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La presente invención se refiere a la mejora del 
carbón crudo mediante la separación desde él de ciertas 
impurezas.

Es sabido separar la pirita y otras impurezas^ 
desde el carbón crudo mediante un procedimiento magnético, 
pero el éxito del procedimiento depende de algún procedi­
miento eficaz para acrecentar selectivamente la suscepti­
bilidad magnética de las partículas de pirita o de impure 
zas, antes de la separación magnética. Las partículas de'

10 carbón solas son ligeramente diamagnéticas, mientras que 
la pirita y otras muchas impurezas minerales son débilmen 
te paramagnéticas; sin embargo, su paramagnetismo no ha 
sido suficiente para llevar a efecto, de una manera econó 
mica, una separación desde el carbón. 3in embargo, se pu(3

15 de efectuar un beneficio eficaz de los carbones, si se 
aumenta la susceptibilidad magnética de la pirita o de 
otras impurezas. En cuanto a la pirita, se ha estimado que 
puede conseguirse un aumento suficiente de susceptibili­
dad, convirtiendo menos del 0,1 % de la pirita existente

20 en el carbón pirítico, en compuestos ferromagnéticos de 
hierro.

En particular, la patente de Estados Unidos 
3.938.966 describe un procedimiento para mejorar carbón, 
en el cual el carbón crudo se hace reaccionar con carboni

25 ..lo de hierro sustancialmente no descompuesto, el cual al­
tera la susceptibilidad magnética aparente de ciertos com 
ponentes de impurezas contenidos en el carbón crudo, per­
mitiendo de este modo su separación mediante separadores

50
magnéticos de baja intensidad. Este procedimiento repre­
senta unnotable avance en la técnica, puesto que el tra-
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tamiento de algunos carbones de acuerdo con este procedi­
miento, puede separar sustancialmente impurezas tales co­
mo pirita, que es un principal contribuyente a los proble­
mas de contaminación con dióxido de azufre. Sin embargo, 
aunque algunos carbones son sustancialmente mejorados de 
calidad mediante este tratamiento, otros carbones no son
tan sensibles.f '

Un objeto de la presente invención es mejorar el 
procedimiento de la técnica anterior.

Esto se consigue, de acuerdo con la invención,- 
mediante la operación de tratar previamente el carbón, ca­
lentándolo hasta una temperatura y durante un período de 
tiempo, suficientes ambos para satisfacer o exceder de una 
relación de tiempo y temperatura expresada como:

D 3

en la que D es el tiempo en horas y T es la temperatura 
en grados celsius y que no es inferior a unos 95^C, y en 
donde K es por lo menos aproximadamente 0,5.

Alternativamente, el carbón crudo se trata con 
un disolvente para extraer estas impurezas, especialmente 
el azufre elemental.

DESCRIPCION DE LA REALIZACION PREFERIDA

\ El procedimiento de la presente invención puede 
aplicarse a carbones de origen universal, siempre que el 
carbón contenga una o más impurezas sensibles al tratamien­
to con metal. El procedimiento básico emplea un tratamien­
to con metal, con el fin de acrecentar la susceptibilidad
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magnética de una impureza. Mediante un acrecentamiento sê  
lectivo de esta propiedad de la impureza, al tiempo que 
no se afecta al carbón propiamente dicho, puede efectuar 
se convencionalmente una separación magnética para separ. 
rar la impureza desde el carbón. Por lo tanto, el carbón 
se deja en un estado más puro, haciéndolo más adecuado 
para la combustión.

t "El acrecentamiento de la susceptibilidad mag­
nética" de una partícula o de una impureza tal- como se...

10 utiliza aquí, pretende definirse de acuerdo con la siguien 
te exposición. Todo compuesto de cualquier tipo posee una 
susceptibilidad magnética específicamente definida, la' 
cual se refiere a la atracción global del compuesto por 
una fuerza magnética. Una.alteración de las característi

15 cas superficiales alterará la susceptibilidad magnética. 
El tratamiento con metal dél procedimiento básico, altera 
las características superficiales de una impureza, con el 
fin de acrecentar la susceptibilidad magnética de la im­
pureza. Ha de entenderse que la susceptibilidad magnética

20 de la impureza no se altera realmente, sino que se altera 
la partícula propiamente dicha, por lo.menos en su super­
ficie, obteniéndose como resultado una partícula que po­
see una susceptibilidad magnética mayor que la impureza 
original. Por razones de conveniencia de la exposición,

25 esta alteración se denomina aquí como "acrecentamiento de 
la susceptibilidad magnética" de la partícula o impureza 
propiamente dichas.

Las impurezas con las que puede utilizarse el 
procedimiento de la presente invención, incluyen aquellas

30 ' impurezas que reaccionan con uno o más de los compuestos

14028

' r-. ' "' -1;.-. ' .. ""' . ' 
' *; . . * . .'*.¿.1̂  - 

* , r - .. '



960

5

10

15

20

25

30

metálicos que se describen en lo que sigue, para formar 
un producto que posee una susceptibilidad magnética acrjs 
centada. Ejemplos de tales impurezas incluyen pirita; mi 
nerales formadores de ceniza, tales como arcillas y esauis^ 
tos; y diversos sulfatos, por ejemplo, sulfato calcico y 
sulfato de hierro. Con fines de ilustración, la exposición

i í -se refiere en lo que sigue a la pirita, pero ha de enteií 
derse que pueden ser afectadas de una manera similar, otra: 
impurezas adecuadas.

Para comunicar esta susceptibilidad magnética 
son adecuados numerosos compuestos que contienen metales. 
Se cree que en lo que se denomina aquí "tratamiento" y/o 
"reacción" de acrecentamiento de la susceptibilidad magné 
tica están implicados varios mecanismos diferentes depen­
diendo del compuesto o compuestos que contienen metales y 
de las condiciones de reacción empleadas. Algunos compues 
tos qué contienen metales, con metales más magnéticos que 
las impurezas, principalmente hierro, recubren en ciertas 
condiciones la impureza con el metal, acrecentando de es­
te modo la susceptibilidad magnética de la impureza. Al- 
gunos\compuestos que contienen metales afectan a la piri­
ta, combinándose con algo del azufre de la pirita, para 
proporcionar un sulfuro de hierro más magnético que la pi 
rita. La siguiente reacción ilustra este mecanismo;

6M 4- 7FeS2 Fe^Sg ^ 6MS

Similarmente, los componentes de las cenizas, 
tales como FegO^, pueden reaccionar con un metal para for 
mar un compuesto más fuertemente magnético, como, por ejem
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.pío, de acuerdo con la siguiente reacción:

M4- 3Fe202 ^  MO 4- 2 F e ^

De una manera similar, la patente de Estados". 
Unidos 3*938.966 y los mecanismos de reacción ilustrados 
aquí en relación con la pirita y el pentacarbonilo de 
hierro, presentan técnicas viables para acrecentar las 
susceptibilidades magnéticas de las impurezas.

Otros mecanismos contribuyen también, indudable 
mente, al acrecentamiento de la susceptibilidad magnética 
y, de nuevo, ésta está principalmente determinada por el- 
compuesto o compuestos particulares empleados, que con­
tienen metales, y por las condiciones de reacción. Ha de 
entenderse que a la vista de las explicaciones aquí pre­
sentadas, la selección de un compuesto metálico dado, jun 
to con*las condiciones de reacción más deseables para ser 
empleadas con el compuesto dado, no puede ser detallada 
para todos y cada uno de los compuestos, debido al número 
de variables implicadas. Sin embargo, la selección apro­
piada será evidente para un experto en la técnica, con 
solo un mínimo grado de experiencia, y ello es suficiente 
para indicar que la mejora de la invención aquí expuesta, 
se refiere a la totalidad de estos compuestos.

Muchos compuestos orgánicos que contienen hie-- 
rro poseen la capacidad de acrecentar la susceptibilidad 
magnética de las impurezas del carbón, siempre que el com 
puesto sea adaptable para llevar al hierro* del compuesto 
a contacto con la impureza, en condiciones tales como las 
que provocan una alteración de por lo menos una porción
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de la superficie de la impureza. Son adecuados los com­
puestos orgánicos que contienen hierro, capaces de ejer 
cer una presión de vapor suficiente, con el hierro como 
componente del vapor, de tal modo que el hierro entre en 
contacto con la impureza a la temperatura de reacción, 
así como otros compuestos orgánicos que contienen hierro, 
que¡pueden disolverse y/o "espolvorearse" y entrar en con 
tacto con la impureza.

la presión de vapor, son aquellos que ejercen una presión 
de vapor, con el hierro como componente del vapor, de por 
lo menos aproximadamente 10 mm de mercurio, más preferi­
blemente de por lo menos aproximadamente 25 mm de mercu­
rio y, lo más preferiblemente, de por lo menos aproxima­
damente 50 mm de mercurio, a la temperatura de reacción*

iEjemplos de agrupamientos que caen dentro de esta defini­
ción de presión de vapor, incluyen el ferroceno y sus de 
rivados y los compuestos de beta-dicetona de hierro. Ejem 
píos específicos incluyen ferroceno, ferroceno dioato de 
dimetiío, ácido l,l'-ferroceno-dicarboxílico, acetilaceto 
nato férrico y acetilacetonato ferroso.

lizados para acrecentar la susceptibilidad magnética, in 
cluyen aquellos que pueden disolverse y entrar en contac­
to con las impurezas. Estos compuestos deben tener una sô

_ \
lubilidad suficiente para proporcionar una cantidad de n)e 
tal suficiente para que entre en contacto con la superfi­
cie de la impureza. Preferiblemente, la solubilidad es de 
por lo menos aproximadamente 1 g por litro, más preferi­
blemente de por lo menos aproximadamente 10 g por litro

Los compuestos preferidos dentro del- grupo de

Otros compuestos orgánicos que pueden ser uti-
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y, lo más preferiblemente, de por lo menos aproximadamente 
50 g por litro, a la temperatura de inyección. Desde lue­
go, el disolvente debe poseer.las capacidades anteriores 
y, preferiblemente, no debe crear problemas de reacciones 
secundarias que tiendan a desvirtuar la eficacia del pro­
cedimiento. Los disolventes adecuados incluyen, por ejem­
plo, acetona, éter de petróleo, nafta, hexano y benceno.. 
Esto depende, desde luego, del compuesto metálico particu 
lar qué está siendo empleado.

Un agrupamiento que cae dentro de esta defini­
ción de solución incluye las sales de hierro de ácidos 
carboxílicos; y ejemplos específicos incluyen octoato de - 
hierro, naftenato de hierro y estearato de hierro.

Diversos compuestos inorgánicos son también ca­
paces de producir una susceptibilidad magnética acrecenta 
da. Los compuestos inorgánicos preferidos incluyen carbo- 
nilos de metales, incluidos, por ejemplo, los carbonilos 
de hierro, níquel, cobalto, molibdeno, wolframio y cromo, 
y derivados de estos compuestos. El carbonilo de hierro 
es un^ carbonilo preferido para comunicar esta susceptibi- 
lidad\nagnética, en particular el pentacarbonilo de hie­
rro, el' dodecarbonilo de hierro y el nonacarbonilo de hij3 
rro. -

El más preferido compuesto que contiene metal,
25 ..capaz de acrecentar la susceptibilidad magnética, es el 

pentacarbonilo de hierro. El procedimiento se aplica po­
niendo en contacto el carbón crudo, que está liberado de 
piritas o de otras impurezas, con el carbonilo de hierro, 
en condiciones tales que haya una insuficiente disociación 

30 de carbonilo en metal y monóxido de carbono, para provocar

14028
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una substancial formación de depósito de metal sobre las 
partículas de carbón. Estas condiciones están determinadas 
por la temperatura, tipo de carbonilo, presión, composición 
del gas, etc. Ordinariamente, el gas carbonilo se calienta 
hasta una temperatura justamente por debajo de su tempera­
tura de descomposición bajo las condiciones de reacción, f 
Pueden utilizarse diversos'tipos de equipo disponible, para 
poner en contacto el carbonilo de hierro y el carbono, tales 
como un horno rotatorio utilizado como recipiente de reac­
ción, poniendo en contacto los vapores de carbonilo de hie­
rro con el contenido sometido a volteo del horno, mediante 
un gas tal como nitrógeno.

Cuando se utiliza carbonilo como reactivo acre 
centadcr de la susceptibilidad magnética, el procedimiento 
debe realizarse a una temperatura por debajo de la tempera­
tura de descomposición principal del carbonilo bajo las 
condiciones de reacción, de tal modo que haya oportunidad
para que el hierro del carbonilo reaccione químicamente 
con las partículas de pirita. Si se deja que la temperatura 
se eleve por encima de la temperatura de descomposición, se 
perjudica la selectividad del procedimiento de acrecentar 
la susceptibilidad magnética de una o más impurezas, sin 
afectar;al carbón.

El tratamiento con pentacarbonilo de hierro s 
ejecutadlo más preferiblemente, poniendo en contacto el ca: 
bón con el carbonilo, durante un tiempo comprendido entre 
aproximadamente media hora y aproximadamente 4 horas, a una 
temperatura comprendida entre-aproximadamente 1508 y apro­
ximadamente 200SC, y con una concentración de c.arbonilo 
comprendida entre aproximadamente dos y aproximadamente 16 .lhg
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por tonelada métrica de carbón.
Para unas eficaces separaciones de la pirita 

desde el carbón, el carbón debe machacarse hasta una fi­
nura tal que las partículas de pirita estén libres, o ca 
si libres, de las partículas de carbón. La finura reque­
rida depende de la distribución de tamaños de la pirita 
en el carbón. Un tratamiento a fondo del tema, para car­
bones para centrales térmicas, se dá en el artículo titu 
lado "distribución de tamaños de la pirita y asociación 
de partículas de carbón-pirita en los carbones para la 
producción de vapor de agua", U.S. Bureau of Mines, infor 
me de investigación 7.231. La exigencia de la liberación 
de la pirita es aplicable a todos los tipos de separado 
nes físicas y, por lo tanto, no es una desventaja de esta 
invención. Adicionalmente, la presente tecnología para las 
centrales térmicas que queman carbón, requiere generalmei? 
te pulverizar el carbón, antes de quemarlo, hasta que en­
tre el 60 y el 90% tenga un tamaño de grano inferior a ma 
lia 200.

La mejora a la que está encaminado el procedi­
miento de la presente invención, comprende tratar previa­
mente el carbón crudo, antes de iniciar la reacción con 
el compuesto que contiene metal.

El procedimiento de la presente invención es e¡s
.pecialmente útil para la separación de azufre elemental

\
desde, el carbón. Generalmente, la concentración de azufre 
elemental en el carbón crudo es de por lo menos aproxima­
damente 10 partes por millón y, frecuentemente, esta con­
centración excede de varios centenares de partes por millói

Las. concentraciones de azufre elemental que exc_e
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den de 10 partes por millón, son tales que impiden la reac 
ción de acrecentamiento de la susceptibilidad magnética.
Las concentraciones más altas de azufre elemental, presen 
tan mayores impedimentos. Por lo tanto, ha de entenderse 
que cualquier separación de azufre elemental antes de efec 
tuar el tratamiento de acrecentamiento de la susceptibili 
dad magnética, mejora este tratamiento. Preferiblemente, 
la concentración de azufre elemental después del tratamier 
to de-eliminación del mismo, será inferior a unas 200 par 
tes por millón, más preferiblemente inferior a unas 50 
partes por millón y, lo más preferiblemente, inferior a 
unas 10 partes por millón, con relación al peso total del 
carbón crudo que está siendo tratado.

Esencialmente puede utilizarse cualquier procé 
dimiento para separar azufre elemental desde carbón cru-' 
do, como medio de tratamiento previo, y ejemplos de pro­
cedimientos adecuados incluyen el tratamiento térmico, si 
tratamiento con vapor de agua, la extracción con disolven
tes y la reacción química.

Este tratamiento previo comprende esencialmen­
te, calentar el carbón, con el fin de hacer que el carbón 
y las impurezas sean más sensibles a la reacción de acre­
centamiento magnético. La temperatura y el tiempo de ca­
lentamiento están relacionados uno con otro y, esencial­
mente, las temperaturas más altas requieren menos tiempo. 
Se prefiere esencialmente, que la temperatura y el tiem­
po se seleccionen de acuerdo con la siguiente ecuación:

D >  K
3
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en la que D es el tiempo en horas y T es la temperatura 
en grados Celsius y en la que K es preferiblemente por lo 
menos aproximadamente 0,5, más preferiblemente de por lo 
menos aproximadamente 5 y, lo más preferiblemente, de por 
lo menos.aproximadamente 25. La ecuación no es exacta en 
lo que respecta a las temperaturas inferiores a unos 95-C. 
Puede.realizarse alguna mejora a temperaturas inferiores a 
los 95-C, pero el requerimiento de tiempo sería excesivo. 
En las circunstancias en las que la temperatura excede de 
la temperatura de combustión del carbón, el tiempo debe 
ser muy corto, con el fin de evitar la combustión y, pre­
feriblemente, no debe exceder sustancialmente del valor de 
la ecuación. Adicionalmente, deben satisfacerse otras pre 
cauciones conocidas en la técnica.

Aunque operando dentro de la anterior ecuación 
tiempo-temperatura, se prefiere generalmente que el trata 
miento previo consista esencialmente en calentar el carbón 
hasta una temperatura de por lo menos aproximadamente 100&( 
más preferiblemente hasta una temperatura de por lo menos 
aproximadamente 150SC y, lo más preferiblemente, hasta una 
temperatura de por lo menos aproximadamente 170SC. Este 
tratamiento térmico previo dura preferiblemente por lo me 
nos aproximadamente una hora y, más preferiblemente, por 
lo menos aproximadamente 2 horas.

El tratamiento térmico previo no necesita ir se 
guido. inmediatamente por la reacción de acrecentamiento 
magnético. De aquí que pueda permitirse que el carbón se 
enfríe hasta la temperatura ambiente o hasta cualquier 
otra temperatura conveniente, antes de efectuar la reac­
ción de acrecentamiento de la susceptibilidad magnética.
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Generalmente, se prefiere mantener la tempera­
tura del tratamiento térmico previo, por lo menos ligera 
mente por encima de la temperatura de la reacción de acre 
centamiento magnético. Esto no.es un requerimiento obli- 

. gatorio; sin embargo, se consiguen generalmente resulta­
dos mejorados. Se cree que el tratamiento previo por ca­
lentamiento del carbón, volatiliza diversos componentes 
que pueden interferir con la reacción de acrecentamiento 
magnético.,De aquí que, si se efectúa la reacción de acre 
centamiento magnético a una temperatura que exceda de la 
temperatura del tratamiento previo, es posible que los com 
ponentes volátiles adicionales puedan afectar de manera al 
go perjudicial, a la reacción de acrecentamiento magnético.

La operación de tratamiento térmico previo pue­
de efectuarse en presencia de uno o más aditivos gaseosos, 
siendo esto preferible en muchas circunstancias. Ejemplos 
de aditivos gaseosos adecuados incluyen nitrógeno, vapor 
de agua, monóxido de carbono, dióxido de carbono, amoníaco, 
metano, aire, etano, propano, butano, y otros compuestos 
hidrocarbonados en estado gaseoso a la temperatura del tra 
tamiento previo.

Cuando se emplean estos aditivos, es preferible 
que se empleen en una cantidad de por lo menos aproximada­
mente 1,2, más preferiblemente de por lo menos aproximada­
mente 12 y, lo más preferiblemente, de por lo menos aproxi 
madamente 120 nr por hora y por tonelada métrica de carbón 
que está siendo sometido a tratamiento.

Un aditivo particularmente preferido, es el va­
por de agua. Él tratamiento térmico previo, con vapor de 
a'gua se efectúa preferiblemente dentro de un margen de



P-67.96Ó

5 *

10

15

20

25

14028

30

13

temperaturas comprendido entre aproximadamente 100SC y 
aproximadamente 3003C, más preferiblemente entre aproxi­
madamente 1503C y aproximadamente 225^0. Preferiblemente, 
el tratamiento previo debe efectuarse durante por lo me­
nos aproximadamente 0,25 horas, más preferiblemente du­
rante por lo menos aproximadamente 0,5 horas y, lo más 
preferiblemente, durante por lo menos una hora. La canti 
dadíde agua oscila preferiblemente entre aproximadamente 
2% ¡y aproximadamente 50%, más preferiblemente -entre aprn 
ximadamente 5% y aproximadamente 30%, y lo más preferible 
mente, entre aproximadamente 10% y aproximadamente 25%^ 
con relación al peso del carbón que está siendo tratado.

Una técnica particularmente preferida para efec 
tuar el procedimiento de tratamiento previo de la inven­
ción, es efectuar el procedimiento, mientras el carbón e¡3 
tá en un estado fluidificado. Son adecuados los aparatos 
y procedimientos convencionales de lecho fluidificado. 
Este tratamiento fluidificado facilita enteramente el tra 
tamiento previo de la totalidad del carbón.

Alternativamente, el carbón puede tratarse pre­
viamente, con un disolvente o con una combinación de di­
solvente, para efectuar la separación del azufre elemen­
tal. Ejemplos de disolventes adecuados incluyen tetraclo 
ruro de carbono, tolueno, acetona, alcohol etílico, al­
cohol metílico, éter, amoníaco líquido, y otros compues- 

\
tos adecuados para disolver el azufre elemental. Los di­
solventes preferidos incluyen el tetracloruro de carbono, 
éter de petróleo y tolueno caliente, seguidos por un la­
vado con acetona moderadamente caliente.

La cantidad de un disolvente particular utiliza
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da, dependerá del grado de solubilidad que el azufre ele 
mental muestre en el disolvente, a la temperatura de tra 
tamiento. Generalmente, es preferible que el disolvente 
se emplee en una cantidad de por lo menos aproximadamente 
900, más preferiblemente de por lo menos aproximadamente 
1.000 y, lo más preferiblemente, de por lo menos aproxi­
madamente 2.000 mi por kg de carbón.

i La operación de .separación del azufre elemental
no necesita ir seguida inmediatamente por la reacción de 
acrecentamiento magnético. De aquí que pueda permitirse 
que el carbón sea almacenado durante un periodo de tiem­
po indefinido, antes de efectuar la reacción de acrecen-, 
tamiento de la susceptibilidad magnética.

EJEMPLOS

En todos los ejemplos dados, la muestra de car 
bón tratada químicamente fue sometida a separación en un 
separador magnético, para dar una fracción de carbón, lim 
pia, no magnética, y una fracción de desecho magnética.

EJEMPLO 1

HojttnAm. 14

Una muestra de carbón n2 6 de Illinois, fue ta 
.mizada en seco y 75 g del material de un tamaño de malla 
14 x 150, se sometieron a tostación a una temperatura de 
190 a 1952C, durante 12 minutos, y se trataron con penta 
carbonilo de hierro, en una cantidad de 7,5 kg por tone­
lada métrica de carbón, siendo transportado el carbonilo 
en una atmósfera de nitrógeno. Una tanda de carbón idén-



_tico fue tratada previamente, calentándola a 2003C, ha­
ciendo pasar aire húmedo por el reactor, durante 15 minu 
tos, seguido por aire seco, durante 5 minutos, y se le 
aplicó seguidamente un tratamiento idéntico con carboni- 

5 * lo de hierro. Ambas muestras fueron sometidas a la sepa
Iración magnética, dando como resultado los análisis ex­

puestos en la Tabla 1.

^ 7 * 9 5 0  Hojanf.tn.

\
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EJEMPLO 2

Una muestra de carbón de Illinois como la del 
, Ejemplo 1, se trató a 190-195-C, durante 30 minutos, con 

5 * 7,5 kg por tonelada métrica, de pentacarbonilo de hierro 
transportado en una atmósfera de nitrógeno. Una muestra 
idéntica fue tratada de manera similar; sin embargo, el 
carbón fue tratado previamente a 190-195-C durante 30 mi 
ñutos, con un gas que comprendía nitrógeno a 200 metros, 

10 cúbicos por hora y por tonelada métrica, y vapor de agua, 
a 21 kg por hora y por tonelada métrica. Como lo indica-. 

. la Tabla 2, después de la separación magnética, el car­
bón sometido a tratamiento previo, obtuvo una mayor re­
ducción, tanto de cenizas como de azufre pirítico.

14028.
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EJEMPLO 3

1

5

10

15

El tratamiento de 75 g de carbón de Lower Free_ 
port con 16 kg por tonelada métrica de pentacarbonilo de 
hierro, a 170SC, durante una hora, con una purga de ni­
trógeno de 250 mi por minuto, durante el calentamiento 
y el enfriamiento, dió como resultado un rendimiento de 
producto de 56,9%, que contenía 22,5% de cenizas y 1,85% 
de azufre pirítico. El tratamiento previo del carbón de 
Lower Freeport con calor y/o vapor de agua, en diversas 
condiciones de reacción, seguido por el mismo tratamien , 
to con carbonilo descrito arriba, dió como resultado mar-' 
yores reducciones, tanto de cenizas como de azufre pirí­
tico, en el carbón limpio. El carbón crudo de todas las 
muestras era de un tamaño de malla 14 x 0. Las condicio­
nes de tratamiento previo y los análisis de carbón lim­
pio, se dan en la Tabla 3 siguiente.

'14028
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EJEMPLO 4

5

10

15
i

Los efectos de la adición de diversos gases du 
rante el tratamiento con vapor de agua de acondicionamien

íto previo, sobre los resultados del tratamiento con cár- 
bonilo de hierro del carbón de Lower Freeport, se presen 
tan en la Tabla 4. Las condiciones comunes a cada uno de 
los ensayos, consistían en una carga de 75 gramos de car 
bón de Lower Freeport, tamaño de malla 14 x O, calentado 
a 200SC, durante 60 minutos (incluido el calentamiento y 
el enfriamiento en 250 mi por minuto de con vapor de 
agua introducido durante el experimento a razón de 0,46 
g por minuto. Como se indica en la Tabla 4, durante el 
tratamiento previo con vapor de agua se añadieron diver­
sos gases. El tratamiento con carbonilo en todos los en­
sayos, se efectuó a una temperatura de 1709C, durante 
una hora, con 16 kg por tonelada métrica, de pentacarbo- 
nilo de hierro.

\
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EJEMPLO 5

5

10

15
!

Dos muestras de carbón de Lower Freeport, tra­
tadas previamente, tanto con vapor de agua (derivado de 
192 kg de agua por tonelada métrica de carbón e inyectado 
durante un período de una hora en una cámara de carbón a 
200SC) como térmicamente (a 130SC durante 30 minutos con 
flujo de N^, a razén de 1,7 litros por minuto), de un ta 
mano de malla 14 x 0, se trataron con diversos compuestos 
orgánicos que contenían hierro, como se muestra en la Ta­
bla 3. El carbón se calentó escalonadamente, hasta las 
temperaturas indicadas, y el compuesto de hierro, que"ha 
bía sido vaporizado exteriormente, fue inyectado en forma 
de vapor en la cámara de.reacción. El acetilacetonato'fé 
rrico se disolvió en acetona y se mezcló con el carbón,--

t ' ,

seguido por un secado en úna corriente de nitrógeno. El 
carbón se calentó seguidamente, de manera escalonada, has 
ta la temperatura de operación aumentándose lentamente la 
temperatura hasta las temperaturas indicadas.

\

, 14028 * '
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EJEMPLO 6

15

Tres muestras idénticas de carbón de Pittsburgh, 
tamaño malla 14 x O, que contenían 17,9 % de cenizas y

tura de 190 a 195-C, durante 60 minutos. La primera, mués 
tra 1, no recibió tratamiento previo ninguno. La segunda, 
muestra 2, se sometió a tratamiento previo con vapor de 
agua a razón de 95 kg por tonelada métrica, a una tempe­
ratura de 190 a 195-C, durante 60 minutos. El carbón de 
la muestra 3 fue tratado previamente con vapor de agua a 
razón de 95 kg por tonelada métrica, a una temperatura de 
250 a 255-C, durante 60 minutos. Todas las muestras reci­
bieron el mismo tratamiento con pentacarbonilo de hierro^ 
El carbón tratado previamente con vapor de agua, obtuvo 
mayores reducciones, tanto de contenido de cenizas como 
de contenido de azufre pirítico, como se muestra en la 
Tabla 6 siguiente.

. 5 . 1,67 % de azufre pirítico, se trataron con 8 kg por tone­
lada métrica, de pentacarbonilo de hierro, a una tempera-

\
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EJEMPLO 7

Un carbón bituminosa de Lower Freeport, proce­
dente de Pensilvania,se tamizó hasta un tamaño de malla 

5 * 14 x 0, y muestras de éste se trataron durante 60 minutos
con 1^ kilogramos de pentacarbonilo de hierro por tonela­
da métrica de carbón, a una temperatura de unos 170&C. La 
muestra 1 no fue sometida inicialmente a tratamiento pre­
vio; los experimentos 2 a 13 se realizaron cada uno con 

10 ellos con muestras de 125 gramos de carbón, que fueron se 
cadas a diversas temperaturas durante tiempos diversos., en 
un horno grande de tiro de aire forzado, en bandejas meta 
licas de 19 x 19 x 4,5 cm. Las muestras secas se almace­
naron en una atmósfera de nitrógeno, hasta que fueron tra 

15 tadas con carbonilo. La temperatura y el tiempo de estos
tratamientos previos se indican en.la Tabla 7.
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EJEMPLO 8

5

10

15

20

Una muestra de carbón número 6 de Illinois se 
humedeció con agua y, seguidamente, se secó en un reactor 
de lecho fluidificado, con gas de escape sintético, con­
sistente en aproximadamente 5,5% de Op, 12,9 % de COp y 
81,6 % de N2, durante 19 minutos, a una temperatura de 
3053C. La muestra se trató (al cabo de un intervalo de 2 
años,* durante los cuales fue almacenada bajo nitrógeno 
para evitar su deterioro) durante 60 minutos con 16 kg 
de pentacarbonilo de hierro por tonelada métrica de car 
bono, a una temperatura de 1702C. Después de la separar 
ción magnética, el carbón limpio representaba el 78,8%' 
del material de partida, con un contenido de cenizas de 
17,1% y un contenido de azufre pirítico de 1,33%. El car 
bón alimentado tenía un contenido de cenizas de 30,4% y" 
un contenido de azufre pirítico de 3,89 %, y este carbón 
no responde significativamente al tratamiento con carbo 
nilo de hierro, en lo que respecta a la separación de pi­
rita, en ausencia de un tratamiento previo.
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EJEMPLO 9

5

10

15

20

Un carbón de Pittsburgh que contenía 25 partes 
por millón de azufre elemental, 17)9 por ciento en peso 
de cenizas y 1,67 por ciento en peso de azufre pirítico, 
se tamizó hasta un tamaño de malla 14 x 0, y se trató con 
8 kilogramos de pentacarbonilo de hierro por tonelada mé 
trica de carbón, a una temperatura de aproximadamente 190 
a 1959(3, durante 60 minutos. Se efectuó una separación 
magnética después del tratamiento con carbonilo. El expe 
rimento 1 no fue sometido inicialmente a tratamiento para 
la separación de azufre elemental, y los experimentos 2 
a 5 fueron sometidos a tratamiento por los procedimientos 
descritos, para separar sustancialmente la totalidad del 
azufre elemental, antes de la reacción con carbonilo. La 
Tabla 9 proporciona para cada uno de estos experimentos, 
el rendimiento de carbón limpio, con relación al porcen­
taje en peso de la alimentación de carbón crudo, y el por 
centaje en peso de cenizas y de azufre pirítico, del car 
bón limpio.

t.

14028



Ta
bl

a

3167.960

*r!
p

OS O UA tCA KAO Os CO oo Oso
& *- S-) o r+ o o O O
3 oN -P-aj +3

! o **rlPk
í s MÍ-H 3 CO KA. aj­ O Or—¡ N

*P O . Os os Os cfg 3 r-j {—!sO (!),o oP3O
3o
3 o+3H 3 o-W 3 mm -rt o CD O os O Lf\*ri a AH *P 4- 4* LÍA aT Ds3 3  3 3 3 0)

co CO *, °3 co co

KTR.

a&
- O g]Pk p 3s-̂

s-< a UA !—! t—! t—13 3 H  N r-) 3 -aj 3 P
oj \' 1

30 33o¡ 300) 60UA 60 o[
p 3C s 3  UAS+ í>3 3 UA3 3 ] 30JM O 3 *30 3 !3 g *3 Os o

3 P 3 PUA3 3 P o OCU3 3 3 Pk ** Pk **o -P 3 3 3 3
g -P s3 >- O !> oSO *3 *H*r! g g g  P g  pO o O 0+3 O +3
3 o O Os3 O 'OP a a
3 o O o oPk 3 3 *3 3 3 3
3 3 3 3 3 3 3
M P P P 3 P 33 3 3 3 3 33 Pk Pk PkO PkO3 3 3 3 g 3  gm m o M O M O3 3 3 3 +3 +3o g 3  g 3  3 3 ^ 3 ^-P 3 P o psO P  60 P  60g 60 S-) -P <P P s+^¡ <P.,MO g 3 3 3 -P 3 3'O -P N O N 3 N us NLfS& < 3 -aj Pk -ajos <jOS

3  +3 
P k g
^  " 2 Í !—! CU HA ah LT\
w  a ^ ¡14028



P- 67.960 toja nt'tm. $2

EJEMPLO 10

Un carbón bituminoso de Lower Freeport, proce­
dente de Pensilvania, que contenía 156 partes por millón 

5 * de azufre elemental, se tamizó hasta un tamaño de grano 
inferior a malla 14. Dos muestras fueron tratadas con 2 
kg de pentacarbonilo de hierro por tonelada métrica de 
carbón, a una temperatura.de unos 190 a 195^0. La muestra 
1 no fue sometida a tratamiento previo para la separación 

10 del azufre elemental, mientras que la muestra 2 fue trata 
da con tolueno caliente y lavada con acetona moderadamente 
caliente, antes del tratamiento con carbonilo. Los resul­
tados comparativos se presentan en la Tabla 10.
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Un carbón de Illinois que contenía 105 partes 
por millón de azufre elemental se tamizó hasta un tamaño 

5 . de malla de 14 x 150. Tres muestras fueron tratadas con 
7,5 kg de pentacarbonilo de hierro por tonelada métrica 
de carbón, a una temperatura de aproximadamente 175 a 
1959C, durante 60 minutos. La muestra 1 no fue sometida 
a tratamiento previo para la separación de azufre elemen 

10 tal, mientras que las muestras 2 y 3 fueron tratadas am­
bas con tolueno caliente y lavadas con acetona moderada­
mente caliente, antes del tratamiento con carbonilo de 
hierro. Los resultados comparativos se muestran en la Ta 

bla 11.

EJEMPLO 11
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5

10

f
Un carbón de Lower Treeport tamizado hasta un 

tamaño de malla,14 x 0,'se trató durante una hora con 16 
kilogramos de péntacarbonilo de hierro por tonelada mé­
trica) de carbón, a una temperatura de unos 1708C. La mue_s 
tra 1 no fue sometida a tratamiento previo para la elimi 
nación de azufre elemental, mientras que las muestras 2 y 
3, fueron tratadas en las condiciones especificadas en la

EJEMPLO 12

Tabla 12, para separar una porción de azufre elemental que 
se indica. Los resultados se muestran en la Tabla 12 como 
lo indica un análisis del carbón alimentado antes de cual 
quier tipo de tratamiento.
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EJEMPLO 13

Una muestra de 75 gramos de carbón número 6 de 
Illinois, tamizada hasta un tamaño de malla 14 x 150, se 

5 . colocó en un reactor rotatorio. Se sublimaron 2,5 kg de 
azufre elemental por tonelada métrica de carbón, y se d<3 
jaron que reaccionaran con el carbón durante 30 minutos 
a unos 200ac, sin flujo de gas. Una muestra correspondien 
te de-75 g no recibió ningún tratamiento previo. Cada una 

10 de las muestras se sometieron seguidamente a tratamiento 
con 7t5 kg de pentacarbonilo de hierro por tonelada métrá. 
ca de carbón, a 190-195-C, durante 30 minutos. La tabla 
7 proporciona el análisis que hace al caso del carbón aii 
mentado y del carbón limpio, para cada una de las muestras
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REIVINDICACIONES

5

10

15

Los puntos de invención propia y nueva que se 
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten 
te de Invención en España, por VEINTE años, son los que se 
recogen en las reivindicaciones siguientes.

1&.- Un procedimiento para mejorar carbón, en el 
cual un carbón crudo se trata con,un compuesto que contie 
ne un metal, con el fin de acrecentar la susceptibilidad 
magnética de una o más impurezas susceptibles al tratamien 
to con compuesto que contiene metal, permitiendo de este 
modo la separación de estas impurezas por separación mag­
nética, caracterizado por la operación de tratar previa­
mente el carbón por calentamiento del mismo hasta una tem 
peratura y durante un período de tiempo, suficientes am­
bos para satisfacer o exceder de una relación de tiempo y 
temperatura expresada como :

20 D K
en la que D es el tiempo en horas y T es la temperatura en 
grados Celsius no siendo ésta inferior a unos 95-C, y don 
de K es por lo menos aproximadamente 0,5.

25

2§=.- El procedimiento de la reivindicación IB, 
caracterizado porque dicho compuesto que contiene metal es 
un compuesto orgánico que contiene hierro.

3-.** El procedimiento de la reivindicación 2B 
caracterizado porque dicho compuesto que contiene metal es 
capaz de ejercer una presión de vapor suficiente, con el 
hierro como componente del vapor, para hacer que el'hierro

1402¡
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5 .

entre en contacto con la impureza, a la temperatura de 

reacción.
43.- El procedimiento de cualquier reivindica­

ción precedente, caracterizado porque dicho compuesto que 

contiene metal comprende uno o más miembros seleccionados 

del grupo consistente en ferroceno, derivados de ferroceno 

y compuestos de hierro de beta-dicetona, ferroceno-dioato 

de dimetilo, ácido l,l'-ferrocenodicarboxílico, acetilace^ 

tonato- férrico, acetilacetonato ferroso, carbonilo de hie

10 rro, pentacarbonilo de hierro, carbonilo de níquel, carbo^ 

nilo de cobalto, carbonilo de molibdeno, carbonilo de wol 

framio y carbonilo de cromo.
5^.- El procedimiento de la reivindicación 13, 

caracterizado porque dicho compuesto que contiene metal es

15 un compuesto inorgánico que contiene hierro.

6-.- El procedimiento de la reivindicación 43, 

caracterizado porque el tratamiento con pentacarbonilo de 

hierro se efectúa dentro de un margen de temperaturas de

20
aproximadamente 150BC a aproximadamente 2003C, durante un 

período de tiempo de aproximadamente media hora a aproxi­

madamente 4 horas.
7 3 .- El procedimiento de cualquier reivindica­

ción precedente caracterizado porque K es por lo menos 

aproximadamente 5 preferiblemente, por lo menos apro­

25 ximadamente 25.
8&.- El procedimiento de la reivindicación 13,-- 

caracterizado porque el tratamiento previo se ejecuta a 

una temperatura de por lo menos 1503C y, preferiblemente,

30*
de por lo menos 1703C.

9 3 .- El procedimiento de la reivindicación 13,

' 1 4 0 2 á l X
- - - * '
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caracterizado porque la duración del tratamiento previo 

es de 1 hora por lo menos y, preferiblemente, de 2 horas 

por lo menos.

10^.- El procedimiento de la reivindicación 13, 

5  ̂ caracterizado porque el tratamiento previo se efectúa en 

presencia de uno o más aditivos seleccionados del grupo 

consistente en nitrógeno, vapor de agua, monóxido de car 

bono, dióxido de carbono, amoníaco, metano, aire, etano, 

própano, butano y otros compuestos hidrocarbonados gaseó­

lo sos.

15

20

25

30

113.- El procedimiento de la reivindicación 1 0 3, 

caracterizado porque dichos aditivos se emplean en una. can 

tidad de por lo menos aproximadamente 1 ,2  m de aditivo 

gaseoso por hora y  por tonelada métrica de carbón que está 

siendo tratado.

123.- El procedimiento de cualquier reivindica­

ción precedente, caracterizado porque las impurezas com­

prenden pirita y/o minerales formadores de cenizas.

133.- El procedimiento de cualquier reivindica­

ción precedente, que se caracteriza por la operación de 

separar azufre elemental desde las impurezas, antes de la 

operación de acrecentar la susceptibilidad magnética de 

las impurezas.

143.- El procedimiento de la reivindicación 13-, 

caracterizado porque el azufre elemental se separa por ex 

tracción con disolvente.

1 5 3.- El procedimiento de la reivindicación 143, 

caracterizado porque el disolvente se selecciona del gru­

po consistente en tetracloruro de carbono, tolueno, aceto^ 

ha, alcohol metílico, alcohol etílico, éter y  amoníaco lí

1402;
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5

10

-quido. _ _ **."

; j l6^1;-t El procedimiento de' la reivindicación

13-, caracterizado porque la concentración de azufre ele- 

móntal del carbón, después de la operación de separación 

de azufre elemental, es inferior a unas 200 partes por mi­

llón, preferiblemente inferior a $0 partes por millón y, 

más.preferiblemente, inferior a 10 partes por millón.

17R.- "UN PROCEDIMIENTO PARA MEJORAR CARBON".

Tal y cono se ha descrito en la Memoria que 

antecede y con los fines que se han especificado.

' Esta Memoria consta de cuarenta y tres hojas

escritas a máquina por una sola cara.

Madrid, p
P.A.
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