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E l molibdeno se encuentra principalmente en la  cortesa 

terrestre en la  forma de molibdenita (MoSg) distribuido como 

vetas muy finas en cuarzo que está presente en un cuerpo de 

mineral que consiste predominantemente de granito alterado y 

altamente s ilic ific ad o . La concentración de la  molibdenita 

en estos cuerpos de mineral es relativamente baga, es decir en 

cantidades de entre aproximadamente 0.1 por ciento y aproxima­

damente 0.6 por ciento en peso. La molibdenita. está presente 

en la  forma de crista les escamosos negros, hexagonales re la t i­

vamente suaves que se extraen del cuerpo de mineral y se con- 

. centran mediante un procedimiento de una variedad de procedi­

mientos de beneficio conocidos a fin  de aumentar e l  contenido 

-de disulfuro de molibdeno hasta un n ive l que es usualmente ma­

yor de aproximadamente 80 por ciento en paso del concentrado. 

E l concentrado resultante se somete a un paso de oxidación que 

usualmente se lle v a  a cabo mediante una operación testación en 

presencia de aire mediante lo cual e l  disulíüro de molibdeno 

se convierte en óxido de molibdeno que es de una calidsd comer­

c ia l o técnica que contiene varias impurezas incluyendo conta-
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minantes metálicos presentes en e l cuerpo de mineral orig inal.

Es deseable o necesario proporcionar en algunos casos un 

producto de molibdeno para los compuestos de molibdato que es­

tán relativamente exentos de estos contaminantes metálicos pro­

porcionando un material de pureza superior para usarse en la  

preparación de compuestos de molibdeno, catalizadores, reacti­

vos químicos o materiales semejantes en donde la  presencia de 

potasio és perjudicial. La producción de molibdato de amonio 

y óxido de molibdeno de gran pureza hasta ahora se ha logrado 

mediante varias tócnicas de refinación químicas y fís icas  de 

la s  cuales la  sublimación del óxido de calidad tóenla a tempe­

raturas elevadas v. gr. de aproximadamente 1000°C. o superio­

res y la  recuperación del trióxido de molibdeno sublimado de 

una pureza por lo general de más o menos 99 por ciento o mayor, 

es posiblemente e l  mótodo más comán. Desgraciadamente, e l  pro­

cedimiento de sublimación es ineficiente produciendo un tr ió x i­

do de molibdeno purificado en rendimientos relativamente bajos, 

necesitando una re circulación y tratamiento adicional del resi­

duo para recuperar los valores de molibdeno residual en e l  mis­

mo lo cual todavía desmerece adicionalmente de la  economía del 

procedimiento de purificación.

Se ha prestado atención específica en los aSos recientes 

a l contenido del potasio del trióxido de molibdeno y general­

mente a l trióxido de molibdeno que tiene menos de aproximada­

mente 100 partes por millón (ppm) v ; gr. entre aproximadamente



40 partes por millón y aproximadamente 80 partes por millón de 

potasio. E l óxido parificada de esta calidad se especifica  

para la  fabricación de polvo de molibdeno que se usa en la  pro­

ducción de alambre, v a r il la , lámina, piezas de calcinación y 

otros productos de fábrica, aleaciones especiales y sales de 

molibdeno químicamente puras tales como las  que pueden usarse 

en los catalizadores.

Los procedimientos típicos para tratar e l  disulfuro de mo­

libdeno o e l  trídido de molibdeno para producir trióxido de mo­

libdeno de calidad química se dan a conocer en las Patentes Nor­

teamericanas Números 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  invención se proporciona un proce­

dimiento para producir una solución de molibdato de amonio pu­

rificada  a partir de trióxido de molibdeno de calidad técnica 

'que consiste en calentar é l  trióxido de molibdeno de calidad 

técnica hasta una temperatura lo suficientemente elevada y du­

rante un período de tiempo lo suficientemente prolongado para 

hacer que e l potasio sea soluble en agua caliente, en fria r e l  

trióxido de molibdeno calentado hasta una temperatura menor de 

400°C. a un régimen de enfriamiento de por lo menos 30°C. por 

minuto, l ix iv ia r  e l  trióxido de molibdeno enfriado con agua 

caliente para l ix iv ia r  e l  potasio del mismo, separar e l  trióx i­

do de molibdeno del agua de lix iv iación , d igerir e l  trióxido de 

molibdeno separado en una solución de amonio para formar una

' - - 3 -
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solución purificada de molibdato de amonio* y separar la  solu­

ción purificada de molibdato de amonio de los sólidos no dige­

ridos.

E l procedimiento de conformidad con la  presente invención 

se lleva  a cabo de manera ventajosa junto con la  tostación de 

la  molibdenita. Un concentrado de molibdenita que contiene po­

tasio se alimenta a un aparato de tostación, e l concentrado se 

. calienta a temperatura de entre aproximadamente 550°C. y 

1400°C. en una atmósfera que contiene oxigeno libre para oxi­

dar e l disulfuro de molibdeno en trióxido de molibdeno que tie ­

ne un contenido de azufre menor de aproximadamente 0.5 por cien­

to (ventajosamente menor de aproximadamente 0.1 por ciento), e l 

trióxido de molibdeno se en fria  a temperatura de aproximadamen­

te 400°C. (ventajosamente hasta menos de aproximadamente 200°C.) 

a un rógimen mayor de aproximadamente 30°C. por minuto desde 

una temperatura lo suficientemente a lta  de manera que e l  potasio 

se hace soluble en agua caliente, e l  trióxido de molibdeno en­

friado se lix iv ia  con agua caliente para l ix iv ia r  e l  potasio 

del mismo, e l trióxido de molibdeno se separa del agua de l i x i ­

viación y se digiere en una solución de amonio para formar mo- 

libdatos de amonio que pueden recuperarse a partir de la  solu­

ción y calcinarse en trióxido de molibdeno de calidad química.

La Figura 1 es un diagrama del proceso de fabricación es- 

esquemático de-1 procedimiento de conformidad con la  presente 

invención;
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La -Figura 2 es ilu strativa  de una modalidad de un homo 

de tostación de varias soleras del tipo ITichols-Herreshcff; y

La Figura 3 muestra diagramáticamente la  condición de es­

tado constante que puede e x is t ir  en un homo de varias soleras.

E l molibde'no se encuentra en la  corteza terrestre predo­

minantemente en la  forma de molibdenita (MoSg) de la  cual la  

fuente más grande conocida queda en Climax, Colorado en donde 

e l cuerpo de mineral consiste de granito altamente s ilic ificado  

y alterado a través del cual se distribuye la  molibdenita en 

l a  forma de vetas de tamaño muy fino que varían usualmente en 

concentración desde aproximadamente 0.1 por ciento hasta aproxi 

madamente 0.6 por ciento t a l  y como se extrae de la  mina. La 

concentración del constituyente de molibdenita se aumenta de 

preferencia a través de una operación de extracción de flo ta ­

ción de aceite para reducir la  ganga hasta un n ivel menor de 

aproximadamente 40 por ciento y de preferencia menor de aproxi­

madamente 10 por ciento. La operación de extracción de flo ta ­

ción requiere que e l  mineral ta l y como se' ha extraído de la  

mino, se muela hasta un tamaño de partículas relativamente fino 

usualmente 35 por ciento de malla más 100 después de lo -cual 

la s  .partículas de la  molibdenita se separan de los materiales 

de ganga silíceos empleando un aceite de hidrocarburo y aceite 

de pino en combinación con varios agentes humectantes. Las 

partículas que consisten predominantemente de molibdenita son 

retenidas en la  espuma de flotación mientras que la s  partículas
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de ganga más densas que consisten predominantemente de s í l ic e , 

permanecen en la  porción posterior de la  pasta. E l procedi­

miento de beneficio de flotación de aceite normalmente se l le ­

va a cabo en una serie de ciclos sucesivos cada uno de e llo s  

incluyendo un paso de molienda seguido por un paso de flotación  

en donde e l tamaño de las partículas del mineral se reduce pro­

gresivamente y en donde la  concentración de la  molibdenita en 

e l  producto extraído se aumenta progresivamente hasta que se 

obtenga la  concentración deseada de molibdenita. Esto puede 

variar de contenido de molibdenita de aproximadamente 8o por 

ciento hasta tan elevados así como de aproximadamente 90 por 

ciento y aán mayores, dependiendo del uso fin a l propuesto a l 

cual vaya a aplicarse e l  concentrado. E l concentrado de molib­

denita derivado de la  operación de extracción de flotación de 

aceite se traslada hacia una operación de tostación en donde 

una cantidad excesiva de un gas que contiene oxígeno lib re  se 

introduce para efectuar una conversión del disulfUro de molib- 

deno en óxidos de molibdeno. E l aparato de tostación puede ser 

cualesquiera de una variedad de.aparatos de tostación incluyen­

do reactores de lecho flu ido , aparatos de tostación de evapora­

ción instantánea u hornos de varias soleras tales como por ejem­

plo Herreshoff, HcDougal, lMadge, Nichols, etcótera. E l proce­

dimiento de conformidad con la  presente invención se describi­

rá  junto con un aparato de tostación Herreshoff que generalmen­

te consiste de una pluralidad de soleras de forma anular colocar-
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das en relación verticalmente separada hacia las cuales se tras­

lada e l  concentrado de molibdenita que se está tostando desde 

l a  solera más hacia arriba de manera en cascada hacía abajo has­

ta  la  solera más baja mientras que se expone a un flu jo  en con­

tracorriente de gases de combustión calientes para eféctuar una 

oxidación de tostación de una molibdenita en óxido de molibde- 

no a temperaturas que varían por lo general de aproximadamente 

550°C. a aproximadamente 750°C. E l tiempo, la  temperatura y 

l a  relación del exceso de oxígeno se controla a fin  de que esen­

cialmente toda l a  molibdenita- orig inal se oxide en trióxido de 

molibdeno.

Haciendo ahora referencia a la  Figura 1, e l  mineral que 

contiene molibdenita se titu ra  y se muele hasta un tamaño de 

partícula más fino de aproximadamente 35 por ciento do malla 

más 100 para libe ra r la  molibdenita de los materiales de ganga 

silíceos. E l mineral molido se forma en una suspensión espesa 

con agua y reactivos de flotación incluyendo un aceite de hidro­

carburo y aceite de pin.o en combinación con varios agente a hu­

mectantes. y se añade a la  suspensión espesa. La suspensión es­

pesa luego se alimenta hacia la  celda 2 de flotación a travós 

de la  cual se hace pasar aire para formar una espuma que con­

tiene la  mayoría de la  molibdenita. En la  Figura 1, la  etapa 

de flotación se muestra como una sola operación pero aquellas 

personas expertas en e l  ramo reconocerán que pueden emplearse 

una o más operaciones de flotación con molienda intermedia para



asegurar la  recuperación económica de la  molibdenita. La es- 

puma que contiene molibdenita se deshidrata y e l  concentrado 

deshidratado se envía hacia la  unidad 3 de tostación en donde 

e l concentrado se calienta y se hace reaccionar con un exceso 

do aire para convertir e l  disulfuro de molibdeno en trióxido de 

molibdeno y dióxido de azufre que se puede recuperar para la  

fabricación de ácido sulfúrico. La operación de tostación se 

lleva  a cabo de manera ta l que e l  producto calcinado de trióx i­

do de molibdeno sale del horno de tostación a una temperatura 

mayor de aproximadamente 525°C., ventajosamente mayor de aproxi­

madamente 600°C. pero menor de aproximadamente 800°C. a cuya 

temperatura e l trióxido de . molibdeno exhibe pegajosidad inci­

piente. E l material calcinado caliente de la  unidad de tosta­

ción se envía hacia-una unidad 4 de enfriamiento rápido en don­

de se enfría hasta una temperatura menor de aproximadamente 

400°C. a Un rógimen mayor de aproximadamente 30°C. por minuto.

E l material calcinado enfriado luego se lix iv ia  con agua a una 

temperatura de entre aproximadamente 50°C. y 100°C. en e l paco 

5 para remover e l  potasio. Despuós de la  lix iv iación , iá 'su s ­

pensión espesa del paso 5 de lix iv iación  con agua caliente-*se 

somete a una separación de líquido-sólido en e l paso 6 para re­

cuperar e l  trióxido de molibdeno y una solución acuosa que con­

tiene las  impurezas lix iv iadas que se envía como desecho des­

puós de recuperar cualesquiera de los valores de molibdeno di­

sueltos s i es necesario o deseable. E l trióxido de molibdeno

. - 8 -



de la  lix iv iación  de agua caliente se d ifiere  de una solución 

de Amonio ventajosamente hidróxido de amonio para formar una 

solución de molibdato de amonio en e l paso 7* Los molibdatos 

de amonio ge recuperen de la  solución de molibdato de amonio 

del paso 8 mediante medios bien conocidos tales como por medio 

de cristalización o de acidificación. E l molibdato de amonio 

puede calcinarse por medios conocidos en e l paso 9 a fin  de pro­

porcionar trióxido de molibdeno de calidad química.

Los pasos de testación y enfriamiento del procedimiento de 

conformidad con la  presente invención pueden llevarse a cabo 

en un homo de Nicho 1 s-Herreshoff del tipo de varias soleras 

convencional que se muestra en la  Figura 2. E l homo 10 con­

siste de un casco 11 externo de un material resistente a l ca­

lo r  apropiado sostenido sobre las patas 12, teniendo e l  homo 

una pluralidad de soleras 13 a niveles múltiples cada una de 

e lla s  teniendo una abertura anular colocada centralmente a tra - . 

vós de la  cual pasa l a  flecha 14 hueca y se sostiene girato­

riamente mediante una base 15. La flecha hueca se proporciona 

con un engranaje 16 cónico que es impulsado por un engranaje 

17 impulsor montado en e l  motor 18 que se sostiene en la  chuma­

cera 19. La flecha hueca se proporciona con una abertura 20 de 

alimentación de aire a travós de la  cual se alimenta e l a ire , 

teniendo la  flecha hueca aberturas de salida de aire en cada n i­

ve l de solera a travós de las  cuales fluye e l  aire hacia los 

brazos agitadores en cada n ive l de solera mientras que circula



- 10

desde la  parte in ferio r hasta la  parte superior del homo. El 

aire se alimenta por medios no ilustrados. E l aire circula  

convencionalmente como se muestra mediante las flechas. Sin em­

bargo ciertas soleras-pueden tener humeros de salida para acti­

var e l  flu jo  transversal E l flu jo  del aire sirve para un ob­

jeto doble: ayuda a mantener e l  homo exento de sobrecalenta­

miento? y en segundo lugar proporciona la  atmósfera de oxida­

ción necesaria para la  tostación de mineral. Cada solera tiene 

asociada con la  misma brazos 21 agitadores que se proyectan ra­

dialmente hacia afuera desde la  flecha. Por lo tanto a medida 

que gira la  flecha, e l  concentrado de sulfuro se alimenta des­

de la  parte superior del homo y cae.hacia una solera a otra  

soleta a medida que se está agitando e l concentrado, la  agita­

ción es de manera ta l que en una solera se agita hacia afuera 

y se deposita sobre la  siguiente solera por debajo, estando los 

brazos agitadores en la  siguiente soleta adaptados para mover 

e l concentrado radialmente hacia adentro hasta que se .deposita 

sobre la  siguiente solera sucesiva que queda por debajo y asi 

sucesivamente. A medida que e l  concentrado se dirige hacia* 

abajo, se convierte en un óxido y se descarga como un producto, 

calcinado en la  parte in ferio r en 22. A medida que se forma 

e l SOg sale con e l gas de la  combustión en la  parte superior en 

23. Para llevar a la  práctica e l  procedimiento de conformidad 

con la  presente invención, e l  producto calcinado a una tempe­

ratura en exceso de aproximadamente 550°C. desde e l aparato de



- 11 -

tostación 10 se alimenta a travos de la  canaleta 22 de descar­

ga a través del triturador 36 de terrones hacia e l  enfriador 

25 de to rn illo . E l enfriador 25 de tom illo  consiste de un 

cilindro 26 giratorio que tiene aletas 27.helicoidales y hue­

cas que tienen extremo abiertos en e l  exterior. Tinto e l ex­

tremo 28 de carga como e l  extremo 29 de descarga están ahusar- 

dos para fa c i l it a r  la  carga y descarga mediante paletas 30 y 

31 helicoidales, respectivamente. ..El enfriador 25 de tom illo  

se hace g ira r mediante motores que no se muestren en la  Figura 

2, equipados con engranajes rectos no ilustrados para impulsar 

los engranajes 32 de an illo . E l enfriador 25 de tom illo  se 

monta en e l tanque 33 hacia e l  cual se alimenta e l  agua de en­

friamiento a través de l-portillo  34 y desde e l  cual se descar­

ga e l  agua caliente a través del portillo  35. Durante la  ope­

ración, é l  producto calcinado se alimenta hacia e l  extiemo 28 

de carga y a medida que se hace g ira r e l  enfriador '25, e l  pro­

ducto calcinado avanza hacia e l  extremo 29 de descarga. A me­

dida que g ira  e l  enfriador 25, la s  aletas 27 actúan como cu­

charones a medida que salen del agua y recogen e l agua f r ía  del 

tanque 33. A medida que continúa la  rotación, e l  agua fluye a 

través de la s  aletas huecas para en friar e l  producto calcinado 

y durante la  rotación adicional la s  aletas 27 descargan agua 

un poco más caliente. Debido a que e l  producto calcinado que­

da continuamente en contacto con las  aletas 27 e l  enfriamiento 

es excepcionalmente rápido es decir mayor de aproximadamente



30"C. por minuto.

Hablando en términos generales, bago condiciones de tosta- 

ción regulares, e l  p e r fi l  de temperatura para las soleras una 

a diez puede lle ga r  a un estado constante a lo largo de las  l i ­

neas que se muestran diagramátioamente en la  Figura 3 (la s  tem- 

peraturas en las soleras décimo primera y décimo segunda son 

aquellas para lleva r a la  práctica la  presente invención). Co­

mo se observará, la  temperatura parece ser más elevada en las  

soleras ndmeros 2 a 4 disminuyendo la  temperatura dentro de la  

escala de aproximadamente 650°C. y 730°C. La temperatura en 

estas soleras frecuentemente es mayor que las  temperaturas de 

funcionamiento preferidas mientras que la  temperatura én las  

soleras más bajas por lo general es menor que las  temperaturas 

de funcionamiento deseadas.

Las reacciones químicas principales que se consideran en 

e l procedimiento de testación son las siguientes:

- 12-

2MbSg + 702- 2Mo 0^ + 4SO2 ( 1 )

MoSg +6MoÔ = 7Mo0g + 2SO2 ( 1 1 )

2Ko0g + 02 ES 2Mo0j ( 1 1 1 ) .

Se han propuesto otras reacciones oon una variedad de 

compuestos intermedios. Estas tres sin embargo parece que re­

presentan mejor e l procedimiento de conversión.

Para fines de control de tostación, se reconocen cuatro 

zonas del homo. Las primeras dos soleras y en ciertas oca­

siones la  tercera solera constituyen la  primera zona. E l ace i -
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te de flotación en e l  concentrado se vaporiza y se quema en 

esa zona. La mayoría del molibdeno convertido está presente 

como un dióxido; solamente una pequeña fracción está presen­

te como un trióxido. La temperatura en esta zona se controla 

restringiendo e l flu jo  del a ire . Excepto cuando se trata de 

precalentamiento, la  primera y segunda soleras son enviadas 

en corriente descendente hacia la  tercera solera. Normalmente 

l a  tercera soleta puede incluirse en la  segunda zona con las  

soleras 4 y 6 inclusive. En esta zona, la  molibdenita se con­

vierte rápidamente en e l  dióxido; - la  proporción de trióxido 

permanece relativamente baja. Dentro dé la  capacidad de con­

versión de diseño para e l  aparato de. t'ostación, lo s  flu jo s  de 

aire hacia la  segunda zona pueden simpre aumentarse lo su fi-. 

cientemsnte para disminuir las temperaturas de la  solerá. Las 

salidas en estas soleras permanecen abiertas como un- medio pa­

ra activar e l  flu jo  de 'gas horizontal a través de las soleras.

La solera séptima y octava quedan en la  tercera zona; e l  

dísulfuro de molibdeno y e l  dióxido de molibdeno sé oxidan en 

e l  trióxido. E l aumento d-el flu jo  de aire hacia esta zona tie- 

ne e l mismo efecto que en la  segunda zona de aumentar in ic ia l-  

mente la  temperatura y luego disminuir la  temperatura a medida 

que aumenta e l  flu jo  del a ire . Normalmente las  salidas perma­

necen abiertas t a l .como en la  segunda zona.

La novena, décima y décimo primera soleras quedan en la  

cuarta zona. Estás soleras son enviadas en corriente ascenden-
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te hacia la  séptima u octava solera. En esta zona, e l  conteni­

do de azufre se reduce desde posiblemente 0.7 por ciento hasta 

menos de aproximadamente 0.1 por ciento; la  oxidación en e l  

trióxido se completa casi totalmente. Con posiblemente e l  95 

por ciento de la  conversión lograda en la  octava solera supe­

r io r , se requiere calor complementario para mantener una tem­

peratura suficiente para completar la  reacción de oxidación 

e l punto a l cual la  oxidación de sulfuro ya no proporciona su­

ficiente calor para la  oxidación fin a l se denomina frecuente­

mente como e l  punto "de separación". Los quemadores de gas 

pueden usarse en la  novena solera con regímenes de producción 

que son mucho menores que la  capacidad de diseño.

Deibod a la  volatilidad  del óxido molíbdico y Icsproble- 

mas mecánicos asociados con e l manejo de varias mezclas de di­

sulfuro de molibdeno, dióxido y trióxido de molibdeno a la s  

temperaturas elevadas, la  conversión de molibdenita se logra me­

jo r  a  una temperatura relativamente baja. Normalmente la s  tem­

peraturas de solera por encima de la  solera in fe rio r quedanden- 

tro de la  escala de entre aproximadamente 540°C. y aproximada­

mente 700°C. Las temperaturas de solera preferidas pueden va­

r ia r  dentro del homo y con e l  operario. Én la  práctica, cada 

operario señala un programa de temperaturas de blanco que se 

consideran ideales para un homo especifico. Varias prácticas 

regulan la  selección de las  temperaturas de funcionamiento. 

Cuando las temperturas se miden mediante pares termoelóctricos
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en .la atmósfera, la  temperatura registrada puede variar a trar- 

vés de una amplia escala dependiendo de su posición con res­

pecto a las entradas de a ire , la s  salidas de gas y la  trayec­

toria  del flu jo  de gas. Pueden también haber diferencias en­

tre la  temperatura medida de la  atmósfera de la  solera y la  

temperatura de la  carga de la  solera. Los aumentos en agita­

ción, brazos de agitación, columna de flecha central y refrac­

tario expuesto tienden a aumentar con la  temperatura y favore­

cen la  selección de una temperatura de n ivel más bajo como e l  

medio para reducir los requisitos de mano de obra. Dentro de 

ciertos lím ites, la  temperatura aumentada en la  parte superior 

del homo reduce la  pérdida de polvo fino. La distribucién  

típ ica  de la  reaccién, aumentando temperaturas en las soleras 

tres a siete puede dar por resultado aglomeraciones cuyo in­

te rio r  no se oxidará. Particularmente alrededor de la  séptima 

soleta es conveniente seleccionar temperaturas de blanco meno­

res que e l punto a l cual la  carga exhibe propiedades semejan­

tes a la  nieve hómeda. Siendo todos los otras factores igua­

le s , e l  contenido de azufre mínimo en un concentrado testado 

se obtiene con una temperatura aumentada en las soleras nueve, 

diez y conce*.

Por lo general la s  temperaturas en la  parte superior del 

homo son elevadas hasta e l  punto de pérdida de polvo fino re­

ducido; la s  temperaturas de las soleras intermedias están en 

l a  escala más baja de temperaturas aceptables como un medio para
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reducir las dificultades de funcionamiento; y las temperaturas 

en e l fondo o parte in ferio r del homo son elevadas en la  di­

rección de un producto aceptable. En la  práotica convencional, 

se experimenta dificultad para descargar e l  producto s i la  so­

lera  in ferio r excede de 450°C. Para los fines de la  presente 

invención, e l  concentrado de molibdenita puede tostarse por 

tócnicas convencionales excepto que la  temperatura del produc­

to calcinado en las soleras más bajas se controla a fin  de que 

pueda descargarse desde e l aparato de tostación a una tempera- 

tura en exoeso de aproximadamente 525°C. Alternativamente e l  

aparato de tostación puede hacerse funcionar de manera conven­

cional excepto en lo que se refiere a l hecho que les quemado­

res en las soleras segunda y tercera más bajas se hacen fun­

cionar de manera que e l producto calcinado que cae hacia la  so-' 

le ra  más baja está a una temperatura de por lo menos aproxima­

damente 525°0. y e l  producto calcinado luego se en fria  rápida- 

. mente en la  solera más baja. Las temperaturas de descarga más 

elevadas se pueden lograr proporcionando en las  soleras infe­

riores quemadores ventajosamente quemadores de gas.

La descripción que antecede del funcionamiento y control 

de los hornos de varias soleras .cuando se tuestan concentrados 

de molibdenita se muestra que las reacciones resultantes que 

ocurren en las soleras más altas generan calor mientras que las  

reacciones en las soleras más bajas pueden requerir la  adición 

de calor. Los reactivos de flotación en e l concentrado de mo-



libdenita ge someten a combustión en las soleras más altas que 

generan calor suficiente para in ic ia r la s  reacciones de testa­

ción que inicialmente generan más calor debido a las cantida­

des grandes de azufre de sulfuro que están presentes. En la  

solera superior se prefiere remover e l  exceso de calor para 

reducir a l mínimo la  aglomeración del concentrado de molibdeni- 

ta. La remoción de calor én las soleras superiores se puede 

lograr aumentando e l flus o del aire ta l y como se bace conven- 

cionalmente o mediante enfriamiento por rociadura para propor­

cionar un gas de escape que tiene una a lta  concentración de 

SOg apropiado para la  fabricación de ácido sulfúrico. E l pro­

cedimiento y aparato usados para e l  enfriamiento por rociadu­

ra  se describe en la  Patente Norteamericana Número 4,034,969 

que se incorpora en la  presente por referencia. A medida que 

se tuesta e l  concentrado de molibdenita cuando se mueve hacia 

abajo a travós del aparato de testación, la s  reacciones de tos- 

tación generan menos calor y puede tener que agregarse ealor 

adicional para mantener e l  concentrado parcialmente tostado a 

temperaturas lo suficientemente elevadas para asegurar la  e l i ­

minación de azufre esencialmente completa. En la  práctica de 

testación convencional, e l  calor se anade en cantidades de ma­

nera ta l y en las  soleras seleccionadas que e l concentrado cal­

cinado se descarga desde e l  aparato de tostación a  una tempera­

tura de entre aproximadamente 250°C. y aproximadamente 450°C. 

Estas temperaturas de descargas bajas se emplean para reducir a l

- 17-
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mínimo loa problemas de manejo de materiales. E l procedimiento 

de conformidad con la  presente invención se desvia de la  prác­

tica convencional introduciendo calor suficiente en estos s i­

t io s  de manera que e l concentrado calcinado se descargue a una 

temperatura mayor de aproximadamente 525°C. ventajosamente en­

tre aproximadamente 600°C. y 650°C.

E l potasio en e l  trióxido de molibdeno se hace soluble en 

agua calentando e l trióxido de molibdeno o reteniendo e l pro­

ducto calcinado desde la  tostación a una temperatura lo su fi­

cientemente elevada y a travós de un periodo de tiempo lo bas­

tante prolongado de manera que durante e l enfriamiento rápido 

la  mayoría del potasio v. gr. por lo menos aproximadamente e l  

95 porciento se remueva-con una lix iv iación  con agua caliente 

seguido por separación de liquido-sólidos y digestión de amonio 

seguido por separación de líquido-sólidos. E l mecanismo me­

diante e l cual se hace soluble e l  potasio en agua caliente no 

se conoce y la  naturaleza del material que se está tratando al­

tera la  temperatura mínima y e l tiempo de retención a esa tem­

peratura a la  cual debe someterse e l  material. Para la  mayoría 

de los materiales de trióxido de molibdeno son suficientes tem­

peraturas míhimas de 550°C. y tiempos de retención de una hora. 

Cuando e l trióxido de molibdeno se produce directamente median­

te tostación no son tan importantes los tiempos de retención.

Las temperaturas mínimas y los tiempos de retención mínimos para 

materiales específicos pueden determinarse fácilmente calentón-
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tsndo e l  material a diferentes temperaturas durante diferentes 

periodos de tiempo, enfriando rápidamente e l material calentado 

y lixiviando e l mismo. Casi todos los materiales se pueden tra­

tar mediente calentamiento a temperatura de por lo menos aproxi­

madamente 600°C. durante más o menos uñatercera parte de una 

hora.

E l material calcinado que se descarga del aparato de tos- 

tación a una temperatura de por lo  menos aproximadamente 525°C. 

se en fria  rápidamente a un régimen lo suficientemente elevado 

para hacer que e l  potasio sea soluble en agua. E l enfriamiento 

rápido puede ser directo o indirecto. Por ejemplo, e l  producto 

calcinado puede introducirse continuamente en e l agua que se 

mantiene a la  temperatura de lix iviación  (es decir entre aproxi-* 

madamente 50°C. y aproximadamente 100°C.) mediante e l calor del 

producto calcinado' y mediante la  adición de agua para reabaste­

cer las pérdidas de agua debidas a la  generación de vapor. Por 

lo tanto los pasos de enfriamiento rápido y lix iv iación  se pue­

den efectuar en una sola operación. Alternativamente? e l  pro­

ducto calcinado caliento puede alimentarse hacia dispositivos 

indirectos convencionales ta les como un torn illo  de enfriamiento 

indirecto. Sea cual fueren los medios usados para en fria r rá ­

pidamente e l producto calcinado caliente, e l  producto calcinado 

debe enfriarse a temperatura menor de aproximadamente 400°C. 

(ventajosamente a menos de aproximadamente 200°C.) a un régimen 

mayor de aproximadamente 30°C. por minuto de p_referencia a un
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rógimen de por lo menos aproximadamente 50°C. por minuto y de 

manera especialmente ventajosa a un régimen de por lo menos 

aproximadamente 100°C. Es la  combinación de las  temperaturas 

de descarga más elevada del producto de calcinación y e l rógimen 

más rápido de enfriamiento del producto calcinado caliente e l  

que asegura un contenido de potasio fin a l de menos de aproxima­

damente 100 partes por millón. Los contenidos más bajos de po­

tasio en e l producto fin a l de trióxido de molibdeno se logran 

enfriando rápidamente e l  mismo a temperaturas más bajas v . gr. 

menores de aproximadamente 200°C. y.regímenes de enfriamiento 

más rápidos.

Las impurezas que se solubilizan mediante e l enfriamiento 

rápido desde la  temperatura de descarga caliente se lix iv ian  

del producto calcinado con agua caliente. La temperatura de l ix i  

viación puede variar en una amplia escala desde entre aproxima­

damente 50°C. y aproximadamente 100°C. pero a fin  de* asegurar 

los mejores resultados desde e l punto de v ista  del grado de l i x i ­

viación de potasio mientras que' se reduce a l mínimo la  disolu­

ción del molibdeno e l agua caliente se mantiene a una tempera­

tura de entre aproximadamente 75°C. y aproximadamente 85°*C. La 

lixiviación  puede llevarse a cabo en cualquier aparato de l i x i ­

viación convencional que proporcione buen contacto de liqu ido- 

sólido y buen mezclado. Despuós de que e l  trióxido de molibdeno 

se separa del líquido de lix iv iación  caliente, se disuelve en 

una solución de amonio que contiene entre aproximadamente 10 por
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ciento y 20 por ciento de. hidróxido de amonio a una temperatura 

de entre aproximadamente 40°C. y 8Q°C. E l dimolibdato de amo­

nio se puede recuperar de .la  solución después de la  separación 

de líquido-sólido mediante cristalización y evaporación. La 

calcinación del dimolibdato de amonio produce trióxido de mo­

libdeno de calidad química que contiene menos de 100 partes por 

millón de potasio.

E l procedimiento de conformidad con la  presente invención 

puede usarse para tratar concentrados de molibdenita que duran­

te la  tostación convencional producirían un producto conocido 

en e l mercado como "óxido de molibdeno tócnicc". Estos concen­

trados de molibdenita. pueden contener más de aproximadamente 

100 partes por millón de potasio.

Durante e l  tratamiento por medio del procedimiento de 

conformidad con la  presente invención puede producirse un pro­

ducto conocido como "óxido* de molibdeno de calidad química" 

que contiene menos de aproximadamente 100 partes por millón de 

potasio.

A fin  de proporcionar'una mejor comprensión de la  presen­

te invención, se presentan los  siguientes ejemplos ilustrativos.

- EJEMPLO I

Un concentrado de flotación de molibdenita que contiene en­

tre aproximadamente 3000 partes por millón y 4000 partes por mi-
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llón  de potasio se alimenta hacia un aparato de tostaciÓn 

Nichols-Herreshoff de tamaño comercial da doce soleras que se 

hace funcionar de manera convencional y de manera que estime 

la  presente invención.

Para probar la  presente invención, se usaron quemadores 

de gas en las soleras 10 y 11 a fin  de aumentar la  temperatura 

d e l producto calcinado de la  solera 11 hasta más de 600°C. Se 

tomó una muestra de la  solera 11 y se enfrió rápidamente en agua 

y despuós de la  lix iv iación  e l producto calcinado contenia 

aproximadamente 12 partes por millón de potasio mientras que e l  

material filtrado contenía 11500 partes por millón de molibdeno.

Mientras que se mantenía e l  producto calcinado en la  sole­

ra  11 a temperatura de aproximadamente 600<*C., e l  homo se hizo 

funcionar de manera ta l como para a lterar la  temperatura del 

producto calcinado en la  solera 12 t a l y como se muestra en e l  

Cuadro I .  Despuós de en friar e l  producto calcinado, la s  mues­

tras se lix iv iaron  con agua caliente. Despuós de la  separación 

de liquido-sólidos los sólidos se d igirieron en hidróxido de 

amonio y los valores de molibdeno se recuperaron mediante cris­

talización de una manera convencional. E l molibdato de amonio 

cristalizado se calcinó para proporcionar un óxido de molibdeno 

de calidad química. E l análisis de sus contenidos de potasio 

se muestran en e l  Cuadro I .
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CUADRO I

Temperatura en la  solera 
12. <*C._____________________

485

450

400

365

270

Oxido de calidad química de 
contenido de K. rom.________

780

710

400 .

360

200

" Estas pruebas demuestran que cuanto mayor sea e l régimen 

de enfriamiento de la  solera 11 a la  solera 12, menor será e l  

contenido de potasio en e l  óxido de calidad química que se pro­

duce durante un tratamiento ad ic iona l..

En otra prueba se tomó una muestra de la  solera 9 después 

de que las reacciones de tostacién habían llegado a l punto en 

donde e l  calor generado por las reacciones era insuficiente 

para sustentar la  temperatura del producto calcinado. E l tamar- 

ño de la  muestra era lo suficientemente pequeño de manera que

e l  enfriamiento de aire proporcioné un régimen de enfriamiento 

en exceso de 50°C. por minuto. La muestra enfriada se lix iv ié  

con agua y se traté adicionalmente para producir óxido de mo- 

libdeno de calidad química que tenía un contenido de potasio 

de 31 partes por millón.

EJEMPLO I I
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Un concentrado de molibdeno que tiene la  misma composición 

que se usó en e l Ejemplo I  se alimentó hacia e l  mismo aaprato 

de toatacióh que se hizo funcionar de manera ta l que ocurrió 

una separación en la s  soleras 10 y 11. Las muestras se tomaron 

despuós de la  separación y se enfriaron en aire que proporcionó 

un rógimen de enfriamiento en exceso de 50°C. por minuto. Des­

puós de la  lix iv iación  con agua caliente, e l  contenido de pota­

sio del óxido de calidad química era de 25 partes por millón. 

Las muestras tomadas del producto calcinado convencionalmente 

enfriado tambión se lix iv iaron  con agua y e l  óxido de molibdeno 

de oalldad química subsecuentemente producido tenía contenidos 

de potasio de entre 250 partes por millón y 610 partes por mi­

llón . - "

Adn cuando la  presente invención se ha descrito junto con 

las modalidades preferidas debe quedar comprendido que puede 

recurrirse a modificaciones y variaciones sin desviarse del a l­

cance de la  invención ta l y como lo comprenderán aquellas perso­

nas expertas en e l ramo. Estas modificaciones y variaciones se 

consideran como quedando dentro del alcance y esfera de la  in­

vención y de las cláusulas anexas.
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REIVINDICACIONES

1. Un procedimiento para producir una solucidn de molib- 

dato de amonio purificada a p artir de tridxido de molibdeno de 

calidad técnica, caracterizado por calentar e l  tridxido de mo­

libdeno de calidad tdenica a una temperatura lo suficientemen­

te elevada y durante un periodo de tiempo lo suficientemente 

prolongado para hacer e l  potasio soluble en agua caliente, en­

f r ia r  e l  tridxido dé molibdeno calentado hasta una temperatura 

menor de aproximadamente 400°C. a un rdgimende enfriamiento de 

por lo menos aproximadamente 30°C. por minuto, l ix iv ia r  e l  

tridxido de molibdeno enfriado con agua caliente para lix iv ia r  

e l  ptasio del mismo, separar e l  tridxido de molibdeno'del agua 

de lix iviacidn , d igerir e l  tridxido de molibdeno separado en 

una solucidn de amonio para formar una solucidn purificada de 

molibdato de amonio y separar la  solucidn purificada del mo- ' 

libdato de amonio de los sdlidos no digeridos.

2. Ha procedimiento de conformidad con lo reivindicado 

en la  cláusula 1, caracterizado por e l  hecho de que e l  tridxido 

de molibdeno calentado se enfria rápidamente a una temperatura 

menor de aproximadamente 200°C.
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3. lío. procedimiento de conformidad con lo reivindicado 

en la  cláusula 2, caracterizado por e l  hecho de que e l  trióxido 

de molibdeno de calidad tócnica se en fria  rápidamente a un 

rógimen de enfriamiento de por lo menos aproximadamente 50°C. 

por minuto.

4. Un procedimiento de conformidad con lo reivindicado en 

cualesquiera de las  cláusulas que anteceden, caracterizado por 

e l  hech de que e l  trióxido de molibdeno de calidad tócnica se 

calienta a una temperatura mayor de aproximadamente 525°C.

5. Un procedimiento de conformidad con lo reivindicado en 

cualesquiera de las cláusulas que anteceden, caracterizado por 

e l hecho de que e l trióxido de molibdeno de calidad tócnica se 

mantiene a esa temperatura durante por lo menos aproximadamente 

una tercera parte de una hora.

6. 'Un procedimiento de conformidad con lo reivindicado en 

cualesquiera de las cláusulas que anteceden, caracterizado por 

e l  hecho de que e l  agua caliente se mantiene a una temperatura 

de entre 50°C. y aproximadamente 100°C.

7. IR procedimiento de conformidad con lo reivindicado en 

cualesquiera de las cláusulas que anteceden, caracterizado por­

que e l trióxido de molibdeno se obtiene calentando un concentra­

do de molibdenita que contiene más de 100 partes por millón de 

potasio a una temperatura de entre aproximadamente 550°C. y 

aproximadamente 1400°C. en una atmósfera que contiene oxigeno 

libre  a fin  de oxidar e l disulfuro de molibdeno en trióxido de
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molibdeno que tiene un contenido de azufre menor de 0.5 por 

ciento.

8. Un procedimiento de conformidad con lo reivindicado 

en la  cláusula 7, caracterizado por alimentar continuamente e l  

concentrado de molibdenita hacia l a  solera más hacia arriba de 

un homo de varias soleras que contiene una atmósfera que con­

tiene oxigeno lib re ; hacer pasar e l  concentrado hacia abajo des­

de una solera a la  otra a travás de la  solera in fe rio r del mis­

mo, por lo menos algunas de las  soleras se mantienen a una tem­

peratura de entre aproximadamente 550°C. y aproximadamente 

750°C. de manera que e l  disulfuro de molibdeno se oxida en trióx: 

do de molibdeno que tiene un contenido de azufre menor de 

aproximadamente 0.5 por. ciento; y antes de la  lix iv iac ión  en­

f r ia r  e l  trióxido de molibdeno a un rJgimen de enfriamiento ma­

yor de aproximadamente 30°C. por minuto hasta una temperatura 

menor de aproximadamente 400°C. a partir de una temperatura lo 

suficientemente elevada para hacer que e l  potasio sea soluble

en agua.

9. Un procedimiento de conformidad con lo reivindicado en 

l a  cláusula 8, caracterizado por e l  hecho de que e l  trióxido de 

molibdeno se en fría  rápidamente hasta una temperatura menor de 

aproximadamente 400°C. en la  solera más baja del horno de va­

rias  soleras rociando agua sobre e l  trióxido de molibdeno ca­

lien te .

10. Un procedimiento de conformidad con lo reivindicado
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en l a  cláusula 8 o 9, caracterizado por e l  hecho de que e l  

trióxido de molibdeno en las  soleras más hacia abajo se mantie 

ne a una temperatura mayor de aproximadamente 525°C. por medio 

de quemadores y e l  trióxido de molibdeno se descarga desde e l  

homo de varias soleras a una temperatura mayor de aproximada­

mente 525°C.

11.- UN PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR UNA SOLUCION 
DE MOLIRDATO DE AMONIO.  ̂ '

Tal y como se ha descrito en la  Memoria que antece­

de representado en los dibujos que se acompañan y para los 

fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de veintiocho hojas escritas, 

a máquina por una sola*-dára?

Madnid, 12.SET.1979
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