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CLASE DE una PATENTE DE ADICICN

REGISTRO por veinte afios en Bspafit.

NOMBRE Y Carlos Sena Tazcano

NACIONA-

IDAD DEL . . .

SOLICITANTE (de nacionalidad inglesa)

RESIDENCIA Aparfado Ne 9,

Y DOMICILIO Las Arenas (Vizcaya).

[0 OBJETO Mejoras introducidas en el objeto de la Patente

principal n® 315,792 concedida por:
"PROCEDIMNIENTO DE OBLTENCION DU SATES BASICAS
Dis PLOMO A PARTIR DE SUBPRODUCTOS DiE BATFA Ly",
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Ll presente certificado de adicidn a la Patente
de invencidn n?, 315,792, se refiere a unas mejoras introdu
cidas en el proceso descrito en la citada Patente, pero sin
alterar su finalidad.

In la mencionada Patente' se describe la realiza-
cidén del proceso en 9 fases, comprendidas en las pdginas 3,
by 5, 6, 7, 8, 9 y L0 de la lMemoria adjunta al titulo de
propiedad.,

Describiremos a continuacidn lag mejoras introdu-
cidas citando lus fases operativas del proceso, tal como qug
da con las citadas mejoras. .
PASE 1a,

Koliendu himeda del Cottrell parz obtener una disd
gregacion total, séguida de lavado intenso hasta dejar la fog
ta lavada con trazaé de fe, v alculinotérreos; de esta for-

me se consigue que el litargirio via himeda, producto final,

esté solamente con tragas de T'e y alcalinotérreos,
PASE 28,

Ias tortas asi lavadas son repapilladas en el seno

de una solucidn salina de 9 a 26,4 de rigueza en Clla, ofic-
diendo tembién en forma de sal sdlida la cantidad requerida
segin le humedod de las tortas,

11 plomo afindido ~en forma de torita- devende de 1la
temperatura de trabajo del proceso, la cual oscila de O g
100¢C, y la cantidad de plomo solubilizado vuria -de acuerdo
con la temperatura y concentracidn salina- de 1 a 90 Egs. .de

plémo por 03,
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E1l pH normsl de trabajo durante la extraccidn os-
cila de 1 & 7 siendo el usual de 3,9.

I extraccidn se d4 por termincda cuzndo el andlis
sig de plomo en el filtrado acusa un rendinmiento minimo de
extraccidn del 80%.

FASE 382,

Ia recupefacién del plomo disuelto se efectva ume-
dionte le cdicidn de sosa cdustica bien en escamss & en for
na de solucidn comercial habitual (44-483% de rigueza).

Te cantidad de NaOH afindida es de 1/2 de lo tedrig
requerida estequiométricamente por el plomo disuelto, con 1g
que se consigue la prdcbicamente total precipitacidn del plo
mo al estado de C1 Pb (OH); afindiendo los 3/4 de la MaOl ted
rica el plomo precinita al estado de Cl,Pb.3Pb0, 1/?H20 fan
bién de forma prdeticamente total,

Ambas Tormas de precipitacidn son Utiles en el prg
ceso, aunque la preferida es la sepuracidén en forms de CL Pb
(OH), debido a su mayor facilided para lo posterior transfor
macidn a litargirio por via himeda.

FASE 48,

E1 precipitedo de 01 Fb (CH) 6 de Cl,Pb,3Pbu.1/2
dH2O, es filtrado & centrifugado, seguido de w lauvado acuoso
para arrastrar la mayor parte del ClNa retenido fisicamente
en la torta. ,

Ia torta asi lavade pasa o un repapillado y molien
do en hiumedo (bien sea en molino de boles & en fturmix indus-—

trial), la cual se efectda a 60-1008C, y a lo concenmtracidn
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de 20-300 gr/litro de Poi¥

Comprobada la complefa disgregacidén de la torta,
entonces es tratada con lejfa de sosa cdustica (44-48; de
rigueza) em proporcidn de 100 4 200% sobre lae tedrica reque
rida para efectuar el paso de Cl Pb(HO) 4 de C1,Pb.3Pb0,
1/2 H20, a Pb0; esta transformacidn se efectia o 60-1504C,
v necesita una fuerte disgregacidén simultdnes a £in de que
la reaccidn sdélido/liquido sea prdeticemente total.

La papilla resultante -en la cual todo el plomo
estd en forma de litergirio- es filtrcda y lavadae con agua
hasta eliminacién total de ClWa, quedando un éroducto finall
de 99,5% minimo de riqueza.

Este litargirio de via himeda sirve de base para
la preparacidén de sales bdsicas de plomo, tales como Sulfa-
to Tribdsico de Plomo, Fosfito Dibdsico de Plome, Fhalato
Divdeico de Plomo, etc.-—— por reaccidn directa con deido
sulfirico § sulfato amdnico, deido fosforoso § anhidrido
ftdlico respectivamente, wtilizando como catalizador deido
acético.

FPASE 548,

Bl proceso destinado a mantener la solucidn sali-
ne dentro de unes caracteristicas dadas, es de une importan

cia transcendental para obtener une pureza final dptima.

Para ello utilizaremos la purificaciép intermiten
te descrita en la fase 82 de la Patente original n? 315.792

pdgina 8, lineas 3 4 27 ambas inclusive y que transcribimos

a continuscidng
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""Consiste en mantener la concentracidn de Ca§+ a
0,015 grs/litro mdximo para temperaturas de proceso de 0 a
502C, y de 0,030 grs./litro mdximo pare temperaturass de 50
a 100G,

Respecto a los sulfatos presentes en la solucidn
extractora, su concentracidn en deta va aumentando en cada
exbraceidn y cuando llegan a un limite méximo se efectda la
purificacidén; la concentracidn mdxima de So4Na2 oscila de
30 a 40 grs./litro para temperaturas de O a 502G, ¥y de 40
a 50 grs./litro para temperaturas de 50 a 1002C.

La purificacidén intermitente se realiza de la si-
guiente maneras

A lo solucidn extractora impurificada de So4Na2,
se afinde una solucién de cloruro cdlcico de riqueza 8,5 4
25,1% en proporeiones estequiomdtricas; la eleccidn de la
concentracidén dentro de los limites indicudos se hace en
funcidn de la riqueza de’la golucidén ClNa, de forma que pro

porcione, al reaccionar con el So Na_, una concentracidn

4727
igual de ClNa, .

De.esta forma no hay dilucién de la solucidn ex-
tractora.

Eliminado el So4Ca precipitado queda presente una
parte de Ca.*? disuelto, el cual es entonces precipitado al
estado de carbonato edlecico por adicidén de sosa solvay has—
ta que la solucidn adquiera un pH de 8,1 a 9,1."",
FASE 68:

By exactamente la descrita en la fase 98 de la Pa-
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tante original n? 315.792, la cual se refiere al beneficio

del residuo como 6xido de hierro pigmento.

FASE OPCIONAL,

Opcionalmente puede obténerse como producto final
Sulfato de Plomo, para lo cual la torita lavada de C1 Pb(OH)
é de Clsz.ijO.l/é Hy0, prdcticamente libre de cloruro sd-
dico, es tratada con un exceso de dcido sulfdrico a tempe-
raturas de 15-1002C, y con fuerte disgregacidn (molino de
bolas, turmix, etc.) sigue un luvado final para eliminar

Cl y 8oy obteniendo un So,Pb de 99,5% de riqueza.

Este sulfato de plomo, seria entonces tratado de
la misma forma que el procedimiento de la Yase de la Paten-
te de invencidn original n® 315,792,

Pal como se ha descrito, son evidentes las venta-
Jas econdmicas que se obbienen con estas modificaciones ya
Que se ghorran fases de fabricacidn y reactivos de transfor

maeidn,

El presente primer certificado de adicidn cowprend
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" a) Cl Pb(OH) + NaOH ClNa + PbO + Hp0

de las siguientes reivindiocsciones:

1.- Hejoras introducidas en el objeto de la Paten
te principal n¢ 315.792 concedids por: "Procedimiento de
obtencién de sales bdsicas de plomo a partir de subproductos
de baja ley", caracterizadas por la precipitacidén del plomo
disuelto en soluciones concentradas de cloruros, bajo la
forma de C1 Pb (OH) & de C1,Pbs3Pb0, 1/2 H,0, mediante el
empleo de sosa cdustica sdlida ¢ solucidn comercisl afiadida
en cantidad de 1/2 ¢ 3/4 respectivamente de la estequiométri
ca total péra el plomo presente; sigue una filtracidn y la-
vado con objeto de aislar los productos citados prdcticamen-

te libres de cloruros solubles,

2.~ ligjoras segin la reivindicacién anterior, ca—
racterizadas por la transformacidn del CL Pb(CH) & del Cls
Pb,3Pb0. 1/2 H,0, a litagirio por via himede, mediante tra-
tuniento en molino de bolas o mezclador eficiente, con sosa
cdustica sélida § solucidn comercial afiudida en exceso, ex-
ceso que oscila del 100 al 2ob% sobre la tedricamente requé—

rida segin lds reacciones.

b b) C1,Pb.3Pb0.1/2 Hy0 + 2 NaOH 2 ClNa + 4 PbO ¢+ 1% Hy0

siendo la concentracidn de la papilla reaccionante de 20 a

300 grs/litro, expresados en plomo metal, y las temperaturas
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preferidas de 80 g 1002C, aunque la velocidad de la trans-
formacidn aumenta si la reaccidn se efectla a presidn, con

1o que es posible trabajar e mds de 10092C.

J.- lejoras introducidas en el objeto de la Paten
te principal n® 315,792 concedida por: "Procedimiento de ob
tencidn de sales bdsicas de plomo a partir de subproductos

de baja ley.

3 L4 0 T e? .
Segun se describe y reivindica en la presente ke

moria descriptive, la cual ¢bneth de siete hojus foliadas

vy escritas a mdguina por 2 de sus caras,

tiadridy a /27 JUN. 1966

EHRLOS ROEB
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