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La presente invencidén se refiere a la mejora del

carbdn crudo mediante la separacidn desde 81 de ciertas

impurezas.

Es sabido separar la pirita y otras impurezas,

desde el carbdn crudo mediante un procedimiento magnéti§6,
pero el éxito del procedimiento depende de algin procedié
miento eficaz para acrecentar selectivamente la susceptif'
bilidad magnética de las particulas de pirita o de impﬁfé
zas, antes de la separacidn magnética, Las particulas de
carbbén solas son ligeramente diamagnéticas, mientras quett
la pirita y otras muchas impurezas minerales son débilmegz
te paramagnéticas; sin embargo, su paramagnetismo no ha ,
sido suficiente para llevar a efecto, dé una manera econd
mica, una separacibén desde el carbbén. Sin embargo, se pue
de efectuar un benefic;o eficaz de los 5arbones, si se
aumenta la susceptibilidad magnética de la pirita o de
otras impurezas. En cuanto a la pirita, se ha estimado que |
puéde conseguirse un aumento suficiente de susceptibili-
dad, convirtiendo menos del 0,1 % de la pirita existente
en el carbén piritico, en compﬁestos ferromagnéticos de
hierro.

En particular, la patente de Estados Unidos
3.938,966 describe un proéédimiento para mejoraf éérbén,
en el cual el carbdn crudo sc hace reaccionar con carboni
Lo derhierro sustancialmente no descompuesto, el cual al-
tera la susceptibilidad magnética aparente de ciertos com
ponentes de impurezas contenidos en el carbdén crudo, per-
mitiendo de este modo su separacién mediante separadores
‘magnéticos de baja intensidad. Este procedimiento repre-

senta un notable avance en la técnica, puesto que el tra-
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tamiento de algunos carbones de acﬁerdo con este procedi-
Eiento, puede éeparar sustgncialmente impurezas tales co-
{mo pirita, que es un principal contribuyen%e a los proble-
|nas de contaminacién con dibxido de azufre. Sin embargo,
5 launque alguﬁos carbones son sustancialmente mejorados de
calidad mediante este tratamiento, otros carbones no son
tan ﬁensibles.' .
Un objeto de la presente invencidn es mejorar el
prééédimiento de la técnica anterior.
10 ‘ Esto se consigue, de acuerdo con la invencién,-'
meaiante la operacidén de tratar previamente el carbdn, ca-
lentidndolo hasta una temperatura y durante un periodo de

tiempo, suficientes ambos para satisfacer o exceder de una

relacidn de tiempo y temperatura expresada como:
15 > 50) 7
S D"’K&——"TG

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.

20 ‘ Alternativamente, el carbén crudo se trata con
un disolventé para extraer estas impurezas, especialmente

-

el azufre elemental.

DESCRIPCION DE TA REALIZACION PREFERIDA

25

\ m procedimiento de la presente invencién puede
|aplicarse a carbones de origen universal, siempre que el
carbdn contenga una o mas impurezas sensibles al tratamien-
to con metal., El procedimiento bédsico emplea un tratamien-

30 “|to con metal, con el fin de acrecéntar la susceptibilidad

14028
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‘magnética de una impureza. Mediante un acrecentamiento se

e

lectivo de esta propiedad de la impureza, al tiempo que
no se afecta al carbdén propiamente dicho, puede efectuar
se convencionalmente una separacibén magnética para sepa=,
rar la impureza desde el carbdén. Por lo tanto, el carﬁéé'
se deja en un estado mAs puro, haciéndolo més adecuadoi:
para la combustiodn. —:;?
"El acrecentamiento de la susceptibilidad méé:‘
nétéca“ de una particulg o de una impureza tal como se
utiliza aqui, pretende definirse de acuerdo con la siguien
te expogicidn. Todo compuesto de cualquier tipo posee ﬁna
susceptibilidad magnética especificamente definida, la - ;
cual se refiere a la atraccidén global del compuesto por
una fuerza magnética. Una.alteracidén de las caracteristi
cas superficiales alterard la susceptibilidad magnética.
El tfatamiento con metal del procedimiento basico, altera
las caracteristicas superficiales de una impureza, con el
fin de acrecentar la susceptibilidad magnética de la im-
pureza. Ha de entenderse que la susceptibilidad magnética
de la impureza no se altera réalmente, sino que se altera
la particula propiamente dicha, por lo.menos én su sﬁper—
ficie, obteniéndose como resultado una particula,qué po-
see una susceptibilidad m;gnética mayor que lé‘iﬁ;ureza

original. Por razones de conveniencia de la exposicibdn,

.esta alteracibén se denomina aquil como "acrecentamiento de

\
la susceptibilidad magnética" de la particula o impurcza
propiamente dichas.
" Las impurezas con las que puede utilizarse el

procedimiento de la presente inveneidén, incluyen aquellas

impurezas que reaccionan con uno o m&s de los compuestos

i
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metdlicos que se describen en lo que sigue, para fofmar
un producto que posee una susceptibilidad magnética acre
centada. Ejemplos de tales impurezas incluyen pirita; mi
nerales formado:és de ceniza, tales como arpillas ¥y esquis
tos; y diversos;sulfatos, por ejemplo, sulfato célecico y

i
sulfato de hierro. Con fines de ilustracidén, la exposicidn

se refiere en lg que sigue a la pirita, pero ha de-enteﬁr
derse que pueden ser afectadas deruna manera similar, oﬁiﬁ.
iﬁﬁufezas adecuadas, o
Para comunicar esta susceptibilidad magnética
.son;édecuados numerosos compuestos que contienen metales,:
Se cree que en lo que sé denomina aqui "tratamiento" y/o :
"reaccidn" de acrecentamiento de la susceptibilidad magné
tica estén implicados varios mecanismos diferenteé depen=
diendo del compuesto o compuestos que contienen metales ¥y
de laé condiciones de reaccién empleadas. Algunos compues
tos qué contienen metales, con metales mis magnéticos que
las impurezas, principalmente hierro, recubren en ciertas
condiciones la impureza con el metal, acrecentando de es-
te modo la susceptibilidad maghética de la impureza. Al-
gunos \compuestos que contienen metales'afectan a la piri-
ta, combinindose con algo del azufre de la pirita, para

proporcionar un sulfuro de hierro més magnético que la pi

rita, La siguiente reaccidén ilustra este meganismo:
&M + TFeS, -~ Fe788 + 6MS-

Similarmente, 10s componentes de las cenizas,

tales como Fe205, pueden reaccionar con un metal para for

mar un compuesto més fuertemente magnético, como, por ejem

~

U2
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.plo, de acuerdo con la siguiente reaccidn:

M4 3Fe0; = MO + 2Fe

30

De una manera similar, la'patente de Estados';/

a

Unidos 3.938.966 y los mecanismos de reaccibén ilustrados

aqui en relacién con la pirita y el pentacarbonilo de "~

a

hierro, presentan técnicas viables para acrecentar laéi
susceptibilidades.magné%icas de las impurezas. o
-‘Otros mecanismos contribuyen también, indudabigi

mente, al acrecentamiento de la susceptibilidad magnética
¥y, de nuevo, ésta estd principalmente determinada por el.
compuesto o compuestos particulares empleados, que con-
tienen metales, y por las condiciones de feaccién. Ha de
entenderse que a la vista de las explicaciones aqui pre-
sentédas, la seleccidén de un compuesto metdlico dado, jun
to con las condiciones de reaccidén mis deseables para ser
eﬁpleadas con el compuesto dado, no puede ser detallada
para todos y cada uno de los compuestos, debido al nlmero
de variables implicadas. Sin émbargo, la seleccidn apro-
piada serd evidente para un experto en la técnica, con
solo un minimo grado de experiencia, y ello-es suficiente
para indicar que la mejof; de la invencidn aqui expuesta,
serrefiere a la totalidad de estos compuestos. 7

. Muchos compuestos orginicos que contienen hie- -

rro poseen la capacidad de acrecentar la sﬁsceptibilidad‘
-magnétiéa de las impurezas del carbdén, siempre que el com
puesto sea adaptable para llevar al hierro-del compuesto

B contacto con la impureza, en condiciones tales como las

que provocan una alteracién de por lo menos una porcidn
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de la superficie de la impureza. Son adecuados los com-
puestos orginicos que contienen hierro, capaces de ejer
cer una presidn 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 reaccidn,

A1}
°

asi como otros compuestos orglnicos que contienen hierrq,
que rpueden disolverse y/o "espolvorearse" y entrar en égé
tacto con la impureza. |

) Los compuestos preferidos dentro del grupo dé'f
10 .la presién de vapor, son aquellos que ejercen una presidn’
de vapor, con el hierro como componente del vapor, de por
lo menos aproximadamente 10 mm de mercurio, mis preferi--
blemente de por lo ménos aproximadamente 25 mm de.mercu—
rio y, lo més preferiblemgnte, de por lo menos aproxima-
15 _damente 50 mm de mercurio, a la temperatura de reaccidny
Ejemplos de agruﬁamientos aue caen dentro de esta defini-
cién de presién de vapor, incluyen el ferroceno y sus de
rivados y los compuestos de beta-dicetona de hierro. Ejem
plos especificos incluyen ferroceno, ferroceno dioato de
20 dimetilo, &cido l,l'—ferrocen&-dicarboxilico, acetilaceto
nato férrico y acetilacetonato ferroso.

Otros compuestos orginicos que pueden ser uti-
lizados para acrecentar la susceptibilidad magnética, in
cluyen aquellos que pueden disolverse y entrar en contac-
25 |.to con las impurezas. Estos compuestos deben tener una so

1ubi;idad suficiente para proporcionar una cantidad de mg

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, mds preferi-

30 blemente de por lo menos aproximadamente 10 g por litro

14028
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| Vs lo més preferiblemente, de por lo menos aproxima&amenté
50 g por litro, a la temperatura de inyeccién. Desde lue-
go, el disolventg debe poseer_las capacidades anteriores
¥y, preferiblemente, no debe crear probleﬁas de reacciones
secundarias que‘tiendan a desvirtuar la eficacia del pro-
cedimi?nto. Losfdisolventes adecuados incluyen, por ejem—

1 R
plo, acetona, éter de petrdleo, nafta, hexano y benceno.

Esto depende, desde luego, del compuesto metélico'partiég
lar qué esti siendo empleado.

Un agrupamiento que cae dentro de esta definiéi’
cidn de solucidn incluye las sales de hierro de 4cidos
carboxilicos; y ejemplos especificos incluyen octoato de -
hierro, naftenato de hierro y estearato de hierro.

Diversos compuestos inorginicos son también ca-
paces de producir una susceptibiiidad magnética acrecenta
da. Los compuestos inorgénicos preferidos incluyen carbo-
nilos de metales, incluidos, por ejemplo, los carbonilos
dé hierro, niquel, cobalto, molibdeno, wolframio y cromo,
y derivados de estos compuestos. EL carbonilo de hierro
es un\carbonilo preferido para‘comunicar esta susceptibi-
1idad\ agnética, en barticular el pentacarbqpilo de hie~
rro, el dodecarbonilo de hierro y el nonacarboni;o de hie
rro. "

El més preferido compuesto que- contiene metal,

.capaz de acrecentar la susceptibilidad magnética, esrel
pentacarbonilo de hierro., El procedimiento se aplica po-
niendo en contacto el carbdn crudo, que estd liberado de
piritas o de otras impureéas, con el carbﬁnilo de hierro,
_en condiciones tales que haya una insufiéienfe’disdciaciénr

de carbonilo en metal y monbéxido de carbono, para provocar

-
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Ena sﬁbstancial‘formacién de depbsito de metal sobre 1a§
pérticulas de carbdn. Estas condiciones estan determinadas
por la temperatura, tipo de carbonilo, presidn, composicibn
del gas, etc. Ordinariamente, el gas carbonilo se calienéa
hasta una temperatura justamente por debajo de su tempera—
tura de descomposicidn bajo las condiciones de reaccién.}
Pueden utilizarse diversosgtipos de equipo disponible, para
poner en contacto el carbonilo de hierro y el carbono, taléf
como un horno rotatorio utilizado como recipiente de reac-
cién, poniendo en contacto los vapores de carbonilo de hie=

rro con el contenido sometido a volteo del horno, mediante

un gas tal como nitrdgeno.

‘Cuando se utiliza carbonilo como reactivo acré
centador de la susceptibilidad magnética, el procedimiento

debe realizarse a una lemperatura por debajo de la tempera-

condiciones de reaccidn, de tal modo que haya oportunidad
para que el hierro del carbonilo reaccione gquimicamente
con las particulas de pirita. Si se deja que la temperatura
se eleve por encima de la temperatura de descomposicién, se
perjudica -la selectividad del procedimiento de acrecentar
la susceptibilidad magnética de una o més impurezas, sin
afeétar:al carbbn.

El tratamiento con pentacarbonilo de hierro s¢

ejecuta, lo més preferiblemente, poniendo en contacto el ca¥

bén con el carbonilo, durante un tiempo compreadido entre
temperatura comprendida entre-aproximadamente 15090 ¥ apro-

comprendida entre aproximadamente dos y aproximadamente 16 kg
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| por tonelada métrica de carbdn. 7

Para unas eficaces separaciones de la pirita
desde el carbdn, el carbbén debe machacarse hasta una fi-
nura tal que las particulas de pirita estén libres, o ca
si libres, de ias particulas de carﬁén. La finura reque-
rida depende de la distribucidén de tamafios de la pirita
en el carbén. Un tratamiento a fondo del tema, para car-
bones para centrales térmicas, se d& en el articulo titu
lado "distribucidn de tamafios de la pirita y asociacién
de particulas de carbén-pirita en los carbones para la -
produccibén de vapor de agua", U.S. Bureau of Mines, infég
me de investigacibn 7.231. La exigencia de la liberaciénw,
de la pirita es aplicable a todos los tipos de separacié
nes fisicas y, por lo tanpo, no es una desventaja de eé%ﬁ:
Linvencién. Adicionalmente, la presente tecnologia.para las
qentréles térmicas que queﬁan carbbén, requiere generalmgg
te pulverizar el carbdn, antes de quemarlo, hasta que en-
tre el 60 y el 90% tenga un tamafio de grano inferior a ma
1la 200.

La mejora a la que eété encaminado el procedi-
miento de la presente invencidn, comprende ?;a#ar previa-
mente el carbdn crudo, antes de iﬁiciar la reaccidn con
el compuesto que contiene'metal. .

: . El procedimiento de la presente invencibn es es
pecialmente Gtil para la separacidén de azufre elemental
desde el carbbén. Generalmente, la concentfaciép de azufre
elemental en el carbdn crudo es de por lo menos aproxima-
damente 10 partes por nillén y, frecuentemente, esta con~
centracién excede de varios centenares de partes por millénm

Las concentraciones de azufre elemental gque excg |
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den de 10 partes por millédn, son tales que impiden la reag
cibén de acrecentamiento de la susceptibilidad magnética.
Las concéntraciones méds altas de azufre elemental, presen
tan mayores impedimentos. Por lo tanto, ha de entenderse
que cualguier separacién de azufre elemental antes de efeg
tuar el tratamiento de acrecentamiento de la susceptibili
dad magnética, mejora este tratamiento. Preferiblemente,
la concentracidn de azufre elemental después del tratamien
to de-eliminacién,del ﬁisﬂo, serd inferior a unas 200 par
tes por millén, més preferiblemente inferior a unas 50
partes por millén y, lo méds preferiblemente, inferior a
unas 10 partes por millén, con relacidén al peso total del
carbdén crudo que estd siendo tratado. l

Esencialmente puede utilizarse cualquiér proéé

dimiento para separar azufre elemental desde carbén cfu;‘j

.do, como medio de tratamiento previo, y ejemplos de pro-
cedimientos adecuados incluyen el tratamienfo térmico, =1
tratamiento con vapor de agua, la extraccidén con disolveg'
tes y la reaccidén quimica.

Este tratamiento prévio comprende esencialmen-
te, calentar el carbbén, con el fin de hacer que el carbdn
y las impurezas sean més sensibles a la reé&cién de acre-
centamiento magnético. La temperatura y el tiempo de ca-
lentamiento estén relacionados uno con otro y, esencial-

. mente, las temperaturas mds altas requieren menos tiempo.
‘Se prefiere esencialmente, que la temperatura y el tiem—

po se seleccionen de acuerdo con la siguiente ecuacidn:

) 3
50
D = X T—-O)
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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 apfoximadamente 0,5, mds preferiblemente de por lo

lo menos.aproximadamente 25. La ecuacidn no es exacta en
lo que respecta a las temperaturas inferiores a unos 959C,
Puede realizarse alguna mejora a temperaturas inferiores a
los 959C, pero el requerimiento de tiempo seria excesivo.
En las circunstancias en las que la temperatura excede de
la temperatura de combustidn del Qarbén, el tiempo debe
ser muy corto, con el fin de evitar la combustién y, pre-
feriblemente,'no debe exceder sustancialmente del valorjde
la ecuacién. Adicionalmente, deben satisfacerse otras pfg
cauciones conocidas en la técnica., -

) Aunque operando dentro de la anterior ecuacién
tiempo-temperatura, se prefiere generalmente que el trata
miento brevio consista esencialmente en calentar el carBén{
hasta una temperatura de por lo menos aproximadamente 1002(
mis preferiblemente hasta una temperatura de por lo menos
aproximadamente 1502C y, lo méé preferiblemente, hasta una
temperatura de por lo menos. aproximadamente .l702C. Este '
tratamiento térmico previq dura preferiblemente por lo me
nos aproximadamente una héra y, mis preferiblemente, por
lo menos aproximadamente 2 horas.

- - El tratamiento térmico previo no necesita ir se
guido. inmediatamente por la reaccidn de acrecentamiento
magnético. De aqui que pueda permitirse que el carbdn se
enfrie hasta la temperatura ambiente o hasta cualquier
otra temperatura conveniente, antes de efectuar la reac-

cién de acrecentamiento de la susceptibilidad magnética.
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A Generalmente,_se prefiere mantener la tempera-
tura del tratamieﬁto térmico previo, por lo menos ligera
mente por encima de la temperatura de la reaccién 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 carbdm, volatiliza diversos componentes
que pueden interferir contla-reaccién de acrecentamiento
mééﬁético..De aqui que, si se efect@ia la reaccidn de acre
centamiento magnético a una temperatura que exceda de la
temperatura del tratamiento previo, es posible que los com
ponentes volatiles adicionales puedan afectar de manera;a;
go perjudicial, a la reaccibén de acrecentamiento magnético,
La operacién de tratamiento térmico previo pué— 7
de efectuarse en presencia de uno o mis aditivos gaseosos;
siendé esto prefefible en muchas circunstancias. Ejemplos
de aditivos gaseosos adecuados incluyen nitrdgeno, vapof |
de agua, mondxido de carbono, didxido de carbono, amoniaco,
metano, aire, etano, propano, butano, y otros compuestos

hidrocarbonados en estado gaseoso a la temperatura del tra

tamiento previoc. )

Cuando se emplean estos aditivos, es preferible
que se empleen en una cantidad de por lo menos aproximada-
mente 1,2, mas preferiblemente de por lo menos aproximada-
mente 12 y, lo mls preferiblemente, de por lo menos aproxi
madamente 120 m3 por hora y por tonelada métrica de carbdn
que estéd siendo sometido a tratamiento.

Un aditivo particularmente preferido, es el va~

por.de agua, El tratamiento térmico previo, con vapor de
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;temperaturas comprendido entre ap;oximadamente 1008C y
aproximadamente 3002C, més preferiblemente entre aproxi-
madamente 1502C y aproximadamente 2252C. Preferiblemente,
el tratamiento previo debe efectuarse durante por lo me-
nos aproximadamente 0,25 horas, mis preferiblemente du~
rante por lo menos aproximadamente 0,5 horas y, lo mas
preferiblemente, durante por lo menos una hora. La canti
dad;de agua oscila prefgriblemente entre aproximadamente
2% y aproximadamente 50%, mas preferiblemente entre apro
ximédamente 5% y aproximadamente 30%, y lo mas preferiﬁ;g
mente, entre aproximadamente 10% y aproximadamente 25%;7'
con relacién al peso del carbén gque estd siendo tratadé;}

Una técanica particularmente preferida para efég
tuar el procedimiento de yratamiento previo de la inveﬁ?“

_cién, es efectuar el procedimiento mientras el carbén es
ta eﬁ un estado fluidificaao. Son adecuados iés aparatos i
vy procedimientos convencionales de lecho fluidificado.
Este tratamiento fluidificado facilita enteramente el tra |
tamiento previo de la totalidad del carbdn.

"Alternativamente, el carbén puede tratarse pre-
viameﬁté, con un disolvente o con una_combinadiéﬁ de di~
solvente, para efectuar la separacidn del azuire elemen—
tal, Ejemplos de disolven%es adecuados incluyén tetraclo
ruro de carbono, tolueno, acetona, alcoholretilico, al-

.cohol metilico, éter, aﬁoniaco liquido, y otros compues;
tos adecuados para disolver el azufre elemental. Los di-
solventes preferidos incluyen el tetracloruro de carbqno,
&ter de petrdlec y tolueno caliente, seguidos por un la-

- vado con acetona moderadamente caliente.

La cantidad de un disolvente particular utiliza

t
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da, dependerad del grado de solubiiidad que el azufre ele
mental muestre en el disolvente, a la temperatura de tra
tamiento. Generalmente, es preferible gque el disolvente
se emplee en una cantidad de por lo menos aproximadamente
500, mis preferiblemente de por lo menos aproximadamente
1,000 y, lo mis preferiblemente, de por lo menos aproxi-
madamente 2,000 ml por kg-de carbdn.,

La operacidén de separacibén del azufre elemental
ngviécésita ir seguida inmediatamente por la reaccién ds.
acrecentamiento magnético. De aqui que pueda permitiréel
que el carbén sea almacenado durante un periodo de tiemé
po indefinido, antes de efectuar la reaccibén de acrecen- ,

tamiento de la susceptibilidad magnética.

EJEMPLOS

En todos los ejemplos dados, la muestra de car
bén tratada quimicamente fue sometida a separacidn en un
separedor magnético, para dar una fraccibén de carbén, lim
pia, no magnética, y una fraccibén de desecho magnética.

-

EJEMPLO 1

Una muestra de carbbén n2 6 de Illinois, fue ta

A.mizada\fn seco ¥y 75 g del material de un tamafio de malla

14 x 150, se sometieron a tostacidn 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 carbbén, siendo transportado el carbonilo

en una atmbésfera de nitrégeno. Una tanda de carbdén idén-
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| - tico fué tratada previamente, calentindola a 20090; ha-
ciendo pasar aire hiimedo por el reactor, durante 15 minu
tos, seguido por éire seco, durante 5 minutos, y se le
aplicé seguidaménte un tratamiento idéntico con carboni-

lo de hierro. Ambas muestras fueron sometidas a la sepa
i

el . . .
racién magnética, dando como resultado los andlisis ex-

puestos en la Tabla 1.
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. EJEMPLO 2

Una muestra de carbdén de Illinois como la del
Ejemplo 1, se tratd a 190-1959C, durante 30 minutos, con
5 7,5 kg por tonelada métrica, de pentacarbonilo de hierro
transportado en una atmdsfera de nitrdégeno. Una muestra
idéntica fue tratada de manera similér; sin embargo, el
carbén fue tratado previamente a 190-195°C durante 30 mi
nutos,.con un éas'que conprendia nitrbégeno a 200 metro;}
10 clbicos pdr hora y por tonelada métrica, y vapor de agu?)
a 21 kg por hora y por tonelada métrica. Como lo indica-.
. la Tabla 2, después de la separacidn mégnética, el caf;r:
bdn sometido a tratamiento previo, obtuvo una mayor re—i .

duccibén, tanto de cenizas como de azufre piritico.

14028.
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- EJEMPLO 3%

El tratamiento de 75 g de carbdn de Lower Free
{ port con 16 kg por tonelada métrica de pentacarbonilo de
S hierro, a 1709C, durante una hora, con una puréa de ni-

trégeno de 250 ml por minuto, durante el calentamiento

y el enfriamiento, did como resultado un rendimiento de
" producto de 56,9%, que contenia 22,5% de cenizas y 1,85%

de azﬁfre piritico. El tratamiento previo del carbén.dé-'
10 Lower Freéport con calor y/o vapor de agua, en diversas
condiciones de reaccidén, seguido por el miémo tratamien-.
to con carbonilo descritc arriba, dié como resultado éé};
yores reducciones, tanto de cenizas como de azufre pirif )
tico, en el carbdn limpio. EL carbém crudo de todas las;:
15 | - muestras era de un tamafio de malld 14 x O. Las condicio;
nes de_tratamiento previo y los andlisis de carbdn lim-

pio, se dan en la Tabla 3 siguiente.

‘14028
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EJEMPLO &

Los egectos de la adicidén de diversos gases du
rante el tratamiento con vapor de agua de acondicionamien
to previo, sobré los resultados del tratamiento con car-
bonil? de hierfo del carbén de Lower Freeport, se presen
tan en la Tabla 4. Las condiciones comunes a cada uno de
los ensayos, consistian en una carga de 75 gramos de car
bdén de Lower Freeport, tamaflo de malla 14 x 0, calentade
a 2002C, durante 60 minutos (incluido el calentamiento y
el enfriamiento en 250 ml por minuto de N2) con vapor ﬁe-
agua introducido durante el experimento a razdn de 0,46);

g por minuto. Como se indica en la Tabla 4, durante ei;

tratamiento previo con vapor de agua se afadieron diver-

sos gases. El tratamiento con carbonilo en todos los en--

sayos, se efectud a una temperatura de 1702C, durante
una hora, con 16 kg por tonelada métrica, de pentacarbo-:

nilo de hierro.
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EJEMFLIO 5

Dos muestras de cagbén de Lower Freeport, tra-
tadas previamente, tanto con vapor de agua (derivado de
192 kg de agua por tonelada métrica de carbdn e inyectado
durante un periodo ‘de una hora en una clmara de carbdn a
2002C) como térmicamente (a 1302C durante 30 minutos con
flyjo de N2, a razbén de 1,7 litros por minuto), de un ta
maéo de malla 14 x O, ée trataron con diversos compuestos
orgénicos que contenlan hierro, como se muestra en la ?a;

bla 5. El carbdn se calentd escalonadamente, hasta las'

temperaturas indicadas, y el compuesto de hierro, que"th
bia sido vaporizado exteriormente, fue inyectado en forma

de vapor en la clmara de .reaccidn. El acetilacetonato” fe

¢

rrico se disolvid en acetona y se mezeld con el carbon,

segumdo por un secado en ina corriente de nitrdgeno. El
carbdn se calentd seguidamente, de manera escalonada, hag
ta la temperatura de operacidn aumenténdose lentamente la

temperafura hasta las temperaturas indicadas.,
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EJEMPIO 6

Tfes mgestras idéntécas de carbdén de Pittsburgh,
tamafio malla 14 x O, que contenian 17,9 % de cenizas y
1,67 % de azufré piritico, se trataron con 8 kg por tone-
lada %étrica, dé pentacarbonilo de hierro, a una tempera-
tura de 190 a 15590, durante €0 minutos., La primera, mues
tra 1, no recibid tratamiento previo ninguno. La segunda,
nuestra 2, se sometid a tratamiento previo con.vapor de

agua a razdn de 95 kg por tonelada métrica, a una tempe-

" ratura de 190 a 1952C, durante 60 minutos. El carbdn de -

la muestra 3 fue tratado previamente con vapor de agua'é'
razbén de 95 kg por tonelada métrica, a una temperatura de

250 a 2552C, durante 60 minutos. Todas las muestras reci~

bieron el mismo tratamiento con pentacarbonilo de hierro. -
. f

El carbdn tratado previamente con vapor de agua, obtuvo
mayores reducciones, tanto de contenido de cenizas como .
de contenido de azufre piritico, como se muestra en la

Tabla 6 siguiente,

\

R
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. tadas con carbonilo. La temperatura y el tiempo de estos

tratamientos previos se indican en.la Tabla 7. o

Hoja nim, 27

EJEMPIO 7

Un carbdn bituminoso de Lower Freeport, proce-
dente de Pensilvania, se tamizd hasta un tamaiio de malla
14 x 0, ¥ muest;as de éste se trataron durante 60 minutos
con 1$ kilogra@os de pentacarbonilo de hierro por tonela-

]
da métrica de carbdn, a una temperatura de unos 1702C. La
muestra 1 no fue sometida inicialmente a tratamiento pre-
vio; los experimentos 2 a 13 se realizaron cada uno con -
ellos con muestras de 125 gramos de carbdn, que fueronisg
cadas a diversas temperaturas durante tiempos diversos;leh
un horno grande de tiro de aire forzado, en bandejas mété
licas de 19 x 19 x 4,5 cm. Las muestras secas se almacei

naron en una atmdésfera de nitrdgeno, hasta que fueron tra
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EJEMPLO 8

Una muestra de carbdén nlmero é de Illinois se
humedecib con aéua ¥, seguldamente, se secd en un reactor
de lecho fluidificado, con gas de escape sintético, con-
sistﬁnte en a%}oximadamente 5,5% de 05, 12,9 % de Coy ¥
81,6 % de N5y ‘durante 15 minutos, a una temperatura de
3052C. La muestra se tratd (al cabo de un intervalo de 2
afios,” durante los cualés fue almacenada bajo nitrdégeno
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 separa;r
cién magnética, el carbdn limpio representaba el 78,8%?“
del material de partida, con un contenido de cenizas déf:
17,1% y un contenido de azufre pi;itico de 1,33%. El éazi
b6nﬂalimentado tenia un contenido de cenizas de 30,4% y“f
un contenido de azufre pifitico de 3,89 %, y este carbén
no responde significativamente al tratamiento con carbo
nilo de hierro, en lo que respecta a la separécién de pi—

rita, en ausencia de un tratamiento previo,
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EJEMPLO G

Un carbdn de Pitts?urgh que contenia 25 partes
por millén de azufre elemental, 17,9 por ciento en peso
de cenizas y 1,67 por ciento en peso de azufre piritico,
se tamizé hasta un tamafio de malla 14 x 0, y se tratb con |

8 kilogramos de pentacarbonilo de hierro por tonelada mé
trica de carbdn, a una temperatura de aproximadamente 190
a 1959C, durante 60 miﬁugos. Se efectud una separacidn -
magnética después del tratamiento con carbonilo. El exﬁg
rimento 1 no fue sometido inicialmente a tratamiento éara
la separacidn de azufre elemental, y los experimentos 2';
a 5 fueron sometidos a tratamiento por los procedimientbé
descritos, para separar sustancialmente la totalidad dell
azufre elemental, antes de la reaccidén con carbonilo. la
Tabla 9 proporciona para cada uno de estos experimentds,
el rendimiento de carbdén limpioc, con relacidén al porcen-
taje en peso de la alimentacidén de carbén crudo, y el por
centaje en peso de cenizas y de azufre piritico, del car

bbén limpio.
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EJEMPLO 10

Un carbdén bituminoso de Lower Freeport, proce-
dente de Pensilvania, que contenia 156 partes por millén
de azufre elemental, se tamizd hasta un tamafio de grano
inferior a malla 14, Dos muestras fueron tratadas con 2
kg de pentacarbonilo de hierro por tonelada métrica de
carbén, a una temperatura. de unos 190 a 1952C. La muestra
1 no fue sometida a tratamiento previo para la separacién
del azufre elemental, mientras que la muestra 2 fue treta
da con folueno caliente ¥y lavada con acetona moderadaménte

caliente, antes del tratamiento con carbonilo. Los resul-

tados comparativos se presentan en la Tabla 10,

Hoja ntim. 32
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EJEMPLIO 11

Un carbén de Illinois que contenia 105 partes
por millén de azufre elemental se tamizd hasta un tamafio
de malla de 14 x 150, Tres huestras fueron tratadas con
7,5 kg de pentacarbonilo de hierro por tonelada métrica
de parbén, a una temperatura de aproximadamente 175 a
1959C, durdante 60 minutos. La muestra 1 no fue sometida
a tratamiento previo pér; la separacidén de azufre elemen
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 dej"

hierro. Los resultados comparativos se muestran en la Ta

bla 11,
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~ EJEMPLO 12
'

Un carbdén de Lower Freeport tamizado hasta un
tamailo de mallafl# x 0," se tratd durante una hora con 16
5 kilogramos de Rgntacarbonilo de bierro por tonelada mé-
trica;de carbéﬁ, a una temperatura de unos 1709C, La mueg
tra 1 no fue sometida a tratamiento previo para la.elimi
nacidn de azufre elemental, mientras gue las muestras 2 y
3, fuéron tratadas en las condiciones especificadas en la
10 | Tabla 12, para separar una porcién de azufre elemental que
se indica. Los resultados se muestran en la Tabla 12 conmo
lo indica un andlisis del carbbén alimentado antes de cué;

quier tipo de tratamiento.

14028
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EJEMPIO 13

Una muestra de 75 gramos de carbdn nlmerc 6 de
Illinois, tamizéda hasta un tamafio de malla 14 x 150, se
colocd en un rigctor rotatorio. Se sublimaron 2,5 kg de
azufre elemental por tonelada métrica de carbdn, y se de
jaronyque reacéionaran con el carbén durante 30 minutos

a unos 2002C, .sin flujo de gas. Una muestra correspondien

te de-75 g no recibid niﬁéﬁn tratamiento previo. Cada una

de las muestras se sometieron seguidamente a tratamiento

con 7,5 kg de pentacarbonilo de hierro por tonelada mé%fi
ca de carbén, a 190-1958C, durante 30 minutos. La tabla
7 proporciona el anilisis que hace al caso del carbdn ali

mentado y del carbdén limpio, para cada una de las muestius
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten
te de Invencidn en Espaila, por VEINTE afios, son los que se
recogen en las reivindicaciones siguientes,

12.,~ Un procedimiento para mejorar carbdn, en el

cual un carbdn crudo se trata con un compuesto que contie

ne un metal, con el fin de acrecentar la susceptibilidad

magnética de una o mis impurezas susceptibles al trataﬁieg
to con compuesto que contiene metal, permitiendo de esfej
modo la separacibén de estas impurezas por separacidn mag-
nética, caracterizado por la operacidén de tratar freviaA '
mente el carbén por calentamiento del mismo hasta una iem
peratura y durante un periodo de tiempo, suficientes am-
bos para satisfacer o exceder de una relacidn de tiempo y

temperatura expresada como :

— 50 ’

D == K (é_ é}
en la que D es el tiempo en horas y T es la temperatura en
grados Celsius no siendo ésta inferior a un;s 952C, y don
de X es por lo menos aproximadamente 0,5,

22,- El procedimiento de la reivindicaciénrlé,
_caracterizado porque dicho cohpuesto que contiene metal es
un compuesto orginico que contiene hierro.

3a,- El procedimiento de la reivindicacibén 22
caracterizado porque dicho compuesto que contiene metal es
capaz de ejercer una presién de vapor suficiente, con el

hierro como componente del vapor, para hacer que el hierro

.
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| entre en contacto con la impureza, a la temperatura de

reaccidn.

: 48,-~ El procedimiento de cualquier reivindica-
cién precedente, caracterizado porque dicho compuesto que
contiene metal cdmprende uno o mads miembros seleccionados
.del grupo consistente en ferroceno, derivados de ferroceno
y compuestos de hierro de beta-dicetona, ferroceno-dioato
de dimetilo, &cido 1,l'-ferrocenodicarboxilico, acetilace
tonato férrico, acetilaéetonatq ferfoso, carbonilo de hie
rro, pentacarbonilo de hierro, carbonilo de niquel, caibg
nilo de cobalto, carbonilo de molibdeno, carbonilo de wol
framio y carbonilo de cromo.

a,~ El procedimiento de la reivindicacidén LQ;'

caracterizado porque dicho compuesto que contiene metal .es
un compuesto inorgénico que contiene hierro.

62,~ El procedimiento dé la reivindicacidén 42,
caracterizado porque el tratamiento con pentacarbonilo de |
hierro se efectla dentro de un margen de temperaturas de
aproximadamente 1509C a aproximadamente 2002C, durante un
periodo de tiempo de aproximadamente media hora a aproxi-
madamente 4 horas. .

72,- EL procedimiento de cualquie} reivindica-
cibn precedente caracteri%ado porque K es por lo menos

aproximadamente 5 y, preferiblemente, por lo menos apro-

i ximadamente 25.

82,~ El procedimiento de la'reivindicaciénilé,;
caracterizado porque el trétamiento previo se ejecuta a
una temperatura de por lo menos 150°C y, preferiblemente,
de por lo menos 17990.

9a,~ El procedimiento de la reivindicacién 12,
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caracterizado porque la duracidén del tratamiento previo

bee

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

102,~ El procedimiento de la reivindicacidn 12,

caracterizado porque el tratamiento previo se efectlia en

_presencia de uno o més aditivos seleccionados del grupo

consistente en nitrdgeno, vapor de agua, mondxido de car
bono, dibéxido de carbono, amoniaco, metano, aire, etano,

prépano, butano y ptros<c5mpuestos hidrocarbonados gaseo-

"

508,

11a,- El procedimiento de la reivindicacidn lug,
caracterizado porque dichos aditivos se emplean en una. caa
tidad de por lo menos aproximadamente 1,2 m5 de aditivu .
gaseoso por hora y por tonelada métrica de carbdn que esh:
siendo tratado. 7

122,- El procedimiento de cualquier reivindica--
cibén precedente, caracterizado porque las impurezas com-
prenden pirita y/o minerales formadores de cenizas.

132,- El procedimiento de cualquier reivindica-
cibén precedente, que se caracteriza por la operacidn de
separar azufre elemental desde las impurezas, antes de la
operacidén de acrecentar la susceptibilidad magnética de
las impurezas, .

148,- El procedimiento de la reivindicacidn 132,

caracterizado porque el azufre elemental se separa por ex

-

| traccidn con disolvente.

158,~ El procedimiento de la reivindicacidn 142,
caracterizado porque el disolvente se selecciona del gru-
po consistente en tetracloruro de carbono, tolueno, aceto

ha, alcohol metilico, alcohol etilico, éter y amoniaco 1i
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1625~ EL ﬁfocé&iﬁiénbé dé’ia-réiﬁindicacién
l}é, caracterizado porque la concentracion de azufre ele-
méntal del carbén, después de la operacion de separacion
de azufre elemental, es inferior a unas 200 partes por mi-
116n, preferiblemente inferior a 50 partes por millén y,
mas preferiblemente, inferior a 10 partes por millon.

17%.,~- "UN PROCEDIMIENTO PARA MEJORAR CARBON".

Tal y como 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 mdquina por una sola cara.

Madrid,

21.JU0L.1978
P.A.
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