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(54) TITULO: "PIIOCESO PAIIA LA PHOIJUCCION DE POIJSULFATO 
FEJIRICO EN SOLUCION" 

RESUMEN: 

Proceso para obtener polisulfato fØrrico en solución a partr de mineral de mignetita relinada 
y coucentrada, itil como coagulante en los procesos de tratamiento de aguas domiciliarias 
y/o industriales, CARACTEJUZADO porque comprende 
a. Mezclar en un reactor sellado agua o un polisulfato fØrnco/ferroso de baja concentración .4 
diluido, un electrolito frIo forinado por kido sulftrico y agua y mineral de magneiita en, 
exceso; 
b. Agitar In solución formada en el paso a) al interior del reactor durante todo el proceso; 
c. Cerrar el reactor y adicionar Æcido sulfÆrico industrial faltante 
d. Obtener una solución con airededor de 220 a 280 g de Hierro por litro de solución, acidez 
libre de 0%, basicidad entre 2% y un 12,5% y pH entre airededor de 0,2 a 1,0; 
e. Filtrar In solución obtenida en paso ci) en caliente a aproximadamente entre unos 800 y1 
100° C; 
f. Aplicar un oxidante a la solución liltrada por la pane inferior de un reactor abierto a4 
presión atmosfØrica y 
g. Obtener un polisulfato fØrnco en soluaón con concentraciones de ion fØrnco de a! menos 
12,5%, ion ferroso menor a 4 g/l, acidez libre igual a cero, basicidad entre 7% y22 % y pH 
entre airededor de 0,5 a 18. 
Proceso para obtener polisulfato fØrrico en solución segIin la reivindicación 1, 
CARACTERTZADO porque el pH del polisulfato fØrrico estÆ preferentemente entre 0,8 ai 
1,6. 
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CAMPO DE APLICACION 

La presante invend6n so relaaona con at campo do la depuración o tratamiento 

do aguas mas especificamente a un proceso para la obtención do coagulantes utites 

an at tratamiento de aguas domicilianas y1b. industnales 

DESCRIPCION DEL ARTE PREVIO 

La creclente escasez mundual do agua hace quo los actuates recursos hIdncos 

deban cuidarse y tratarse, para asi potler reuttlizailos Do esta forma la posibitidad do 

tenor, a costos do producciôn razonable, nuevos coagulantes para la producciOn de 

agua potable coma para at tratamiento de residuos industnales, so hace cada vez mÆs 

necesarto 

Los coagulantes mÆs amphamente utilizados son a base do hierro y do aluminio, 

destacando at sulfato do alumunio, doruro fØmco y sulfato fØmco 

El sulfato do atuminio as at coagulante mÆs antiguamente conocido, el cual se 

produce convenientemente an muchos palses. 

El cloruro fØmco as ün coagulants con buenas caracteristicas do coagulaciôn, 

quo so encuentraen todas partes, puesto quo as producido por ptantas productoras de 

cloro-soda, necesanas para muthos tipos do industnas 

Las plantas do tratamiento do residuos, habitualmante tienen equipos do 

precision costosos: (decanter, tricanter, piping, etc.) los quo usualmente son do acero 

inoxidable yestós tipos do coagulantes son altamente nocivos an la duraciOn do estos 

equipos. Sin embargo tanto el sulfato fØmco como at polisulfato fØmco (PFS) no danan 

el acero inoxidable. 

Es asi que on procesos para el tratamiento do agua potable, on tØrminoS 
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bÆsicos, primero Se procede a captar el agua cruda, para luego aplicar coagulante (para 

separar la turbiedad presente). El agua sin turbiedad Se desinfecta, para luego ser 

distribuida a la población. 

En procesos para la depuración de aguas industriales, pnmero se introduce el 

5 agua industrial a la planta depuradora para posteriormente aplicar el coagulante (sulfato 

de aluminio, cloruro fØrrico, polisulfato fØrrico, etc.). Luego se ajusta el pH a un valor 

(rango) que la normativa vigente permita. Una vez ajustado et pt-I se aplica un floculante 

(polielectrolito) para completar la floculación. Posteriormente Se separan el agua tratada 

. de los lodos generados para terminar par devolver et agua tratada at cause receptor. 

10 En las aguas industriales, las habituates altas DQO (Demanda Quimica de 

Oxigeno), obligan a aplicar grandes cantidades de coagulantes, produciendo como 

efecto secundarlo, que se afecta en demasIa el pH, por to que luego se debe 

proporcionar o agregar algün Ælcalis (ej. soda cÆustica ) para restituir el pH a un valor 

que la normativa vigente permita. 

15 El documento de patents US 5.194.241 titulada "Manufacture of hydroxylated 

ferric sulphate compound" presentada par el titular Eaglebrook Intemacional Inc., cuyo 

inventor es Derka Jaroslav, describe un proceso para obtener sulfato fØmco a partir de 

sulfato ferroso que utiliza oxIgeno en estado gaseoso con presencia de catalizadores 

(óxidos de nitrógeno), en un reactor cerrado, bajo presión. Mientras que la presents 

20 solicitud de patents no utitiza catalizadores, la oxidación es con peróxido de hidrógeno y 

en un reactor abierto, es decir a presion atmosfØnca. , 

El documento de patente US 5.785.862, titulada "Preparation and uses of 

polyferric sulphate", cuyo titular es Imperial Collage of Science Technology and 

Medicine, de Graham et al., describe un proceso para preparar una forma polimØrica de 

25 sulfato fØmco en donde una soluciôn acuosa acIdica incluye sulfato ferroso que es 

oxidada para formar sulfato fØmco en soluciOn, en una etapa de oxidación a presión 
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atmosfØrica y en ausencia de catalizadores de oxidaciôn. Luego el sulfato fØmco es 

hidrolizado con una base como hidróxidos o bicarbonatos de un metal alcalino para Is 

polimerización. La presente solicitud de patente no utiliza base alguna para polimerizar, 

sino simplemente exceso de hierro (magnetita). 

5 Por otra parte, el mineral de magnetita (hierro) es producido par algunos palses 

en el mundo y debido que es una matena prima para Is producciôn de aceros es 

comercializada a compaæIas siderürgicas en varios palses; los grandes volümenes 

transportados permiten muy bajos precios en los fletes, encontrÆndose este producto en 

los palses importadores. 

10 10 En los palses que no producen óxido de titanio, solo so dispone do sulfato do 

aluminlo, cloruro fØrnco a ambos. Es interesante seæalar como ejemplo que en 

SudamØrica solamente en Brasil existe una plants productora de óxido de titanho. 

Los polisulfatos fØrricos (PFS) son conocidos como coagulantes en procesos de 

tratamientos de aguas domiciliarias e industriales, los cuales son utilizados para ayudar 

15 a remover, por coagulaciOn, Is suspension de desechos do materias orgªnicas y otros 

contaminantes presentes, quo son obtenidos por otros procesos, diferentes al do Is 

presente invención. 

Par 10 tanto, Is presente solicitud de patente de invenciôn provee un proceso 

para Is obtención de un producto mÆs avanzado para Is coagulación en plantas de 

20 tratamiento do aguas domiciliarias y/o industriales, como son los polisulfatos fØrricos, 

los cuales presentan muchas ventajas respecto al sulfato de aluminio y al cloruro fØmco 

mencionados antenormente. En efecto, se requiere menor dosificaciôn de coagulante, 

menor consumo do Ælcalis (en la posterior etapa do neutralizaciOn), eventualmente un 

menor consumo do floculante (polielectrolito) y adicionalmente, Is generaciOn de un 

25 menor volumen de lodos. 

La alta concentraciOn fØmca, Is basicidad y Is polimerizaciOn obtenida, le 



entregan a este coagulante caracterIsticas supenores respecto de los coagulantes mÆs 

habituales como el cloruro fØmco liquido comónmente conocido, (soluciôn 39 - 45% de 

FeCI3), sulfato fØrrico (solución 9 -11% Fe) y sulfato de aluminio (Solución 6% -8% de 

A1203). 

5 El polisulfato fØmco de la presente invención tiene una significativa mayor 

capacidad de coagulación que el sulfato de aluminio, haclØndolo aün mÆs ventajoso, 10 

cual tamblØn presenta significativos ahorros en los consumos de Ælcalis (soda cÆustica, 

cal y otros). Una ventaja adicional del polisulfato fØmco es que produce menores 

volümenes de Jodos que los tres coagulantes antes mencionados, como se muestra en 

10 las siguientes tablas, en las cuales se realizO el anÆlisis de DQO (Demanda Quimica de 

Oxigeno) y de neutralización con soda cÆustica al 0,1 Normal, al vaso con menor valor 

de turbiedad: 

Tabla 1: Polisulfato fØmco 

Vaso 
No 

Polisulfato fØrrico 

(mgfl) 

Polielectroilto 

AR - 199 (mgll) 

Tipo de FIôculo 

(Indice de Wilcomb) 
pH sallda 

Turbiedad 

(UNT) 

Volumen de lodo 

(mill) 

4,96 10 4 7,28 37 8 

2 9,92 10 4 7,22 35 11 

19,84 10 6 7,15 31 12 

4 29,76 10 6 7,08 22 15 

5 39,68 10 8 6,95 18 18 

6 49,6 10 6 6,92 20 18 

DQO: 148 mg/I 
15 NaOH: 0,50 mg/I (requerida para neutratizar (pH) de la muestra tratada). 

Tabla 2: Cloruro fØmco (41.8 % de FeCl3J 

Vaso 
No 

Cloruro fØrrico 

(mgIl) 

Polielectrolito 

AR �199 (mg/1) 

Tipo de FIôculo 

(indice do Wilcomb) 
pH sailda 

Turbiedad 

(UNT) 

Volumen do lodo 

(mill) 

1 17,2 10 2 7,22 86 10 

2 21,5 10 2 7,06 48 18 

3 34,4 10 4 6,86 37 24 

43,0 10 4 6,63 34 32 

51,6 10 6 6,47 26 36 

6 64,5 10 8 6,12 29 38 
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Sulfato do 

Alumlnlo(mgIl) 

Pollelectrailto 

AR-199(mgfl) 

Tipo do FlocuIo 

(IndicedeWitcomb) 
pH ealIda 

Turbiedad 

(LiNT) 

Volumen do lodo 

(mill) 

888 10 4 7,19 52 15 

22,18 10 4 7,03 34 21 - 

44,32 10 6 6,82 28 28 

53,18 r 10 8 6,75 20 37 

66,48 10 6 6,65 21 
- 33 

15 
70,88 10 8 6,28 21 .28 

5 DQO:l62mgfl.; . . .:... 
NaOH 2,2 mg/I (requenda para neutralizer (pH) do la muestra tratada) 

Las tablas y datos anteriores se reabzaron tomando una muestra de aguas 

servidas domØsticas, la cual so sometiô a ensayos con un equipo do agitador mUltiple 

10 (pruebas do jarra con volumen do 2 htrs du), con las siguientes caracterIsticas 

- pH=7,53(a19°C), 

Turbtedad =79 (lINT), 

- DQO=440(mglI) 

. La secuencia do tratamiento fue la siguente 

15 - Mezcla rÆpida I minuto a 100 rpm 

- Mezcia lenta 15 minutos a 40 rpm 

- Decantación 30 munutos a 0 rpm 

Durante la mazda rØpida se agrego el coagulante y el floculante (pohacnlamtda 

aniOnica (AR-199)). 

20. De estos ensayos so observa 
qua: 

a) Para el mejor resultado, la dosis do coagulante utihzada con of pohsulfato .fØrrico es 

inferior a las dosis del sulfato de aluminto y del cloruro fØmco 

b) En Is neutralizaciôn, so aprecia que el polisulfato fØmco consume una significative 
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menor cantidad de Ælcalis (soda cÆustica) que el sulfato de aluminio y el cloruro 

fØrrico. 

c) En el volumen de lodo se observa que el polisulfato fØrrico genera un menor 

volumen que los lodos producidos por el sulfato de aluminio y el cloruro fØrrico. 

DESCRIPCION DE LA INVENCION 

La presente solicitud de patente, permite obtener polisulfato fØnico, el cual en su 

proceso de producciôn no usa catalizadores se prepara a partir del mineral magnetita 

en exceso, no utiliza Ælcalis (bases), se efectüa con presiôn y a temperaturas desde 

� 10 aproximadamente. los 1500 C hasta los 70° C, siendo mØs recomendable entre 1300 C y 

800 C en la realizaciön de una primera fase del proceso, mientras que el una segunda 

fase del proceso se trabaja a presiOn atmosfØrica y con temperaturas de hasta 600 C. 

El polisulfato fØrrico de la invenciOn presenta una concentración de ion fØmco de 

un 12,5% o mayor, con cero acidez libre, basicidad de 7% hasta 22 % y un pH final de 

15 aproximadamente 0,5 - 1,8, mÆs preferentemente entre 0,8 y 1,6. El proceso de 

polimerización requenrÆ de tiempo y temperaturas adecuadas. 

El proceso de la presente invenciOn utiliza magnetita refinada Fe3041 proveniente 

de mineral concentrado o ultra ff0, producto utilizado como base para peletizarlo junto 

con otros compuestos, y de esta forma utilizarlo en los altos homos para la producciOn 

20 de aceros. 

La concentraciOn habitual de este mineral varla entre un 67% - 70,0% de hierro. 

El tamaæo de particula es por 10 menos en un 75% de 44 micrones; tambiØn existe otra 

magnetita que presenta un tamaæo de partIcula en un 90% de 44 micrones. Este 

mineral (para ambas matenas primas) presenta aproximadamente un 66,6% de Fe3 y 

25 un 33,3% de Fe2 

Este procedimiento tambiØn es apropiado para Fe2O3, hidrOxidos fØrricos, 

hidróxidos ferrosos 0 mezclas de los tres anteriores. 
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El proceso de la presente invención contempla una primera fase que consiste en 

proveer un reactor sellado al cual se le agrega agua 0 un polisulfato fØrrico/ferroso de 

baja concentración diluido proveniente de residuos sólidos de etapas de filtrado 

postenores que se reutiliza en esta etapa. Luego se adiciona un electrolito, que por 

5 segundad y optimizaciOn del proceso, se utiliza inicialmente un electrolito frio formado 

por Æcido suIftrico y agua (0 polisulfato fØrricolferroso de baja concentraciôn diluido). La 

funciôn del electrolito es la de trabajar como un amortiguador de la reacciôn, haciØndola 

mÆs segura. 

El electrolito frio utilizado en el proceso posee un rango entre 15% a 45% de 

ID 10 concentraciOn peso/peso, siendo adecuado para un clima templado un electrolito entre 

30% a 35% peso/peso (este electrolito requiere una preparaciôn previa y luego su 

enfriamiento). Sin embargo, la concentración a utilizar del electrolito frio dependerÆ de 

la temperatura ambiente del media, agua (o polisulfato fØmco/ferroso de baja 

concentración diluido) y del Æcido. Naturalmente en lugares muy cØlidos se requerirÆn 

15 electrolitos mØs concentrados como a! 45% peso/peso, y en lugares muy frios se 

requenrÆn electrolitos menos concentrados como al 15% peso/peso. Estos valores 

pueden vanar aün mÆs. 

� Posteriormente se agrega la magnetita escogida (en exceso) iniciando la 

agitacion que permite una buena homogenización de la solución, esta agitación se 

20 mantiene durante todo el proceso. 

Luego se procede a cerrar el reactor y se adiciona todo el Æcido sulfirico 

industhalfaItante el cual posee una concentración habitual de 97% a 98% (esta fase 

puede ser rÆpida, puesto que el electrolito frio amortigua la reacciôn). 

Es importante destacar que este procedimiento puede generar presiôn, la  cual 

25 podrÆ Ilegar hasta unos 380 kPa (unas 55 psi); adicionalmente esta etapa no requiere 

energIa adicional extema, es decir la producción de polisulfato fØrnco por esta via 
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presents importantes reducciones de costos y es mÆs seguro. 

La soluciOn comienza, entonces, a subir de temperatura iniciÆndose as! 

rÆpidamente Is formaciôn del sulfato fØmcolferroso el cual en su fase final comienza a 

polimerizarse formando el polisulfato fØrrico/ferroso. Cuando Is temperatura alcanza los 

5 1000 C se considers iniciada Is reacción propiamente tal. Durante las dos primeras 

horas Is temperatura sube hasta aproximadamente entre los 1200 C y 1500 C, para 

luego estabilizarse y comenzar a disminuir nuevamente en forma lenta. Naturalmente 

estas temperaturas IevantarÆn presión en tomo a los 103 a 380 kPa (15 a 55 psi) 10 qua 

ayuda a una mejor y mÆs rÆpida digestion. 

110 10 Durante Is pnmera parte de Is digestiOn se solubiliza Is magnetita, es decir se 

forma sulfato fØrncolferroso. En este proceso de transformación se consume el Æcido 

sulfirico presente al interior del reactor, hasta alcanzar un nivel de acidez libre = 0. En 

esta fase, Is magnetita en exceso presente continuarÆ retirando protones (Hf) para 

seguir con su disoluciOn. Como consecuencia de eJIo se producen jones (OH), Jos 

15 cuales inician el proceso de polimerización del sulfato fØrricolferroso. 

Luego de 4 a 20 horas se obtiene una solución de polisulfato fØrnco/ferroso con 

una basicidad entre 2% y 12,5%, pH entre 0,2 - 1,0. 

Para conocer el estado y situaciOn de Is soluciOn al interior del reactor, se toman 

muestras de soluciôn para determinar los parÆmetros buscados Optimos de dicha 

20 soluciOn y realizar correcciones al proceso si se requiere y para deterrninar el tempo de 

finalizaciOn de Is etapa completa al interior del reactor. Los parÆmetros que se miden 

dicen relaciOn a Is cantidad y concentraciOri de hierro total, ion ferroso (Fe2); acidez 

libre; basicidad y pH. 

Una vez concluida esta primers fase del proceso descrita antenormente, se tiene 

25 una soluciôn con airededor de 220 a 280 g de Hierro por litro de soluciOn con 

aproximadamente 2/3 Fe3 y 1/3 Fe2), acidez libre: 0%, basicidad entre 2% y un 12,5% 
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ypH entre 0,2-1,O. 

Esta solución  as! obtenida Se filtra en caliente (a aproximadamente entre unos 

800 y 100° C)  pars evitar Is cnstatizaciôn de sales ferrosas que puedan tapar los filtros, 

caæerIas (piping) o a lo menos evitar hacer su etapa ineficiente. 

5 Los residuos sólidos de Is filtraciôn se lavan con gran cantidad de agua, de forma 

que se genere un residuo inocuo (compuesto bÆsicamente de Si02, CaSO4 MgSO4, 

Fe04) muy poco contaminante (levemente contaminado con hierro soluble y acidez), 

por tanto, ambientalmente mÆs aceptable y ademÆs, se recupera un polisulfato 

., fØrncolferroso de baja concentraciOn diluido el cual se reutiliza, por ejemplo en la 

10 primers etapa al incorporarlo al reactor sellado en vez de agua, mejorando los 

rendimientos del proceso. 

Una vez concluida Is primers fase, se da comienzo a una segunda fase o fase de 

oxidación, que consiste en proveer un reactor abierto, es decir, el proceso se realiza a 

presión atmosfØrica, en donde Is solución filtrada se deja enfriar hasta 

15 aproximadamente unos 25° C a 550 
c, 

mÆs preferentemente entre los 200 y 60° C. 

Teniendo Is solución entre los 25° C y 550 C se procede a aplicar un oxidante 

como Æcido nitrico, persulfato de potasio, perôxido de hidrOgeno u otro, 

preferentemente perOxido de hidrógeno al 50% ô 70% pIp, que permite mayor eficiencia 

debido a que produce un menor efecto de dilución. Asi mismo, Is aplicación de este 

20 oxidante se realiza par Is parte inferior del reactor, a travØs de Is inyecciOn por medios 

adecuados, para permitir mejores resultados debido a Is alta reactividad que presents el 

peroxido al encontrarse con iones Fe2 y Fe3 en un pH entre 0,2 y 1,0, el cual 

comienza inmediatamente a descomponerse en oxIgeno (02) y agua (H20). El oxigeno 

producido, como cualquier gas, buscarØ salir del reactor, iniciando un recomdo 

25 ascendente, logrÆndose un mayor tiempo de residencia al interior del reactor, en 

comparación si se aplicara el oxidante por Is parte superior del reactor, 10 que permite a 



:. 

su vez mayor probabiidad de reaccionar, lograndose disminuir pØrdidas do H202. 

El perôxido utihzado consume protones (H), por tanto como consecuenc,a deja 

hidróxilos disponibles (OH’), los quo continUan la pohmenzadón del ion FØmco 

Una vez terminada esta etapa el polisulfato fØrnco presentara un pH mayor al pH 

5.. deØntradà; el cUâl qüedarÆ on tomo a 0,5 -1,8, mÆs preferentemente entre 0,8-1,6. 

La oxiclaciOn puede durar entre 5 a 8 horas, su aplicaciôn debe ser lenta mientras �. 

la soluciön es permÆflentemente agitada. En caso do quo so produzca mucha espuma 

par la reacci6n se utilizarâ un antiespumante ,para media ÆcidO. 

� . . . 

Terminada esta segunda fase of � polisulfato fOnico . tiene las siguientes 

10 caracterlsticas:  

Hierró total: 200 250 grII; . � . 

... fe2:<igll; . . ��� 

� . . . . . 

Fe’3: 200 - 249 g/l .... 

Acidez Libre: 0%;. � . . 

15 Basiddad: 70/a.- 22%; . . . . 

�.

 

pH: 0,5-f,8. 

MOtodo do detŁrrriinaciOn del Fe . . �. . 

Se toman 10 ml do la muestra a analizary so Ilovan a un matraz afórado do 250. 

20 . ml enrazando con agua destliada. .. . � 

.De Ia soIucin anterior so toma una ailcuota do 10 ml depositÆndola on un vaso 

deprecipitado de 250 ml, agregÆndole 10 ml do H2SO4 al 50/6 
y 

sobre esta sóluciOn so 

agregan 25 ml de la soluciOn Zimmermann-Reinhardt pare luego vaforar con KMflO4 al 

0,1 N. So deberÆ Utilizer un blanco reemplazando la alicuota fØmca par agua destilada. 

25 � 

Câlculos: N x(V - V Blanco) x Pe x 25= gIl 
M 

10 



Donde, 

N: Normalidad del KMnO4 

V: Volumen utilizado del KMn04 

Pe: Peso molecular del hierro 

5 M: Volumen de la muestra 

V Blanco: Volumen de KMnO4 utilizado en el blanco. 

MØtodo de determinaciôn del hierro total: 

De la muestra a analizar se toman 10 ml y se Ilevan a un matraz atorado de 250 

10 ml enrazando con agua destilada (esta misma soluciôn se utiliza en el anÆlisis del Fe2). 

De esta solución se toma una alIcuota de 10 ml y se traspasa a un vaso de 

precipitado de 250 ml, el cual se calienta a ebulliciôn y se agrega SnCl2 al 30% gota a 

gota hasta el viraje de color, agregando 3 gotas como exceso, inmediatamente Se 

adicionan 10 ml de H92Cl2 al 5% dejando enfriar a menos de 25° C, luego se agregan 

15 25 ml de solución Zimmermann-Reinhardt pare valorar con KMnO4, al 0,1 N. Se deberÆ 

utilizar un blanco reemplazando la alicuota fØrrica par agua destilada. 

� CÆlculos: N x (V - V Blanco x Pe x 25= g/l 
M 

20 Donde, 

N: Normalidad del KMn04 

V: Volumen utilizado del KMn04 

Pe: Peso molecular del hierro 

M: Volumen de (a muestra 

25 V Blanco: volumen de KMnO4 utilizado en el blanco. 

MØtodo de determinación de la acidez fibre: 

11 



Transfiera 20 g del producto (previa tiltraciôn) a .un matraz aforädo de 100 ml, 

enrazando con agua destilada., Do esta soluciôn preparada so tome una alicuota de 20: 

ml, la cual se deposita on un vaso de precipitado de 150 ml, agregue 60 ml de Fluoruro 

de potasio an soluciOn (1409 de fluoruro on 800 ml de agua destilada caliente) y titule.. 

5 inmediatamente con agltacion constante utilizando NaOH 0,05 N usando coma 

indicador fenoftaleina. (utilizar 10 ml en micróbureta). Para compensar Ia acidez del 

fluoruro de potasio on soluciOn realice un blanco, reemplazando Ia soluciôn de sUlfato 

fØmco par agua: destilada. . 

% de acidez libre (como H2SO4) = (ml NaOH blanco) x (N NaOH) x 0,098 x 25 x 100 
lQ ., .. peso de Ia muestra (g) 

Ref: MØtodo AWWA, (American Water Works Association). 

MØtodo de determinaciôn de Ia basicidad 

Transfiera 20 g del producto (previÆ flltraclón y a 20° C) a un matraz aforado. de 

15 100 ml, enrazando con agua destilada. De esta solución preparada se toma una 

alicuota de 20 ml Ia cual se deposita on Un :vaso de precipitado de 250 ml, agrØgue 60 

ml do Fluoruro de potasio en solución; como indióador agregar gotas de fenoftaleIhÆ y 

comience a titular con ªcido sulfCrico I N, haSte quo se presente el viraje de color. 

20 % basicidad (coma NaOH) = (ml HSQt- bJano)*(N HSO4OO4*25*1 00) 
20 

Donde, . . . 

N: Normalidad de1.HSO4 . . 

25. Ejemplos 

Elemplo N01 

En un reactor se adicionan primero 4.400 Kg de agua, luego 4.000 Kg de 



electrohto at 25% p/p (a temperatura ambiente), iniciândose  la agitación  la cual se 

mantendrÆ durante todo el proceso; luego se agregan 3.740 Kg de mineral (Magnetita 

refinada con un 75% de 44 micrones) con una concentración de 68% - 70% de Hierro 

en peso, el reactor se cierra y se agrega el Æcido sulfürico restante 4.360 Kg a una 

5 concentración de 97% - 98 %, el Æcido se incorpora rÆpidamente, la temperatura 

comenzarÆ a subir hasta Ilegar a 132° C, con una presiôn de unos 207 kPa (unos 30 

psi). 

Cuando la temperatura tiegue a los 1000 C se considerarÆ iniciada la reacción y 

se dejarÆ par 17 horas con agitacion constante; en este periodo ocurre la mayor 

10 extracción de hierro desde el mineral, iniciÆndose tambiŁn la polimerización. 

Una vez terminada la digestion, se deja enfriar la soluciOn obtenida hasta los 

80°C iniciÆndose la filtraciOn respectiva, haciendo pasar la soluciOn por un filtro y 

recibiendo la soluciôn filtrada en otro equipo. 

En este segundo equipo se deja enfriar nuevamente la soluciOn hasta los 30° C, 

15 iniciÆndose altI la fase de oxidación, mientras se mantenga esta etapa agitaremos 

constantemente y mantendremos la temperatura sin subir mÆs allª de los 410 C. 

La inyección del perOxido de hidrOgeno al 50% p/p se efectüa por la  parte inferior 

del reactor (especialmente acondicionado), de forma tal que el oxidante deba subir par 

la solución a oxidar, obteniØndose mejores rendimientos. 

20 En la oxidaciOn se consumieron 768 Kg de perôxido at 50% obteniØndose 10.560 

I (25° C) de polisulfato fØmco con 232 g Hierro/litro; Fe2: 0,7 gIl; Fe3 (231 g/l o 14,57% 

p/p); densidad: 1,585 g/l a 20° C; acidez libre 0 %; material insoluble < 0,02 %; pH: 1,0; 

Basicidad: 12,5%; Residuos sôlidos 513 Kg con humedad. 

25 Eiemplo NO 2 

En un reactor se adicionan pnmero 3.300 Kg de agua, luego 4.000 Kg de 

Wl 



electrolito al 25% p/p (a temperatura ambiente), iniciÆndose la agitaciôn  la Cw@I go 

mantandr6 durante todo el proceso; despuØs se agregan 3.150 Kg de mit!!!! 

(Magnetita refinada con un 90% en 44 micrones) con una concentración aproximada de 

67% - 69,5 % de Hierro en peso; el reactor se cierra y se agrega el Æcido sulfürico 

5 restante de 3.550 Kg con una concentración de 97% - 98 %, el Æcido se incorpora 

rapidamente; la temperatura comienza a subir, hasta Ilegar a 128° C, con una presiOn 

de unos 207 kPa (unos 30 psi). 

Cuando la temperatura Ilegue a los 1000 C se considerarÆ iniciada la reacciOn y 

se dejarÆ por 15 horas con agitaciôn constante; en este perlodo ocurre la mayor 

10 extracciôn de hierro desde el mineral, iniciÆndose tambiØn la polimerización. 

Una vez terminada la digestiOn, se deja enfriar la solución obtenida hasta los 78° 

C, iniciÆndose la filtraciOn respectiva, haciendo pasar la soluciôn por un filtro y 

recibiendo la soluciOn filtrada en otro equipo. 

En este segundo equipo se deja enfriar nuevamente la solución hasta los 25° C, 

15 iniciÆndose auu la fase de oxidaciOn; mientras se mantenga esta etapa agitaremos 

constantemente y mantendremos la temperatura sin subir mÆs allÆ de los 350 C. 

La inyecciOn del peróxido de hidrOgeno al 50% pip se efectia por la parte inferior 

del reactor (especialmente acondicionado), de forma tal que el oxidante deba subir por 

la soluciOn a oxidar, obteniØndose mejores rendimientos. 

20 En la oxidaciOn se consumieron 601 Kg de peróxido al 50%. 

Finalmente se obtuvo: 9.0721(29° C) de polisulfato fØmco con 236 g. Hierrollitro; 

Fe2: 0,8 gIl; Fe3: (235 g/l o 14,78% pIp); densidad: 1,589 g/l; acidez libre: 0 %; pH: 1,1; 

basicidad: 13,75%; material insoluble <0,02 %; residuos sOlidos 383 Kg con humedad. 

25 Eiemłlo  NO 3 

En un reactor se adicionan primero 4.200 Kg de agua, luego 4.000 Kg de 
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electroilto at 25% p/p (a temperature ambiente), iniciÆndose la agitación  la cuat se 

mantendrÆ durante todo el proceso; despuØs se agregan 3.600 Kg de mineral 

(Magnetita refinada on un 75% de 44 micrones) con una concentraciOn aproximada de. 

67% - 69,5 % de Hierro en peso; el reactor. se cierra y se agrega el Æcido sulfürico 

5 restante de 4.200 Kg con una concentraciOn de 97% - 98 %, el Æcido se Incorpora 

rapidarnente, debido a quo la temperature comienza a subir, hasta ilegar a 1290C, con 

una presiOn de 186 kPa (27 psi). 

Cuando la temperature Ilegue a los. 1000 C se considerarÆ Aniciada la reacciOn y 

. se dejarÆ por 18 horas con agitaciOn constants; on este periodo ocurre Pa mayor 

.10 extracciôn de hierro desde at mineral, lniciÆndose tambiØn la polimerización. 

Una vez terminada la digestion, se deja enfriar Pa soluciOn obtenida hasta los 79°  

C, iniciÆndose la flltraciOn respectiva, haciendo pasar Pa soluciôn par un liltro y 

recibiendo la soluciOn filtrada en otro equipo. 

En este segundo equlpo se deja enfriar nuevamente la.soluciOn hasta los 32° C, 

15 iniciÆndose afli Is fase de oxidaciOn; mien rae se mantenga esta etapa agitaremos 

constantemente y mantendremos la temperature sin subir mÆs allÆ de los 42° C. 

La inyecciOn del perOxido de hidrOgeno al 50% pip se efectUa par la parts inferior 

del reactor (especialmente acondicionado), do forma tat quo el oxidante deba subir par 

la sOluciOn a oxidar, obtenlØndose mejores rendimientos. 

20. En la oxidaciOn se consumieron 692 Kg de peroxido al 50%. 

Finalmente se obtuvo: 10.508 I (370 C) de polisulfato fØmco con 210 g. 

hierrollitro; Fe2 0,7g/l; Fe3: (209 g/l o 13,3% pIp); densidad: 1,572 g/l a 20° C; acldez 

fibre: 0 %; pH: 1,7; basicidad: 22%; material insoluble < 0,02 %; residuos sOlidos 417 

� Kg. con humedad. 

25 

15 



1. 

5 

PE 

REMNDICACIONES 

Proceso pars obtener polisulfato fØmco en solución a partir de mineral de 

magnetita refinada y concentrada, iAtil como coagulants en los procesos de 

tratamiento de aguas domiciliadas..Yid industnales, CARACTERIZADO porque 

comprende 

a Mezclar en un reactor sellado 0  un pohsulfato femcolferroso de baja 
ç 
(T) 

coricentraciôn dduido, un electrobto fruo formado por Æcido sulfunco yagu 

y mineral de magnetite on exceso, 

b Agitar. Is soluciôn formada an el paso a) al interior del reactor durante todo 

el proceso, 

C Cerrar el reactor y adicionar Æcido sulfuilco industrial falte, 

d Obtener una soluciôn  conpde 220 a 280 g de Hierro por litro de 

solución, acidez libre de 00h, basicidad entre 2% y un 12,5% y pH entre 

airededor de 0,2 a 1,0, 

a Filtrar la solución obtenida en paso d) en caliente a aproximadament 

entre unos 80° y 1000 C, 

f Aphcar un oxidante a Is solución flttrada por Is parts inferior de un reactor 

--

g Obtener un polisulfato fØriico en soluciôn con concentraciones de ion 

fØmco de al menos 12,5%, iOn ferroso manor a 4 gIl, acidez libre igual a 

cero, baslcidad 7% y22 % y pH entre atrededor de 0,5 a 1,8 

2. Proceso para obtener polisulfato fØrrico on soluciOn segUn Is reivindicaciOn 1, 

25 - CARACTERIZADO porque el pH del polisulfato fØrnco estØ preferentemente 

entre 0,8a1,6. 

18 



5 4. 

5. 

7. 

20 

D. 

Proceso para obtener polisulfato fØrrico an soluciôn segn Is reivindicación .1,. -� 

CARACTERIZADO porque ci valor do la basicldad no debe ser menor a 7%. 

Proceso pare obtener polisuifato fØrrico on soluciôn segün Is  reMndicación 1, 

CARACTERIZADO porque ci valor do la basicidad no dabs ser mayor a 22%. 

ProcesO para obtener polisulfato fØrrico on soluciOn segin la reivindicación 1, 

CARACTERIZADO porque ci electrobto on frio poses un rango entre 15% a 45% 

do concentraciôn peso/peso 

Proceso para obtener polisulfato fØrnco an solución segün  Is reivndicaci6n 1, 

CARACTERIZADO porque la magnetita refinada proveniente de mineral 

concentradÆ o ultra flno poses un tamaæo de particula en un 750A dc 44 micrones 

con una conôentración de entre un 670A a.70% de hierro. 

Proceso para obtener polisulfato fØrrico en soluciôn segUn la reMndiCadôn 1, 

CARACTERIZADO porque la rnagnetita reflnada proveniente de mineral 

concentrado o ultra fino poses un tamaæo de particula do aproximadamente en 

un 90% de 44 micrones con una concentraciôn do entre un 67% a 70% de hierro; 

Proceso para obtener polisulfato fØnico oh soluciOn segUn Is reivindicación 1, 

CARACTERI ADO porque el oxidants es Æcido nftrico. 

25 9. Proceso para obtener polisulfato fØmco en soluciôn segün la reivindicaciôn 1, 

CARACTERIZADO porque ci oxidants as doro gaseoso. 



25 

CARACTERIZADO porque dcho coagulants es polisultato fØrrico on soluciOn con 

concentracones de iôn fØmco do al menos 12,5%, ion ferroso manor a 4 g/l, 

acidez lubre igual a cero, basiciclad entre 7% y22 % y pH entre airededor de 0,5 

18 
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a 1,8, que se obtienede un_proceso que no requiere del uso de catalizadores, -- .-.-- ---------- ---,--------------- -’.------------. 

Ælcalis y energIa extema. 

16. Coagulante para procesos de tratamiento de aguas domiciliarias y/o industriales 

5 segün  la reivindicación 15, CARACTERIZADO porque el valor de la basicidad no 

debe ser menor a 7%. 

17. Coagulante para procesos de tratamiento de aguas domiciliarias y/o industriales 

segin la reivindicack5n 15, CARACTERIZADO porque el valor de la basicidad no 

10 debe ser mayor a 22%. 

18. Coagulante para procesos de tratamiento de aguas domiciliarias y/o industriales 

segtin las reivindicaciones 15 a 17, CARACTERIZADO porque se obtiene del 

proceso de la reivindicaciOn 1. 

15 
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D RNA" in the mafter-matter  all elei.,- and autorizaciOn amplia y bastante 
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MEMORIA DESCRIPUVA 

Descripcion de lo conocido en la materia 

El campo en que habrÆ de ser utilizada la preseAte patente de invendón es pnncipalmente el de 
la producciOn de coagulantes para el traffimlento de residuos industriales lIquidos y de la 
producción de agua potable, para el tratamiento de aguas servidas y para usos en (a mlneria y 
en general para cualquier tratamiento donde se desee depurar aguas. 
La creciente escasez mundlal de agua hace que los actuales recursos hIdiicos deban cuidarse y 
tratarse, para asi poder reutilizarlos; es as( como la posiblildad de tener, a costos de producción 
razonables, nuevos coagulantes para la producción de agua potable, como para el tratamlento 
de reslduos indusbiales se hace cada vez ms necesario. 
Los coagulantes ms ampliamente utilizaclos son a base de Hierro y de Aluminlo, destacando el 
sulfato de aluminlo, cloruro fØrrico y sulfato fØrrico. 
El sulfato de aluminio es el coagulante mØs antiguamente conocido, el cual se produce 
convenientemente en muchos paises. 
El doruro fØmco es un coagulante con buenas caracteristicas de coagulaciOn, que se encuentra 
en todas partes, puesto que es producido por plantas productoras de cloro-Soda, necesarlas 
para muthos tipos de Industrias. 

. El sulfato fØmco ha sido tradicionalmente producido y ademÆs en mayores volümenes, en 
paises industriahzados, que cuentan con plantas productoras de óxidos de titanio ( pigmento 
blanco). La producc6n de este pigmento genera como desecho sulfato ferroso el cual es 
oxidado a sulfato fØrrico. Este tipo de proceso tiene como desventaja que solo to pueden 
utilizar aquellos paises que cuenten con ese tipo de lndustrias, debido a que transportar el 
sulfato ferroso a otros palses hace dificil su viabilidad comercial. 
La presente patente genera un producto mØs avanzado para la coagulaciófl como es el 

polisulfato fØrrico, el cual presenta muchas ventajas respecto de los tres coagulantes anterlores 
como son entre otros aspectos, menor dosiflcaciOn de coagulante, menor consumo de Ælcalis 
(en la posterior neutralizaclOn), eventualmente un menor consumo de floculante (polielectrolito) 
y adicionalmente, la generación de un menor volumen de (odos. 
La presente patente de InvenclOn, a dlferercla de la anteriormente presentada par el 
solicitante, seæor Aifredo Mauriclo Del Valle Lazo, No. 2736-2002, 10gm superiores 
concentraciones de IOn fØmco en soluclOn, cero acldez fibre, un porcentaje de basicidad, 
ademÆs de polimerizaciOn. Estas diferencias se traducen en enormes ventajas en el producto 
final, para el proceso de coagulaciOn - floculadOn. 
Respecto de la patente US 5494,241 presentada par Derka Jaroslav, ella parte de sulfato 

. ferroso en soluciOn, que para oxidar el Fe a Fe4, utiliza oxigeno en estado gaseoso con 
presencia de catalizadores (ó)ddos de nitrógeno), en un reactor cerrado. La presente solicitud 
de patente no utiliza catalizadores, la oxidaclOn as con Peróxido de HidrOgeno y en un reactor 
abierto (presiOn atmosfØrica). 
Respecto de la patente US 5,785,862 presentada par Graham y Jiang, ellos utilizan una base 
como hidróxidos o bicarbonatos de un metal alcalino para polimerizar. La presente solicitud de 
patente no utiliza base alguna para polimerizar, sino simplemente exceso de hlerro (magnetita). 
Por otra parte, el mineral de magnetita as producido par algunos paises en el mundo y debido 
que as una materia prima para la producciOn de aceros as comercializada a compaæias 
siderCirgicas en vanos palses; los grandes votümenes transportados permiten muy bajos preclos 
en los fietes, encontrÆndose este product) en los paises Importadores. 
En los paises que no producen c$xldo de titanlo, sOlo se dispone de sulfato de aluminlo, doruro 
fØmco o ambos. 
Es interesante seæalar como ejemplo que en SudamØrlca solamente en Brad existe una planta 
productora de óxido de titanlo. 

La presente solicitud de patente, permite producir pollsulfato fØmco, el cual en su proceso de 
producción no usa catalizadores, se prepara a partir del mineral magnethta en exceso, no utlhza 
Ælcalis (bases), se efectCia con o sin presión y a temperaturas desde aproximadamente los 150 
°C haste los 70°C, siendo mÆs recomendable entre 130 y 80°C; este poilsulfato fØmco presenta 
una concentraciOn de IOn fØmco de un 

12,50/a o mayor, con cero acldez libre, bas" % 
hasta 22 % y un ph final de aproxlmamente 0,5 - 1,8. El proceso de polimeri r 
de tiempo y temperaturas adecuacfas. 

r $ 
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La aliB concentración fØrrica, el Ph mencionado y Ia pohmerizadón obtenlda, le entregan a este 
coagulante caracteristicas superiores respecto de los coagulantes mÆs habituates como el 
ci oruro fØrrico lIquido comCinmente conocido, (39 - 45% de Fed3 ), sulfato fØmco(9-11% Fe) 
y sulfato de aluminlo (Solución 60/6-8% de A1203) 

Las claras ventajas del producto propuesto radlcan en qua el polisulfato fØrilco, respecto del 
cloruro femco, es mÆs seguro de manipular, no dana el acero inoxidable 316 y tieæe un mayor 
rendimiento como coaguInte que el cloruro fØnico, sulfato de alumlnlo y sulfato fØmco pero, 
con Ia gran ventaja adicional de que, en las fases posterior�s de neutralización, los coramos 
de ªlcalis pueden ser significativamente inferlores con magnitudes de 30% - 40% - 50% - 60% 
-70% o aün mayors, genera menores vol(imenes de lodos y ademÆs ns,e requiere de energia 
extema para su producclón. El proceso puede gnerar presión Interna. 

TØngase presente que las plantas de tratamiento de residuos habitualmente tienen eqipos de 
precision costosos (decanter, tricanter, piping, bombas, etc.) los que usuImente son de acero 
inoxidable. 

El polisulfato fØmco de la presente invenciOn tiene una significativa mayor capacidad de 
coagulaciOn que el sulfato de aluminlo, hacIØidolo an mÆs vntajoso, to cul tamblØn 

S presenta significativos ahorros en los consumos de Ætcalis (soda caCsstica, cat y otro). 
Una ventaja adicional del polisulfato fmco es que pmdue menores volOrnenes de lodos que 
los tres coagulantes antes menclonados (doruro fØrrico, sulfato de atuminlo y sulfato fØnico). 

Para verificar los mejores rendimientos del polisulfato fØrrico respecto del sutfato de atuminlo y 
cloruro fØmco se realizó la sigulente experiencia: 
Se tomO una muestra de aguas servidas domØsticas con las siguientes caracteristicas: 
Ph (19°C) 7,53; Turbiedad ( UNT) 79; DQO ( mg/It) 440. 

Esta agua servida se sometiO a ensayos con un equipo de agitador multiple (Pruebas de jarra). 

La secuencia de tratamiento fue Pa siguiente: 
Mezcla rªplda: 1 minuto a 100 rpm. 
Mezda tenth :15 mlnutos a 40 rpm. 
DecantaciOn :30 minutos a 0 rpm. 

Durante Pa mezda rÆpida se agregaron el coagutante y floculante respectivamente. Como 
� floculante se utilizO una Potlacritamida anlOnica (AR-199) 

Para el ensayo se utiiizO Jarras con votumen de 2 litros c/u de agua servida sobre el cual se 
aplicO las dosis respectivas. 

Exoerieflcia con Polisulfato fØmco 

Vaso NO PoliuIfato PolielecboIlth TWO de Ph sallda Turbiedad Volumen 
FØrrico AR -199 Flóculo, (UNT) delodo 
(mg/ U) (mg/It) (Indice (mi/It) 

de 
Mlcomb) 

1 4,96 10 4 7,28 37 8 
2 9,92 10 4 7,22 35 11 
3 19,84 10 6 7,15 31 12 
4 29,76 10 6 7,08 22 15 
5 39,68 10 8 6,95 18 18 
6 49,6 10 6 6,92. 20 18 

Los anÆlisis de DQO y de neutralizaclOn con Soda cÆustica (at 0,1 Normal), se realizaron at 
sobrenadante del vaso NO 5. - 
DQO: 148 mg/Lt. I4f7iq 
Soda custica requerida para neutral izar el vaso NO 5 : 0,50 mg/It NaOH A’ OCN 
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Vaso NO Cloruro 1rrIao Pollelectrolito Tipo do Ph sailda Turbiedad Volumen 
(Mg/ U) AR -199 FtócuIo (UNT) delodo 

(mg/It) (Indice (mi/It) 
de 

Wlknmb) 
1 17,2 10 2 7,22 66 10 
2 21,5 10 2 7,06 48 18 
3 34,4 10 4 6,86 37 24 
4 43,0 10 4 6,63 34 32 
5 51.6 10 6 6,47 26 36 
6 6415 10 8 6112 29 38 

Los anÆhsis de DQO y de neutralizaciOn con Soda (Mca (al 0,1. Normal), se realizaron al 
sobrenadante del vaso NO 5. 
DQO: 146mg/It. 
Soda cÆustica requerida para neutralizar el vaso NO 5: 2,7 mg/Lt NaOH 

Experiencia con Sulfato de alumlnio (7% de Al2Q) 

Vaso N° Sulfato do Pollelectrollto Tipo do. Ph catlrla Turbiedad Volumen 
Aluminie AR 

- 199 (mg/Lt) Flóculo (UNT) do lodo 
(Mgt U) (Indic. : (mVLt) 

:De 
Wilcomb) 

1 8,86 10 4..s7,19 52 15 
2 22,16 10 4’ 7,03 34 21 
3 44,32 10 6 6,82 26 28 
4 53,18 10 8:. 6175 20 37 
5 66,48 10 6 665 21 33 
C 71100 Ine. I0 12-1 Ila 

Los anÆllsls de DQO y de neutrallzaclón con Soda caMca (al 0,1 Normal ), se reallzaron al 
sobrenadante del vaso NO 4. 
DQO: 162mg/It. 
Soda dustica requerlda para neutralizar el vaso NO 4: 2,2 mg/Lt NaOH 

De estos ensayos se observa que 

a) Para el mejor resultado, la dosis de coagulante utUizada con el polisulfato fØrrico es 
Inferior a las dosis del sulfato de aluminlo y del doruro fØnlco. 

b) En la neutralizadón, so apreda que el polisuifato fØrrico consume una signhlicativa 
menor cantidad do McalIs (soda cÆustica) que el sulfato de aluminlo y el doruro fØrrico. 

c) En el volumen de lodos, so observa que ,el pollsulfato fØnico genera un menor volumen 
que los lodos produddos por el sulfato de aluminlo y el doruro fØrilco. 
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DESCRIPION DE LA ZNVENION 

Las claras ventajas para aquellos paIses productores e Importadores de mineral de hierro 
(Magnetita) es que tamblØn pueden contar con pobsullato fŒmco como coagulante para su 
industria. 
Esto motivó el desarrollo de este proceso, el cual utiliza magnetita Fe304 refinada, proveniente 
de mineral concentrado o ultraflno, producto utilizado como base para peletizarlo junto con 
otros compuestos, y de esta forma utilizarlo en los altos homos para la producción de aceros. 
La concentración habitual de este mineral varla entre un 67% - 70,0% de Hierro. El tamaæo de 
partIcula es por 10 menos en un 75% de 44 mlcrones; thmblØn existe otra magnetita que 
presenta un tamaæo de particula en un 90% de 44 mlcrones. Este mineral (para ambas 
materias primas) presenta aproximadamente un 

66,60/o de y un 33,33% de Fe2. 
Este procedimiento podria ser tambiØn aproplado para Fe203, hidróxidos fØmcos, hidróxidos 
ferrosos o mezclas de los tres anteriores. 
Los demÆs insumos que utilizaremos serÆn Æcldo sulfCirlco Industrial el cual posee una 
concentración habitual de 97-98% as( como agua o LSF (Lavado del sôlldo del FØmco). 
Por seguridad y optlmlzaclón del proceso, se utlllzarÆ inlclalmete un electrolito Mo formado 
por iddo sulfOrico y agua o (ISP), la fund6n del electrolito es la de trabajar como un 
amortiguador de la reacclón, haciØndota mÆs segula. 

� Se debe utilizar un electrolito frIo en un rango entre 15% - 45% de concentración peso/peso, 
siendo adecuado para un clima templado un electrolito entre 30% - 35% peso/peso (este 
electrolito requiere una preparación previa y luego su enfriamiento). La concentración a utilizar 
de este electrolito f(0 dependerÆ de la temperatura amblente del medic, Agua o ISP y del 
Æcido), naturalmente en lugares muy clldos se requerlrÆn electrolitos mÆs concentrados como 
al 45% peso/peso, y en lugares muy frlos se requenrÆn electrolitos menos concentrados como 
al 15% peso/peso. Estos vatores pueden va,iar aOn mÆs. 
El primer insumo agregado a nuestro equipo es el agua o 1SF, luego el electrolito, 
posteriormente agregamos la magnetita escogida (en exceso) Iniciando Ia agitación que nos 
permita una buena homogenlzación de la solución, esta agithción se mantendrÆ durante todo el 
proceso; cerramos el reactor y adiclonamós todo el Æcldo sulfCmiico laltante (esta fase puede ser 
rÆpida, puesto que el electrolito frfo amortigua la reacción),  la soludón  comenzarS a subir de 
temperatura suavemente, permitlØndonos un adecuado control de la reacclón, iniciÆndose as( 
rpidamente la formación del sulfato fØrrico/ferroso el cual en su fase final comenzarÆ a 
polimerizarse formando el polisulfato fØrrico/ferroso. 
Es importante destacar que este procedimiento puede geæerar presiôn, la cual podrÆ Ilegar 
haste unas 55 psi (pound�force per square Inch); adiclonalmente esta etapa no requiere 

. energfa adicional extema, es decir la producclón de pollsulfato fØmco por esta via presenta 
importantes reducciones de costos y es mils seguro. 
Esta ecuación explica  la primera parte de la macdon: 
Fe304 + 4 H2SO4 = FeSO4 + Fe2[SO4]3 +4 1-120. 
Con todos los insumos dentro del reactor, la temperatura comenzarÆ a subir, cuando Ilegue a 
los 80°C se considerarÆ iniciada la reacciOn proplamente 

tat, la que se extenderÆ entre 12y 20 
horas. Durante las dos primeras horas la temperatura sublrÆ hasta aproximadamente los 
120°C -1500C, luego se estabillzarÆ y comenzard a bajar lentamente. Naturalmente estas 
temperaturas levantarÆn preslOn en tomo a los 15-55 psi to que ayudath a una mejor y mas 
rÆpida digestiOn. Durante la primera parte de la digestion estaremos solubilizando la magnetita, 
es decir formando sulfato fØmco/ferroso, en este proceso la magnetita ira lentamente 
consumiendo el Æcido sulfCmrico presente haste Ilegar at nivel de acldez Iibre = 0, alcanzado este 
estado, la magnetita en exceso presente contlnuarÆ retirando protones (H’) para seguir (muy 
lentamente) con su disoluclOn. Como consecuencla de ello se produciran lones (OH), los cuales 
inidaran el proceso de pollmerizaciOn del sulfato fØrrico/ferroso. Luego de 12 -20 horas se 
obtendrÆ una soluclOn de polisulfato fØrrico/ferroso con una basicidad entre 2% y 12,50/b, Ph 
entre 0,2 - 1,0. 
La reacción se controlarª con un muestreo at final de esta primera fase los cuales I n: 
Fe total 
Fe +2 £ REcEPaON 4. 

rd OMMUM 
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Adicionalmente, at bajar la presidn, se podrÆ tomar muestras a Intervalos segOn se estime 
(Ejemplo: cada 1 hora), de manera de conocer la tendencia del proceso y hacer correcciones si 
se requiere. 
Los controles necesarios son la medioón del Ion ferroso, Hierro total, Acidez libre, basicidad y 
Ph; la concentraciOn del Fe Se puede determinar indirectamente del hierro total y del Fe +2 
directamente utilizando el mØtodo propuesto por la AWWA. Los anÆlisis finales incluirÆn la 
determinaciOn del material insoluble de acuerdo a la American Water Works Association 
ANSI/ AWWA B-406 - 97. 

Una vez concluida esta fase del proceso tendremos una soluciOn con: 
220 - 280 gr Hierrollt (Aproximadamente 2/3 p +3 1/3 j +2) 

Acidez libre : 0 % 
basicidad entre 2% y un 12,5% 
Ph entre 0,2 - 1,0. 
Esta solución se filtrarÆ en caliente (aproximadamente 80 °C) para evilar as[ la cristalizaciOn de 
sales ferrosas que puedan tapar el filtros, piping o a to menos hacer su etapa ineflciente. 
El material flitrado se JavarÆ con gran cantidad de agua, de forma que generemos un residuo 
insoluble (compuesto bÆslcamente de Sb2, CaSO4, MgSO4, Fe304) muy poco contaminante, por 
tanto, ambientalmente mÆs aceptable (tevemente contaminado con hierro soluble y acidez) y 

� ademÆs recuperaremos un Polisulfato fØrrico/ferroso de baja concentraciOn (1SF) el cual se 
reutillzarÆ, mejorando los rendimientos del proceso. 
Para la Fase de oxidadOn la solución filtrada se dejarÆ enfriar haste aproximadamente 25 - 
50°C, trabajaremos a preslOn atmosfØrica donde preferentemente oxidaremos entre 30 y 
50°C. 
Teniendo la soluciOn entre los 25°C y 45°C procederemos a aplicat un oxidante como âddo 
nitrico, persulfato de potasio, perOxido de hidrOgeno u otro. 
Nosotros utilizaremos en este procedimiento perOxldo de hidrOgeno al 50%, el que se puede 
aplicar en otras concentradones, sin embargo esta concentradOn permite mayor eficienda 
debido a que produce wi menor efecto de diluciOn. 

I perôxldo utilizado, consumirÆ protones (H’), los que retirarÆ del agua, por tanto como 
consecuenda dejarÆ HidrOxilos disponibles (OH), los que continuarÆn la polimerizaciOn del iOn 
FØmco. 

Adicionalmente aplicaremos el perOxido por (a parte inferior del reactor to que permite los 
mejores resultados debido a la alta reactMdad que presenta el perOxido al encontrarse con 
lones Fe +2 y Fe en un ph entre 0,2 y 1,0 comenzarÆ Inmediatamente a descomponerse en 
O2yH2O. 

V Una vez terminada esta etapa el polisulfato fØmco presentara un Ph mayor al Ph de entrada, el 
cual quedarÆ en tomo a 0,5 - 1,8, mÆs preferentemente entre 0,6 - 1,0. 
El oxigeno, produddo como cualquier gas, buscarÆ salir del reactor, inidando un camino 
ascendente; luego se Iograra un mayor tiempo de residencia del 02 en el reactor logrÆndose 
disminuir perdidas del HzOb pues tendr6 mayor probabilidad de reaccionar. 
Su aplicación por la parte superior del reactor produdrfa pØrdlda del producto puesto que se 
liberarfa at medio gran parte sin reaccbonar. 

Para aplicar el oxidante usaremos un sistema en serle compuesto por: 

-Una bomba de diafragma 1/2 fl, Marcia Aro, en Kaynar [1(x): Impulsora del oxidante]. 
-Una vÆlvula de aguja 1/4 "con hilo NPT, en acero Inoxidabte 316 L [ f(x) : regular velocidad y 
dosificaciOn del oxidante]. 
-Una vÆlvula de bola … * … " con hilo NPT en acero Inoxldable 316 L,cori un cuarto giro de 
corte, (H 40-SS43S 4000) sene 40 OD, marca Swagelok. [1(x): corte rÆpido]. 
-VÆlvula de alivio 1/4 * 1/4 0 en acero Inoxidable 316 L, marca Swagelok 
(H 40� SSRL 3M 4F4000) RLB … * 1/4 "de 10- 225 psi. [f(x) vIvuIa de sadJ. 
-VÆlvula Check o retenciOn en acero inoxldable 31.6 (H 40 55 - 4CP,  

ON 
Wi Swagelok 

(f(x) vÆlvula de paso en un sentido 0 de corte). in WOMEN= -Filtro tipo Te … * 1/4 "con hIo NPT OD, marca Swagelok (H 40 SS4 4O9 ctetend6n de sOtidosj. 
CH ILEa -4 dispersores que esthrân compuesto de un conjunto de 3 etapas. 
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-Aspersor de acero inoxidable 316 para 30 Utros por hora (0,54W - SS) marca Spraying 
systems Co. 
-Filtro con vÆlvula de paso en acero inoxidable 316 (H 193 A-5-SS) marca Spraying systems Co. 
-Cuerpo de conexiôn a la linea (1/4 ’In- SS) en acero inoxidable 316 marca Spraying systems 
Co. 
La Oxldación puede durar entre 5 a 8 horas, su aplicaclón debe ser lenta y aplicada par la parte 
inferior del equlpo mientras la soluclon es permanentemente agitada; en caso de que se 
produzca mucha espuma par la reacaôn se utilizarb un antiespumante para media Æado, como 
el Sellig antimousse S de Ceca (Totalflna Elf) (10-15 gramos par batch). Terminada esta fase de 
oxidación el polisulfato fØmco tendra las siguientes caracteristicas: 

Hierro total : 200 - 250 gr/Lt 
Fe +2: < 1 gr/Lt 
Fe +3: 200 - 249 gr/Lt 
Aadez Libre :0% 
Basicidad: 7-22% 
Ph: 0,5-1,8 

AnÆlisis finales: Se determinarÆ Hlerro total, Fe-i-2 , Ph, acidez libre, basicidad, material 
insoluble y densidad. 

MØtodo de determlnaciæn del Fe: 
Se toman 10 ml de la muestra a anahzar y se Ilevan a un matraz aforado de 250 ml enrazando 
con aqua destilada. 
De la solución anterior se toma una alicuota de 10 ml depositÆndola en un vaso de predpitado 
de 250 ml, agregÆndole 10 ml de 1›12SO4 al 5% y sobre esta soludón se agregan 25 ml de la 
solución Zimmermann-Reinhardt para luego valorar con KMnO4 al 0.1 N. Se deberÆ utilizar un 
blanco reemplazando la alicuota fØmca por agua destilada. 
CÆlculos: N x(V - V Blanco) x Pe x 25 = gr/Lt 

M 
N: Normalidad del KMnO4 
V: Volumen utilizado del KMnO4 
Pe: Peso molecular del hierro 
M: Volumen de la muestra 
V Blanco : Volumen de KMnO4 utilizado en el blanco 

MØtodo de determinación del hierro total: 
De la muestra a analizar se toman 10 ml   se lievan a un matraz aforado de 250 ml enrazando 
con aqua destilada (esta miSma solución se utiliza en el anlisis del Fe2). 
De esta solución se toma una alicuota de 10 ml, y se traspasa a un vaso de precipitado de 250 
ml, el cual se calienta a ebullición y se agrega SnCl2 al 30% goth a 

gate 

hasta el viraje de color, 
agregando 3 gotas coma exceso, inmedlatamente se adiclonan 10 ml de 1›19202 al 5% dejando 
enfriar a menos de 25°C, luego se agregan 25 ml de soludón Zimmermann-Reinhardt para 
valorar con KMnO4 al Oi N. Se deberÆ utilizar un blanco reemplazando la alicuota fØmca par 
aqua destilada. 

ÆIculos: N xkV - V Blanco ix Pe x 2.5 = gr/Lt 
M 

N : Normalidad del KMnO4 
V : Volumen utilizado del KMnO4 
Pe: Peso molecular del hierro 
M : Volumen de la muestra 
V Blanco : volumen de KMnO4 utilizado en el blanco 

MØtodo de determinackn de la acidez libre: 
Transflera 20 gr del producto ( previa filtración ) a un matraz aforado de 100 ml, enrazando con 
agua destilada. De esta solución preparada se toma una alicuota de 20 ml la cuaI.dgsita 
en un vaso de precipilado de 150 ml, agregue 60 ml de Fluoruro de potasio en $1T5i ’(r 
de fluoruro en 800 ml de aqua destilada cahente) y titule inmediatam 
constante utilizando NaOH 0.05 N usando coma Indicador fenofiBlelna (tAdim RNi1M 
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microbureta). Para compensar la acidez del fluoruro de potaslo en soluciÆn realice un blanco, 
reemplazando la solución de sulfato fØrrico por agua destilada 
% de acidez libre (como H2SO4) = (ml NaQH -_blanco ) x (N NaOH) x 0.098 x 25 x 100 

peso de la muestra (gramos) 
Ref: MØtodo AWWA 

MØtodo de determinaciôwde Iabasiddad: 
Transfiera 20 gr del producto (previa flltración y a 20°C) a un matraz aforado de 100 ml, 
enrazando con agua destilada. De esta soluciön preparada se toma una alicuota de 20 ml la 
cual se deposita en un vaso de predpitado de 250 ml, agregue 60 ml de Fluoruro de potaslo en 
solución; como indicador agregar gotas de fenoftalemna y comlence a titular con Acido sulfÆrico 
IN, hasta que se presente el viraje de color. 

% basicidad (como NaOH) = (ml H,S01- blanco)*(N HzSO)!004*25*100) 
20 

N: Normalidad del H2SO4 

A continuación se detallan tres ejemptos del proceso cuya patente se solicita: 

Ejemplo No. 1 

En un reactor se adicionan primero 4.400 Kg de agua, luego 4.000 Kg de etectrolito at 25% p/p 
(a temperatura ambiente), inlclÆndose la agitaclón la cual se mantendrÆ durante todo el 
proceso; luego se agregan 3.740 Kg de mineral (Magnetita relinada con un 75% en 44 
micrones) con una concentraciOn de 68% - 70% de Hierro en peso, el reactor se cierra y se 
agrega el Æcido sulfUrico restante 4.360 Kg a una concentradón de 97% - 98 %, el Æddo se 
incorpora rªpidamente, Pa temperatura comenzarÆ a subir hasta llegar a 132°C, con una 
presión de 30 psi. 
Cuando la temperatura Ilegue a los 80 °C se considerarÆ inidada la reacciôn y se dejarÆ por 17 
horas con agitación constante; en este periodo ocurre la mayor extracción de hierro desde el 
mineral, iniclÆndose tamblØn la pohmerización (se debe eviter bajar Pa temperatura de los 
80°C). 
Una vez terrninada la digestion, se deja enfriar Pa solución obtenida hasta los 80°C inicindose 
la flltradOn respectiva, haciendo pasar la soluclOn por un flitro y recibiendo Pa soluclOn filtrada 
en otro equipo. 

� En este segundo equipo se deja enfriar nuevamente la soluclOn hasta los 30°C, iniciÆndose alti 
la fase de oxidadOn, mientras se mantenga esta etapa agitaremos constantemente y 
mantendremos la temperatura sin subir ms alIÆ de los 41°C. 
La inyección del perOxldo de hidrógeno al 500/b p/p se efectüa per Pa parte inferior del reactor 
(espedalmente acondicionado), de forma taP que el oxidante deba subir per la sotuclOn a 
oxidar, obteniØndose mejores rendimientos. 
En Pa oxidaclOn se consumieron 768 Kg de perOxldo al 50% obtenlØndose 10.560 It (25°C) de 
polisulfato fØrrico con 232 gr Hierro/Litro; Fe +2 : 0,7 gr/Lt Fe (231 gr/Lt o 14,57% p/p); 
densidad: 1,585 gr/Lt A 20°C; addez libre 0 %; material Insoluble < 0,02 %; Ph: 1,0; 
Basicidad: 12,5%; Reslduos s011dos 513 Kg con hümedad. 

Etemplo N 2 

En un reactor se adicionan primero 3.300 Kg de agua, luego 4.000 Kg de electrolito a! 25% 
(a temperatura ambiente), inicIndose la agitaciOn la cual se mantendrÆ durante todo et 
proceso; despuØs se agregan 3.150 Kg de mineral (Magnetita refinada con un 90% en 44 
micrones) con una concentraclOn aproximada de 67% � 69,5 % de Hierro en peso; el reactor 
se derra y se agrega el Æcido sulfCirico restante de 3.550 Kg con una concentraciOn de 97% - 
98 %, el ªcido se incorpora rÆpldamente; la temperatura comienza a subir, haste Ilegar a 
128°C, con una presiOn de 30 psi. 
Cuando la temperatura Ilegue a los 80 °C se consIderarfi inidada la reacdOn y ’per 15 
horas con agitaciOn constante; en este perIodo ocurre Ia mayor extracciOn �I 6’ e el 
mineral, iniciÆndose tamblØn Pa polimerizaclOn. DEWM 
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Una vez terminada Ia digestion, se deja enfriar la solutiOn obtenida hasta los 78°C, inicindose 
la filtración  respectiva, haciendo pasar la solutiOn por un filtro y recibiendo la solution filtrada 
en afro equipo. 
En este segundo equipo se deja enfriar nuevamente la solutiOn haste los 25°C, inicindose alli 
la fase de oxidaciOn; mientras se mantenga esta effipa agitaremos constantemente y 
mantenciremos la temperatura sin subir ma’s allÆ de los 35°C. 
La inyecciOn del perOxido de hidrOgeno al 50% p/p se efectCia por la parte inferior del reactor 
(especiatmente acondicionado), de forma tal que el oxidante deba subir par la solutiOn a 
oxidar, obtenlØndose mejores rendimientos. 
En la oxidatiOn se consumieron 607 Kg de perOxido al 50%. 
Finalmente se obtuvo: 9.072 U (29°C) de polisulfato fØmco con 236 gr. Hierro/Litro; Fe +2 
0,8 gr/Lt; Fe (235 gr/Lt o 14,78% p/p); densldad: 1,589 gr/Lt; acidez Iibre:0 %; Ph: 1,1; 
bascidad: 13,75%; material insoluble < 0,02 %; residuos sólidos 383 Kg con humedad. 

Etemolo N 3 

En un reactor se adicionan pnmero 4.200 Kg de agua, luego 4.000 Kg de electrolito al 25% p/p 
(a temperatura ambiente), iniciÆndose la agitaciOn la cual se mantendrÆ durante todo el 
proceso; despuØs se agregan 3.600 Kg de mineral (Magnetita refinada con un 75% en 14 
micrones) con una concentraclOn aproximada de 67% - 6915 % de Hierro en peso; el reactor 
se derra y se agrega el Æcido sulfUnco restante de 4.200 Kg con una concentratiOn de 970/0 - 
98 %, el Æcido se incorpora rpidamente, debido a que la temperatura comienza a subir, hasta 
liegar a 129°C, con una presiOn de 27 psi. 
Cuando la temperatura ilegue a los 80 °C se considerarÆ iniclada la reactiOn y se dejarÆ par 18 
horas con agitaciOn constante; en este perfodo ocurre la mayor extracciOn de hierro desde el 
mineral, inid6ndose tamblØn la polimerlzación (se debe evitar bajar la temperatura de los 
80°C). 
Una vez terminada la digestiOn, se deja enfriar la solutiOn obtenida haste los 79°C, iniciÆndose 
la filtratiOn respectiva, haciendo pasar la soluclOn por un flltro y recibiendo la solutiOn filtrada 
en otro equipo. 
En este segundo equipo se deja enfriar nuevamente Ia solutiOn haste los 32°C, inlciÆndose aill 
la fase de oxidaciOn; mientras se mantenga este etapa agitaremos constantemente y 
mantendremos la temperatura sin subir ma’s aIIÆ de los 42°C. 
La inyecciOn del perOxido de hidrOgeno at 50% p/p se efectOa 

par la parte inferior del reactor 
(especialmente acondicionado), de forma tat que el oxidante deba subir per la soluciOn a 
oxidar, obteniØndose mejores rendimientos. 
En la oxidaciOn se consumieron 692 Kg de peróxido at 50%. 
Finalmente se obtuvo: 10.508 Lt (37°C) de polisulfato fØrrico con 210 gr. Hierro/Utro; Fe +2 
0,7 gr/Lt; Fe (209 gr/Lt o 13,3% p/p); densidad: 1,572 gr/Lt a 20°C; acldez libre: 0 %; 
Ph: 1,7; basicidad: 22%; material insoluble < 0,02 %; residues sOtidos 417 Kg con humedad. 
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REXVINDICAUONES 

1.- Proceso Para producir polisulfato fØrrico en solución, con altas concentraciones de Ion fØrrico 
(12,5%,13%, 14% o supenores), iOn ferroso < a 1 gr/Lt, acidez libre cero, basicidad entre 7-
22 % y Ph cercanos a 1 (entre 0, 5 - 1,8); a partir de mineral de magnetita refinada y 
concentrada (la que se encuentra en exceso) con un tamaæo de particula de Un 75% en 44 
micrones con una concentración de entre Un 67% - 70% de hierro o tambiØn a partir de 
magnetita refinada y concentrada con un tamaflo de particula de aproximadamente un 90% en 
44 micrones con una concentraciOn de entre un 67% - 70% de hierro. 
Este proceso no requiere el uso de catallzadores. 
El proceso tampoco requiere el uso de ªlcalis (como soda caüstica, carbonatos, etc.). Se logra 
este poilsulfato fØriico en un reactor con presiOn o tamblØn se podria lograr sin presiOn. El 
proceso serÆ sin requeilmiento de energia extema. 
El polisulfato fØrnco obtenido tiene una gran capacidad de coagulaciOn, igual 0 mayor que la 
observada Para el cloruro fØrrico, sulfato fØmco o sulfato de aluminlo, capacidad que se 
utilizarÆ como coagulante en la producción y tratamiento de aguas potables o servidas 
(domiciliarias, industriales y mineras). 
Este procedimiento podria ser tambiØn apropiado Para Fe2O3, hidrOxidos fØmcos, hidrOxidos 

� ferrosos o mezdas de los tres anteriores. 
Se utilizarª un electrolito frIo Para actuar como amortiguador de Ia reacciOn, lo qua permitirÆ 
agregar las materias primas sin intervalos y en forma segura. 

2.- Un proceso Para producir polisulfato fØmco en soluciOn CARACFERIZADO, de acuerdo a la 
reMndicaciOn No.1, por la generaciOn de un polisulfato fØmco en soluciOn, con altas 
concentraclones de iOn fØrrlco 

(12,50/o, 13%, 14% o superiores), iOn ferroso < a 1 gr/Lt, addez 
libre cero, basicidad entre 

70/o� 22 % y Ph cercanos a 1(entre 0,5 y 1,8); a partir de mineral de 
magnetita refinada y concentrada ((a que se encuentra en exceso) con un tamaæo de particula 
de Un 75% en 44 micrones con una concentraciOn de entre un 67% - 70% de hierro o tambiØn 
a partir de magnetita refinada y concentrada con un tamaæo de particula de aproximadamente 
Un 90% en 44 micrones con una concentraciOn de entre un 67% - 70% de hierro. 

3.- Un proceso Para producir polisulfato fØrrico en soluci6n CARACTERJZADO, de acuerdo a la 
reivindicaci6n No.1, porque no requiere el uso de catalizadores. 

4.- Un proceso Para producir polisulfato fØmco en soluciOn CARACrERIZADO, de acuerdo a la 
. reivindicaciOn No.1, porque tampoco requiere el uso de Ælcais (como soda caCstica, carbonatos, 

etc.). 

5.- Un proceso Para producir polisulfato fØmco en solución CARACTERIZADO, de acuerdo a la 
reivindicaciOn No.1, por la obtenciOn de un coagulante de gran capacidad, igual o mayor que Ia 
observada Para el doruro fØmco, sulfato fØrrico 0 sulfato de aluminio, capacidad que se 
utilizarª como coagulante en la producciOn y tratamiento de aguas potables o servidas 
(domicilianas, industriales y mineras). 
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PATENTE DE INVENCION MODELO DE UTILIDAD ( ) 
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�. 
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DlSEO INDUSTRIAL ( ) 
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- Datos do Identlticaclbn del sollcitante o do la persona quo presenta 

� - Ia solicitud. 
� - Representaolón grªf lea ofotogràfice  del Dleeiio Industrial o muostra do 

Material quo Incorpora el diseflo. 
Comprobante do pago do las Was, establecidas 
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- Indlcaclôn do quo solicita ci regisfro do un Esquema do trazado. 
- Datos de ldentlflcaclôn del solcltante 0 de la persona quo presenta 
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2020 
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DoctQr(a). 
1-tUMBERTORUBIO CAMAC*tO 
Apoderado(a) 

1(FERENCIA- Rathcaclôn No. 0468028 
JrÆmite 002 
.vento 
Actuación 416 
Oficào No. 1388 
Folios 001 

eniendo ei cuerfla que Ia solicttud de pnvitegio de patente que se tramitabajo e’l 
expedientelndicado ertla reierencia, reUnetos reqüisitos de forma estabiecIdos 
en fps artculos 2$ y 27 de Ia )ecIsiôn  486 de la Comisiôn de la (omunidad 
Andina, y en las demas disposiciones vigentes sobre Ia matena, se envia if 
extracto de la solIcitud a Va O1cina de Comurncaciones para efecto de su 
pubftcaciÔn en la (3aceta de. 1ropiedad Industrial, conkwrne lo establece ØV 
articulo 40 de la misma Decision. 

Siendo manifestad6n expresa del fnteresado, la soticitud no seth pubicada 
aMes de los doce i2) meses contados a partIr de la letha de presenlacIOn, por 
io tanto Ia publicaciOn en este caso no se hard antes del dta 16 deJuIIode200S. 

iip1asp . 
Dadoen&,gotÆ DC, aios 
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