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PATENTE
DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA FABRICAB,DE UN MODO CONTINUO,
SALEé DE PLOMO“,Va,favor de Don Bénjamin Harrison Marah,¥ '
de nacionalidad norteamericana, residente enAOakland,"

California, Estados Unidos de América.

MEMORIA DESCRIPTIVA

Esta invencién se refiere a un procedimiente ¢i-
clico para lea fabricacién de varios compuestos de plomo
conocidos, directamente a base de plomo metdlico. .

En la actualidad, la fabricacidn de los compueétes
precipitados insolubles de plomo queda supeditéda general-
mente al}empleo de litargirio, acetato de plomo o nitrato
de plomo soluble como materiales iniciales. Se produce
vb. gr. un acetato de plomo salpicdndose de dcido acético -
de alta conc;ntr;cidn una cantidad de plomo desﬁenuzado,

Por lo general contenida en una torrs. Baje.condieioheé
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corrientes, el dcido acético recuperado después del proce-

. 80 resulta demasiado dilufdo para poder ser utilizado nue-

vamente como reactivo, no quedando pues otro remedio que

darlo por perdido o volver a concentmrlo. Por otra parte,

€l proceso descrito requiere el uso de 1itargirio, lo que

hace subir el precio de produccién, ya que el precio del
litargirio estd siempre mds elevado que~e1 del plomo meté-
lico. Es un hecho conocido el poderse obtener sales de |
plomo Solublea disolviéﬁdose el plomo metdlico en dcidos
determinados, con o sin admisién de aire, y que se le
pﬁéden agregar écidos'precipitantea propios bara formar
las sales de pleomo deseadas, pero con pérdides muy gran-
des de 4cido. Hemos descubierto que produciendo las reac-
ciones en un medio alcalino o neutro en presencia de plomeo
metdlico sumergido en este medio, asi como de un agente »
oxidante, las reacciones pueden llevarse a cabo ciclicamen-
te y sin pérdida alguna o con pérdidaé escasas de dcido.
Las caracteristicas ciclicas y econémicas de este procedi-
miento se asientan sobre el descubrimiénto de que promo-
viéndose ias reacciones mientras que el plomo'eaté.sumer-
gido en un disolvente de plomo y en presencia de un oxi;
dante, hemos conseguido producir la sal de pldmé insoluble
deseada en un proceso cfclico con escasas pérdidas de deci-
do disolvente sl agregamos los agentes precipitantes a una
veiocidad controlada para permitir a la solucién de plomo
gue se conserve 'en su:estado bésico durante el proceso.

El procedimiento objeto del presente invento es
paftiéularmente adaptado a operaciones ciclicas. Es posi-
ble, por lo tanto, promover un ciclo de Operécionés utili-

zéndose como disolvente un liguido madre gue serviréd nueva-
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mente un gran nidmero de veces, ¥y hasta‘ihdefinidamente.

E1 procedimiento objeto de este invento es también
aﬁlicabla a la fabricacién integral de varios compuestos
deuplomo sin modificarlo de un modo apreciable, puesto
que en el decurso del prodeao ge obtiene ﬁna solucidn'con-

teniendo szl soluble de plomo y sal bdsica de plomo, pu-

‘diéndose recuperar el compuesto de plomo'insoluble desea-~

do si se emplean agentes precipiténtea apropiados.

De un modo general, el invento tiene el objeto de
dar a conocer un procedimiento sencillo y muy econdmicq
y de fécil vigilancia pera la fabricacién de compuestos de
plomo apropiados para varios ramos induétrialea, a base de
plomo metédlice y en una operacién ciclica.

Otro objeto de la presente invencién'consiste‘en
un procedimiento ciclico para la fabricacién de compuestos
de plomo a base de plomo metdlico, y mayormente le produc- -
cién ciclica de compuestos ins&lubles.de plomo a base de
plomo metdlico crudo, plomo de horno, plomo viejo y plomo
de otras claeses en trozos grandes, con un oxidante, un |
disolvente para el 6xido de plomo formado y un agente preé
cipitante que se agrega a una velocidad controlade y que
produce 1a‘precipitaciéh de la sal bésica.de“plomo formada
por la reaccién. Hemos encontrado vb.gr. que, si se agre-
ga diéxido de carbono en un ritmo controlado para precipi-
tar la sal bédsica de plomo contenida en la solucién, obte-

nemos una forma superior de carbonato de plomo bésico di-

rectamente del plomo metdlico crudo, en una operacién ci-

clica.
La presente invencién tiene, ademés, por objeto

indicar un procedimiento mediante el cual se pueden fébri-
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car, en escala comercial, cohpnestos de plomo en un proce-
so c{clico y sumamente econdémico.
Para el logro de estas y otras finalidades, la
invencién depara un proceso ciclico para ia fabricacién
de compuestos de plomo inaolubleg, sometiéndose simplténea—
mente plomo metélico a una oxidacién producida por un gaa‘j
oxidante y a la aocién de un disolvente del éxido de plomo
que se ha formado, para la precipitacién de un compuesto'
de plomo insoluble con recuperacién simultdnea del disol-
vente. El término'de ngfclico" se emplea aqui en el sentido
de que durante el curso del pfoceso los 4cidos agentes de
la precipitacién o el diéxi@o de cardbono, son suministrados
a un ritmo controlado para que la solucién de plomo conser-
ve su estado bdsico o por lovmenos neutro, en cuyo estado
no.ocurren pérdidas de d4cido disolvente por ser el proceso j
decididamente c¢iclico. Se viene formando, vb. gr., arse- |
niato de plomo dcido como sal insoluble de 4cido arsénico

por la reaccién del 4cido arsénico sobre la sal de plome

bdsica contenida en la solucién, en presencia de plomo meté-é

i
)
{

lico y de la mezcla reactiva, durante la fase de la oxida-
cién. |

Expresédndonos en forma sucinta podemos‘decir que
el procedimiento objeto de esta invencién abarce la oxide-
cién de plomo metdlico, la diselucién casi simulténea del
6xido de plomo que se ha formado, la precipitacién de
sales de plomo insolubles de disolvenfe y el empleo repe-
tido varias veces de este mismos disolvente pare disol#qr
nuevamente sales de plomo, el plomo metélico hilléﬁdoée' |
sumergldo en el disolvente y expuesto a la oxidacién. La

‘ |

reaccidén puede provocarse sin discontinuar, puesto quehel v



105.

110.

115.

120.

125 .

. 130.

Ty

disolvente viene uséndose ciclicemente. La formacién de'
éxido de plomo y la disolucién de 6xido de plomo pueden
efectuarse como fases distintaq de la operacién total, o
bien simulténeamente. N

En conformidad con un método determinado para
poner’ en précfica el procedimiento objeto de la invencién,
el plomo metdlice se suspende en un recipiente adecusdo
lleno del disolvente alcalino o neutro.'Eate_iecipiente
puede ser de un tipo cerrado paras admitir una presién més
elevada que la del aire atmosférico, o bien de tipo abief-
to. El plomo puede revestir cualquier forma que se desee,
pudiéndose usar trozos de plomo viejo o de horme sin nece-
sidad de triturarlos, por més que también el plomo tritu-
rado sirve para el procedimiento. E1 plomo se coloca den-
tro del recipiente en una forma permitiendo al aire u otro
gas conteniendo oxigeno que se.haga pasar o se'sople a
través de la sﬁlucioﬁ contenida en el recipiente y entrar
muy bien en contacte con el plomo metédlico sumergido, a ,'
fin y efecto de facilitar y acelerar la oiidacién. Simul~
tédneamente con la formacién del 6xido de plomo y mientras
el plomo esté sumergido, éste se disuelve en el disolvente,
Los disolventes mds apropiados para esta operacién son el
dcido acético, el deido nitrico, é1 dcido férmico, las
soluciones de acetato . de plomo, el cloruro, el nitrato y

el formiato. Estos materiales tienen una potencia conside-

rable como disoclventes del 6xido de plomo, sobre todo cuan-

do éste reviste la forma de masicote. De esta manera es
posible vb. gr. llevar soluciones de ééetato de plbma de
1,5 Baumé muy répidamente a 5 Baumé. |

Un aparato sencillo pero eficaz esté formado de
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un reciplente corriente de madera o de Pachuca a doble
fondo, perforado o provisto de una espiral por donde se
introduce & soplos el gas contenidndb oxigeno que asciende,
& través del disolvente conteniendo el plomo metélico
sumergido. La corrosién del plomo se opera répidamehte Y,
al ser agregado el agente predipitante, el disolvente qué—
da libre pare disolver mds éxido.

Al mismo tiempo de producirse la disolpcién de la
pelicula de éxido en el disolvente, un agente precipitante
se agrega para precipitar el plomo confenid@ en el disol-
vente. Este snminiatro de un precipitante.se hace conve-
nientemente de un modo continuo, aunque ello no seaabsolu-
tamente necesario, pues el precipitante puede tembién su-
ministrarse de un modo intermitente o periédicb. Si se hace -
ﬁao de un disolvente conteniendo un ténto por ciento de
cuerpos alcalinos, las mermas de dcido o de disolvente
causadas por volatilizacién son poco apreciables.

La alcalinided del disolvente se gradia de un modo
continuo o bien de vez en cuando durante los4procesos de
oxidacién y precipitacién para mantener el grado de concen-
tracién entre el 6'5 y el 11'0 %. E1 disolvente se conser-
va intecto durante‘el procesd gracias a su alcalinidad, -

y por regla general puede servif indefinidamente en conse-
cuencia de las medidas adoptadas para este fin durante la
oxidacién que hacen posible que el disolvente sea gtiliza—
do otra vez sin afladirle material fresco. En lé préetica,
ge han;empleado con éxito como productos brecipitanteé,
los écidos orto-arsénico, sulfirico, clorhfdrico, carbéni-
co, crémico y oxdlico.

. Es preferible dar al agente precipitante, si es
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que se le suministra en forma-1fquida, la mayor concentra-
cién posible, ya que empléandose dcidos dilufdos el agua
que contienen no sirve mds que para diluir en grado mayor .
el 1fquido madre. Los agentes precipitantes parsa precipi-
tar la sal bésica'ée agregan convenientemente a una veloéi-
dad controlada. E1l proceso puede tener lﬁgar a temperatu-
ras distintas, habiéndose efectuado con éxito en tempera-
turas desde 15 a 100°C.

Como ejemplo céracteristico de la aplicacién préc-
tica del procedimiento, elegimos la produccién de carbona-
to bésico de plomo en un aparato provisto de un grupo de
dos recipientes, uno de los cusles contiene el plomo meté-
lico sumergido y otro el disolvente en forma de una solu-
cién acuosa alcalina de nitrato o acetato de plomo. El di-
solvente se transporta, por medio de'bomba, de un recipien-
te a otro, pasando por el plomo metdlico, de un modo inin-

terrumpido hasta que contenga la cantidad deseada de sal

" bésica de plomo; después de lo cusl se introduce una co-

" rriente de didéxido de carbono en el recipiente conteniendo

el disolvente y la sal bédsica de plomo, controldndose el
suminiétro que produce una reaccién entre el diéxido de
carbono y la sal bdsica de piomoven solucdién. La substan-
cla producida por esta reacciéh conserve un estado alca-

1ino o casi alcalino durante todo el curso de la operacidn.

~Este 1liquido se transporta por medio de bomba u otro medio-

conveniente, otra vez al recipiente en el cual se estéd

introduciendo diéxido de carbono rozando la superficie>de1

plomo metdlico, los dos recipientes estando llenos de

disolvente y compuesto insoluble de plomo. Después de ha-

berse obtenido la cantidad deseada de carbonato de plémo
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bésico, la.circulacién se interrumpe y la cantidad nece-
saria de diéxido de carbono se admite hasta que una prueba:
con tornasol demuestre una ligera acidez de la solucién,
lo que denota que toda la sal de plomo bédsica contenida |
en la solucidén ha sido precipitada. E1 pigmente se filtre
y se lava, y el lfquido conteniendo el disolvente se uti-
liza otra vez.

Hay muchas clases de aparatos presténdose a la eje- ;
cucién de esta invencién. Entre ellos, se puede destacar |

como ejemplo, un aparato compuesto de un grupo de recipien- -

' tee; uno de los cuales conteniendo el plomo metéiico sumer-

gido y otro el disolvente. Este estd4 unido a una bomba
destinada a transportar la solucién a través del recipiente :
conteniendo‘el plomo metdélico. E1l recipiente para el plomo
sunergido puede o0 no contener una cantidad regular de di-
solvente, que regresa al recipiente del disolvente en el
cual se introducen los 4cidos, precipitantes, por su propio
pesd o por medio de una bomba. Es conveniente dotar al re-
ciplente del‘disolvente de un-aparato agiyador 0 removedor.
Otro tipo de aparato comprende un recipiente mon-
tado dentro de otro, el exterior para el plomo metdlico
sumergido y el interior exclusivamente para el @isolventé.
El recipiente interior estd provisto de un aparato propul-
sor montado convenientemente para producir una corriente
orientada hacia abajo a través de un fondo perforado, y
otra dirigida hacia arriba en torno de las particulas de
plomo metdlico en el recipienteé exterior. El disolvente
ge desborda y vuelve de esta manera a entrar en el reci-
piente interior en donde le son agrggados'loe dcides p;e-_)

cipitantés,vpreferentemente de un modo ininterrumpido. Du-
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~ puesta al alre lo sufiente para absorber la cantidad nsce—}v‘

saria de oxf{gene. El oxfgeno disuelto es tfansportaﬁo”cadi .5
vez hacia el plomo metdlico.
Quedan por mencionar otros sistemas, como por ejem-
pld, uno que cénsiste en hacer ascender las soluciones de
sal de plomo soluble por medio de una bomba a través de
recipientes conteniendo plomo metdlico sumergido en el di-
éolvente; 0 bien, el plomo metdlico se suspende en una
especie de jaula y se pone en contacto, de un modo inter-
mitente, con la solucién de sales de plomo solubles.

Pare formar arseniato de ‘plomo, se afiade écido
arsénico a la solucién de plomo hasta que 1a’canti43d de-
seada de arseniato insoluble haya sido preéipitada. La so-
lucién se transporta entonces hacia el lado de los ééidoa,
hasta qﬁe tifia de un 5 % poco més o menos de azul el papel
tornasol. Este dltima fase sirva para la produccién de ar-
seniato de plomo 4cido; si se aesea puede suprimirse.

El carbonato de plomo bdsico producido equivale,

tanto por sus propiedgdee'fisioaa como quimicaé, a8l mejor

albayalde en el comercio y puede fabricgrse segin el sis-
téma formando el objeto de esta patente, en mejores condi-
ciones de baratura y con menos papital, por ser el diéxido ‘
de carbono el material empleado como precipitante.

Una de las caracteristicas del presente invento
e§ la posibilidad de utilizai un disolvenfe muy dilufdo.
Hemos empleado, vb. gr., con éxito una solucién -de nitrato
de plomo tan dilufda que su peso especifico no pasaﬁa
de 1'01. En el decurso de la reaccién, el #olﬁmen y la

concéntracidn del disolvente quedan esencialmente constan-
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tes; no es menester afiadir nuevas canpidades de disolvente,
pues el producto de la reaccién no diéminuyg ya que consti-
tuye solamente un vehiculo para transforﬁar plomo en estado

de 6éxido al estado bajo el cual se ha de producir, final-

mente, su precipitacién.
NOTA

Hecha la descripeién del presente invento, se
declara como nuevas y de propia inveﬁcidn las siguientes
reivindicaciones:

1. Procedimiento para fabricar de un modo conti-
nuo, sales de plomo, caracterizado por exponerse de un
modo continuo plomo metdlico a la oxidacién por medio de
un gas oxidante para formar 6xido de plomo, y a la aceién
de un disolvente de un volumen y una concentracién esen-
clalmente constantes mientras Que dicho plomo se encuentra
sumergido en dicho solvente, y por ahregarsé, también de
un modo cont{nuo, a dicho disolvente durante la oxidacidén
un dcido que precipita de dicho disolvente una sal de
rlomo materialmente inabluble, con fegeneracidn simultdnea
del disolvente.

| 2. Procedimiento para fabricar de un modo conti-
nuo, sales de plomo, caracterizado por exponerse de un
modo continuo plomo metédlico a la oxidacién por medio de
un gas oxidante para formar déxido de plomo, y a la aceién
de un disolvente de un volumen y una concentracién es§n~

cialmente constantes mientras que dicho plomo se encuentre
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sumergido en dicho solvente, y por agregarse, también de

un modo continuo, a dicho disolvente durante la oxidaciéh
un ééido que precipita de dicho disolvente una sal de plo-
mo materialmente insoluble, con regeneracién simulténea
del disolvente, dicho écido teniendo que agregarse al
disolvente a una felocidad tal que-la proporcién de dicho
disolvente mientras que se esté operando la oxidacidh, se
mantenga relatiiagente constante entre ei 6'5 y el 11 <.
3. Procedimiento para fabricar de'uh modo cont{-
nuo, sales de plomo, caracterizado por exponerse de un
modo continuo plomo metdlico & la oxidacién por medio de
un gas oxidante para formar éxido de plomo, y a la accién
de un disolvente de ﬁn volumen y una concentracién esen-
cialmepte constantes mientras que dicho plomo se encuentre 7
sumergido en dicho disolvente; este disolvente pertenecien- 5
do a la clase comprendiendo acetato de plomo, cloruro,
nitrato y formiato, y agregédndose de un modo continuo a

dicho disolvente durante dicha oxidacién un 4cido para pre-

‘cipitar de dicho disolvente una sal de plomo sensiblemente

insoluble con regeheracién simultdnea de dicho disolvénte,
manteniéndose éste durante el proceso en una proporcién
del 6'5 al 11'0 %, dicho 4cido formando una sal de plomo
menos‘soluble‘qué una sal de la clase mencionada en primer
lugar. ,
4. Procedimiento para fabricar de un modo conti-
nuo, sales de plomo, caracterizado por exponerse de un

modo continue plomo metdlico a la oxidacién por medio de un |
gas oxidante para formar éxido de plomo, y a la aceién de

un disolvente de un volumen y una concentracién esencial-

mente constantes, mientras que dicho plomo se encuentre
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sﬁmergido en dicho disolvente; este disolvente pertene-
ciendo a la clase comprendiendo acetato de plomo, cloruro,‘
nitrato y formiato, y agregéndose de un modo continuo a
dicho disolvente durante dicha oxidacién un dcido para
precipitar de dicho disolvente una sal de plomo sensible-

mente insoluble con regeneracién simultdnea de dicho disol-

vente; manteniéndose éste durante el proceso en una propor-

cién del 6'5 al 11 %, dicho écido perteneciente al grupo

. compuesto de los 4cidos orto-arsénico, sulfirico, clorhi-

drico, crémico, oxdlico y carbénico, dicho dcido formando
una sal de plomo de menor solubilidad que una sal:ide la
clase mencionada en primer iﬁgar.

5. Procedimiento pare fabricar de un modo conti-
nuo, saléa de plomo, caracterizado por exponerse de un modo
continuo plemo metdlico a la oxidacién por medio de un gas
oxidante paravformar éxido de plomo, y a la accién de un
disolvente de un volumen y una concentracidn'eaencialmen—
te constantes mientras que dicho plomo se encuentre sumer-
gido en dicho disolvente, y agregéndose de un modo conti-
nuo al disolvente durante la operacién un dcido para pre-
cipitar de dicho disolvente una sal de plomo esencialmen-

te insoluble con la regeneracién simultédnea del disolven-

‘te substancialmente entre el 6'5 y el 11 %, dicho dcido

perteneciente al grupo de los dcidos orto-érsénico, sulfd-

" rico, clorhidrico, orémico, oxdlico y carbénico.

6. Procedimiento para la fabricacién, de un modo

continuo, de carbonato bdsico de plomo, caracterizado

"esencialmente por exponerse de un modo continuo plomo

metdlico a una oxidacién y por el empleo de un disolven-

te para el éxido de plomo que se ha formado, y por doplarse
: S/



340.

345.

350.

355.

360.

365.

diéxygo de carbono a través de la disolucidh obtenida,
el ploﬁo quedando sumergido en el aisolvente; la solucién .
teniendo una concentracién del 7 al 11 %, para precipitar
carbonato bdsico de plomo con la regeﬁefacién simul ténea
del disolvente cuyo volumen'y concentracién permgnécen
esencialmente constantes durante el proceso.

7. Un procedimiento para la fabricacién, de un
modo continuo, de arseniato de plomo,,caracteriza@o por
exponerse de un modo continuo plomo metdlico & la oxida-

cién por medio de un gas oxidante, Yy a la accién de un di-

‘solvente produciendo la disolucién de dicho éxido, mien-

tras que el plomo quede}sumergido en el disolvente, ¥y

por introducirse de un modo esencialmente continﬁo decido -
arsénico en la solucidn para lograr la precipitacién de
aréenigto de plomo y la regeﬁeracién del disolvente.

8. Un procedimiento para la fabricacién,”de un
modo continuo, de arseniefo de plomo, caracterizado pof
exponerse de un modo coﬁtinuo plomo metdlico a la oxida-
cién por medio de un gas oxidante, y a la accién de un
disolvente produciendo la disolucién de dicho 6xido,
mientras que el plomo quede sumergido en el disoiventa,

y por introducirse de un modo esencialmente cont{nuo

dcido arsénico en la solucién para lograr la precipita-
cién de arseniato de plomo y la regeneracién del disolven-
te, y finalmente para acidificar dicha solucién con dicho
deido y para recuperar el arseniato de plomo, el volumen
y la concentracién de dicho disolvente manteniéndose esen-
cialmente constantes durante el proceso. |

9. Procedimiento parae la fabricacién, de un modo

continuo, de una sal de plomo, caracterizado por exponer-
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se plomo metdlico a la oxidacidén por un gas oxidante para
formar ¢xido de plomo, y a laraccién de un disolvente de
volumen y cdncentracidn esencialmente constantes, mientras
que el plomo se encuentre sumergido en el disolvente, por
agregar al disolvente un écido'precipitando del disolven-
te una sal de plomo esencialmente insoluble con la regene-
raéién‘simulténea del disolvente.
| 10. Procedimiento para fabricar, de un modo con-

tinuo, sales de plomo. | |

Segin se describe y reivindica en la presente me-.
moria descriptiva, que consta de catorce hojas folia@aa
y escritas a médquina por una sola cara.

Bercelona, & 17 de julio de 1939. Afio de la Vic-
toria.

Benjamin Harrison MARSH,

p.a. damrEe 1SERT
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