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MEMORTIA DESCRIPTIVA

para una patente de invencidn por veinte afios, por = Procedimiento
para la obtencidn de metales innobles y/o sus sales a partir de
minerales o de otros materiales que contienen tales metales, a ex=-
cepcidn del estafio = a favor de Don Edgar Arthur ASHCROFT, residen-

te en Ashburton - S. Devon, Waye (Gran Bretafia).-

El presente invento se refiere a un procedimiento para la
obtencidn de metales innobles o de sus sales, con excepcién del
estafio, a partir de minerales o de otros materiales que contienen
los metales.

Para llevar a la préetica el procedimiento se tienen en cuenw
ta los minerales o concentrados o residuos, etc.,que contienen einc
plomo, cobre, etc., y esto con o sin metales nobles, existiendo los
indicados metales como 6xidos, carbonatos, sulfuros, total o par-

cialmente tostados, esto es, en estado de dxido, parcialmente de




oxido y sulfuro o parcialmente de!sulfuro.

Vienen en segundo lugar los residuos de las instalaciones
electroliticas de precipitaeién del cine, que contienen c¢ine, plo-
mo, cobre y eventualmente plata, en combinacidn con oxido de hie-
rro ferrito de eine y sulfato de plomo.

También se emplean escorias de procesos de fusidn del plomo,
que contienen cine como oxido en combinacidn con oxido ferrico, co-
mo ferrito de cine o como silicato y también plomo y azufre en me-
nores cantidades, Jjuntamente con silicatos, especialmente silicato
de calcioe.

El procedimiento puede emplearse especialmente también en comw
binacidn con el proceso de fusidn clorurante de Swinburn-Asheroft,
combinado con electrolisis.

Bl invento consiste esencialmente en que la carge se mezcla
con una sal volatil de amonio, se calienta con cuidado hasta una
temperatura a que se desprenda el amoniaco y este se emplea en uniln
con icido carbonico o tambien con azufre en el proceso propilo como
medio de precipitar u obtener los metales. En el tratamiento de ma-
teriales que contienen cince se forman entonces sales solubles de
c¢inec, hierro, calecio, magnesio y aluminio, obteniéndose el cine de
la disolucidn por precipitacién como carbonato basico ¥y muchas ve-
ces también como sulfuro. Mediante oxidacidn previa del hierro y
precipitacidn del mismo y del caleio, magnesio y aluminio, como
hidratos y carbonatos, se consigue separar satisfactoriamente los
elementos apreciados del material de pa.rtida.|

Tratandose de materiales gue contienen cobre este se obtiene
comno sal soluble, Cuando existe plomo en el material de partida,
aquel se separa por disolucidn y se precipita como c¢loruro, oxiclo-
ruro o como sulfuro. El producto precipitado se trabaja con azufre

por electrolisis ignea o despues de sulfuracion se separa por flo=-

tacidn segun despues se explica.




Pratindose de minerales mixtos el procedimiento se distingue

por el tratamiento diferenciado de temperaturas con sales adecua-
das de amonio y subsiguiente precipitacién fraccionada.

wa sal de amonio preferentemente empleada segun el invento
es el cloruro.

El invento puede también aplicarse a minerales muy pobres,
pudiendo aplicarse los métodos conocidos para eliminar del proce=-
80 los acompafiantes per judiciales. También es aplicable preferen-
temente en el punto de extraceidn o produccién de los minerales
pues la sustancia de la reaccidn se recupera en circulacidn y los
productos definitivos se obtienen en forma muy concentrada y 1li-
bres de peso muerto. Por consiguiente, el invento puede conside-
rarse como un proceso combinado de enriquecimiento y obtencidn.

S5i por e jemplo, se trata de una mezcla de mineral de plomoy de‘
~cinc con no mas de 10 4 15 4 y un poco de hierro y caleio, en~-
tonces se beneficlia dado el éaracter de sulfuro del mineral, por
flotacidn o por otro medio mecdnico. Sirviéndose del presente prow-
cedimiento no se requiere en general una concentracidn pretedente,
pudiendo cuando mas realizarse un simple enriquecimiento del ma~-
terial para los residuos exentos de plomo § cinc, para obtener el
concentrado de cinc. 108 productos definitivos se componen enton-
ces de oxido de c¢ine rico, casi puro, plomo metdlico o sulfuros
u oxidos ricos de plomo y un concentrado rico de blenda de cine,

una plata bruta de elevado tanto por ciento caso de que exista y

de azufre elemental, caso de que el mineral sea sulfuro.

La conveniencia de eliminar la ganga se aprecia segﬁn la na-
turaleza del mineral, Las gangas neutras actuan muchas veces benew
ficiosamente en los tratamientos térmicos, pues los cloruros fa-
cilmente fusibles obtenidos en el presente procedimiento dificul-

tan el proceso cuando hay poca ganga. |

Pero las gangas reaccionables, calcita, dolomita, etc., de-
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berian elirinarse antes, presuponiendo que no se originen grandes
pérdidas de metal. Tambien la eliminacidn del hisrro se deberia
recomendar en muchos casos antes del tratamiento térmico.

En la realizacidén del invento el material se muele hasta un
tamafio adecuado de granos, aproximadamente de 50 a 200 mallas,
luego se mezcla con una sal de amonio, par e jemplo cloruro, en
tal proporcién que exista aproximadamente doble cantidad de cloro
en relacidn con el contenido metalico. Se calienta a unos 200° y
luego la tcmperatura se sube lentamehte a 250 y 300°. El amoniaco
que Se pone en libertad se recupera en disolucidn aéuosa como tal
0 como carbonato o sulfuro de amonio o como amoniaco y azufre ele=
mentale.

El caldeo de la mezela se efectda con o sin agitacién o tra-
tandose de sustancias facilmente reaccionables, como suspensidn
en disolucidn concentrada segﬁn se describe despues. Se presta me-
jor para realizar el procedimiento una retorta con dispositivo es-
tacionario de carga o un horno mecdnico estacionario o rotatorio,
provisto de dispositivos agitadores, al que se lleva aire en for-
ma. controlable;

‘ La temperatura adecuada para el procedimiento es aproximadaw-
mente aquella a que se disocia la sal de amonio, proximamente 350°C
No debe sobmpasarse una temperatura de 400° C. Debe evitarse todo
recalentamiento del aparato, pues significa una perturbacién en
el proéeso y una descomposicidn del amoniaco que se pone en conw
tacto.

En ensayos con escorias de cine de hornos de soplante con
proximamente 13-18 % de cinc y la cantidad doble de hierro, se
comprob6 lo siguiente:

El material triturado hasta 200 mallas se mezeld con cloruro
aménico en la relacidn de 1:2, se puso en una retarta de eristal

con salida lateral y a la que se unid un recipiente c¢argado con




deidos normales. Se determinaron los gases absorbidos en el deido

¥ los insolubles. Calentando fuertemente de 400 4 500° durante me=-
dia hora proximamente y despues de terminar toda la reaccién, se
comprobé que una gran parte del cloruro amonico se habia sublimado
¥ que una parte considerable del amoniaco se habia descompuesto,
mientras que se obtuvo una extraccidn de solo 60 a 70 #e Este mal
resultado debe atribuirse a que la eliminacidn de la: sal de amo-
niaco de la zona de reaccidn por sublimacidn fue demasiado enérgica

Pero se calentd cuidadosamente a 325° y esta temperatura se
mantuvo durante unas 2 4 3 horas, despues se consiguio una salida
mas lenta del amoniaco sin gases insolubles prescindiendo natural-
mente del contenido de aire de la retorta y se logr6 una extrac -
cidn de proximamente el 90 % del contenido de cine como cloruro
goluble. En general no tuvo lugar ninguna descomposicién del amo-
niaco.

En otro caso, en que la escoria se calentd con sal de amonio
a 300-400°, se comprobd de nuevo que se habia descompuesto una par-
te del amaniaco por el hecho de que los gases de escape se habian
puesto en contacto con partes sobre-calentadas del aparato.

21 factor esencial de la economfa del procedimiento se halla

. ’ . . s . /
en evitar perdidas de umoniaco bien por descomposicidn o por la-

vado insuficiente y también pérdidas de las sales metdlicas obte-

nidas por insuficientes lavado.

Si se cumple esta condicidn entoneces el procedimiento es
economico en altisimo grado.

La retorta se compone con preferencia de materiales que no
se ataquen nada o solo poco por las sales de amonio o el amoniaco
a. 300-450* C. Se presta mejor el acero, que contiene cromo, niquel,
silicio o.el hierro colado recubierto de esmalte con guarnicién

. . < ./
de cristal, plowmo, cine u otros materiales anélogos. Tambien pue-

den emplearss retortas de hierro fuertemente galvanizadas.
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Las retortas hechas de los materiales indicados pueden tam=-
bien introducirse en depositos de hierro o materiales refractarios.

Bn ciertos casog las retortas pueden también hacerse de ma-
terial refractario, especialmente cuando se emplean temperaturas
elevadas.

Se necesitan dispositivos para la exclusidn o incomunicacidn
del aire o controlar su entrada.

La produocién del calor debe ser uniforme, 1lo cual puede con-
seguirse gracias a la conveniente disposicién de canales de tiro
y de caldeo. Pueden también empl earse vapor o aire caliente medianw-
te introduceidn directa en el proceso.

La recuperacidn del amoniaco de este se efectia mediante la-
vadores.

Las reacciones mas esenciales, en las gque se funda el proceso
empleando cloruro aménico, son las siguientes:

A}. En los productos con oxidos o en 1l#s escorias:

MO 4 2NH,Cl = MC1l, + 2NH; + H,0
en que uno de los metales bivalentes o metales alcalinos puede ser
el plomo, cine, calcio, magnesio, etce.

Si existen carbonatos en el material entonces se expulsa con
amoniaco el Zeido carbonico ¥y se forma carbonato aménico.

El cobre forma cloruro euprico, el aluminio clorurc alum{ni-
¢co ciertos silicatos incluso el silicato de cinc ponen en liberw
tad al dcido disolviéndose sus metales como cloruros. Los silica-
tos de aluminio, calcio, magnesio, etec., quedan inatacados. Es
caracter{stico del procedimiento el que el decido silicico no se
Separe en forma gelatinosa, 1lo que es de grandfsima impor tancia
para los procesos de filtracidn.

B). Tratdandose de sulfuros, la reaceidn tiene lugar aproxi-
madamente como sigue:

M5 ¢ 2NH Cl =
4C MCl2 + NH4HS + NH3




Una parte del sulfhidrato de amonio se descompone formsndose
azufre. Con suficiente admisidn de a re, este azufre puede qu mar-
se en 4cido sulfuroso o la temperatura puede aumentarse tanto gque
el azufre se separs por destilacidn en forma volatil.

Con temperaturas bajas se forman primero sales de los meta=-

‘ les y el cloruro amonico, las cuales se descomponen a temperaturas
mas elevadas. Por esto, cuando se trabaja con temperaturas bajas
debe emplearse un exceso cons iderable de sal de amonio.

Se ha comprobado que empleando nitrato aménico, el radical
deido experimenta una descomposicién parcial, de manera que se
forman nitrite o sulfitos tanto del amoniaco desprendido, como
tambien de los metales.

Utilizando acetato de amonio la temperatura no debe subir
demasiado, pues el amoniaco y el dcido acetico se volatilizan sin
que se ejerza ninguna actuacidn sobre la cargae

Los productos obtenidos se siguen tratando despues por li-
xiviacidn. .

Pero si el cloruro de cinc se¢ debe obtener por volatiliza-
cién, entonces se puede proceder en la siguiente forma. Se mez-

. cla cloruro amonico con el material de partida en tanta cantidad
como se calcule para la cloracion del metal. A continuacidn se
calienta hasta que se desprenda todo el amoniaco. Despues al abri-
go del aire y de la humedad se calienta hasta unos 750 - 900°,
despues de 1o cual se destila el cloruro de cine en forma casi pura

+mientras que el clo ruro de plomo se lixivia por procedimiento
despues explicado.

Existiendo hierro en forma de oxido ferroso, cede al subir las
temperaturas una parte de su contenido de cloro a las combinacio=-
nes de c¢inc aun no cloradas; el cloro de cinc exento de combina~

ciones de hierro pasa por destilacidn.




Por esto se recomienda transformar primero el hierro en el

estado bivalente o metélico, por ejemplo agregando un poco de
hierro metdlico durante el tratamiento térmico, con lo que se
produce hidrségeno, 0 agregando carbdén de madera ¥ reduciendo a
una temperatura de unos 800-900° en un horno adecuadoe.

El procedimiento explicado puede realizarse en cualquiecr hor-
no en que pueda obtenerse un caldeo uniforme y regulable e inco-
municarse la entrada de aire. E1 cine volatilizado se condensa fa=-
eil y completamente y para este objeto puede emple arse cualquier
aparato de condensacidn.

Las etapas del proceso que siguen a esto pueden escogerse
segﬁn la composicién del material de partida.

Je ha descrito primeramente el invento para la obtencidn de
metales a partir de minerales, residuos, escorias, oxidados, o
tostados. Los cloruros y sulfatos obtenidos solubles en agua, el
hierro, cing calcio, magnesio, aluminio, etc,, se lixivian en
agua fria o caliente; de las disoluciones neutras obtenidas se
precipitan fraccionadamente los metales por amoniaco, mezelas de
amoniaco y dcido carbonico, carbonato amdnico, deido sulfhidrico,
sulfuro aménico o sulfhidrato amdnico.

Primeramente se precipitan y filtran el hierro, calecio, mag-
nesio y alumipio y una parte del magganeso por tratamiento de la
disolucidn con carbonato_aménico, favorecida por agitacién y admi-
8idn de aire. El hidrato de hierro puede emplearse como fundente
o como color rojo de oxido ferrico. De la disolucidn filtrada se
precipita el cinc como carbonato basico agregando mas carbonato
amonico o se disuelve de nuevo con mas carbonato amdnico y se ob-
tiene de la disolucidn filtrada del hierro. Bl cine precipitado ss
calcina, conteniendo frecuentemente 80 % de cinc y puede benefi-
ciarse en un metal puro. El carbonato dé manganeso gueda total ¢

parcialmente en disolucidn ¥ puede separarse despues o precipitarse
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con el cinc.

Bl calcio y el magnesio se mrecipitan como carbonatos antes
del cince.

La disolucidn de sulfato o cloruro amdnico, que ahora solo
contiene un poco de cinc y la totalidad de la sal regenerada de
amonio, se concentra y se vuelve a emplear.

El cobre puede eliminarse ahora del residuo por una disolu-
¢idn de carbonato amdnico. Se disuelve, bien como sulfato de ¢o-
bre, bien como cgrbonato aménieof-cuprico, para 1o que se requie~
re oxidar con aire. El cloruro cuproso formado eventualmente du-
rante el tratamiento térmico con cloruro amonico, es casi inso-
luble en disolucidn acuosa. De la disolueidn de carbonato amdnio=
cuprico puede obtenerse en la forma conocida el oxido cuprico,
por ejemplo calentande o tratando por vapor. El cloruro cuproso y
el cloruro ferroso formadew en el proceso pueden oxidarse, lixi=
viarse y seguir tratandose en la forma conocida.

La obtencidn de plata y oro de los residuos insolubles de
la extraccidn se efectia empleando por ejemplo hiposulfibo de amo=-
nio, de sodio o mediante cianuros. Se realiza de ordimrio despues
de la extracc-idn del plomo y el cloruro argéntico formado por la
actuacidn del cloruro amonico ¥y que es casi insoluble en la disow-
lueidn despues mencionada de acetato de plomo y del c¢loruro de amo
nio, de hierro o de cine.

La extraceidn del plomo puede tener lugar con el anterior emw
pleo de cloruro amdnico en la siguiente forma:

Despues de efectuada la lixiviacidn de los cloruros solubles
en agua el plomo gqueda presente como cloruro plﬁmbico 0o despues
de 1la extraceidn del cobre con disolueidn del carbonato aménioo,
como oxieloruro. Tanto el cloruro como el oxicloruro son practi-
camente insolubles en disolucidn fria de cloruro amonico} Tambien
son muy poco solubles en disolueidn acética en ausencia de amonia-

CO.

I |



La lixiviacidn de la sal de plomo se. efectua con preferen-

cia mediante una disolucidn acética de cloruro amonico, reactivos
que se recuperan todos en el proceso clclico de este proccdimien-
to. Una disolucidn de esta clase disuelve en frio 4 a 6 % de plo-
mo y mas en caliente. Despues de separar la disolucidn de plomo

del residuo, el plomo, despues de neutralizar la disolueidn con
amoniaco o carbonato aménico, se precipita como oxicloruro median-
te deido hiposulfuroso o como cloruro plumbico mediante deido clor-
hidrico. Bstos precipitados son granulosds y despues de separados
por lavado se prestan para ser reducidos a plomo metdlico median—
te electrolisis ignea.

Se recomienda fundir el oxicloruro con 3/4 de su equivalen-
te molecular en‘peso de azufre elemental, con lo cual se trans-
forma en cloruro plumbico y cloruro plumbico-sulfuroplumbico,
que funde a bajas temperaturas, aproximadamente 300° y constituye
un electrolito adecuado. El producto catodico del pfoceso es plo=-
mo puro en estado fundido; en el anodo se desprende ¢loro y azu-
fre en relaciones variables segﬁn la cantidad empleada de azufre.

Bstos productos desprendidos en el anodo se tratan con agua
para recuperar el cloro como 4cido clorhidrico. Cuando en el ano-
do se desprende el monocloruro normal de azufre entonces de este
se forma con agua deido clorhidrico; la mitad del azufre se obtie-
ne en forma elemental mientras que la otra mitad se transforma,
mitad en acido sulfuroso y mitad en 4cido hiposulfuroso. Estos
productos se separan en la forma conocida, empleéndose deido elor-
hidrico para precipitar de la disolecidn de acetato mas plomo
como cloruro, o para transformar en cloruro mas plomo de la carga
0 para neutralizar el amoniaco en exceso del tratamiento térmico
y formar as{ de nuevo eloruro amdnico y completar de esta forma
la obtencidn ciclica de amoniaco y cloros

La clase de combinaciones de azufre aqu{ formadas depende de
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las combinaciones de cloro y azufre formas en el anodo, 1lo cual
a su vez depende de las relaciones cuantitativas del azufre, sul-
furo y cloruro de plomo introducidos en el proceso. Pero tambien
estas formaciones pueden realizarse en un proceso circular . Tame
bien la clase de los productos de oxidacidn del aafre dependeré
de la temperatura del agua.

'. Para lixiviar la plata puede. emplearse acido hiposulfuroso
0 la sal amonicocalcica o sodica. Puesde emplearse una disolueidn
de hiposulfibo amdnico que contenga una disolueidn exenta de dci-
do hiposulfuroso, en lugar de disolucidn acética de acetato amd-
nico y preeipitar de aquf el plomo con amoniaco o deido clorhi-
drico.

Tratandose de sulfuros se recomienda introdueir durante el
caldeo aire regulado, de manera que segﬁn eonvenga resulte deido
sulfuroso, azufre, combinaciones de amonio o0 azufre elemental,

La precipitacidn de los metales de sus disoluciones como
sulfuros despues de efectuada la cloruracidn 7 1ixiviacién, pue=
den realizarse agregando sulfhidrato amdnico o sulfuro aménico,
elimindndose el deido sulfhidrico durante el tratamiento térmico
mediante una admisidn adecuada de aire. Aqu{ se regenera el clow=

" ruro amdnico. Los sulfuros formados se trabajan en forma adecuada
por ejemplo mediante electrolisis, tostacidn y fusidn.

Cuando existe sulfato de plomo, por ejemplo en los residuos
de la electrolisis del cine, se recomienda un tratamiento adicio=-
nal,porelque el plomo se transforme en carbonato y el feido sulfhi=-
drico en sulfato amdnico y este Ultimo se elimina por lavado en
frio con tanto cszrbonato amonico que se sobrepase 1la relacién mo-
lecular en 503. Bl plomo se obtiene luego por fusién, pasando el
cine a la escoria de la que se recupera; o0 bien el plomo se lixivia
con disolucidn acética ¥ se precipita como oxicloruro o cloruro.

El tratamiento mejor de estas escorias es con sulfato amdnico.




El residuo sulfatado se lixivia luego con carbonato amdnico, disol-

vidndose el cinc y el dcido sulfirico; el sulfato amdnico, que an-
tes se habia empleado, Se recupera en su totalidad por tratamiento
al vapor de la disolucidn de cine y este se preeipita como carbo-
nato bésico, o el sulfato de cinc se lava primero, 8e separa y 8e
elabora en carbonato basko y sulfato amonico, mientras que el sul=-
fato de plomo que queda en el residuo se separa por lavado con car-
bonato amonico. Bl residuo que aun contiene carbonato de plomo y
oxido ferrico puede fundirse.

La combinacidn de estos detalles del tratamiento puede hacer=-
se como se quiera; se puede tratar por ejemplo el carbonato de plo-
mo o el mineral oxidado de este, (por ejemplo el de Mt. Isa in Que-
ensland) con disolucidn de acido acdtico sin ¢loruracidn preceden-
te y precipitar el plomo con deido clorh{drico, pero en la mayo-
ria de los casos sera preferible efectuar primero el tratamiento
termico y la cloruracidn.,

Una forma conveniente de realizar el procedimiento en presen=
cia de plomo, cobre y blenda de cine, consiste en que la carga se
trata con tanto cloruro amdnico como sea suficiente para la cloru-
racidn del plomo, cobre y todo o parte del hierro, mientras que la
blenda de ecine queda esencialmente inatacada.

Luego se fracciona el plomo,cobre, los metales nobles y el
hierro y se lixivian mientras que el residuo compuesto de la blen-
da no atacada, se sigue trabajando despues de privarlo de la gangae.
Ei procedimiento ped realizarse en el yacimiento del mineral y se
distingue por su gran economia.

Se comprende que en todos los casos antes mencionados el pro-
cedimiento constituye un c¢iclo, en el que las sustancias empleadas
se recuperan practicamente sin pérdida.

En ciertos casos se recomienda el tratamiento previo a conti-
nuacidn deserito. Es sabido que el cinc y el plomo y algunos otros

metales pueden volatilizarse como oxidos mediante tostacidn oxidan=




te segﬁn el procedimiento de Waelz y obtenerse como productos vo-
latilizados.

Por el hecho de que el horno Waelz se combina con ¢l presen-
te invento; puede conseguirse una gran economia siendo tambien
me jor la extraceidn.

El tratamiento de los oxidos meszclados se realiza por trata-
mientos térmicos, sucesivos con cloruro o sulfato amdnico, lixi-
viacidn de los productos tratados y obtencidn como carbonatos u
oxidos puros de sus disoluciones, empleando el amoniaco que se
desprende durante el tratamiento por calor. Tambien son muy puros
los productos as{ obtenidos.

Los productos t{picos del procedimiento Waelz contienen por
e jemplo 40 4 70 % de oxfdo de cine y 5 4 20 /% de plomo partiendo
de minerales que contenian 1 a 12 % de estos‘metales. Tratandose
de un producto que contenga plomo en la cantidad aproximada de
13 4, se obtuvo un oxido con hasta 78 % de plomo.

i Explicaremos el siguiente eJemplo de ejeccucién la aplicacién
del procedimiento:

El material de partida contiene:

Cine 63,95 %, plomo 11,25 %, cobre 0,20 % como oxido obtenido
de concentrados de con aproximadamente 11 % de cinc y 2 % de* plo- |
mo por el procedimiento Waelz. Estos oxidos se mezclan con la can-
tidad aproximadamente doble de cloruro amonico y la mezcla se ca-

lienta uniformey cuidadosamente, Despues de los 100 y 120° tiene

lugar la siguiente reaccidn:

(1)ZnA 4 2 NHaCl = (HNz) xZnClg + HpO.
correspondiendo x al ndmero 2 aunque la x puede tambien variar de
uno a tres en conformidad con la temperatura.

En esta fase del procedimiento se evapora practicamente toda
el agua.

Al mismo tiempo se forma cloruro plumbico u otros cloruros

rd ré
segun la reaccion.
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(2) PbO 4 2 NH,Cl = PbCl, 4 2 NHz + Hp0

El (NHz) 2 ZnCl, funde ya a unos 114° y tiene la tendencia
s descomponerse a unos 140-160° dando amoniaco y formando espuma.
Solo mezeclado con un consideraﬂle exceso de cloruro amdnico puede
tratarse y es casl imposible conseguir una perfecta descomposicién
recuperando el amoniaco.

Sin embargo el exceso de cloruro amonico impide la tusidn y
otros inconvenientes, teniendo lugar a 200° C las siguientes reac-

eiones casi cuantitativamente:

(3) (NHz)p 2nCly + 2FH,Cl = (NE,C1),2nCl, +. 2NHg

(4) (NHz), 2nCl, = 3nCl, 4 2NHz.

n todos 108 casos se descompone la cantidad total de amonia-
co equivalente a los oxidos y puede recuperarses

El término de la reaccidn es caracteristico. Despues de elimi-
nar totalmente el amoniaco sube la temperatura que se mantiene

durante largo tiempo a 200¢, répidamente hasta 350° C se funde la

carga completamente y puedé extraerse del horno. Lé fusidn puede
irmpedirse aumentando la adicidn de cloruro amdnico o no sobrepzsan
do la temperatura los 250 -~ 300°%,.

La cargs se lixivia ahora con agua y se filtra. Se trabaja en
frio, pero por efecto de la disolucidn tiene lugar un aumento de

temperatura, lMediante esle tratamiento se disuelve todo el cine,

hierro, cobre, cadmio y estafio caso de que existan jy aproximado=-
mente el 5 5 del plomo. Cada uno de estos metales, a excepcién del
hierro o el cinec se precipita con polvo de cinec, mientras que el
hierro se deposita como oxido de la disolucidén filtrada ligeramen-
te basica. En presencia de mas hierro se le mrecipita como oxido
por aireamiento y carbonato amonico.

Tiene lugar una ligera hidrolisis de la disolucidn de cloru=
ro de cine, la cual se impide agregando un poco de deido clorhidri-

CO.




Reposando en frio se separan pequefilas cantidades de cloruro

plﬁmbico y practicamente todo el hierro.

Esta disolucidn se obtiene tan extraordinariamente pura que
en la subsiguiente precipitacién se separa un producto czs8i qui-
micamente puro equivalente al cinc purificado electmiiticame nte.

La disolucidn se filtra para separar el lodo metdlico y el oxi
do ferrico.

Esta dltira parte del procedimiento consiste en la precipitaw
cion del einc como carbonato bidsico de gran valor con la composiw-
eidn aproximada:

32n0 . 24nCo,
con el amoniaco recuperado y el deido carbdnico.

Lavado y calcinado se obtiene un producto con aproximadamen-
te 80 - 81 % de cinc. Al mismo tiempo se recupera el dcido carbo-
nico. El CaCl2 existente en la disolucidn se obtiene separadamen-
te bien con el carbonato basico de cine como carbonato de calecio
0 bien precipiténdolo antes del cincg.

El cloruro plﬁmbico permanece en el primer filtro y puede
venderse como tal o reducirse a plomo metalico o elaborarse en
otras sales de plomo.

De la disolueidn regenerada de AmCl se evapora una parte del
agua y por enfriamiento se obtiene tanta sal s6lida como se nece=
sita para el proximo tratamiento de la cargas El procedimiento
por consiguiente es un proceso ciclico efectivo y no necesita prac
ticamente nuevos reactivos o solo en la cantidad que es inevita-
ble para el servieio. No se requiere eliminar completamente la diw
solucidn de cine o de AmCl, ni tampoco lavar o secar el cloruro
amonioo aunque debe cuidarse de evitar pérdidas de amoniaco.

Otra forma de e jeoucidn del procedimiento consiste en emplear
sulfato amonico y amoniaco y acido carbonico para formar carbonato
basico de cine y transformar el sulfato de plomo en carbonato por

2 . ./
los mismos medios, o en metal por fusion.




El cloruro de plomo retenido en el primer filtro estd impuri-
ficado por 4eido carbonico J 8anga. La purificacién en cloruro
blanco de plomo se realiza por lixiviacidn con una disolucidn de
acetato amonico fria y debilmente acética. Se forma una disoluesidn
de acetato de plomo y cloruro amonico. Las impurezas insolubles
se separa por filtracidn y el plomo se precipita por 4ddo elorhi-
drico teniendo lugar la nueva formacidn de acetato de plomo y
acido acetico.

El cloruro plumbico se tranforma por eleetrolisis o trata
miento con hidrogeno e plomo metalico y acido clorhidrico. Dicho
cloruro puede tambien venderse como tal o transformarse en carbo-
nato con el amoniaco procedente del proceso Jy dcido carbonico de
una fuente extralia.

Cuando el proceso combinado aqu{ explicado se aplica a mate-
riales, como por ejemplo escorias que contienen cinc y que se fun-
den facilmente en el horno waelz, antes de que tenga lugar la vo-
latilizacién, puede impedirse esta fusidn prematura agregando es-
corias por ejemplo pobres en cal y deido silicico.

Las escorias de estafio que de ordinario poseen un elevado
punto de fusidn pueden trabajarse directamente por el procedimienw
to Waelz, obteniendose el cinc como polvo volatil rico.

liuchas veces es recomendable mezclar tales escorias de esta-
fio de elevado punto de fusidn con productos de bajo punto de fu-
sidn, por ejemplo eseérias de cince.

Estas escorias de bajo punto de fusidn pueden trabajarse
mezcladas con residuos procedentes de la precipitacidn electrolf-
tica del cinc los cuales contiene sulfato de plomo y cloruro de

cinc.

. . . . 7
Las denominaciones escogidas en la descripcion de » mineralesnw

é » materiales » compeanden todos los otros productos metalurgi-

co8, por ejemplo concentrados, escorias, residus , etc., de los
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que pueden obtenerse los metales de gque se trata en el presente
caso.

Las expresiones »hornos» y nretortas» comprenden todas las
muflas u hornos horizontales, oblicuos y verticales con o sin
dispositivos agitadores, también los hornos rotatorios y finalw
mente toda clase de aparatos de caldeo, en los que el calor pue-
de producirse por combustibles sélidos, l{quidos o gasiformes o

mediante electricidad.

Deserito suficientemente el presente invento lo que se de-
clara como de novedad e invencidn propia, son las siguientes rei-
vindicaciones:

l.- Un procedimiento para la obtencidn de metales innobles
0 Sus sales, a excepcién del estafio a partir de minerales u otros
materiales que contengan a los metales, caracterizado porque las
sustancias de partida se mezeclan con sales de amonio y la mezcla
se calienta con precaucién aproximadamente hasta las temperaturas
a que se desprende el amoniaco continudndose con la extraccidn
de los metales o sus sales.

2= Un procedimiento segﬁn lo reivindicado en el punto 1,
ecaracterizado porque empleando cloruro amdnico tiene lugar uns
cloracidn de elementos determinsdos de la carga, especialmente
de los oxidos, silicatos y sulfuros y los metales se precipitan
fraccionadamente de sus disoluciones acuosas de cloruro obtenidas
por lixiviacidn de la carga, mediante amoniaco, mezeclas de amonia-
co y deido carbdnico o carbonato amdnico.

3e= Un procedimiento segﬁn lo reivindicado en los puntos 1,
y 2, caracterizado porque las disoluciones acuosas de cloruro Obw-

tenidas por lixiviacidn se precipitan fraccionadamente con deido
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sulfhidrico, sulfuro de amonio o sulfhidrato amdénic oe

4.~ Un procedimiento segﬁn lo reivindicado en el punto 1,
carscterizado por el empleo de sulfato, nitrato o acetato amoni-~
coB.

5.~ Un procedimiento segin lo reivindicado en los puntos 1
y 2, caracterizado porque para 1a disolucidn de eloruro difiecil-
mente soluble se emplean disolventes adecuados.

8e= Un procedimiento segﬁn 1o reivindicado en los puntos 1
a 5, caracterizado porque sSe regenera el amoniaco o0 las sales de
amonioe.

7.~ Un procedimiento segﬁn 1o reivindicado en los puntos 1
y 2, caracterizado porque en presencia de plomo en el material
de partida se emplea para la disolucidn del cloruro de plomo
formado, una mezcla de acido acetico con amoniaco o0 acetato
amoniocoOe

8.- Un procedimiento segﬁn 1o reivindicado en los puntos 1
a 6, caracterizado porque en presencia de plomo eh el material
de partida se emplea 4e¢ido hiposulfuroso con amoniaco o hiposul-
fito amonico.

9.= Un procedimiento segﬁn 10 reivindicado en los puntos 1
a 8, caracterizado porque el plomo se precipita como oxicloruro
y la disolucidn se neutraliza con amoniaco o carbonato amonico.

10.- Un procedimiento segin lo reivindicado en los puntos 1
a 8, caracterizado porque el plomo se precipita con deido clorhi-
dricoe.

1l.~ Un procedimiento segﬁn lo reivindicado en los puntos 1
a 10, caraxcterizado porgue el amoniaco y el cloro se regeneran Jy
vuelven a la circulacién.

12.~ Un procedimiento segin lo reivindicado en el punto 1,
para el tratamiento de minerales o residucs que contienen plomo,
coro sulfato, caracterizado porgue el plomo se transforma en car-

bonato y el 4cido sulfurico en sulfato amonico, el dltimo se se-
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para por lavado, se extrae el plomo y los residuocs se incorporan
para realizar el procedimiento segﬁn los puntos 2 y 5.

13+~ Un procedimiento segﬁn lo reivindicado en el punto 1,
para el tratamiento de residucs de la precipitacién electroliti-
ca del cine, caracterizado porque el plomo se trata con sulfato
amdnico y los residuos sulfatados se tratan con disoluecidn de
carbonato amdnic o

14.- Un procedimiento segﬁn lo reivindicado e el punto 1,
para el tratamiento de residums de la Ir ecipitacidn electroliti-
ca del cinc, caracterizado porque el plomo se trata con sulfato
amonico, el sulfato dez cine se separa por lavado, se elavora el
eine basico y sulfato amonico y los residuos remanentes de sul~
fato de plomo se lixivian con disolucidn de carbonato amonico.

15.~ Un procedimiento segﬁn 1o reivindicado en los puntos 1,
2, 3y 5 caracterizado por el empleo de una cantidad de cloruro
amonico limitada de manera que el calcio, aluminio, magnesio,
plomo y cobre se cloruren completamente y el hierro parcialmente,
mientras que la blenda de cine o la mayor parte de ella quede
inatacada.

16+~ Un procedimiento segﬁn lo reivindicado en el punto 1,
caracterizado porque despues de eliminar el amoniaco y de ineco
municar con el aire y la humedad se aumenta la temperatura a 750 -~
900° y asi se separa por destilacidn el cloruro de cinec despues
de lo cual se obtiene los demas metales del residuo.

17~ Un procedimiento segﬁn lo reivindicado en los puntos
ly 16, caracterizado porque antes de 1la destilacidn del cine se

reducar las combinaciones trivalentes del hierro a combim ciones

bivalentes o a hierro metdlicos

18.= Un procedimiento segﬁn lo reivindicado en el puhto 1,
caracterizado porque los metales se separan de la ganga como
oxidos por volatilizacidn y los metales volatilizados se tratan

segin uno de los puntos precedentes.
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19.- Procedimient o para la obtencidn de metales innobles
y/o gsus sales a partir de minerales o de otros materiales que
contienen tales metales, a excepcién del estafioe= Seg‘ﬁn se des-
eribe y reivindica en la presente memoria descriptivae

Consta esta memoria de veinte pa'.ginas foliadas y escritas

‘ por una sola carae

Madrid, 4 3 de abril de 1929.

Leocadio Ldpez y Ldpez

B.P.= W%

/ —_
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