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MEMORIA DESCRIPTIVA

«de la PATENTE DE INVENCION que se solicita por 20 afios para
Espafia, a'favor de EMPRESA AUXILIAR DE LA INDUSTRIA, S.A.,
entidad espaifiola domiciliada en Medrid, Plaza de Salamanca,8
por:
"PROCEDIMIENTO CONTINUO PARA PRECIPITAR OXI-HIDROXIDO DE
CINC PURO, AVPARTIR DE LEJIAS DE CINC"
del que son inventores: Prof. Dr. Angél VIAN-ORTURNO,

Dr. Segundo JIMENEZ-GOMEZ, y

Todo. Quimico Antonio DIEZ-VILCHES

Le precipitacién industrial del hidrdxido de cino
a partir de lejies o soluciones de este elementc, como paso
intermedio para obtener el 8xido, es uns operascién que, apae-
rentemente, no ofrece dificultades. En teoria, basta afiadir
lechaeda de cal, u otro 4lcali, en la centidaed estequiométri
ca necesarie sobre la lejla de cinc para precipitar el hi-
drdxido correspondiente.

Sin embargo, este procedimiento no permite llegar
a un Zn0 de pureza aceptable, por simple calcinacidén del hi-
dréxido, pues las caracterfsticas adsorbentes de éste son ta
les que al ser précipitado retiene una elevada proporcidn de

Ca0, superior al 2 %, incluso realizando la precipitacidn a



11002C. Por otra parte, la propia insolubilidad del CaQ hace

que la precipitaciln sea lenta, siendo precisos tiempos de
15. resccidn de, &l menos, 90 minutos, si se quiere alcanzer un

rendimiento de precipitacidn que se acerque al 100%.

Es evidente que si, en lugar de precipitar con le-
chade de cal, se hace con lejia de Ca(OH)» saturade se consi
gue una meyor pureza del precipitado de Zn(OH)g, pero se requie

20. 7ren 1,30 n2 de 1ejia de Ca(OH)» por cada kilogramo de cinc a
precipitar, con todos los costes que supone calentar a 1002C
¥y manéjar tan considerables volimenes. Por todo ello, el Oxi
do de cinc puro se obtiene habitualmente oxidando el cinc me
tal en estado de vapor, 1o que & sSu vez exige la obtencidn

25, electrol{tica del cinc, a partir de la disolucidn en deido
sulfdrico del hidrdxido de einc precipitado con cal.

El invento objeto de esta patente no sdlo permite
sosleyar los problemes de impurificacidn, sino que hace posi
ble obtener, directemente y de modo continuo, un precipitedo

30, de oxi~hidréxido de cinec, es decir, un hidréxido muy puro y
muy deshidratado, dada la temperatura y demés condiciones en
que se efectia la precipitacién, con lo que la ulterior trans
formacidn en dxido de 100 % se simplifica, ofreciendo ademés
la ventajs adicional de recuperarse précticamente todo el og

35, lor suministredo.

El procedimiento congiste en lo siguiente: La lew
jia de cine se havce entrar por le parte superior de una co-
lumna de relleno o de platillos, donde en su descenso se en-
cuentra, en contracorriente, con amonfaco gaseoso; el smon{g

40. co se disuelve en la lejia y primero precipita el oinc en

forma de hidrdxido y después transforma este hidrdxido en
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complejo amoniscal de cine, soluble. Este continue el descen~
so por la columna paers ser descompuesto por calefaccidn en los

platos inmediatamente inferiores. Seglin las reacciones:

++ *
Zn(NH3)4 + H,0 + calor ——— Zn0 + 2NH3 + 2NH4

++ +
Zn(NH3)4 +2H,0 + M e Zn(OH)2+2NH3+ 2NH4

habiendo podido comprobar que en el precipitado de cinc obtew
nido, la proporcidn de Zn0 es por lo menos cuatro veces mayor
que la de Zn(OH),, es decir, que més del 80 % del producto es
ya 8xido de cinc. El amonfaco desprendido en estas reacciones
asciende hacia los platos superiores de la columnz donde se
encuentra con la corriente de lejia de cinc de la que precipi
ta el cine y lﬁego se forma el complejo cincico ya indicado.
De esta manera el 50 % del NH3 utilizado en el proceso se men
tiene en recirculacidn interna en los primeros.platos de la
columna. El otro 50 % del NH; contimue en la lejfa residusl
en forms de sal emdnica, para ser recuperado en los platos in
feriores de la columna. '

Ie temperasturs que se requiere para descomponer el
complejo de cinc oscila entre limites muy amplios, 602C a
1002C, y el tiempo necesario es consecuencia de la temperatu-
ra, aunque siempre muy pequefio pues oscila entre 5 y 30 minu~
tos. A 1002C y 10 mimutos de tiempo de reaccién, condiciones
que se consideran como preferentes, se consigue la descomposi
oién précticemente total del complejo. ‘

La 1ejia residual cseliente que contiene el otro 50%
del NH, en forme de sal amdnica y que lleva en suspensidn el
precipitado de oxi-hidrdxido de cinc, continfia descendiendo
hacie los platos inmediatamente inferiores a los de descompo-
gicién del complejo, en los que se encuentre con lechads de

cal precalentads, alimentada directamente, con lo que Be 1i



\bera el amoniaco de la sal amdénica. La lechada de cal se in-
corpora en la cantidad justamente estequiométrica para Gespw
plazar el amonfaco de la sal aménica, de forma tal que la le
75. jla final sea de sal cédlcica. De ests manera, segin hemos en
seyado, no se afecta la pureze del oxi-hidréxido de einc, yre
viemente precipitado. EL amonfaco gaseoso liberado por la cal
asciende hacla los platos superiores para volver a repetir el
ciclo de reacciones junto con el que se desprende al descompo
80s ner el complejo amoniacal de cinc.

Cbmo puede apreciarse la totalidad del NH3 se men-
tiene en continus recirculacidn en el interior de le columna,
con lo gque se evita>toda posible pérdida del mismo.

ELl tiempo necesario para liberar el amonfaco de la

85, m@al amdnica depends de la temperatura de calefaccidn y de la
composicidn de la lechada de cal, y puede oscilar entre 5y
90 minutos. La tempersturs también puede variar emtre 602 y
1008C, y la composicidn de la lechada de cal puede, iguslmen-
te, varier entre 0 y 400 %.de exceso de Cal, sobre la concenw

90. tracién que le corresponderfs a une solucidn saturads de Ca(OH)ge
Las condiciones preferentes, no limitativas,son: temperaturs
de 10020, 30 minutos de tiempo de calefaccidn y un exceso del
100%# de Ca0 sobre el que le corresponderis a la saturacidn.
En tales condicionee se recupera todo el NH3 y todo el cinc.

95, El precipitado contiene menos de 0,01 % de calcio y la propor-
¢idén de Zn0 en el mismo es superior al 80%.

Por dltimo, los platos inferiores de la columna ha~-
cen de cambiador de calor. “n ellos,.la suspensién final -le-

jla cdloica residual y el oxi-hidréxido precipitado- se enfrian

100, mediante unos serpentines o placas por cuyo interior circula
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11s lechada de cal que, asi calentada, se conduce al plato
donde ha de unirse a la lejia para descomponer la sal amé-
nica. De este modo se congsigue un funcionamiento casi auté
nomo de la instalacidn, desde el punto de vista de la nece
sidad de calor.

Una vez fuers de la columna la suspensidn, el pre
cipitado de oxi-hidrdxido de cinc se sepsra por filtracidn
de la lejia cédlcica residual y se lava con agua.

Como es 1ldgico el procedimiento puede realizarse
también en tres etapas independientes, a saber:

12) En una columne se forma el complejo amoniacal y se
descompone posteriormente, saliendo de la columna uns suspen
sidn del oxi~-hidrdxido de cinc en le disolucidn de la sal
embénica, siendo vilidas para esta operaciln las indicaciones
de temperatura y tiempo sefialadas en el caso de columna Unica.

28) Piltracidn y lavado del precipitado de oxi-hidréxido
de cine,

38) Las lejlas filtradas y las aguas de lavedo, que con~
tienen la =al amdnica, se pasan a un reactor donde se tratan
con Cal, en caliente, paras recuperar el amoniaco que se vuel-
ve a la etapa imicial.

Ta ventaja de esta variante sobre la anterior estd
en que la descomposicidén de la sal aménica puede hacerse con
Ca0 sélido, ya que al haber separado previamente el precipi-
tado de cino no hay riesgos de impurificacidn del mismo, sin
emﬁargo tiene los inconvenientes de: menor recuperacidén de ca=
lor, riesgo de alguna pérdida de amoniaco y que la descompo-
gicibén de la sal amlnica ha de hacerse en discontinuo, lo que

no es adecuado para grandes producciones,



130. : No obstante, cualquiera de las dos variantes
ofrece claras ventajas sobre los métodos conocidos para oD
tener Zn0 de pureza superior al 99,9 %, ya que el coste de
reactivos es de unas 0,40 ptas. por kilogramo de oxi-hidrd
x¥ido de cinc precipitado, el coste de la mano de obra re-

135. sulta despreciable y es muy bajo también el de emortizacidén
y otros derivados del bajo capital relativo necesario.

Descrita suficientemente la naturaleza del inven
to ¥y lz maneras de realizarlo en la préctica, debe hacerse
constar que las especificaciones anteriormente indicadas son

140, susceptibles de modificaciones de detalle en cuanito no alte-
ren su principio fundamental, siendo lo gque counstituye la
esencia del referido invento y por lo que se solicita Paten

te de Invencidn por veinte afios en Espafia, las siguientes

REIVINDICACIONES

145, 18) Procedimiento continuo para precipitar oxi-hi
dréxido de cinc puro a partir de lejias de cine, caracteri- -
zado porque los iones de cinc en disolucidn se hacen reaccio
nar con amonfaco para formar el complejo amoniacal de cinec,
el que después se descompone al calentar precipitindose el

150, oxi-hidrdxido de cinc y liberéndose amoniaco, al mismo tiem
po que en la disolucidn queds sal aménica cuyo amonfaco es
también desplazedo inmediatamente por reaccidn con lechada
de cal precalentada, realizdndose todas las operaciones en
una dnica columna, de forma tal que incluso la precalefaccidn

155, Qe 1la lechada de cal se hace en la parte inferior de la mis-
ma, con lo que se consigue simlténeamente enfriar la suspen
gidn del oxi-hidrdxido, cuyo precipitado es, por Wltimo, se-

parado por filtracidn y lavado con agus, a la salide de aqué

1lla.
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28) Procedimiento segin la reivindicacidén 1 por
el cual las fases de formacidn del complejo amoniacal de
cinc y precipitacidén del oxi-hidrdxido de cine, de una par-
te, y la de descomposicidn de la sal amdnice, por otra, se
pueden realizar independientemente, intercalanfo entre ems
bas la filtracidn y lavado del oxi-hidrdxido de cinc. ‘

38) Procedimiento segin la reivindicacidn i, por
el que se obtiene oxi~hidréxido de cinc sin impurezas y con
una proporeidn de Zn0 superior al 80 %, formendo el comple~
jo amoniacal de cinc y descomponidnddle posteriormente por cg
lefacoidn entre 602C y 1008C (ebullicidn) preferiblemente &
esta dltime temperstura, durante cinco a treinta minutos;
preferiblemente diez minutos.

48) Procedimiento segin las reivindicaciones 1, 2
y 3, por el que la sal amdnica resultante se descompone en
la misma columna, en presencia del oxi-hidrdxido de cinc y
sin que éste se impurifique, por incorporacién de la canti
dad estequiométrica de lechada de cal caliente, cuyo conte
nido de Ca0 respecto al de saturacidn puede ser hasta de
400 %, preferiblemente el 100 %, 2 una temperatura entre
602C y 1002C, preferiblemente a 4009C (ebullicidn) y duran-
te un tiempo que varia entre 5 y 90 minutos, sunque se esti
ma el de 30 mimutos como el mis adecuado.

58) Procedimiento segin las reivindicaciones mnté
riores,por el que el amoniaco necesario pars formar el com-
plejo amoniacal de cinc se mantiene en circulacidn constan-
te de absorcidn-desorcidn en el seno de la columna.

68) Procedimiento segin las reivindicaciones 1,

3y 4, por el que los platos inferiores de la dnica colum-
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195,
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na de reaccidn actdan de cambiador de calor, de forma que
permiten, simulténeamente, precalentar la lechada de cal
necesaria y enfriar la suspensibn de oxi-hidrdxido de cinc.
7#) Procedimiento continuo para precipitar oxi-
hidréxido de cinec puro a partir de lejias de cinc, tal y
como se reivindice y como queda sustanclalmente descrito

en la presente Memoria, que comsta de ocho hojas mecanogra-

fiadas por una sola cara.

Madrid, 10 MY 1966
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