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cibén de sulfatos férricos bldsicos tales como jarositas

.cinan se descomponen produciendo Fezo3 (hematites). Sin em-

deshidratado por calentamiento en un nivel de temperatura

f{oja nam. 2 26056._

La presente invencidn se refiere a la calcingl

Cuando los sulfatos férricos bAsicos se cal-

bargo, se ha hallado que si la calcinacibn se efcctiia por
un prbcedimiento en una etapa, se forma una niebla &cida
extremadamente corrosiva que contiene &cido sulfurlco y
Scido sulfuroso.

La presente invencibdn proporciona un procodl-
miento para calc1nar sulfatos férricos blsicos, en el que.
se puede evitar la formacidn de la niebla Acida.

En un aspecto de la presente invencidn, se -

proporciona un procedimiento en dos etapas para calcinarl~A

sulfatos férricos blsicos, en el que el sulfato férrico bi-

sico se deshidrata por celentamiento en un nivel de tempéra

tura relativamente bajo, y luego se descompone el producto

relativamente alto, para producir hematites y 803.

La etapa de deshidratacidén se efectfia prefe=
riblemente en el intervalo de températuras de 250 a 600eC,
més preferiblemente de 500 a 5502C, durante un tiempo sufi-
ciente para arrastrar todo el agua contenida como hidrdxido
en el sulfato férrico blsico,

La etapa de descomposicidn se efectlla prefe-
riblementé e tomperaturas mayores gque 6002C, tal como en el
intervalo de temperaturas de 600 - 10009C, para producir
hematites y SOB.

La hematites producida por el procedimiento
de la presente invencidn tiene una variedad de usos, por

ejemplo se puede usar como pigmento, o se puede reducir a
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hierro metédlico. Ademds, la hematites producida por el pro-
cedimiento de la presente invencidn es de tomafio de particyl
la uniforme y, dependiendo del modo de preparacidén del sul~
fato férrico bésico, puede ser uuy pura, aunque este ilti-
mo se haya precipitado de una solucidn que contenga iones

solubles tales como manganeso y vanadio.

Son sulfatos férricos bisicos tipicos, (tiles

en el procedimiento de la presentc invencidmn: . );
[Felon), 7,50, y Fe(0ms0,

aunque se prefiere el uso de jarosita.
La jarosita se puede representar por la si-

guiente formula general; J

Mp/Fe(O0H), 7c(S0,),

donde M representa un idén hidrdgeno, un idn amonio, un idn
metal alcalino o cualguier otro catidn wonovalente. Vrefe-
riblemente, M representa I, NHpy K 6 Na. 5e ha de observar
que la jarosita estd sujeta a variacibn estequismétrica, y
algunas formas de la misma pueden_no caer estrictamente den-
tro de la férmula general antes dada. Sin embargo, la preseq
te invencidn es aplicable a todas las formas de jarosita,

caigan o no estrictamente dentro de la anterior formula ge-

neral.

Aunque en las anteriores formulas no se mues-
tra Magua de cristalizacidén o asociacidn', la presencia o
ausencia de tal agua no implica diferencia en el procedimicn|

to de la presente invencidén. Tal agua, si estd prescnte, se




10

15

20

25

30

' la calcinacidén se puede efectuar convenientemente aumentan-
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desprende durante la etapa @e deshidratacidén del procedi=-
miento de la presente invencidn.

Para mayor conveniencia, la presente inven-
cidn se describird en lo sucesivo con referencia a la jaro-
sita, pero se ha de entender que ia invencidn es aplicable
a los sulfatos férricos blsicos en general.

En el procedimiento de la presente invencidn,

do gradualmente la temperatura, pars expulsar en primer lu-
gar el contenido de agua de la jarosita y producir un prb-'
ducto intermedio deshidratado. Usualmente, el agus expulsa-

da en la primera etapa contiene algo de bxidos de azufré, )
pero no lo suficiente para producir una niebla 4cida corfc;
sivas Aunque no se desea estar limitados por cualquier £EG¥
ria, se creee que el producto intermedio deshidratado eéiun
compuesto de‘Feaos y 503.
Una vez completada 1lb primers ctopa se conti-
nda proferiblemente el aumento gradual de la temperatura, y
el compuesto inteormedio deshidratade se descompone en la sg
gunda etapa, a hematites y 803 (y sus productos de disocia-
cibn oxigeno y dibxido de azufre),

Se prefiere que las etapas priwmera y segunda
se efcctlien por seporado, para evitar la mezcla del agua
desprendida en la primera etapa y el SO3 desprendidé en la
sesunda etapa, lo que produciria una niebla dcida corrosiva,
Sn una realizacidn alternmativa, el procedimiento de la pre-
sente invencidn se puede efectuar poniendo jarosita en una
primera unidad, mantenido a baja temperatura, para formar
el compuesto intermedio deshidrotado, y ponicndo luego el

compuesto intermedio deshidratodo colicnte en una segunda
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unidad, mantenida a una temperatura alta, para causar la
descomposicidn del compuesto inteirmedio deshidratado.

Asi, cl agua y el 803 s5e expulsan por separa-
do, y sc impide la formacidn de una niebla dcida corrosiva.
El SO3 producido por el procedimiento de la
presente invencidén se vuelve a convertir preferiblemente en

dcido sulfirico, para recirculacidn u otra aplicacibén indug

trial,
Como se he indicado antes, la hematites produ
cida por el procedimiento de la presente invencidn se pde;
de usar como pigmento. Para producir un pigmento de hemati-
tes roja, el calentamiento de segunda ctapa se¢ efectia pre~
feriblemente a una temperatura comprendida entre 775 = 825@,
peejes 6002C, mientras que el calentamiento a 8502C produce .
uh pigmento de hematites plrpura~rojo.

5i el catibdn monovalente de la jarosita es
el ibn hidrégeno o el idn amonio, se desprende durante la
primera otapa del procedimiento de calecinacibn de 1la presen
te invencidn. Asi, el idén hidrdgeno se desprende como agua,
y el i6n amonio se desprende como amoniaco, durante la pri-
mera etapa. S5i el catidn monovalente es un idn metal alcali
’ ) .

no, el producto finol contiene el-sulfato de metal alcali-
no, que se puede liberar del mismo por lixiviacibdn con agua,
La jarosita usada como material de partida
en la presente invencidn se puede producir por cualquiera
de los métodos conocidos, tales como los usados para la pu-
rificocidn de corrientes de procedimiento obtenidas por li-
xiviacidén de menas minerales o productos similares. La jaro-
sita producida de csta manera contiene a menudo impurczas

ocluidas, Por ejemplo, la jarosita precipitada durante el
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tratemiento de ferrita de cinc contiene cinc. 5i lo hemoe
tites producida por el procedimiento de la Presente inven-
cidn ha de ser usada en una aplicacidn que requiecra una pu-
reza relativamente grande, tal como en pigmentos, se pre-~
fiere que la jarosita se derive de la oxidacidn bacteriana
de hierro ferroso, en presencia de un sulfuato monovalente
tal como (NH,),50,, K,50, (Y Na,50), .

En la oxidacidn bacteriana, unao solucidn fci-
da de hierro ferroso, p.ej., sulfato ferroso, se oxida bac-
terianamente a una temperatura relativamente baoja, p.ej.

30 « 350C, con una bacteria adecuada, p.ej. Thiobacillus

ferrovxidans, preferiblemente a un pl comprendido entre 2

¥ 53, psej. 2,4, Una vez completada la oxidacidn, la solucid
se colienta, p.ej. a 80 = 1002C, con lo que se precipita un
jarosita fécilmente filtrable quc contiene esencialmenta to
do el hierro de la solucidn.

El procedimiento de la presente invencidn sec
puede modificar para producir un material hlando de ferrita
de hierro, fitil para la técnmica electrénica. Bn esta reali-
zacidn de la presente invencidn se afinden reactivos de im-
purificacidn al producto intermedio deshidratado obtcnmido
de le primera etapa de la calcinacidn, Entre los reactivos
de impurificacién adecuados so incluyen los moteriales que
se puede hacer que se descompongan térmicamente a §xidos me
tidlicos en la segunda etapa de la calcinacidn, talcs como
corbonato blrico o carbonato de estroncio. ¥n esta realiza-
cidn de la presente invencidn se prefiere gue la sezunda
ectapa del procedimiento de calcinacidn se efectile en el in-
tervalo de temperatursas de 600 - 14000C, y preferiblemente

al menos una porcidn de la sezunda etapa se cfectlie en el
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intorvulo de 1000 - 14000C, iAdemis, se prefiere usar jaro=
sita ambénica como material de partide, si se ha de produ-
cir una ferrita con impurezas.

La presente invencidén halla aplicacidn en el’
tratamiento de liguidos de desecho que contienen hierro fe-
rroso, tales como liquidos de decapado con &cido sulfirico,
y soluciones obtenidas como subproducto de la manufactuf5” 
de didxido de titanio, gque se oxidan bacterianamente de foé
ma conveniente y se tratan para producir un precipitado Qe'
jarosita. Bl precipitado de jarosita se separa de los 1tii
dos, y luego se trata segiin la presente invencidn, para pro
ducir hematites y 803, que se pueden usar como se ha des= "'
crito antes, '

La presente invencidn se ilustrard ahora por

los siglientes ejemplos:

Eijemplo 1

‘.

Se pusileron 100 gramos de jarosita potdsica en
un hormo a 1002C, y la temperatura se elevd a 2752C on 20

minutos, Usta temperatura se mantuvo durante 60 minutos, al
final del cual tiempo se retird la muestra del horno y se P
s6. Luego se devolvid la muestra al horno, y se aumentd la
temperatura a 5508C durante un periodo de 30 minutos, y se
mantuvo durante (G0 minutos a esta temperatura. Al final de
ese tiempo se volvid a retirar ;a mucstra del horno y se¢ pe~
sb. Luego se devolvid la muestra al horno, y se aumentd la
temporafura a 8502C durante un intervalo de tiempo de 55 mi-
nutos, y se mantuvo a esta temperatura durante 00 minutos,
se retird del horno y se volvid a pesar. Las pérdides de ma-
sa del moterial de partida fueron 6,0¥%, 16,0% y 42,1% res-

pectivamente, cuando la muestra se mantuvo a temperaturas
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de 275eC, 5502C y 8502C. El calentamiento a 2759C expulsd

las moléculas de agua poco retenidas, tal como el agua de

cristalizacidén o asociacibn., El calentamiento desde 2750C

a 5508C expulsd el agua unida contenida en los grupos hi-

droxilo de la jarosita potdsica, produciendo un compuecsto

intermedip deshidratado del que s¢ cree que es un compucs-
to térmicamente inestable de Fe203 y SOS' Bl cale?tamiento
de 5502C a 8502C descompuso el compuesto intermedio deshi-
dratade, y expulsd su contenido de SOS' Entre 275 y 550aC

los gases desprendidos eran principalmente agua, pero con~ !
ténian pequefias cantidades de 6xidos de azufre,
Entre 550 y 8502C los gases desprendidos cou-
tenian principalmente SOS' junto con sus productos de des-
composicidn SO, ¥ 0Oy
Aunque el agua desprendida entre 2752C y 54508/
contenia pequefias cantidades de éxidos de azufre, las can-
tidades eran insuficientes para producir una niebla 5cida

corrosiva,

Ll producto final contenia hematites y sulfa-
to potésico. El sulfato potésico sé elimind por simple éx_
traccidn con agua, con lo que se disolvid y qued§ la hemati
tese Lo hematites seé separd del agﬁa por filtracibn, y se
halld quo era un polveo de tamaiio de porticula uniforme, y

sran pureza, que era adecuado para uso como pigmento,

Zjemplo 2

Se repitid el método del Ejeniplo 1, salvo en
que ¢l material del horno se montuvo a cuoda una de las tem-
peraturas 2752C, 550eC y §502C durcute un periodo de 24 ho-
ras. Las pérdidas de masa se determinaron trus cada periodo

de 24 horas, y luezo se continud el calentuamiento como an-
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|dades de b6xidos de azufre,
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tese

Se halld que las pérdidas de masa del mate-
rial de partida eran 6,25 (275eC), 19,04 (5509C) y 42,59
(8500€), Los resultados obtenidos eran similarcs a los del
Ejemplo 1, salvo en que el agua desprendida entre 275 y

5500C contenia mis O6xidos de azufre, y la descomposicidn

del compuesto dintermedio deshidratado avanzd wmds hacia ou
término; y el 503 desprendido entre 5502C y 8500C contenia )
més de los productos de descomposicidén de 503.
El producto final era esencialmente el misiro,
que el producto final del Ejemplo 1.

Liewplo

Se siguid el método del Ejemplo 1, salvo en
que ¢l material de partida cra jarosita amdnica.

Las pérdidas de masa del material de partida
fueron ceroc (2752C), 17,44 (5502C) y 51,8% (8500C),
Los gases desprendidos ontre 275 y 5500C con

tenfan primordialmente agun y amoniaco, con pequoias cantie

Los gases desprendidos ontre 550 y 8500C
contenian principalmente 303 Yy sus productos de descomposi-
cidn 50, y Og. )

Como-en el Ejemplo 1, las cantidades de bxi-
dos de azufre desprendidos entre 2752C y 5502 eran insu-~
ficientas para producir una niebla &cida corrosiva,

EL producto final era un polve de hematites
de sran pureza, de tamaiio de particula uniforme, que era
a2decuado para uso como pigmento., Ya que sc desprendid amo-
niaco entre 275 y 5502C, no se requirid mids tratamiento del

productoe
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Se repitid el método del Ejemplo 3, salvo en
que el moterial del horno no se mantuvo a 2750C y se mantu-
vo a cada una de las temperaturas 5502C y 850C durante un
periodo de cuatro horas.

\ Las pérdidas de masa se determinaron tras
cada periodo dg cuatro horas, y el calentamiento se conti-
nud lueg; como antes.

Se halld que las pérdidas de masa del mate®
rial de partida eran 21,5% (550C) y 5k,0l (850eC). L;s re-
sultados obtenidos eran similares a los del Zjemplo 3, sal~|
Vo en que el agua y amoniaco desprendidos hasta 5502C con-
tenian rés dxidos de azufre, y la &e;composiciGn del come
puesto intermedio deshidratado avahzd mds hacia su término,
y el 503 desprendido entre 550 y 8502C contenia més de los
productos de ‘descomposicidn de 503.
Bl producto final era esencialmente el mismo

que el producto final del Yjemplo 3.

REIVINDECACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva, que
se presentan para que scan objeto de esta solicitud de Pa=-

tente de Invencidn en Ispafia, por VEINTE afics, son los que
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se.rccogen en las reivindicacioneg siguientes:

18, - Procedimiento para calcinar sulfatos
férricos bdsicos, caracterizado porque el sulfato férrico
bésico se celients en dos etapas, efectudndose la primera
etaps a un nivel de temperatura rela‘ivamente bajo pera

efectuar la deshidratacidn, efectusndose la segunda etapa

28, - Procedimiento segin la reivindicacidn
1§, donde la temperatura de la primera etapa estd compren=
dida entre 250 y 60090, y lo temperatura de la segunda eta
pa &s mayor que 6c0%¢. |

32.~ Procedimiento segin la reivindicacidn
22, donde la texperaturs de la segunda etapa esté.éompren~
dids entre 600 y 1C00%C.

42.- Procedimiento segdn la reivindicazcidn
2§,_o reivindicacidn 32, donde le temperatura de la prime-
ra etapa estd cowprendida entre 500 y 5502C.

5§.- Procedimiento segdn 1a reivindicacidn
1§, coracterizado porgue el sulfatio férfico basico ee d?s*

: . - : )
hidrata en ls primera etapes por cslentemiento a uwna tempe-
ratura comprendida entre 25C y 68090, y el‘producto de la
primera etapa ze descompone en la segunda etépa por calenta
miento a.una temperatura a&yor gue GCOQC, para producir he-
matites. . -

Gﬁ.- I'rocedimiento segin 1a rei&indiagcién
52, donde el sulfato férrico bdsico se elige del‘grupo que
consta de /Fe(OH)2/2304,AFe(OH)SC4 y jarosita.

8 - » ' » . . & .
7=+= Procedimiernto segin 12 reivindiescidn

a un nivel de temperatura mayor, pera descomponer el produy

62, donde el sulfato férrico hisico es jarosita producida

e e
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' raturss en la primera etapa estd comprendido entre 500 y

efectda a una temperatura comprendida entre €C0 y 14009C,
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por oxidacidn bacteriana de hierro ferroso, en presencia d%
un sulfato monovalente, y sutsiguiente precipitecidn,

X .. ' .
82, Procedimiento segun cualguiers de lag

i

reivindicaciones 59, 62 y 72, donde el intervalo de tompe-

5502C. - ' ,

| 92, - Procedimiento segdn cualquiera de las
reivindicaciones 52 a 82 inclusive, donde el intervalo de
temperaturas en la segunda etapas es de 600 a 10009¢,

108, - Procedimiento segdn 18 reivindicacidn

a . o~ ’ . . e . :
1Z, donde se afiade un reactivo de impurificacidn al produc-

to deshidratado de la primera ctapa, y la segunda etepa se

preferiblexente entre 1000 y 140090, para producir ﬁn mate~
rial blando de ferrita de hierro. ' | |

112.»"PRCCEDIHIEﬁTO PARA CALCIVAR SULFATCS
PSRRICOS Da3Icosn,

Tal y como se ha descrito en la Yemofia que
antecede y para los fines que se han especificado.

. Bsty Memoria consta de doce hojas esﬁritas-

2 maquina por una sole ceara.

Magrid, 28.JUL1077

P.A.
Alberto de Elzabury

Por/Poder,
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