C, En la tabla 3 se encuentra ademds
el srado de vrecinitacidén de los iones de hierro
(II) v el andlisis de la susmensién de sérmenes en
¢ de PeSO v en £/1 de XK-FeOOH, Los gérmenes de
z{—FGOOH4se hacen termoestables, desouds de su
obtencion mediante un tratemiento witerior. A las
susrensiones de zérmenes se les asresan lasg canti-
dades de una soluciétn de sulfato de aluminio y
arsengto sb6dico corresrondientes a los lones de AL
(TII) v AsO h indicados en la tabla 3 ¥y nueva-

mente se aglta brevemente.
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TABTLA -3,

Tnsayo ml 194 % de Minutos $ de g/l de ¢ de aditivo
e HaOH precipi- de tiempo FeS0 K'—FeOOH después de la
tacidn 4 formacibn del
gérmen.,

)

: 9.01 1425 @ 95 : 8.5 : 0,08 : 13,1 : sin aditivo
. 9.02i " i " i 13,0 i 0.10 j 23.1 f 50 g AlASO4
T 6,03 ) : f : 12.0 : 0,10 : 13.1 : 30 g NaSAsO
: 9.04: " : " : 8.5 : 0.08 : 13.1 : sin aditivo
. 9.05i " f i i 13 f 0.10 j 23.1 f 50 g AZLPO4

L 2 oreparados reunidos, sedimentados, decantados y analizados.
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Formacién de gérmenes de solucién de clorm
ro de hierro (II). 2.700 ml de una solucibdn de
cloruro de hierro (II) al 6,7 se mezclan a tempera~
tura ambiente con los ml de una NaOH al 19% indi-
cados en la tabla 4 y agua hasta un volumen final
de 24 350 ml, Agitando fuertemente con un agitador
de gasificacidn de aire, una frita o severtin de aire
de fina distribucibn, se efectiiale oxidacibn del
hidréxido de hierro (II) en el tiemno indicado, con
oxigeno del aire aly-PeO0H emarillo-narenja. La
temneratura puede subir segin ls temneratura de parti-

da v la velocidad de oxidacién hasta 502C, El grado

" de precivitacién se varid del 60 -110s. A las sus-

pensiones de gérmenes se les agregan las cantidades

de jones de arsenisto y fosfato corresnondientes a los
comnuestos indicados en la tabla 4 y en caso dado
cationes de metales trivalentes (B, Al, Ga,Cr,Te,

n) v nuevamente se agita brevemente.
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TABT A 20

Wezela M1 19% ¢ de Hinutos % de g/l de éwde aditivo

ne Ha0H nrecipli- de tiem~ FeCl X—FeOOH despuds de

tacidén PO 2 : la formacién
del zermen.

" 10,01 1500 100 7.0 0,03 ° 13.9 ° sin
10,02 © 1350 ¢ g0 % 22,0 ' 0.20 11,0 130 g ALAsO
10,03 , v, v . 23.0 0.22 . 11.6 50 g la AsO

: : : : 3 4t

Cq0.08 0 om P P 20.0 0.20 * 11.8 :20g M L

: : ) ‘ 30 g Ha PO

‘ : : 3 4

10,05 © 2700 1w * 70,0 0.50 * 21.4 360 g AJ:AsoL :

. . “ . /)

: 10.06 ; 1350 90,  24.0 0.24 1.0 50 g Tohso,

“o.07 0 0 n *oo2,5 Y 0,12 ' 11.9 50 gBAsO

: . L] - " 4‘

. 10,08 , © X . 925 0.12 11.9 40 g BAsO &

: : 4

: ) ) 30 g BPO

: : : 4

C0.09 0w T 25.0 0.12 1.5 130 g mks0

£ 10,10 v, . 20.0 0.10 10,9 40 g CrAsO4

" 10,11 1348 ] 23,0 Y 0,22 11.6 330 g AP0

: 10012, o, v . 23.0 0.25 . 1.6 50 g Ka PO

’ : : 3 4 3

" 10.13° 1650 ¢ 110 Y 15,0 ' 0,03 ' 13.0 50 g 4120,

: 1044 1350 , 90 , 240 . 0.2 _ 1.7 20g FePO4 .

fats Y . 23.0 0.10 % 11.9 350 g BPO4 -

£10d6 ¢ 0, 22 0.15 11.9 20 g MnPO

: 4
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Formacidn de zérmenes de solucidn de clo-
ruro de hierrvo (II) 4000 ml de una slucidn de clo-
ruro de hierro (II) al 20,04 se calientan a 389C y
rapidamente se vierten una soiucién de 504,9 z de NaOH
en 300 ml de H20 v la suspensidn viscosa se mantiene
agltando a unos 908C hasta gue en unos 15 minutos se ha
vuelto fluida. Esta suspendidn fluida se vierse ra-
pidamente en una solucidn de cloruro de hiervo (II)
al 1,54 fria y bajo entrada de aive a 204248C, y
agitando fuertement, se okida en unos 20 minutos a
géruenes de‘{-FeOOH amarillo-naranja, con lo que la
temperatura sube hasta 402C. La suspensidn de zérmenes
con 1,15% de Ee012 ¥y 21,4 z/1 deK’-FeOOH se mezcla
con tanto de una solucidn de cloruro de aluminio y
argeniato sddico, yue corresponden a 60 g de 313504,
¥y se agita brevemente.

EJENPL O~ 12

Formacion de sérmenes de solucidn de cloruro
de hierro (II) 22 081 ml de una solucidn de cloruro de ...~
hierro (II) al 2,2/ se mezclun a 20°C con 1 799 =
ml de una NaOH &l 124 (70 # de precipitacidn). Intro-
duciendo oxizemo del aire se propara en unos 24 wi-
nutos un zérmen de'K‘FeOOH amarillo-naranjza con lo que la
temperatura ha subido hasta unos 2822. La suspen-~
sidn de gérmenes contiene 0,65 de EeCl2 vy 10,1 g/1
de'ﬁ~FeOOH después de su oblencidén se mezcla con
tantos ml de una solucidn de cloruro de aluminio ~
v de arseniato de sodio de manera que a todos los

zéruenes correspondan 30 z de Alaso4, vy aglta bre-
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vemente.

EJ W WPLO - 13.

Formacidn de zérmenes de solucidn de clo—~
ruro de hierro (II) 23 500 ml de una solucidn de clow
ruro de hierro (LI) al 1,49/% se mezclan a temperatura

ambiente con 1.000 ml de una NaCH al 19,0% y a 20°C

azitando con aire se oxida en 12 minutos al tono amarillo

narvanja (PH - 6 - 6,5): después se azregan 500 ml de una

NaCH al 13,07 y el hidrdsido que se precipita se -
vuelve a oxidar rdpidamente al feno marrdn-naranja -
L{PH)10). Después de azresar 700 ml de una solu-
cidén de cloruro de hierro (II) al 17,5 /% se vuel-
ve a oxidar répidamente la suspendidn (PH= 6 - 6,5)
duracidn 5 minutos). La suspensidn de zérmenes con-
tiene 0,15 j» de FeCl, y aproximadamente 12,7 g/l -
deX'—WeOCH. La temperatura final habia subido a -
243C. A la suspensidn de zéruenes terminada se agre—
zan simultaneamente una solucidn de 53,05 g de A1013.
6 H,0 (21,6 % A1,0; ) en 400 ml de H,0 y una solu~
cidn de 93,52 g de I‘-Ta3l"04. 12 Ho0 (18,67 » de P205)
en 400 ml de 1{20 agitando ( 30 g de 41RO, /preparado
de gérmenes ) y se azira brevemente, IIIL. Crecimienw

to de Llos zérmenes
BBl PL 0~ 14,

Crecimiento de los sérmenes en solucidn 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 zérmenes en
soluclones dé sulfato de hlervo (II). Ademds de los

ndueros de ensayo o zérmenes fizuran el indice de -
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gérmenes zraduado en /1 dex/—FeOOH, el » de FeSO4,
la teaperatura de trabajo, el tlempo de duracidn en .
horas, el rendimienio final en z/1 de Y-FedOH ¥
cada vez la faseo\-Fe203 6 ¥ -FeOOH gme estd pre-
gente segln las couprobaciones por vayos I y magné-
ticas.

En depdsitos de remanita, que se sumer—
jen en ballos de azua templados, se puso la mezcla
de reacidén, volumen final 5 000 ml, con 530 g de
chatarra de nierro, agitando en contclo con aire
finamente reparvido y el tiempo indicado se mantuvo
a las temperaturas sedaladas: EL ndnero de z2éruenes
se varid de 7 - 15 /1 deX’~FeOOH, la temperatura
de trabajo a 50 - 30¢2C y la duracidn del ensayo de
41 - 96 horas. Segun el grado de precipitacidn de
los gérmenes, segin el ndmeco de :érmens ;7 ziro en
el crecimiento de zérmens, sezin la cantidad de -
hierro aire previanmente dada varid, el tiempo que
era necesario para alcanzar un tamaio de pariicu-
la deserminado, a reconocer por la tonalidad de-
terminada del jf~FeOOH. Con excepcidén de los ensayos
14.01 y 14.06 gque se hicieron con un germen de —

X‘-FeOOH sin aditivo y que. en el crecimien .o de los
2éruenes a 802C se transformaron en‘ere203 rojo,

se obtuvo en todos los cusos, sezln el tamailo de -
particula,]{—FeOOH amarillo-naranja hasta rojo-na-—

ranja.
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TABLA-5

Tnsayo Germen g/1 de < de o horas de Rendimiento Tase
ng ne X -FeQ0H PeS0 tiempo g/1
4
" 92,01 1,00 12 0.9 80 96  65.0 'Qk-@ezo
: : : : : : 3
14,02 1,02 ¢ 10 :+ " .80 : 96 1 53.2 ¥-FeOOH
14,03 ¢ 1.03 12 : n «+ 90 g6 : 85.8 . »
$14.04 ¢ 1,04 :+ 16 o+ "  :+80 :+ 96 ¢ 85.1 .
$14.05 ¢ 1.05 12 0 80 : 96 1 T5.4 y
214,06 ¢ 6.01 7 ¢ " . 80 : 96 5 65.2 5*—Fe?0
2 3
4.0 6,02 16 v 80 65(96) 56,0(94, 0 Y~FoO0H
: H : : : (~Fe 0)
23
2 H H s H 2
214,08t 6.03 14 u . 80 65 50.0 +)f~PeO0H
:14,09 * 1.06 10 " 250 96 54..2 s Y-Fe00H
$14.,10 ¢ 1.06 10 ¢+ "  :65 . 96 ; 81.6 . v
214,11 ¢ 1,06 0+ 16 . 0%+ 80 : 96 i 102.5 .
$14.12 ¢ 1,07 :+ 12 :+ % .80 : 96 : 105.8 .
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Crecimiento de gzérmenss en solucidn de
cloruro de hierro (II) y en presencla de hiervo.

La tabla 6 contiene la documentacidn para
el crecimiento de los zérmenes 4 en losucidn ue -
cloruro de hierro (II). idemds de los nilmeros de en-—
sayo y de zérmenes ge indica el nimero de zérmens
en /1 dex ~-FeOOH, el ;o de FeClz, la teuperatura de
reaccidn, el iiempo de duracidn en horas, el ren-
dimiento en G/l deY -FeOOh y la indicacién de la -
fase sezln los resultados de las comprobaciones por
rayos X y magnéticas (c(er203 rojo o){-FeOOH na-
ranja). En recipientes de remaniia, que se sumerjen
en bailos de azua btemplados, se puso la mezcla de
reaccidn, volumen final 5.000 ml con 500 z de cha~
tarra de hierro en contacto, cen aire finamente re-
partido y se mantuvo el tiempo indicado a la ﬁempr-
ratura selasada. )

El ndumero de gérmenes se varid de 3 a 16
g/i'K—FeOOH, la temperatura de.trabajo de 80 hasta
902C y la duracidn del emsayo de 30 hasta 49 horas,
Sesin el zirado de precipitacion de los gérmenes,
seglin la cantidad de zérmens y indice de ziro en -~
el crecimiento de los gérmenes; sezin la cansidad -
de hierro y de aire alimentados, varid el tiempo -
gue era necesario para lograr un tamailo de particu-~
la previamente deferminado, lo gue se demuestra pop
la tonalidad de color. Con excepcidn de los ensa-

yos 15,01 y 15,10, cuya formacidn de s¥rmenes de -

{ ~-FeQ0H se efectud sin aditivos y que a 802C dieron
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j{--FegO3 rojo. se obtuvo en todos los casosX-FeOOH

amarillo-naranja hasta vojo-narvanja.



TABT

Tnsayo  Gérmen g/l de < de o horas de  Rendimiento Fasge

e e ~TeQ0H ..T.-"eGl? tiemro g/

15.01 ¢ 2,01 10,0 1 0.72 ¢ 80 oo 480 1 ¥ ~Fe 0,
15,02 ; 2.02 6 ; u ; n nooL 35,0 . y -Feo0m
15.03 , 2.03 7 .o L 45,5, n
15.00 . 2.0 6 .oon L © . 685 . I
15,06 2.06 6 L B W 55.6 "
15,07 5 2.07 5 Do "o 66,5 - .
15.08 § 2,08 7 Cow W "
15.09 « 2,09 6 oo nooL 63,8 - y
15.10 +  7.01 10+ o o w1 se0 2 _me o

: : : : : 23

15 .11 7.02 6 coom e "or TRy -Teoon
15,12 ¢ 7.03 7 Do W+ BQ4 n
15,13 0 T7.04 6 . W LI 49.5 "
15.14 «  7.05 7 . I € ool 72.4 "
15.15.+  7.06 6 T noo. 7640 ; u
15.16 «  7.07 7 w1 g0 N N, n
15,17 * 7.08 7 o w395 z
15.18 E 7.09 6 f " : u o e2.5 "
15.19 . 7.10 7 L9 80 760 f "
15,20 . 7.11 6 Coow 80 96 +  69.5 o
15,21, 7.12 7 .85 8o * 72,0 | "
15.22 . 7.13 6 . v . 80 % 50.4 . u
15,23 3 T . v 864 :
15.24 + 4 3 < v+ 85 . 81.5 ; y
15.25 1 5 7 Toon 80 L 92.5 ¢ i
15.26 « 8 7 . LI ooy 38.5 . "
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15,27 : 9 ' ) ' n u : 1 70,0 :
15,28 2,10 10 n oot 45.0 ¥
15.29 : 2.10 : 7 1.0 noo, 98.3 . -FeOCH
15.30 : 2.41: 7 . 074, " 124 , 930  _ ° ,
15,31 : 2,13 ¢+ 7 : c.72 , *® 96 : 98.0 : " :
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EJENPL O - 16,

Crecimiento de gérmenes en Solucidn de
cloruro de hierro (II) mediante oxidacidn con ni-
trito sddico.

En i134 ml de un zérmen obtenido sezin

5. el ensayo 2,03 (Tabla 2, ejemplo 2) 4 sezin el en-
sayo 10,11 (Tabla 4 ejemplo 10) de solucidn de clo-
ruro de hierro (II) en presencia de AlAsO4 6 BaSO4+
BPO4, ge gotean a 809 C en el plazao de 8 horas, -
agitando, simultaneamente las soluciones de 300 g de

10. FeCLZ' 4 HZO en 2.000 ml de H20, de 1250 h de hexa—

metilenotetramina en 2500 ml de H20 ¥ 314 de NaN02

en 1.000 ml de H20 en partes alicudticas y final-

nente se mantiene adn durante 30 minutos a 809C. D

Se obtiene después de lavar, filtrar y secar a 1408C
15. uﬁ3/~FeOOH completamentenaranja e, después de deshi-

dratar a 300%C se transfonma enX/-Fe203 ferromazné-

tico marrén sé1ido y despuds de recocer a mds de -

500¢C en% ~Fe 0, rojo.

3

EJBMEL O - 17,

20.

Crecimiento de zérmenes en solucidn de
sal de hierro (II) dcido por oxidacidén con nitro-
benzol en wesencia de hierro a 902C,

40000 ml de gérmenes sezin el ensayo 1.05

25. (Pabla 1, ejemplo 1) & seglin el ensayo 9.02 (Tabla

3, ejemplo 9) de solucién de sulfato de hierro (II)
o segdn el ensayo 2.04 Tabla 2 ejemplo 2) o sezin
el ensayo 10,04 (Tabla 4, ejemplo 10) de solucidn

de cloruro de hierro (II) se mezcla con 50 g de vi-

30. rutas de hierro, 200 ml de nitrovenzol y 82,3 g de
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FeS04 7 HQO 6 58,9 g de FeCL,. 4 H20 y se calienta

2
a 902C. En el transcurso de 8 horas. se agregan otros
325 ml de nitrobenzol y 550 g de virutas de hierro.
Después de separar el hierro mo reaccionado, la ani-
lina formada por reducidén del compuesto nitro y des-
pués de lavar, filtrar y secar por debajo de -150°C
se obtienex/—FeOOH naranja, g e deshidratando a més
de1802C se transforma en}{~Fezo3 ferromagnético, -

marrdn sélido, y recociendo a temperaturas més ele-

vadas adn eﬁbﬂnFe203rojo.

EJEMZELDL O~ 18.

Crecimiento de zérmenes mediante adicidn
de iones de hierro (II) o bases alcali o alcali té-
rreo.

10 g/L de cantidades correspondientes de
un germene de X;FeOOH obtenido segin el ensayo 2.02
(Tabla. 2 ejemplo 2) o segln el ensayo 10.04 (Tabla
4, ejenplo 10) se mezclan con 605 ml de una solucidn
de FeClp al 16,7 y en un depdsito de remanitas elec-
tricamenbe calentado, provisto de un tubo para la in-
troduccidn de aive y de agitar, a 802, y se introdu-
cen 500 1/h de aire. En el transcurso de 48 horas se
Jotean de dos embudos zoteadores con velocidad de -
entrada constanse, cada vez 3500 ml de una solucidn
al 20,55% de FeCL2 ¥ 3500 ml de una solucidn al 12,96/
de NaOH, con lo gue el valor PH se encuentra durante
todo el ensayo en 4 - 4,5. Se obtienen aproximadamen-
te. 13 000 ml de una suspensidn se ~FeO0H, rojo~na-

ranja, con 46.5 z/1 de -FeOOH: El pigmento se lava



y se filtra en la forma usuasl. Después de secar a 140¢C
se obtieneb/-FeOOH rojo naranja, después desecar a -
3OOQCK/~Fe203 sélido marrdn, Ffuertemente ferrogamné-
tico, ¥ despﬁés de recocer a unos 45020 -Fep03 rojo

5. luminoso .

10. EJENMNPL O 19.

Crecimiento de gérmenes en soluciin de clo-
ruro de hierro (II) por oxidacion con nitriﬁo sodico.
En 1134 wl de un germen deﬁl—FeOOH, ob=-
tenido sezdn el ensayo £.15 (Tabla 2) de solucidn dec
kS cloruro de hierro (II) en presencia de ALPO4, se Zo-
tean continuamente en el plazo de 8 horas, agitando
simultaneamente las soluciones de 900 g FeClo,. 4H20
en 2000 ml de Hp0 5 de 1250 g de hexametilenotetrami-
na en 2500 ml de HoO y de 314 2z de NaNO

2
20.
de H20 en partes allicuoticas y finalmente se mantiens

en 1.000 ml

aun durante 30 minutos a 802C. Desples de lavar, fil-
trar y secar a 1402C se obtiene un § -FeOH lleno narae
ja que, después de deshidratar a 3002C, se transforma

en'X:FeZOB ferrvomagnético marrén solido y después de

25. .
recocer a mids de 5002C en°&-Fe203 r0jo.
EJEMPL O - 20.
Crecimiento de zérmenes en solucidn 4cida
de sal de hierro (IL) por oxidacidn con nitrobenzol
30.

en presencia de hierro a 902C. 2000 ml de zérmenes —
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seglin el ensayo 1.06 de solucion de sulfato de hierro
(II) Tabla 1) o segin el ensayo 2,15 de solucién de
cloruro de hierro (IL) Tabla 2) se mezclan con 50 2
de virutas de hierro, 200 ml de nitrobenzol y 82,3%g
de Eeso4. T Hy0 6 58.9 g de FeClLo. 4 H,0 y se ca-
lienta a 902C. en el transcurso de 8 horas se agre-
zan a otros 335 mlL de nitrobenzol y 550 g de virutas
de hieero. Después de separa el hierro no reacciona-
do, de la anilla formada por reduccidn del compuesto
nitro y después de lavar, filtrar y secar por debaj o
de 1509C se obtiene3/~FeOOH naranja que, deshidratad-
do a mas de 1802C, se transforma en -Fep03 ferromag
netco, sdlido marrdn, y por reecocido a temperatura mas

glevada enO\—Fe203‘rojo.

EJEMPL O - 21.

Crecimiento de zérmenes mediante adicidn
de iones de hierro (III) y bases de alcali o alcall
terreo.

14735 ml de un zérmen de){-FeOOH, obtenido
segin el ensayo 2.09 (%abla 2 egjemplo 2) con 11,7 -
2/1 de Y-FeOOH y 0,24% de FeCL,, se calientan agi-
tando a 802C en un redipiente calentado electricamen
te de remanita y en 48 horas se gotean desde 2 embu—
dos goteadores, con velocidad de salida constante, -
4 500 ul de una solucidn al 27,35 de FeCLy y 4 500 ml
de una solucidn al 20,16 de NalH, Se obtienen apro-
ximadamente 24 000 wl de una suspenmsidn rojo naran—
ja con 40,2 z/1 de}(wEeOOH; El pigmento, como de -

costumbre se lava, se filtra y después secar a 1402C

es color naranja, después de calentar a 3009C es -



}{-Fe203 fuertemente fervomagnético y marrdén sdlido
vy despues de recocer por encima de 4502C de color

rojo luuminoso @XrFe 0

EJENPLOQ-22,

Ceecimiento de zérmenes en solucién de
cloruro de hieero (II) por NEHOZ. En 1134 ml de wn
germen obtenido segdn el ensayo 10.11 (Tabla 4) en
doble concentracién de solucidn de cloruro de hierro

10. (I1), que despuds de sus obtencidén se mezcld simul-
taneamente con una solucign concentrada'ALCL3 y -
solucidn de Na3PO4 (correspondientes a 60-g de ALPO,)
se gotean igualadamente a 80¢C, en el plazo de 3
horas, agitando, simultaneamente las soluciones de
15. 900 g de FeCL,. 4 H 0 en 2000 ml de HZO de 1250 g de
hexametilenotetramlna en 2500 ml de Ho0; y de 314 g
NaH02 en 1000 ml de H20 gn partes correspondientes
y al final se mantiene adn durante 30 minmtos a 802C
Después de lavar, filtrar y secar a 1402C se obtie~
20. ne un ¥ -FeOOH naranja que, despuds de deshidratar
a 300¢C, se transforma enz)/-Fezo3 ferromagnetico, -

gflido, marrdén y despued de recocer a mds de 5002C

B JE M 2L O - 23.
25, EJEMPLO - 23

Crecimiento de zérmenes en solucidn de
cloruro de hierro (II) mediante nitrobenzol (909C)
‘a) El germen 10.12 (Tabla4( con 90: de precipita-
cidn, sin adicidn de ortofosfato sddico, después de
concentracidn previa dejando reposar y decantando

30.
con 92,5 g de]{-FeOOH (correspondiente a 4300 ml de
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solucion de germenes) en el gue se han disuelto 53,9
g de feClop: 4 H,0 , se calienta a’ 902C y se deja du-
rante una hora, agitando, después se agregan 51,5 g
de Na PO . 12 H20 (0 esto se disuelve en 1 litro

de Hgg y4se gotaa igualadamente en 8 horas). En el
transcurso de 6 horas se agregan 525 ml de nitroben-
zol y 600 g de viruta de hierro. Después de separar
el hieero no reacionado, la anilina formada por la
reduccldn del compuesto nitro y después de lavar,
filtrar y secar.por debajo de 150°C se obiiens el
}(—FeOOH naran ja, que deshidratando a mds de 1802C

se transforma en}(-Fezo ferromaznetico sélido mas

3
rrén y recocido a temperasuras adn mas elevadas en
b\_FeZOB rojo.b) 2400 wl del gérmen de X;FeOOH, ob-
tenido sezln el emsayo 10.13 (Tabla 4) mezclado des-
oués de la formacion del germen con 60 g de ALPO4

(soluciones concentradas de ALCLy ¥ Ma PO4) se

3
mezclan con 50 g de puntas de claves, 200 ml de =
nitrobenzol y 586,36 g de FeCLy. 4 HpO en recipien~
tes de remanita se calienta a 902C y se deja as{
durante 1/2 horas. En el transcurso de 8 horas 4
se ajgregan otros 325 ml 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 -FeQ0H como descrito bajo a).

EJENPL O~ 24,

Oxidacidn por aire agrezando iones de
hierro (II) y bases de alcali y alcali térreo.

11052 ml de un zermen de\{-FEOOH, obteni-
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do segln el ejemplo 10.11 (Dabla 4) con 11,4 z/1 de
~-FeOOh y 0,25% de FeClg se mezelan con 605 ml de

una solucidn de FeCl2 al 16,7% y en un recipiente

de remanita de calentamiento eléctricq ¥ srovisto

de un tubo para la intrbdduccidn de aive y de azita-—

dor, se calienta a 802C y se introducen 500 1/h de

aire. En el transcursoe de 48 horas se gotean desde

dos embudos goteadores, con velocidad de salida -

constante, cada vez 3500 ml de una solucidn al 20,55%

de Fe012 ¥ 3500 ml de una soluciin al 12,96 de —

NaOH, manteniendose el valor PH durante todo el en-

gayo en 4 ~ 4,5. Se obtienen unos 18.000 ml de una

suspension de}{—FeOOH T3 jo narnaja con 35,1 g/1 de

X-JbOOH: en la forma usual se lava el plgmento ¥y

se filtra. Después de secar a 1402C se obtiene el

ﬁ-FeOOH rojo-naranja, despuds de secar a 300¢C el

K_Fezo3 fuertemente fervowaznético, marvdn sdlido

y después de rscocer por encima de 4502C ele‘<—i§‘e203

rojo luminoso .

EJEMPLO - 25,

Crecimiento de los zérmenes mediante adi-
cidén de iones de hiervo (III) y bases de aleali o
alcall terreo. ,

14,736 mwl de un germen de\{-FeOOH obteni-
do sezin el ensauno 10.11 (Tabla 4) con 11,4 z/1 de
XLFeOOH ¥y 0,25% de FeCl2 se calientan en un recipien-
te de remanita calentado electricamente, agitando
a B02C y en 438 horas se gotean con velocidad de sa-

lida constante 4500 ml de una solucidn &l 27,3% de

FeCly y 4,500 ml una solucidn al 20.16% de NaOH. Se
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10.

15,

20.

25.

obtienen aproximadamente 24.000 ml de una Suspensién
rojo-naranja con 36,3 g/1 de ﬁ-FeOOH. El pizmento se
lava como de costumbré, ge filtra y después de secar
a 140 es de color navanja, después de calentar a 300
fuertemente ferromagnético ¥y warrdn sélido (Y’--Fego3 )
y después de recocer por encima de 4502C de color ro-

jo luwminoso (OK—F8203 ).
N 0 T A

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, asicomo la manera de realizarlo en la prafti-
ce, debe hacerse corgiar gue lag disg,osicores anterlior-
nente indicadas son suscptibles de modificaciones de
detalle en cuanto no altere su principio fundamental.
También se hace constar que el invento se refiere a
unag solicitudes de patente presentadas en Alemania
con fecha del 26 de junio de 1.963. 4 de diciembre —
de 1.963 y 9 de enero de 1964, nos: F 40076 IVa/12 n.
F 41468 IVa/12 n. y 41395 IVa/12 n f;spectivamente,
acogléndose por lotanto a los beneficios gue conceden
log Tonvenios Interracionesles en vigor y siendo lo
que constituye la esencia del refeido invento y por
lo que se solicita patente de invencidn por 20 aidos
en Lspada, sobre: "PROCEDIMNIENTO PiRA LA OBTENCION DE

\{-EGOOH": caracterizandose por lo siguiente:
12.~ Procedimiento para la obtencidn de -
vf-FeOOH, en el cual la formacidn de gérmenes se efec-—
tua por precipltacidén de soluciones de éal de hierro
(II) con bases de alcali o alcali térreo u oxidacidn

del hidrdxido de hierro (II) o del carbonato de hierro
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(II) con oxigeno, aire, compuestos de nitro orgdni-
cosy; W otros medios de oxidacidn, y en caso dado Un
crecimiento del sérmen delK/-FeOOH en soluciones de
sal de hierro.(II).se efectua bién en presencia de -
hierro meidlico o en soluciones de sal de hierro (iI}
mediante adicidn simultdmea de cantidades eguivalen~
tes de iones de hievro (II) y soluciones o supensio-
nes de alcali o alcall térreo,lb wediante adicidn -
de cantidades eguivalentes de iones de hiervo (II) =~
vy base, soluciones o suspensiones de alcalf o alcald
térreo, en ambos casos empleando el medio de oxidation
arriba wencionado, cavacterizado porque & las solu-
cliones o suspensiones empleadas para la obtencidn el
?{—ESOOH se le agregan como establizadores compuestos
de fésfor y/o de arsenio solubles en asua en canti-
dades de o, hasta 25 g. referido a 100 z de Fe y sa-
les solubles en azua de 3 (ILI), A1(III), Ga(III), -
Ce(ILiI), Mn(III) y/o Fe)IIl) en caniidades de 0,25
hasta 1,75 equivalentes, veferido al ASO4 36 PO4

2%,~ Procedimiento, segin reivindicacion
1¢, caracterizado porgue los aditivos se agregan an-
te, durante o después de la formacidn de gérmenes del

~Fe00H,

3%,- Procedimienso, sesin reivindicacidn
12, caracterizudo porque los 2femenes de){—FeOOH -
obtenidos segin los procedimientos usu ales se les
azgrezan los estabilizadores duranie el proceso de -
‘crecimiento, después de calentar la suspendién de -
cérmenes o mds de 659C,

2,~ Procedimient, sezin reivindicacidn

1%, caracterizado porque el proceso de crecimiento
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de las [articulus de?{—FeOOH se efectlia a temperaturas
de 55 hasta 1000C, preﬁerentemente.a.temperaturas -
de 70 hasta 959C.

50,— Procedimiento, segtin reivindicacidn
1%, caracterizado porqu durante el proceso de cre-
cimienco de las particulas de\(—FeOOH a la suspensidn

de los séemenes deX:JbOOH ¥ en caso dado de hierro

- metalico, se le azreza continuadamentie sales de hierro

(II) y una solucidn o suspensidn de bases de Alcali
o alcalf terro azitando fuertemente, manteniendose

un valor PH del medio de wmaccidn en 3 hasta 7, -
preferentemente de 4 hasta 6.5,

2, Procedimiento, sezin reivindicacidn
52, caracterizado porque como medio de oxidacidn se
emplea nitradbenzol.

7¢,- Procedimiento, segin la reivindica-
cién 1 hassa 5:, caraclerizado porque la formacién
de las particulas de!( -FeQ0H se efectua en solucidn de
sulfato de hierro (II) y el proceso de crecimiento
en solucidn de cloruro de hierro (II).

2,- Procediniento, segin reivindicaciin
1¢, cavacterizado porque elXI—FeOOH obtenido se =
transforma por deshidratacion y recocido enX(—Fe203
66(-Fe203.

9¢,.~ Procedimieno, seiin reivindicacidn
1¢, caracterizado, porgue como compuestos de £dsio-
ro o de arsenio se emplean sales solubles en agua -
gque en el medio de reaccidn sean capaces de forma
iones PO O 6 4s0,° .
4 4
102.~ Procedimiento para la obtencidn de

\{ ~FeOOH: tal y como queda sustancialmente descris



en la presente memoria.

YT
Egta memorlia consta de 44 hojas escri-

tas a maguina por una sola cara.
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