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El molibdeno se encuentra principalmente en 1z corte za
terrestre en la forme de molibdenita ('Mosz) distribuide cono
ve'i:as miy Tinas en ocuarzo que estd presente en un cuergo de
mineral gue consiste predominuntemente de gremito slterado ¥
altemente silicificedo. La concentracidn de la molikfenita
en estos cuerpos de mineral es relativamente bajs, -es decir en
certidades de entre aproximsdamente 0.1 por ciento y arroxima-

damente 0.6 por ciento en peso. Ia molibdenita estd pressnte

‘en la forma de cristales escamosos negros, hexesgonales rxelati-

va_mente'sue.ves que se extraen del cuerpo de minerzl ¥ se con-

. centran mediente un procedimiento de unsg variedad de procedi-

mientos de beneficio conocidos a fin de sumentar el contenido
de disulfuro de molibdeno hasta wn nivel que es ususluonte mo-
yor de aproximadamente 80 por 'ciento en peso del concentrado.
El concentrado resulbante se somete a un paso Ge oxidacida gue
usgalmeni;e se lleva & czbo mediante uné ‘operacidn tostzcidn en
;presencié. de aire medisnte 1o cual el disulfuro @e molibdeno
se convierte en déxido de mo_il.ibciéno que es Ge wna c2lided comar.
ciel o t€enice que contiéne varias iinpurs zas incltiyendo conta~
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minantes metdlicos presentes eh el cuerpo de mineral original.

Es deseable o necesarie proporcionar en algunos casos un
pmducté de molibdeno para los compuestos de molibdato que es-
tdn relativamente exentos de estos con-t;ami.nantes metdlicos pro-
porcionando un 'materj.al de pureze superior pare usarse en la
preparacidn de compuestos de molibdeno, catalizalores, reacti-
vos qﬁimiéos o materiales semejentes en donde la presencia G
potasgio és perjudicia.l. La pmducc\:idn de molibdato de amonio
y éxido de molibdeno de gran pureza hasta shora se ha logrado
'mediante varias tdenicas de refinacidn quimicas § fisicas de
las cuales la sublimacidn del dxido de calidad técnia a tempe-
raturas elevadas v. gr. de aproximademente 1000°C, ¢ superio-
res y la recuperscidn @21 tridxido de molibdeno sublirsio de
una} pureza por lo general de més o menos 99 por ciento o mayor,
es posiblemente el métqﬁo més comin. Desgraciadements, el‘pro~
cedimiento de sublimacidn es ineficiente produciendo un bridxi-
do de molibdeno purificedo en rendimientos .mlativamerite bajos,‘
necesitendo una recirculacidn y tratamiento adicional Gel rxesi-
duo para recuperar los valores de molibdeno residual e'n el mise
m lo cusl todavia dssmerece sdicionalmente de la economfa del
procedimiento de‘ puﬁficacidn.

86 ha prestado atencidn especifica en los afios recientes
8l cbntenido del potasio del tridxido de molibdeno y general-
mente al tridxido de molibdeno que tiéne menog de a.prox;‘,maﬁa—

mente 100 partes por millén (ppm) vi gr. entre sproximadamente
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40 partes por millén y aproximsdamente 80 'pa:rtes' por milldn de
potasio. E1l dxido purificedo de esta calidad se especifica
para la fabricacidn de polvo de molibdeno que ée usa ezi la pro-
dueccidn de alambre, véxr:‘illa, ldmina, piezas de calcinacidn y
otros prubuctos de fdbrica, aleaciones éspeciales Yy sales de
"molibdeno gquimicamente puras tales como ias que pusden usarse
en los catalizadores, , | |

~ Tos procedimientos tfpicos para tratar el disulfuro de mo-
libdeno o c;,l. tridido de molibdeno para producir tridxido de mo-
libdeno de calidsd quimica se dan & conocer en las Patentes Hor-
teamericenas Ndmeros 1,888,978; 1,923,652; 3,139,326;
3,351,423; 3,393,971; 3,848,049; 3,932,580 y 3.957,946.

De .conformidad con la invencidn se proporciona un i:roce..
dimiento para producir uns soluoidn de molibdato de amonio pu- ‘
rificeda a partir de tridxido de molibdeno de ‘calided téemica
‘que consiste ‘em calentar ¢1 tridxido de molibdeno de ‘calidad
tdonica hasta una. temperaturs lo suficientemente elevefa ¥y Gue~
rente un perfodo de tiempo 1o suficientemente prolongadn pare
‘hecer que el potasio sea sbluble en agua caliente, enfriar el
tridxido de molibdeno calentado hagte una tempe ratura menor dé-
400°C, & un xégimen de enfriamiento de por lo menos 30°C. por
minuto, lixiviar el tridxido de molibdeno enfriado con agua
caliente para lixiviar el potasio del .mismo, sevarar el tridxi~
8o de molibdemo del agua de lixiviacifn, Gigerir el tridxido de

molibdeno separado en-una solucidn de amonio para formar wne

R T2
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solucidn purificeda de molibdato de emonio’y seperar la solu-
cidn purificada de molibdato de amonio de los sdélidos no dige-
ridos.
El procedimiento ‘de conformidzd con la presente invencidn
se llevz.a cabo de manez“a ventajosa junto con la tostocidn de
la molibdenita, Un concentrado de molibdenita que contiene po-
tasio se alimenta a un aparé.‘co de tostacidn, el concentrado se
. calients & temperatura de entre apzfc;ximadamnte 5500C, y

1400°C. en.una atmfsfera que contiene oxigeno libre para oxi-
der el disulfuro de molibdeno en tridxido de molibdeno que tie-
ne un contenido de. ezufre menor de aproximedamente 0.5 por e(ien..
to (ventajosamente menor de aproximadamente 0.1 por ciento), el
$ridxido de molibdeno se enfris a tempe ratura de aproxiusdamen—
te 400°C. (ventajosamente hasta menos de aproximedaments 200°C.)
8 un régimen mayor de aproximedamente 30°C. por minuto desde
una, isemperatura lo sufiéientemente alta de remerz gue ¢l potasio
se hace soluble en agua caliénte, el tridxido de molibdero en-
friedo se lixivia con ague caliente pars lixiviar el potasio

del mismo, el tridxido de molibdeno se separz del ague e lixi-
viacidn y se digiere en una solucidn de amonio péra formar mo-
libdatos de amonio que pueden recuperarse g partir de la solu-
0idn y calcinarse en tridxido de molibdeno de ce.lidad quimica. .

 Ia Tigura 1 eé un diagrama del proceso de Tabricacidén eg-

esquemdtico del procedimiento de conformidad con la presente

invencidn;

'



-5 -

Ie Figura 2 es ilustretiva de una modalidad de un hormo
de tostacidn de varias soleras del_ tipo Hichols--Herreshoff; y

Te Figura 3 muestras disgremdbicamente la condicidn de es-
tado constante que puede existir en un homo de varias soleras.

El molibdeno se encuentra en la cérte za terrestre predo-
minantemente en la forma de mplibdeni’ca. (MoS,) de la cuel la
fuente més grande conocida queda en Climax, Colorado en donde
el cuerpo de aineral consiste de grenito altamente silicificado
y alterado a traevés del cual se di;tribuye Jla molibdenitsa en
~1la forme de vetas de tamafio muy fino que varien usualmente en
concentracidn desde apmximadamehte 0.' 1l por ciento he.sfe. 2proxi-
medemente 0.6 por ciento tal y como se extrze de la mina. TLa
concentracidn del constituyente de molibdenita se "au'men‘aa' de
preferencia a travds de una op_era.'cidn de extraccidn-de flota~-
oidn de aceite para reducir la genge hasta un nivel menor de
aproximadamente 40 por .cien'bo y de preférenoia’ merior &g _aproxi-
madamente 10 por ciento. Ia operacidn dekéxtracc:’.cfn de flote- ‘
cidn requiere que el minersl tal y como se ha extraldo de la
mine se muela hasta un tamaiio de particulas mla.‘bi\famehte Tino
usuelmente 35 por éiento de malla mds 100 después de lo 'ou.al
lag particulas de la molibdeni‘ba. se separsn de los meteriales
de gonge siliceos empleando un aceite de hidrocarburo y aceite
de pino en combinacidg' con varios agentes humectén’ces. Las
particules que consisten predominantemente de molibdenita son

retenidas en la espuma de flotacidn_mienti’és aue las particulas

caapueet.



de genga més densas que consisten predominentemente de silice,
permenecen en la porcidn posterior de la pasta. EL procedi-
miento de beneficio de flotmcidn de aceite normalmente se lle-
va & cabo en uns serie de ciclos sucesivos cade uno de ellos
incluyeﬁdo un ﬁaso de ﬁolienda seguido'por un paso de flotacidn
en donde el tamefio de las partfculas del mineral se reduce pro-
gresivamente y en donde la concentracidn de la moliblenite en
el producto extraidd se gumenta progresivamente hasta que se
obtenge la councentrecidn deseade dé molibdenita. Esto puede
variar de contenido de molibdenita de aproximsdamente 80 por
ciento hasta tan elevados‘asi como de.aproximadamente 90 por
ciento y ain mayores, dependiendo del uso finel prorpuesto al
cusl vaya & aplicarse el concentrado., Xl concentrado de mo1ibe
denita derivedo de la operacidn de extraccidn de flotucidn de
aceite se traslade hac;ﬁ una operacién de tostacidn en &onde
une c;ntidad excegiva de un gas que contiene oxIgeno libre se
introduce para efectusr una conversidn delidisulfuro de molib-
deno en dxidos de mplibdeno. El aparato de tostacidn pusde ser
cualesquiera de una variedad de aparatos de tostacidﬁ incluyen—
do reactores de lecho fluido, aparatos de tosbacidn de évapora—
' ‘eidn instantéﬁea u hormos de varias soleras tales como por ejem-
plo Herreshoff, licDougal, Wedge, Nichols, etcdtera. EL proce-
dimiento de conformidad con la presente invencidn ge deseribi-
réd junto con un aparato de tostacidn Herreshoff que gengraimen—

te congiste de una pluralidad de soleras de forms enular coloca~
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das en relacidn verticalmente separada ﬁe.cia las cuales se tras—
lada el concentrado de molibdenita ciue se estd fostando desde
la solerz mds hacia arriba de maﬁe:ré. en caescada hacia absjo has-
ta la solera m4s baja mientras que se expone a un flujo en con-
racorriente de gases de combustidn calientes para eféctuar una
oxidacién de tostacidn de una molibdenita en dxido de molibde-
no & tempersturas que varian por lo genmeral de apmx'imada.menﬁe
55000, a sproximedemente 750°C, El tiempo, la temperature y

le relacidn del exceso de oxigeno ;;e controla a fin de gque esen~
cialmente toda la molibdenite: origingl se oxide en tridxido de
molibdeno. ' '

Heciendo ehora referencia a la Figura 1,A el mineral que

contiene molibdenita se thtura y se muele hesta un temefio de

partifoula mis fino de aproximedamente 35 por ciento de - az2lle

. més 100 para liberar la molibdenita de los materiales de. ganga.

siliceos, Bl mineral molido se foxma en una suspsnsidn espesa

_con agua y ‘resctivos de flotecidn incluyendo un aceite de hidro-

carburo y aceite de pino en combinacidn con varios agentes hu~

mectantes. y se afiade a la suspensidn espesa. Ia suspensidn ese-

pessa luego se alimenta hacia 15 celda 2 de flotecidn a %ravés

de la cual se hace pesar aire para formar UAS €spuma que con-

tiene 1a meyoria de la molibdenita. En 1la Pigura 1, la etapa

de flotacidn se muestra como una sola operacidn pero aguellas
personas expertas en el ramo reconocerdn que pueden emplearse

una o més operaciones de flotacidn con molienda imtermedia para

vty e
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asegurar la mcupéracidn econdmica de la molibdenita. Le es-
pume que contiene molibdenita se deshidrata y el concentrado
dephidratado se envia hacia le unidad 3 de tostacidn en donde
el concentrado se calienta y se hazce reaccionar con un exceso
de aire pai'a. convez"tir'el disulfuro de molibdeno en tridxide de
molibdeno y didxido de ezufre que se puedé recuperar para la
fabricacidn de 4cido sulfuirico. Ila opelracicfn de tostacidn se
lleva a cabo de manera tal que el producto calcinado de tridxi-
do de molibdeno sale del horno de tostecidn & una temperaiura
meyor de eproximadamente 52506'., ventajosamente mayor de aproxi-
medamente 600°C, ’pero menor de aproximsdasmente 800°C. a cuya
temperatura ol tridxido de .mlibdeno exhibe pegajosided inci-
piente, El materiel calcinado caliente de 1a wnided de tosta~

. 0idn se envie hacia.una unidad 4 de enfriamiento rédpidv en don’

de se enfrfa haste una temperatura menor de aproximademente

400°C, & tm régimen mayor de aproximadamente 30°C. por minuto.

‘Bl meterial calcinado enfriado luego se lixivia con egua a una

temperaturs de entre aproximaﬂamenfe 5000'._&. 100°C, en el pano

- 5 para remover el potasio. Despuds de la lixiviecidn, 18 sus-

pensidn éspe sa del paso 5 de lixiviacidn con sgua calienta.'se

somete a una separacidn de 1fquido-sélido en el paso 6 para re-

cuperar el tridxido de molibdeno y una solucidn acuose que con-

tiene las impum_zas lixiviadas que se envia como desecho des-
pudés de recuperar cuslesquiera de los valoxes de m:olibdeno‘ di-

sueltos si es necesario o deseable., EL tridxido de molibdeno
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de la lixiviacidn de agua caliénte g2 difiere de una solucidn
de amonio ventajosamente hidrdxido ..de emonio para formar una
solucidn de molibdato de amonio en el paso T. Los molibdatos
de amonio se mcuperen de la solucidn de molibdato de amonio
del paso 8 med:. ante medios bien conoeidos tales como por medio
de cristalizacidn o de acidificacidn. El molibdeto de emonio
puede celeinarse por medios conocidos en el paso 9 a fin de pro-
porcionar tridxido de molibdeno de calided quimica.

Ios pasos de tostacidn y enfriamiento del procedimiento de
conformidad con la presente invencidn pueden 1levarse a cabo
-en un horno de Nichols-Herreshoff del tipo de varias soleras
convencional que se muestra en la Figura 2. El hornolO con-
siste de un casco li exverno de un ma'bérial resist.eﬁte al ca~
. lor apropiedo sostenido sobre las patas 12, teniendo el hoxno
una plurdlidsé de solerzs 13 a niveles mfltiples cada ima de
ellas teniendo una ebertura smular colocada centra%!.@nt’e a tra~ .
vésg de la cual pasa la flecha 14 hueca ¥y se sostiene girato-
riamente mediante une. ’oase 15, La {lecha hueca se pI‘O'OO.i‘C:LOIlB.
con un engrana;]e 16 cd'nlco que es impulsado poxr un engranaau
. 17 impulsor montado en el motor 18 que se sostiene en la 'mmu-
cera 19. Ia flecha hucca se proporcions con una abertura 20 de
glimentacidn de aire = trevds de 1a cual se aliments el aire,
teniendo la flecha hueca sberburas de selida de aire en éada i
vel de solera a trevés de las cuales fluye el aire hecia-los

brazos agitadores en cade nivel de sclera mientras que circula

“oromp wreer
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desde la parte inferior haste la parte superior del hormo. EL
aire se eliments por medios o ilustrados. EL eire circula
convencionalmente como se muiestra mediente las flechas. Sin em-
bargo ciertas soleras-pueden tener humeros de salide para acti-
var el flujo trengversal El flujo del aire girve para un ob-
jeto doble: syuda a mantener el horno exento de sobrecalenta-
mientos; ¥y eﬁ segundo lugar broporciona la atmfsfera de oxide-~
cidn necesaria pere la tostecién de minersl. Cada solera tiene
asociads con la misma brazos 21 agltedores que se proyecton ra-
dialmente hacia afuera desde la flecha. Por lo tanto a medida
que gira la flecha, el concentrado de sulfuro se slimenta des~
de la parte superior del hommo y cae hacisa una solera a otra
goleta a medida que se estd mgitando el concentredo. Ta agite-
cidn es de memers tal que en une solera se egita hacialafuqra ‘
vy se deposita scbre la siguiente solera por debajo, estando los
brazés agitadores en la"siguiente soleta edeptados pars nover
el concentrado radialmente hacia adentro hastz que se .depcaita
sobre la siguiente solera sucesiva que queda por dedbajo y asf
éucesivamente.‘ A medida que el qoncentrado ge dirige hecia
abajo, se convierte en un dxido y se aeseéiga como un produotd,
calcinade en la parte inferior en 22. A medida que se forﬁa

el 50, sale con el gas de la combustién en la parte superior én
23. Pers llevar a la préctica el procedimiento de conformidad
con la presénte inveneidn, €l producto calcinedo a una tempe-

raturs en exceso de aproximsdamente 550°C. desde el aparato de
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tostacidn :Lo gse alimenta a tra‘vés de la cenaleta 22 de descar-
ga g travds del trituredor 36 de terrones haciz el enfriador
25 de tomillo. ElL enfrisdor 25 de tornillo consiste de wa
cilindro 26 giratorio que tiene aletas 27 helicoidales ¥y hue-
cas que tienen .extmmo' zbiertos en el ex‘cerioi'. Iinto el ex-
tremo 28 de carga como el extremo 29 de descarga estdn shusa~
dos para facilitar la cargs y descargs mediente palefas 30 ¥
31 helicoidales, respectivamente. Bl enfriador 25 de tornillo
se hace girer mediante motores que no se muestran en la Tigure
2, equipefos con engranajes rec%os no 'ilus-brados'para jmpulsar
1os engrensjes 32 de mmillo. EL enfriador 25 de towmillo se |
monta en el tangue 33 hacia el cual se alimente el ague de en-
| friemiento a través del: portillo 34 y desde el cusl Sé. descar-
ge el zgua caliente a trevds del p;)rtillo 35. Durente la ope~
racidn, é1 producto calecinedo se alimenta hacia el extremo 28'
de carga y & medida que se hace giz:ar el exz_.ffiadonz“ 25, el bm-
ducto ecalecinado evanza hacie el extremb 29 de_descarga. A me-
q.ida que gira el enfriador 25, '1:=..s gletas 27 actim 'cogns S0~
charones 2 medida que salen del agua y recogen el agus fris del
tanque 33. }a_medida que continda la rotacidn, el agua fluye a
$ravés de lss eletes huecas para enfrisr el producto caleinado
¥ durente la mtaéidn adicional las aletas 27 de-scargan agua |
un poco més caliente. Debido a que el producto ‘calcinado que-
da continuemente en contacto con las aletas 27 el enfrismiento

es excepcionsimente rdpido es decir mayor de aproximedemente

PES Trea



cqrm

4

o 12 -

30°C, por minuto.’ .
Hablendo en términos genereles, bajo condiciones de tosta-
cidn regulares, el perfil de temi;eratura para las soleras una

a diez puede llegar a un estado constante a lo largo de las 1i-

‘neas que se muestren disgramdticemente en la Figurs 3 (las tem-

peraturas en las solerss décimo primers y déeimo segunde son
aquellas pare llevar o la préctica la presente invencidn). Co-
mo se observard, la temperatura parece ser mds eleveda en las
soleras nimexros 2 & 4 disminuyendo la temperatura dentro de la
escala de a;;mximaé.amnte 6500C, y 730°C, ILe temperaturza en
estas moleras frecuentemente es mayor que las tempersturas de
funcionamiento prefeiides mientras que la temperatura en las
soleras mds bajes por lo genersl es menor que las temperaturas
de funoionamiento degeadas.
Tas reascciones quimicas principales gue se conside'm'n en
el procedimiento dé'tostacidn son las siguientes: ' '
oS, +T0u= 2W0; + 450, (1)
MoS, +6Mo03 = TMoO, + 230, (II)
200, + 02 = 2Wo0y (III).
Se han propuesto otras reacciogea con una var:]_.édaa de
compuestos intermedios, Estas tres sin embargo parece que re-
presentan mejor el procedimiento de. conw}e'rsidn.

Para Tines de control de to stacidn, se reconoccen cuatro

~ Zonas del horno, Ilas primeras dos soleras y en ¢iertas oce~

siones la tercera solera constituyen la primera zona. EL scei-
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te de flotacidn en el concentrado se vaporiza y se queme en
esa zona. La mayorfa del molibdeno coz‘:.vertido estd presente
como un didxidc; solamente una pequefia fraccidn estd presen~’
e como un tridxido. 'La temperatura en esta zona se controla
resbringiendo el flujo é.el aire, BExcepto cuando se trata de
precelentamiento, la primera y segunda soleras son enviades
en corriente descendente ha;cia la tercera solera. Normalmente
la tercera soleta puede incluirsé en la segunda zoﬁa. con las
soleras 4 y 6 inclusive. ZFn esta zona, la molibdenita se con-
vierte répidamente en el didxidoj-la proporcin de tridxido
permsnece relativamente baja. Den‘bro de la capacidad de coﬁ-.-
versidn de disefio pdra el aparato de. 'l:‘os‘aacicfn, los flu.;;oe- de
aire haéia la segunda zone, puedén sinpre aumentarse lo sufi..
‘cientemente para Gisminuir las temperatures de la salera. . Las l
ea.lmas en estas soleras permanecen gbiertas como wu nedio pa-
ra actlvar el flujo de gas horizontald a “bra.vés de loo soleras.

La solexra sé€ptima y oc¢tave guedan en la *tercer‘,. zona.- el
disulfuro de molibdeno y el didxido de molibdemo s€ ‘oxidan en
el tridxido. El aumento del flujo de aire hacia esta zona ‘tie-
ne‘ el mismo efecto que en la segunds zone de aumen‘!;af—inicial-
mente la 'tempez:atura y luego disminuir la temperatura a medids
que aumenta el “J.ujo del aixe. Nomalmen%e las salidas perme~ '
necen a‘bn.erbas tel.como en la segunde zona.

Ia novena, décima y décimo primera solera° quedan en la

cuarte zona. Estas. soleras 010 env:.adas en corriente ascenden—

T bera gty
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te hacis la sé€pbime u octava solera. En esta zona, el conteni-

. do de mzufre se reduce desde posiblemente 0.7 por ciento hasgta

menos de aproximadamente 0.1 por ciento; le oxidacidn en el

tridxido se completa casi totclmente. Con posiblemente el 95

| por ciento de la conversidn lograda en la octava solef-a UPE -

rior, se requiere calor complementario para mentener una tem-
peratura suficiente para completar la reaccidn de oxidacidn
el punto el cual la oxidacidn de sulfuro ya no proporcions su-
ficiente calor para la oxidacidn final se demomina frecuente-
mente como el punto "de separacidn”. Ios quemasdores de gas
pueden uéarse en la novena solera con regimenes de produccidn
que son micho menores que le capacidad de disefio. ‘

Deibod a la volatilidaed del dxido molfbdico y lcsproble-

© mas mecdnicos asocisdos con el manejo de verias mezeles de di- -

sulfuro de molibdeﬁo, didxido y tridxido de molibdeno a las

tempera.t:uras elevedas, la convergidn de molibdenita se logra mg-

.Jor & una temperatura relativemente baja. Normalmente lag tenm-

peraturas de solera por encima de la solera inferior guedenden—

. tro de la escela de entre apm;cimadamente 540°C, y eproximade-

mente 700°C. Ias temperaturas de solers preferidas pueden vo-

riar dentro del hormo y con el operario. En la prictica, cada

operario seflala un progrema de temperaturas de blanco que se

consideran ideeles para un horno especifico. Varias prédeticas
regulen la seleccidn .de las temperatures de funcionamiento.

Cuendo las temperturas se mide:n mediante pares termeléctricos :
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en la atmdsfera, la ‘bempera’curé, registradapuede variar a tra-
vég de una amplia escala dependiendo de su posicidn con res-
pecto a las entroins ce aire, las' salidas de gas ¥y la trayec-
foria del flujo de gas, ZFueden tambie'r} hzber diferencias en-
tre la temperatura medida de la stwdsfera de la solera y la
temperatura de laz carga de la solera., Ios aumentos en agite~
cidn, brazos de agitacidn, columma de flecha central ¥y refrac-
tario expuesto 'bienden a2 zumentar con la temperatura y favore-
cen la seleccidn de una temperatura de nivel nés bajo como el
‘medio para reducir los requisitos de mano de obra. - Dentro e
ciertos limites, la temperaturs aument'ada en la parte superior
del horno reduce la pdérdida de polvo fino. Ia distribucidn
t{pica de la reaceidn, cumentendo temperaturas en las soleras
tres a siete ioued.e dexr por resulté.do’ aglomeraciori_es ‘suyo in-
terior no se oxidard. .’.'Pa.rticularmente alrededor de 1z sé pfima
solets es conveniente seleccionar 'be'mpere.turas' de bVianco meno;-
reg que el punto al cual le carga exhibe pz.wopiedades seme jan-
tes & la nieve hfmeda. Siendo todos los otros factores igua-
les, el contenido de azufre minimo en un concentrado t;) stado
se obtiene con una tempersturs aumentads en las soleras nueve,
diez y conce. : .

Por lo genergl las femperaturas en la perie supe‘rior déll
horno son elevedas hasta el punto de pdrdids de polve fino re- '
ducido; las temperaturas de las soleras intermedias estén e'n

la escala més baja de tempe_ra‘turas abeptablés como un medio para

avor . mae
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reducir lasg dific'ultades de funcionesmiento; y las temperaturas
en el fondo o péwte inferior del horno son elevadas en la di-
reccidn de wn producto acep‘cable; En la préotica convencional,
se .experimenta dificultad pers descargar el producto si la so-
lera inferior excede de 450°C, Para los fines de la inre sente
invencidn, el concentrado de molibdenita puede tostarse vor
tdenicas convencionales excepto que la ‘temperatura del produc-
to calcinado en las goleras mds bajas se controla a fin de que
pueda descargarse deéde el mparato de tostacidn a una tempera~
tura en exceso de aproximedamente 525°C, Alternestiverente el
aparato de tostecidn puéde hacerse funcionar de manera conven-
cional excepto en lo gque se refiere al hecho que lcs gquemado-
res en las soleras segunde y tercerz mis bajas se hacen fun-
cionar de manera que el producto calcinado que cae hzeiz 1z 80~
lera mis baje estd a una temperatura de por lo menos &ProxXime-

damente 525°C. y el producto calcinado luego se enfric répidvap

.mente en la solera més baja. ILas temperatures de descargs més

elevadas se pueden lograr proporcionando en las soleres infe—

. riores quemadores ventajosamente guemasdores de gas.

La deécripcidn que antecede del funcionamiento y 'control
de los homnos de varies soleras ouando se tuestan concentredos
de mol:.bden:.ta se muestra que las reacciones resuliantes que
ocurren en las solers.s més al'bas generan calor mientrss que las
rencciones en las soleras més bajas pueden requerir la edicidn

de calor. ITos reactivoa de flotacidn‘"en el concentrado de mo=
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libdenita se someten a combustidn en las soleras mds =ltas que

generan calor suficiente para iniciar las rezcciones de togtaw
eidn que iniciglmente generan més calor debido a 1aé cantide~
des grendes de azufre de sulfuro que estén presentes. In la
solers superio:r'- se prefiem remover el exceso de cglor pera
reducir 2l minimo la aglomerascidn del concentrado de molibdeni-
ta. La remocidn de calor én las soleras superiores se puede
lograr aumentando ei flujo del a.ire' tal y como se hace conven-

cionalmente o mediente enfriemiento por rociazdura parza propor-

cionar un gas de escape gue tiene una alta concentracidn de

802 apropiado para la fab_ricacidn de é;cido sulfirico. ELl pro-
cedimiento y aparato usados vara el enfriamiento por rocisdu~
re se describe en la Patente Norteamsricana Rdmero ‘4,034,969
que o incoxpora ea la presente p;r referencia. A mwdide que
se tuests el concen‘bmdo de mol:.bd.cm.’ca cumuo se mueve hacia
abajo & través del aperato de tostacldn, lc.S reaccivnes de tos-.
tacidn generan menos calor y puede tener que egregerse calor
edicionsl pars mantener el concentrzado parcizlmente %tostado =
temperaturas lo suficientemente elevadas para asegu_.f‘ar' 1z eli-
mingcidn de azufre esencislmente completa. En la préctita de
tostacidn convencional, el calor se afiade en centidades de me~
ners tal y en las soleres selecciomazdas gue el concentrado cel~
cinado se descarge desde el aparato de tostzeidn a une tempers-
tura de entre aproximedemente 250°C, y aproximadamente 4._500-0.

Estas temperaturas de descargas bajas se erdplean para reducir al

gy -
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‘mfnimo los problemas de menejo de materieles. El procedimiento
de conformidad con la presente invencidn se desvia de la préc-
tica convencional introduciendo celor suficiente en estos si-~

" tios de megpers que el concentrado calcinedo se descargue a wna
temperaturs may'or de aproximadamente 525°C, ventajosamente en-
tre aproximadasmente 600°C, y 650°C,

El potasio en el tridxido de molibdeno se hace soluble en
agua calentando el tridxido de molibdeno o reteniendo el pro-
ducto calcinado desde la tostacidn a una temperatura lo sufi-
cientemente elevada y a través de un pgr:todo de fiempo lo bas-
tante prolongado de maners que durante el enfriamiento r4dpido
~ la mayoria del potasio v. gr. por lo menos aproximedomente el
95 porcien‘bo se remuevs: con tme lixiviecidn con agua caliénte
seguido por separacidn de liquido;sdlidos y digestidn de amonio
seguido por separacidn de liguido-gdlidos., Bl mecanismo me-
diente el cusl se hace soluble el polesio en agua caliente no
ge conoce y lg naturaleza del msterial que se estd tratendo al-
tera la temperetura minima y el tiempo de retencidn g ese tem-
peratura a la cuzl 'debe pometerse el materigl. Para la .mayoria
de los materiales de tridxido de molibdemo son suficientés tem-
reraturag mihimas dé 5500C. y tiempos de retencidn de una hors.
Cuendo el tridxido de molibdeno se produce directamente median-
te tostacidn no son ten lmportantes los tiempos de mtencidn.
les temperaturas minimas y los tiempos de Axe'l;encidn minimog paras

materinles especificos puclen determinares fsicilmente calentan~
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tando el material a diferentes temperaturas du.’fan‘be G¢iferentes
periodos de tiempo, enfri;a.ndo répidamente el maberizl calentado
¥ lixiviando el mismo. Casi todos 'los materiales se pueden tra-
tar mediente calentamiento & temperatura de por lo menos sproxi.-
madamente 600°C, durante més o menos unatercers parte de una
hora,

El material calcinado que se descarga del aparato de tos~
tecidn a una temperatura de por lo menos gproximademente 525°C,
- se enfria rdpidemente a un régimen io suficientementé elevado
pare hacer que el potasio sea ‘soluble en agua. El enfriamiento
répido puede ser directo o indirvecto, For ejemplo, e‘.l.. prodx;.éto
_calcinedo puede introdueirse continuamente en el agua que se
mantiene ‘& la temperatura de lixiviacidn (es é.e cir entre aproxi-’
madamente 50°C, y aproximademente 1009C,) mediante el calor del
pnc;dueto calcinado y mediante la adicidn de ague para reabaste-
cer las pérdidas de agua debidas 2 la generacidn de vepor. Por
lo tanto los pasos de enfriamiento répido y lixiviacidn se pue-
den efectuar en una sole operecidn. Altemativamente, el pro-
' ducto calcinado caliente puede alimentarse hacia @ispositives
indirectos convencionales,taies comp wn tornille de enfriamiento
indirecto. Seez cual fueren los medios usados para enfriar ré-
pidemente el producto calcinado celiente, el producto calcinado
debe enfriarse a ftemperatura menor de saproximadamente {10000.
(ventajosamehtq a menos de aproximsfamente 200°C,) a vn régimen

mayor de aproximsdamente 300C, por minuto de p_mferencia a un

vy
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régimen de por lo menos aproxiniadamente 50°C, por minuto y de
maners especielmente ventajosa a un régimen de por lo menos
aproximodamente 100°C, Es le combinacidn de las temperaturas

de descarga mds elevé.da del producto de celcinacidn y el rdgimen
més rdpido de exifriam;tento del producto calcinado caliente el
que asegure un contenido de potasio final de menos de eproxime.
damente 100 partes por milldn. Ios contenidos més bejos de po-
tagio en el producto 'i‘inal de tridxido-de molibdeno se logran
enfriendo rdpidamente el mismo & temperaturas més bajas v. gr.
menores de aproximedemente 200°C, y .regfmenes de enfriamiento

’

més répidos.
Ias impurezas que se solubilizen mediente el enfriamiento

répido desde la temperaturs de descarga caliente se 1ixivien

del producto calcinado con agua ceilien-be. Le temperctura de 1lixi
viecidn puede variar en ".u.na_ amplis escala desde entre aproxima-
damente 50°C, y aproximsdamente 100°C, péro 2 fin de asegurar
los mejores resultados desde el punto de vista del grodo de lixi~
viacidn de potasio mientras gue se reduce al mfnimo la disolu~
cidn del molibdeno el agua celiente se mantiene a una tempere~
tura de entre eproximsdamente T5°C, y é.proximadamnte 850G, Ia

| lixiviacidn puede 1lévarse a cabo en cualqaier aparato de lixi-
viacidn convencional que proporcione buen contacto de liguido-~
g6lido y buen mezclado. Despuds de que el tridxido de molibdeno
ge separa del liguido de lixiviacidn caliente, se disuelve en

une solucidn de emonio que contliene entre aﬁroxime.damen’te 10 por
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ciento y 20 por ciento de hidrdxido de amonio a una temperaiurs
de entre aproximaiamente 40°C, y 80°C., EL dimolibdato de amo-
nio ge puede recuperar de ls solucidn despuds de la separacidn
de lfquido-sdlido medién_t.e erigtalizscidn y evaporacidn, ILa
caleinacxdn del dimolibdato de amonio produce tridxido de mo-
libdeno de calidad quimica que contiene n{enos de 100 partes por
milldn de potasio. . -

El procedimiento de conformidad con la presente invencidn
puéde usarse pars tratar concentradeos de molibdenits que duran~
te la tostacidén convencionzl pxbdu.cirian un productc conocido
en el mercado como "dxido de molibdemo tdenico". Estos concen~
trados de molibdenita.pueden conteﬁer mis de aproximedemente
100 par‘bés por milldn de potasio. _

- Durante el tratamiento por medio del pmcedimiant&: de
conformidad con la presente invencidn puede producirse um pro-
d.uctoj conocido como “6xi;io' de molibdeno de calided quimica"
que contiene menos de aproximgdemente 100 partes por milldn de
potasio. ‘ ) ‘ ' |

A fin de proporcionar una mejor comprensidén de 1a presen-

te invencidu, se presentan los siguientes ejemplos ilustretivos.
- BJEWPIO T

Un concentrado de flotacidn de molibdenita que contiene en~

tre aproximadamente 3000 partes por milldn y 4000 partes por mi-

v
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11én de potasio se alimentd hacﬁ.a un aparato de tostacidn
Nichols-Herreshoff de tamafio comercial de doce soleras que se
hace funcionar de mamers convencionzl y de manera que estime
la presente invencidn, ,

Pars, pmbai‘ la presente invencidn, se usaron quemadores
de gas en las soleras 10 y 11 & fin de sumentar la temperatura
del producto calcinado de la solera 11 hasta més de 600°C. Se
tomé une muestra de la solera 1l y se enfrid rdpidemente en agua
Y éespué g de la lixiviacidn el procucto calcinado contenia
aproximedemente 12 pertes por millén de potasio mientras que el
material filtredo contén:[e, 11500 partes por milldn de molibdeno,

‘Wientras gue se memtenfa el producto calecinado en la sole-
ra 1) a temperatura de aproximademente 600°C., el hoxrno se hizo
funcionar de manera tal como pera elterar le temperatura deJ.
producto caleinado en la solerz 12 2l y como se muesira en el
Cuadro I. Después de enfrier el producto calcinadc;,' las mues-
tras se lixivieron con agua caliente. Despuds de la seperacidn
de lfquido~sdlidos los sdlidos se digirieron en hidrdxido de '
ewonio y los velores de molibdeno se recuperaron medisnte cris-
_ talizacidn de. una menera convencional., El molibdato de amonic

crigtalizado se calcind pare proporcionar un dxido de molibdeno

de celidad quimica., EL anélisis de sus contenidos de potasio

se mestran en el Cusdro I,
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CUADRO T
Jﬂfealfpeog:’atum en la solera 2§i%gng§dc§ii%a:dnggfmica de
485 , ' , 780
450 S T
0o - C 400 .
365 i | 360
270 200

Estas pruebas demmestren que cile.n.to meyor seg el rdgimen
de enfriamiento de la solers 1l a la solera 12, menor serd el
contenido de potasio .en el 6xido de calidad quimica 'jue se iaro—
duce dursnte wn tretemiento adicional.. o . '

En otrs pruebs se tomd una muestra de la sclera S despuds
de que las reacciones de toétacicfn hablan llegsdo a2t punto en
donde el calor gemersdo por les rescciones ers insuficiente
para ‘sustentar la femperatura del producto calcinado. El tame-
fio de la muestra erz lo suficientemente pequefio de weuers. que
el enfriamiento de aire proporciond un régimen Ge eaufriamiento
en exceso de 50°C, por minuto, ILa muestre enfrizds se 1lixivid
con ague y se traid g.dicionalmen"bei pera producir dxido de mo-
libdeno de celidad quimica que tenfa un contenido de potasio

de 31 partes por milldn.

EJENPIO IT
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Un concentrado de mlibdexio que tiene la misme composicidn
que se usé en el Ejemplo I se elimentd hacia el mismo a;.pra“bo
de tostacidn que se hizo funcionar de msmera tal gue ocurrid
une seperscidn en las solerss 10 y 11. Ias muestras se tomaron
despuds de‘ la sc;.paracidn y se enfrisgron en aire que proporciond
un régimen de enfriamiento en exceso de 50°C, por minuto. Deg-
pués de le lixiviecién con agua celiente, el con'tenidd de pota-
sio del Sxido de calidad quinice ers de 25 partes por milldn.
Las mﬁestras tomadag del producto celecinado convencionslmente
‘enfrisdo tawbidn se 1ixiv;i.amn con egue ¥y el éxido de molibdeno
de ocalidad quimica subsecuentemente producido tenfs contenidos

de potesio de entre 250 partes por milldn y 610 partes por mi-
116n. = .

| Afn cuando la presghte :invencidn se hez descerito junto con
las modalidades i)i‘eféridas.debe queder comprendido qus puede
recurrirse a modificacionesy varizciones sin desvi'e.rse del al-
cance de la invencidn tal y como lo comprenderdn aguzllas perso-
nags expertes en el ramo. Estas: modificaciones y ‘variagziones se
consideran coﬁxo quedando dentro del aicance y esfers de la in-

vencidn y de les cldusulas anexes.
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REIVINDICACIONES

l. Un procedimiento para producir uns solucidn de moli‘o-;
dato de amojnio purificada a partir de tridxidec de molibdeno de
calidad téenica, caracterizado por c.;alentar el tridxido de mo-
libdeno de calidad téenica & une temperatura lo suficien‘be-mepf-
te elevada y durante un perfodo de biempo lo suficientemente
prolongado para hacer el potasio éolub'ie en gagua caliente, en~
frier el tridxido d¢ molibdeno calentado haste una tempsratura ‘
menor de aproximedamente 400°C, & un régimende enfriumiento de
por lo menos aproa.cimadwpen‘ce 30°C‘. por minuto, lixiviar el
$ridxido de wolibdeno enfiiado con agua caliente para lixiviar
el ptasio del mismo, separar el tridxido de mwlibdenc del agua
de lixiviacidn, digerir el $ridxido de molibdeno éepacado en
‘una solucidn de amonio para formar una solucidn purificada de
molibdato de amonio y separar la solucidn purificads del mo-~
‘libdato de smonio de los sélidos no digeridos.

24 Im procedimiento de conformidad con lo reivindicedo
en la cléusula 1, caracterizado por o1 hecho de que el tridxido
de molibdeno calentado se enfrfa rdpidamente a una temperatura

menor de 'aproximad'amente 2000°C,

“eppy e
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3. 'Un procedimiento de conformided con lo reivindicado
en la élénsula 2, caracterizado por el hecho de que el tridxido
de molibdeno de calidsd t€enica se enfrfa répidamente a un
régimen de enfrismiento de por lo ménos aproximedemente 50°C.
por minuto. .

4, Un procedimiento de conformided con lo reivindicado en
cualesquiéra de las cldusules que anteceden, caracterizado por
el hech de que el tridxido de molibdeno de calided tdcnica se
calienta a unza tempersiura meyor de eproximadamente 525°C,

5. Un pmcedimiento' de conformidad con lo reivindicado en
cuslesguieras de las'clé.usulas que ante‘ceden, carecterizedo por
el hecho de que el tridxido de molibdeno de calidad t€cnica se
mentiene a ese temperatura durante por lo menos eprozimedamente
ung tercers pa:;te de un.a horea. ' .

6., Tn pmcediniieni:o de conformidad con lo reivindioado en
cualesquiers 8o las cldusulas que anteceden, caracteiizado por
el hecho de que el ague caliente se mantieﬁe 8 una temparatura
de entre 50°C. y aproximadamente 100°C,

7. Un procedimiento de conformidad con lo reix'inét;cado en
cualesquiere.- de las cléusulas que anteceden, caracterizaldc por-
que -8l tridxido de molibdeno se obtiene calentando un concentra~
do de moiibﬂenita que contiene mds de 100 partes por milldn de
pota.éio a une temperatura de entre aproximada.men'be 5500C, ¥y '
aproximsdsmente 1400°C, en una atm§sfera qus contiene oxigéno

libre & fin de oxidar el disulfuro de molibdeno en tridxido de
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molibdeno que tiene wn contenido de szufre menor de 0.5 por
ciento. '

8. Un procedimiento de conformidad con lo reivindicado
en la cldusula 7, carzcterizado por alimentar continuemente el
concentrado de imlibr}.eﬁita _hacia 1la soiera més haciz arriba de
un horno 8¢ varias soleras gue conbiene wma atmdsfera que con-
tiene oxiéeno libre; hzcer paser el concenj:rado hacig abajo desg-
de une solera & la otra a través de la solera inferior del mis-
m, por lo menos algunas de las soieras se mantienen a una tem-
‘veratura de entre aproximsdamente 550°C. y aproximadamente
7509C, (e memera qu.é el disulfuro de molibdeno se oxid# en tridx;
do de molibdeno que tiene un contenido de azufre ménor de
aproximadzmente 0.5 por ciento; y antes de la lixivizcidén en-
fri.ér, el tridxido de molibdeno a un r&'éimen de enfriamiento me~
yor ge apmximadé.mente -.30°_C. por ninuto hasta u.na tomperatura
menor de aproximedamente 400°C, g partii‘ de una témperatura lo
suficientemente elevada pa.ré. hacer que el ﬁotasio s2a soluble
en agua.

9. Un pro ce_d:?.miento de conformided con lo ze:{.vin;iicedo en
1a cléusula 8, carscterizado por el hecho de que el tridéxido de
molibdeno se énfrie.' répidemente hasta una temperatura menor de
.aproximedsmente 400°C, en la solers més ba;ive.A del horno de va-
riss soleras rociando agua sobre el tridxido de molibdeno ce~
liente. ‘ o

10, Un procedimiento de conformidad con lo- re:‘gvindicaﬂo

R et
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en la cléusula 809, caracterizado por el hecho de que el
tridxido de molibdeno en las soleras mds hacia sbajo se mantie-
| ne a uné temperatura mayor de aproximedsmente 525°C. por medio
de quemsdores y el tridxido de molibdeno se descarga desde el
homo de varias moleras & una tempersture mayor de aproximada-
mente 52500. '

1l.- UN PROCEDIHIFNTO PLRA PPODUCIR UNA SCLUCTON

DE MOLIBDATO DE AMONIO. @"

, Tal y como se ha descrite en la Memoria que antcce-
‘de representado en los dibujos que se acompafian y pera los.

fines que se han especificado. _ .

Esta Memorla consta de veintiocho hojas escritas.

a maquina por una sola-tards

hmdnld,12551979
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