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(57)【特許請求の範囲】
【請求項１】
　以下の方法工程：
ａ）硫酸鉄七水和物の水溶液もしくは懸濁液を容器中で形成する工程（混合物Ｉ）；
ｂ）混合物Ｉを第一圧力容器中へ搬送し、かつ、大気圧での混合物Ｉの沸点を上回る温度
Ｔ１に混合物Ｉを昇温する工程、ここで圧力Ｐ１が形成され、かつ、固体としての硫酸鉄
一水和物および溶液ＩＩが形成され；
ｃ）固体の硫酸鉄一水和物を、溶液ＩＩから第二圧力容器中で温度Ｔ２および圧力Ｐ２で
分離する工程、ここで、硫酸鉄一水和物および付着した溶液ＩＩを含有する、分離された
固体の硫酸鉄一水和物が形成され；
ｄ）分離された固体の硫酸鉄一水和物を、圧力Ｐ３を有する第三圧力容器中へ搬送する工
程、ここで圧力Ｐ３はＰ２よりも低く、かつ、第三圧力容器中へ搬入された固体の硫酸鉄
一水和物の温度は、圧力Ｐ３で溶液ＩＩの沸点を上回り、ここで工程ｄ）の過程で、固体
の硫酸鉄一水和物の温度は、前記圧力Ｐ３に対応する温度Ｔ３に下がる；
を有することを特徴とする、硫酸鉄七水和物を加工する方法。
【請求項２】
　工程ｂ）において、１１０℃超、とりわけ１３５～３００℃、とりわけ好ましくは１４
０～１６０℃に昇温することを特徴とする、請求項１記載の方法。
【請求項３】
　工程ｃ）において、過熱蒸気または高温ガスを、少なくともＴ１の温度で導入すること
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を特徴とする、請求項１または２記載の方法。
【請求項４】
　前記過熱蒸気または前記高温ガスの温度が、Ｔ１を１００℃まで、好ましくは６０℃ま
で、とりわけ２０℃まで上廻ることを特徴とする、請求項３記載の方法。
【請求項５】
　第二圧力容器が、加熱可能であることを特徴とする、請求項１から４までのいずれか１
項記載の方法。
【請求項６】
　第三圧力容器が、加熱可能であることを特徴とする、請求項１記載の方法。
【請求項７】
　第一圧力容器および第二圧力容器が、同一の圧力容器であることを特徴とする、請求項
１から６までのいずれか１項記載の方法。
【請求項８】
　工程ｃ）が、温度Ｔ２および圧力Ｐ２で実施され、ここで温度Ｔ２は温度Ｔ１と同じか
またはこれを上回る温度であり、圧力Ｐ２は圧力Ｐ１と同じかまたはこれを上回る圧力で
あることを特徴とする、請求項１から７までのいずれか１項記載の方法。
【請求項９】
　工程ｄ）の終了時に、硫酸鉄一水和物の固体は、固体の全質量に対して、最大２０質量
％、好ましくは最大１０質量％、とりわけ最大５質量％の残留湿分を有することを特徴と
する、請求項１から８までのいずれか１項記載の方法。
【請求項１０】
　工程ｄ）の終了時に、硫酸鉄一水和物の固体は、全ての鉄に対して、最大１０質量％、
好ましくは最大３質量％、とりわけ最大１質量％の三価鉄の含有率を有することを特徴と
する、請求項１から９までのいずれか１項記載の方法。
【請求項１１】
　工程ｄ）に続いて、硫酸鉄一水和物の固体を凝集させることを特徴とする、請求項１か
ら１０までのいずれか１項記載の方法。
【請求項１２】
　凝集化の際に、無機結合剤または有機結合剤を使用することを特徴とする、請求項１１
記載の方法。
【請求項１３】
　溶液ＩＩを、少なくとも部分的に工程ａ）の前記容器中へ返送することを特徴とする、
請求項１から１２までのいずれか１項記載の方法。
【請求項１４】
　方法工程ｄ）に続いて、以下の工程：
ｅ）酸化反応器中へ溶液ＩＩを搬送し、かつ、空気または酸素、および場合によっては添
加剤を供給する工程、
ｆ）温度を２５℃超、とりわけ７０～３００℃、とりわけ好ましくは１４０～１６０℃の
範囲に調節し、かつ、酸化鉄および／または水酸化鉄を沈殿させ、かつほぼ鉄不含の溶液
ＩＩＩを形成する工程、
ｇ）酸化鉄および／または水酸化鉄を分離する工程
を実施することを特徴とする、請求項１から１３までのいずれか１項記載の方法。
【請求項１５】
　工程ｅ）において、添加剤として塩またはアルカリ性物質もしくは酸化触媒を使用する
ことを特徴とする、請求項１４記載の方法。
【請求項１６】
　前記酸化反応器が、耐圧性に、場合によっては加熱可能に構成されていることを特徴と
する、請求項１４または１５記載の方法。
【請求項１７】
　硫酸鉄一水和物を、以下の領域：
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飼料、肥料、水処理、還元剤、例えばセメント中のクロム酸塩を還元するための還元剤、
酸化鉄顔料の製造、焙焼による硫酸の製造において使用することを特徴とする、請求項１
から１６までのいずれか１項記載の方法。
【請求項１８】
　酸化鉄および水酸化鉄を脱硫法において使用するか、または酸化鉄顔料または銑鉄へさ
らに加工することを特徴とする、請求項１４から１６までのいずれか１項記載の方法。
【発明の詳細な説明】
【技術分野】
【０００１】
　本発明は、硫酸鉄七水和物を硫酸鉄一水和物、および任意で酸化鉄もしくは水酸化鉄へ
さらに加工する方法に関する。
【０００２】
　背景技術
　鉄金属を酸洗いまたはエッチングする場合のように、二酸化チタンをいわゆる硫酸塩法
に従って製造する場合、大量の硫酸鉄が生じる。硫酸鉄は様々な領域において、例えば飼
料産業および肥料産業における添加剤として、下水処理場での水処理の場合に、セメント
中のクロム酸塩用還元剤として、または酸化鉄製造のための原料として使用される。
【０００３】
　基本的に工業プロセスからの硫酸鉄は、３つの水和段階で、すなわち七水和物、四水和
物または一水和物として存在する。硫酸塩法に従って上記二酸化チタンを製造する場合、
および鉄金属を酸洗いまたはエッチングする場合、硫酸鉄は主に七水和物として発生する
。硫酸鉄七水和物は、３つの水和段階の中で最も高い含水量を有し、２５℃超の温度では
、貯蔵性が悪い。というのも、硫酸鉄七水和物は貯蔵の際に、自己の結晶水中に溶解する
からである。硫酸鉄七水和物は、全ての水和物形態の中で最も少ない鉄含有量を有し、こ
れにより、目的用途において一連の欠点が生じる。
【０００４】
　したがって、硫酸鉄七水和物をより低い水和段階へさらに加工するため、様々なプロセ
スが開発された。
【０００５】
　七水和物の四水和物または一水和物への変換は、今日、大規模工業的に主に加熱乾燥の
様々な方式により行われる。しかしながらこれらの方法の欠点は、除去されるべき結晶水
の蒸発熱に少なくとも相当する、比較的高いエネルギー消費である。
【０００６】
　代替的に、独国特許出願公開第１２３０４０９号明細書（ＤＥ１２３０４０９）に記載
の溶融法を適用することができ、この方法では硫酸鉄七水和物を９５℃まで加熱し、これ
により硫酸鉄七水和物がその結晶水中で溶解し、硫酸鉄一水和物が沈殿して分離される。
この方法では、加熱乾燥よりもエネルギー面で有利なものの、硫酸鉄／水の系における溶
解度挙動に相応して、約２５質量％の硫酸鉄が母液中に残存する。
【０００７】
　独国特許出願公開第１５４６０７６号明細書（ＤＥ１５４６０７６）からは、消費され
たエッチング溶液を再生する方法が公知であり、この方法では、消費されたエッチング溶
液に硫酸鉄一水和物を添加し、直ちに硫酸鉄七水和物が形成され、これを固体として分離
する。引き続き、得られた硫酸鉄七水和物を１００～２００℃に加熱し、新たな硫酸鉄一
水和物を形成し、これをプロセスに返送することができる。独国特許出願公開第１５４６
０７６号明細書（ＤＥ１５４６０７６）では、形成された硫酸鉄一水和物の残留湿分の制
御については扱っていない。
【０００８】
　したがって、少なくとも従来技術の欠点を克服する、硫酸鉄七水和物を加工する方法の
必要性が存在する。
【０００９】
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　発明の課題と概要
　本発明の課題は、硫酸鉄七水和物を硫酸鉄一水和物へ、および場合によってはさらなる
鉄化合物へさらに加工する方法を提供することに関し、この方法は、エネルギー効率が良
く、鉄化合物の高い回収率に優れており、かつ、得られた硫酸鉄一水和物生成物において
制御可能な残留湿分含有量と鉄（ＩＩＩ）含有量を可能にするものである。
【００１０】
　前記課題は、以下の方法工程により特徴付けられた、硫酸鉄七水和物を加工する方法に
より解決される：
ａ）硫酸鉄七水和物の水溶液もしくは懸濁液を容器中で形成する工程（混合物Ｉ）、
ｂ）混合物Ｉを第一圧力容器へ搬送し、大気圧下で混合物Ｉの沸点を上回る温度Ｔ１に混
合物Ｉを昇温する工程、ここで圧力Ｐ１が形成され、ここで固体としての硫酸鉄一水和物
および溶液ＩＩが形成され、
ｃ）硫酸鉄一水和物固体を、溶液ＩＩから第二圧力容器において温度Ｔ２および圧力Ｐ２
で分離する工程、ここで、硫酸鉄一水和物および付着した溶液ＩＩを含有する、分離され
た硫酸鉄一水和物固体が形成され、
ｄ）分離された硫酸鉄一水和物固体を、圧力Ｐ３を有する第三圧力容器中へ搬送する工程
、ここでＰ３はＰ２よりも低く、ここで第三圧力容器中へ搬入された硫酸鉄一水和物固体
の温度は、圧力Ｐ３で溶液ＩＩの沸点を上回り、ここで工程ｄ）の過程で、硫酸鉄一水和
物固体の温度は、圧力Ｐ３に対応する温度Ｔ３に下がる。
【００１１】
　本発明のさらなる有利な実施形態は、従属請求項に記載されている。
【図面の簡単な説明】
【００１２】
【図１】水中での硫酸鉄の溶解度曲線を示す図（出典：Ｇｍｅｌｉｎｓ　Ｈａｎｄｂｕｃ
ｈ　ｄｅｒ　ａｎｏｒｇａｎｉｓｃｈｅｎ　Ｃｈｅｍｉｅ、Ｓｙｓｔｅｍ－Ｎｒ．５９、
“Ｅｉｓｅｎ”、Ｔｅｉｌ　Ｂ－Ｌｉｅｆｅｒｕｎｇ２、第８版、１９３０年、第４０１
頁）
【図２】図１に記載の水中での硫酸鉄の溶解度曲線を、さらに測定点を約１６０℃まで拡
大して示す図
【図３】本発明による方法の実施形態の概略的なフローを示す図
【００１３】
　発明の詳細な説明
　温度、圧力、質量％での濃度等に関する以下に開示された全ての記載には、当業者に公
知のそれぞれの測定精度の領域にある全ての値が包含されている、と理解すべきである。
【００１４】
　本発明による方法は、水中での硫酸鉄の溶解度が、約６０℃を上回る温度で減少する、
といった知見から出発する（図１）。本発明の範囲内で、１１０℃超～約１６０℃までの
温度、および相応する圧力で水中での硫酸鉄の溶解度の挙動に対する試験を実施した。図
２は、相応する分析値（点）、およびそこから算出された溶解度曲線の経過を破線として
示す。図２からは、約１３５℃を上回る温度での硫酸鉄の溶解度が、技術的システムにお
いて実際に変換可能な冷却温度の下限値である５℃の温度の場合の溶解度よりも低いこと
が分かる。しかしながら通常、蒸発冷却装置を用いて許容可能なエネルギー投入で達成さ
れるのは、約１５℃の最低温度に過ぎず、この温度で硫酸鉄の溶解度は約１８質量％であ
り、したがって、１８質量％の硫酸鉄が溶液（母液）中に残存する（図１参照）。
【００１５】
　本発明によれば、硫酸鉄水溶液および／または硫酸鉄懸濁液を、大気圧で生じる沸点を
上廻るように圧力容器中で加熱する。その際、硫酸鉄の溶解度は、温度の上昇に伴って減
少し、硫酸鉄一水和物は沈殿する。温度上昇が、圧力上昇に付随して生じることはよく知
られている。
【００１６】
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　本発明の特別な実施形態において、溶液は１１０℃超、とりわけ１３５～３００℃、と
りわけ好ましくは１４０～１６０℃に加熱される。例えば１６０℃の温度には、通常、水
蒸気の形で化学設備において標準的に使用可能な約６ｂａｒの圧力で到達する。本発明の
範囲での試験により、硫酸鉄溶解度は、１４０℃で約１０～１２質量％、１６０℃で約４
～６質量％であり、これにより、公知の溶解プロセスに基づいた方法の場合よりも明らか
に低いことがわかった。
【００１７】
　図３は、本発明による方法の実施形態の概略的なフロー図を示す。
【００１８】
　第一工程（工程ａ）において、容器（１）中、硫酸鉄七水和物の水溶液および／または
懸濁液（混合物Ｉ）を製造する。硫酸鉄溶液／硫酸鉄懸濁液は、飽和、または好ましくは
過飽和である。
【００１９】
　混合物Ｉを、第一の加熱可能な圧力容器（オートクレーブ）（２）へ搬送する（工程ｂ
）。ここで混合物Ｉを温度Ｔ１に加熱し、この場合、この温度は大気圧で沸点を上廻る温
度であり、好ましくは１１０℃超、とりわけ１３５～３００℃、とりわけ好ましくは１４
０～１６０℃である。耐圧性の構成により、そのつど温度Ｔ１に対応する正圧Ｐ１が形成
される。高温における水中の硫酸鉄の低下する溶解度に従って、硫酸鉄一水和物は沈殿す
る。
【００２０】
　続いて、硫酸鉄一水和物の分離（３）が行われ（工程ｃ）、硫酸鉄の少ない溶液、いわ
ゆる母液（溶液ＩＩ）（５）が残存する。
【００２１】
　沈殿した硫酸鉄一水和物を分離するため、当業者に公知の様々な装置、例えば、サイク
ロンまたはフィルター、有利には圧力フィルターまたは真空ドラムフィルターまたはデカ
ンタ型遠心分離機もしくはキャンドルフィルターを使用することができ、ここで全ての濾
過装置は、耐圧性に構成されていてよい。
【００２２】
　方法依存的に、分離された硫酸鉄一水和物固体に付着した母液（溶液ＩＩ）が、間隙水
（Ｚｗｉｃｋｅｌｗａｓｓｅｒ）および残留湿分の形で残存する。
【００２３】
　本発明の実施形態において、温度Ｔ２および圧力Ｐ２の分離を行い、ここでＴ２は温度
Ｔ１に、Ｐ２は圧力Ｐ１に相応し、これにより分離された硫酸鉄一水和物の再溶解が可能
な限り回避される。本発明の代替的な実施形態において、温度Ｔ２および圧力Ｐ２で分離
を行い、ここでＴ２はＴ１よりも大きく、Ｐ２はＰ１よりも大きい。高められた温度Ｔ２
には、例えば過熱蒸気および／または高温ガスを濾過装置へ導入することにより到達する
ことができる。有利には、過熱蒸気および／または高温ガスが、湿った濾過ケークを通っ
て通過する。したがって、硫酸鉄一水和物濾過ケークにおいて、温度Ｔ２および圧力Ｐ２
が占める。
【００２４】
　このようにして、硫酸鉄一水和物生成物の残留湿分を制御することができる。湿った濾
過ケークへの過熱蒸気および／または高温ガスの導入、およびこれに付随する濾過ケーク
中の温度上昇は、間隙水および残留湿分の形で硫酸鉄一水和物固体に付着した母液（溶液
ＩＩ）の蒸発を引き起こす。付着した母液が蒸発により濃縮および／または排出されると
、同時に温度上昇に基づきさらなる硫酸鉄一水和物が晶出する。その結果、硫酸鉄一水和
物固体の高い収量およびこのように得られる濾過ケーク中の所望な残留湿分が得られる。
【００２５】
　付加的に、過熱蒸気および／または高温ガスの導入の間、付着した母液（溶液ＩＩ）中
に溶解した硫酸鉄一水和物のさらなる結晶化により、すでに形成された粗結晶の硫酸鉄一
水和物固体の表面上に小さな単結晶が形成される。この単結晶は、粗結晶の硫酸鉄一水和
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物固体の凝集に寄与し、このことは、生成物のさらなる加工に対して有利な固体の予備凝
集をもたらす。その際に有利なのは、過熱蒸気および／または高温ガスの固体への作用が
比較的短いため、固体自体に加えて蒸気空間もしくはガス空間のみが加熱され、液体もし
くは懸濁液（母液）は、これらがもし装置内に存在しなければ、一緒に加熱されることは
なく、このことが付加的なエネルギー節約に繋がる。
【００２６】
　過熱蒸気および／または高温ガスは、有利には、存在する圧力で母液の沸点を上回る温
度で導入される。残留湿分を制御するのに有利な効果を奏するために、通常は、温度Ｔ１
を最大５℃上回る過熱で十分である。エネルギーの点から、温度Ｔ１を１００℃まで、好
ましくは６０℃まで、特に好ましくは２０℃まで上回る過熱が有利であることがわかった
。
【００２７】
　本発明の特別な実施形態において、分離装置（３）は、第一圧力容器（２）に組み込ま
れている。この場合、例えば、第一圧力容器（２）は、耐圧性に構成された加熱可能なド
ラムフィルターであってもよい。相応する装置は当業者に公知である。
【００２８】
　この実施形態においても、混合物Ｉにおいて硫酸鉄一水和物固体の形成（工程ｂ）の完
了後に続いて行われる分離（３）の間、過熱蒸気および／または高温ガスを装置へ導入し
、固体と接触させ、これにより固体中でＴ１およびＰ１に対して高められた温度Ｔ２およ
び高められた対応する圧力Ｐ２が存在することにより、硫酸鉄一水和物生成物の残留湿分
を制御することができる。
【００２９】
　残留湿分をさらに制御するために、分離した湿った硫酸鉄一水和物固体を、エアロック
部（Ｄｒｕｃｋｓｃｈｌｅｕｓｅ）を介して、工程ｃ）に存在する圧力よりも低い圧力Ｐ
３が存在する、さらなる圧力容器（４）へ搬送する（工程ｄ）。さらなる圧力容器（４）
へ導入される硫酸鉄一水和物固体の温度は、存在する圧力Ｐ３で母液（溶液ＩＩ）の相応
する沸点を上回る。したがって、固体に付着した母液からの水のフラッシュ蒸発が行われ
、さらなる硫酸鉄一水和物が晶出する。最後に、硫酸鉄一水和物生成物を排出する（６）
。圧力Ｐ３へと減圧をコントロールすることにより、およびその際にさらなる圧力容器（
４）において生じる対応する温度Ｔ３をコントロールすることにより、このように形成さ
れた硫酸鉄一水和物生成物（６）の残留湿分を制御することができる。
【００３０】
　本発明のさらなる実施形態において、硫酸鉄一水和物の残留湿分の付加的な制御もまた
、さらなる圧力容器（４）が直接的または間接的に加熱可能に設けられていることにより
可能であり、これによって温度Ｔ３を一定に維持、もしくは高められた温度を加熱により
調節することができる。このように、なおも付着した母液をより効率的に蒸発させること
ができ、硫酸鉄一水和物（６）のさらにより少ない残留湿分が得られる。ここで同様に、
さらなる硫酸鉄一水和物（６）が、溶解挙動に従ってさらに付着した母液から晶出し、こ
れにより収量が再び増加し、上述の予備凝集が行われる。
【００３１】
　上記のようにして得られた硫酸鉄一水和物生成物（６）は、生成物の全質量に対して、
好ましくは最大２０質量％、とりわけ最大１０質量％、とりわけ好ましくは最大５質量％
の残留湿分を有する。湿分は遊離水として、１０５℃で一定質量になるまで乾燥すること
によって測定される。
【００３２】
　得られた硫酸鉄一水和物生成物（６）は、引き続き任意で、通常の方法、場合によって
は、水または硫酸鉄溶液のような公知の結合剤、および／または有機結合剤、例えば糖類
系またはカルボキシメチルセルロース系結合剤を使用して凝集させることができる。
【００３３】
　代替的に、本発明による方法は、生じる硫酸鉄一水和物生成物が、最小限の三価鉄含有
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量を有するように行われる。三価鉄は、酸化条件が存在すれば、方法の過程で形成するこ
とができる。さらに硫酸鉄一水和物生成物は、出発物質である硫酸鉄七水和物が既に三価
鉄を含有していれば、三価鉄を含有することができる。三価鉄は、例えば、混合物Ｉ（１
）を製造する際、第一圧力容器（２）において硫酸鉄一水和物を結晶化する際、母液（３
）から硫酸鉄一水和物を分離する際、またはさらなる圧力容器（４）において処理をする
際に形成することができる。
【００３４】
　硫酸鉄一水和物生成物中の三価鉄の含有量を最小限にするために様々な手段を、単独で
または複数組みあわせて実施することができる：
－混合物Ｉ（１）の製造の際、および／または硫酸鉄一水和物固体（２）の形成の際の金
属鉄または他の適切な還元剤の添加、
－混合物Ｉ（１）の製造の際、および／または硫酸鉄一水和物固体（２）の形成の際の酸
化を抑止するための酸（例えば硫酸）または他の物質の添加、
－混合物Ｉ（１）の製造の際、硫酸鉄一水和物固体（２）の形成の際、分離（３）または
さらなる圧力容器（４）における処理の際の、例えば窒素のような非酸化性ガス、または
例えば水蒸気のような蒸気の供給。
【００３５】
　例えば、第一工程（工程ａ）において製造される混合物Ｉは硫酸を含有する。ここで、
混合物Ｉ中の硫酸濃度は、６０質量％までの硫酸濃度であってよい。技術的な実施形態に
とって混合物Ｉ中の硫酸濃度は、有利には最大３５質量％まで、好ましくは２０質量％ま
で、とりわけ１０質量％まで、とりわけ好ましくは０．１～４．０質量％の範囲である。
よく知られているように、硫酸鉄の溶解度は、硫酸濃度の増加に伴って減少するため（図
１参照）、この特別な実施形態においては、一方で硫酸鉄一水和物のより高い収量をもた
らし、もう一方で母液（溶液ＩＩ）中に、溶解された鉄のより少ない割合が残る。さらに
硫酸の存在により、二価鉄の望ましくない酸化は、混合物Ｉの製造（工程ａ）の際、硫酸
鉄一水和物固体の形成（工程ｂ）の際、および硫酸鉄一水和物の分離の際にも、部分的に
抑止されるか、または完全に阻止される。
【００３６】
　さらに、混合物Ｉに付加的に、酸化防止用添加剤、例えば亜硫酸ナトリウム、または例
えば亜硫酸もしくは硫酸、亜ジチオン酸ナトリウム、チオ硫酸ナトリウム、ヒドロキシメ
タンスルフィン酸ナトリウム、ならびに例えばアスコルビン酸またはソルビン酸を添加す
ることができる。通常、添加剤の量は、混合物Ｉの全質量に対して、５質量％未満、好ま
しくは３質量％未満、とりわけ好ましくは１質量％未満である。
【００３７】
　硫酸鉄一水和物生成物は、全ての鉄に対して、好ましくは最大１０質量％、とりわけ最
大３質量％、とりわけ好ましくは１質量％未満の三価鉄の含有率を有する。
【００３８】
　特別な実施形態において、溶液ＩＩ（５）は、少なくとも部分的に容器（１）へ返送す
ることができる。
【００３９】
　本発明のさらに発展した実施形態において、溶液ＩＩ（５）中に残存する鉄含有量は、
同様に大部分が回収される。このため、容器（１）へ返送されなかった溶液ＩＩ（５）は
、酸化反応器へ搬送される。特別な実施形態において、酸化反応器は耐圧性に構成され、
空気または酸素と一緒に運転される。さらに酸化を助けるために、添加剤、例えば塩（例
えばＮａＣｌ）および／またはアルカリ性物質（例えばＮａＯＨ）および／または例えば
酸化物（例えば酸化セリウム、酸化マンガン）をベースとする酸化触媒を添加することが
できる。温度は、好ましくは２５℃超、とりわけ７０～３００℃、とりわけ好ましくは１
４０～１６０℃に調節される。酸化の際に、固体の形での水酸化鉄もしくは酸化鉄、およ
び固体の分離後ほぼ鉄不含である溶液ＩＩＩが形成される。「ほぼ鉄不含」とは、本発明
の範囲内で、０．５質量％未満の全鉄含有率を意味する。
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【００４０】
　本発明により得られる硫酸鉄一水和物は、広く知られているように、例えば、飼料産業
および肥料産業における添加剤として、水処理において、一般的に還元剤として、とりわ
けセメント中のクロム酸塩還元のために使用される。さらに、酸化鉄顔料へさらに加工す
るため、または焙焼法を介して硫酸を製造するために使用することができる。
【００４１】
　本発明により製造される酸化鉄もしくは水酸化鉄は、一般的に、脱硫法において使用さ
れ、ならびにさらに酸化鉄顔料の製造または銑鉄生産のために使用することができる。
【００４２】
　実施例
　以下、本発明による方法は、物質収支をベースとして例示されているが、これが本発明
の限定を意図するものではない。
【００４３】
　例１：
　先ず１０００ｋｇの硫酸鉄七水和物および１８０ｋｇの水から、約４１質量％の硫酸鉄
含有率および約１８０ｋｇの計算された鉄含有量を有する過飽和の硫酸鉄七水和物水溶液
（混合物Ｉ）を製造する。硫酸濃度は０．６質量％である。
【００４４】
　混合物Ｉを６５℃に加熱し、加熱可能な圧力容器へ搬送する。圧力容器において温度を
１６０℃に上昇させ、ここで約６ｂａｒの圧力が発生する。加熱の間、溶解度曲線に従っ
て固体としての硫酸鉄一水和物が、約５２２ｋｇ（約１７２ｋｇの鉄に相当）の量で沈殿
する。
【００４５】
　硫酸鉄一水和物を、高められた圧力条件および温度条件下で、付着した母液と共に、濾
過ケークとして耐圧性の回転ドラムフィルター中で分離する。その際、約８ｋｇの鉄含有
量を有する約６５８ｋｇの量の鉄の少ない溶液（溶液ＩＩ）が残存する。分離した硫酸鉄
一水和物の残留湿分は１５質量％であり、三価鉄の含有率は１．７質量％未満である。
【００４６】
　蒸気を用いて加熱可能な混合スクリューにおいて、圧力を、引き続き周囲圧力に放圧す
ることによって、フラッシュ蒸発を補助的に用いた結果として、残留湿分は８質量％へ減
少する。
【００４７】
　さらなる工程において、溶液ＩＩの鉄含有量をさらに減少させるために、溶液ＩＩに約
３６％のＮａＣｌ溶液を添加する。８５ｋｇのＮａＣｌの添加量は、母液中の硫酸塩含有
量に対して、化学量論的に必要な量から算出し、１０％の過剰で使用される。引き続きＮ
ａＣｌ含有溶液ＩＩを、耐圧性の加熱式酸化反応器へ搬送する。加熱された空気の添加に
より、溶液ＩＩ中に存在する鉄構成成分を酸化する。約１４０～１６０℃、約５～６ｂａ
ｒ、かつ約８０％の転化率の条件下で、水酸化鉄および酸化鉄（Ｆｅ２Ｏ３）が固体とし
て約１０ｋｇ（約６ｋｇの鉄に相当）の量で形成される（酸化鉄を基準として）。
【００４８】
　約２ｋｇの量の溶解された鉄（約０．２５質量％の鉄含有率に相当）を有する約７９６
ｋｇの量の廃水（溶液ＩＩＩ）が残存する。
【００４９】
　したがって、本発明による方法では、鉄の約９６質量％を、最初に使用した硫酸鉄七水
和物から硫酸鉄一水和物へ変換することができ、かつ、特別な実施形態において、さらに
約３質量％の鉄を酸化鉄もしくは水酸化鉄として回収することができる。
【００５０】
　例２：
　例１の条件を、出発懸濁液中の硫酸濃度を２．２質量％に調節するという点で変更する
とで、０．９質量％未満の硫酸鉄一水和物中の三価鉄の含有率が得られる。
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【００５１】
　例３：
　例１の条件を、回転ドラムフィルター上の濾過ケークを、１５℃だけ過熱した蒸気を当
てるように変更する。これにより、放圧前の分離された硫酸鉄一水和物の残留湿分は、９
質量％に下がる。混合スクリューにおいて、引き続き圧力を周囲圧力に放圧することで、
フラッシュ蒸発の結果として、残留湿分は４質量％へ減少する。

【図１】

【図２】

【図３】
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