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Es conocido como recuperar hidréxido de
zinc u 6xido de zinc hidratado por filtracidén de una sug
pensidn diluida del mismo. La recuperacién de zinc de ba
flos de hilado de viscosa y de los ligquidos de tratemiento
se ensefla, por ejemplo, en la publicacién de patente ale
mana DAS 1,086,856 y en la patente de Egtados Unidos
3.380.804. Ta primera patente describe la adicién de cal
al liguido de tretamiento de viscosa residual para neu
tralizar primeramente el dcido y precipitar luego el zine
en forma de hidréxido de zine. La Eemperatura empleada
para calentar el liquido neutralizado antes de la fil-
tracién es éuperior a 602C y preferiblemente 1002C y su
periores. La segunda de las patentes citadas describe un
procedimiento de intercambio catiénico para recuperar
zine del liguide del tratamiento de la viscosa.

Otros métodos para recuperar zinc de sug
pensiones residuales incluyen secado con calcinacién, ex
tracidén gquimica, comprenszién y separacién electrolitica.

Los métodos anteriores se consideran ac
tualmente demasiado caros para empleo en una industria
de rayén competitiva. Sin embargo, ha llegado a ser impe
rativo que tal material residual sea tratado de nuevo pa
ra impedir el derrame del residuo neutralizado almacenazdo
en depésitos terrestres en rios, corrientes y aguas sub-
terrdneas,
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Un objeto principal de este invento es
proporcioner un gsistema econémicamente factible para la
recuperacién de un producto de zinc mds Util del lfqui
do residual neutralizado de un procedimiento de viscosa
para fabricar filamentos de raydn, conteniendo dicho 1f
quido éxido de zinc hidratado.

Otro objeto de este invento es proporcip
nar un método en el que este liquido de tratamiento re-
sidual que contiene 6xido de zinc hidratado fleculante
se trata para producir un cambio en las caracteristicas
de filtracidén del déxido de zinec con lo cual los sélidos
retienen menos agua en la recuperacién.

Estos y otros objetos se consiguen de
acuerdo con este invento elevando la temperatura del 11
quido residual neutrelizado a al menos aproximadamente
1252C bajo una presidn elevada suficiente para impedir
esencialmente la pérdida de agua del liquido de tratamien
to y durante un tiempo suficiente para disminuir el agua
del contenido de hidratacién del éxido de zinc hidratado
en el liquido de tratamients pero no menos de 5 minutos,
¥y recuperar luego los sélidos filtrables incluyendo el
éxido de zine hidratado que tiene un contenido reducide
de agua de hidratacidén,

Ta temperztura minime de aproximadamen-
te 1252C se requiere con el fin de obtener una disminu-
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cién en el contenido del agua de hidratacidén del éxido
de zinc hidratado en la suspensién. Se prefiere desde el
punto de vista de los resultados Sptimos de la instalaw
¢ién, que la temperatura de la suspensién sea mantenida
5 a aproximadamente 163-1779C durante un periodo de tiempo
de aproximedamente 10 minutos. Esto se consigue del modo
mds practico inyectando vapor de agua én la suspensién
contenida en un recipiente a presién. Sin embarge, pue-
den emplearse otros medios de calentar la suspensién en
10 un recipiente a presién.

El tiempo minimo de tratamiento de al
menos 5 minutos estd dictado por limitaciones de siste-
mas & presidn convencionales que requieren tiempo para
inyectar calor o vapor de agua, tiempo de tratamiento y

15 tiempo para quitar la presidén del sistema. En general,
el tiempo de tratamiento 6ptimo de la suspensidn, tal co
mo se ha establecido anteriormente, ez aproximeadamente
10 minutos cuando el intervalo de temperatura se encuen-
tra en su dptimo.

20 ' ) La expresidén “presidén elevada suficien-
te paré impedir esencialmente la pérdida de agua de la

" suspensién" quiere decir que se incluyen vrocedimientos
en los qué ge deja que parte del agua escape del sistema
puesto a presidén que se mantiene al menos a la temperatu

25 ra minima prescrita. Sin embargo, debe permanecer suficien
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te agua para actuar como disolvente para las impurezas
solubles en agua del sistema por encima de las que ge
mantendr{an por el éxido de zinc durante la filtracién
El procedimiento de este invento se em-
plea en la recuperacién de una solucién dtil deé sulfato
de zinc a partir de un liquido de tratamiento residual
del procedimiento del rayén de viscosa. El liquido de
tratamiento residual procedente del procedimiento del
rayon de viscosa contiene usualmente dcido sulfirico,
sulfato sédico, pequeilas cantidades de sulfato de zine
e impurezas que son absorbidas por contacto con la maqui
naris del tratamiento. E1 1lfquido de tratamiento resi-
dual recogido se trata con suficiente cal [fba(OH)ZJ7 pa
ra neutralizar el dcido y convertir el sulfato de zinc
en hidréxido de zinc. Alternativamente, pueden emplearse
cal y sosa cadstica, tal como se ensefia en la memoria des
criptiva de la patente briténica ndmero 678,462, para neu
tralizar y elevar el pH de la suspensién, La suspensién
de hidrato de zinc se hace pasar a través de un clarifi-
cador en el que el lodo se sedimenta y el eZluente sus-
tancialmente transparente se hace pasar a los residuos.
Como se muestra en los dibujos, el lodo
procedente del clarificador 1 puede hacerse pasar direc-
tamente al aparato de tratamiento de acuefdo con el pro-
cedimiento de este invento o hacerse pasar a depbsitos de
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fluidos para un tratamiento posterior.

En cualguier caso, la suspensién que
contiene desde aproximadamente 1 a aproximadamente 10%
en peso, preferiblemente 1 a 4%, de sélidos de los cua-
les una cantidad predominante es hidréxido de zine, usual
mente &proximadamente 40-60% en peso, se precaliénta pre
feriblemente al principio haciéndola pasar a través de
un cambiador de calor 2 y luego 2 un recipiente de pre-
sién calentado 4 en el cual se inyecta por 6 un vapor re
calentado. Después del tiempo de permanencia requerido
en el recipiente 4, el lodo se hace pasar de nuevo a tra
vés del cambiador de calor 2 y luego & través de un fil-
tro prensa 8. La torta del filtro 8 se transfiere a un
depdsito 10 de mezcla con 4¢ido en el que se afiade deido
sulfirico a través del conducto 12. EL filtrado proceden
te del filtro 8 se mepara a través de 1o tuberfa 9, Sé
forme una solucién de sulfato de zinc que contiene sul-
fato odleico, productos orgénicos (procedentes de la ce~
lulosa) y sulfato ferroso y se bombea al filtro prensa 14
en el gue la torta filtrante se desecha como residuo a
través de 15 y el filtrado se hate pasar al recipiente de
mezcla 16 a través de la tuberia 17. Un agente oxidante;
por ejemplo, perdxido de hidrégeno y un ajustador del pH,
por ejemplo, hidréxido sélido entran en el recipiente de

mezcla a través de las tuberias 18 y 20, respectivamente.
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Después de la mezcla, la solucién de sulfato que contie-
ne hidréxido férrico filtrable se bombea 2 un filtro de
vacio 22 y el precipitado de hierro se retira por 21. ILa
solucibén de sulfato de zinc recuperada puede bombearse
5 ahora a través de la tuberia 23 hasta un depdsito de re-
serva 0 directamente a los bafios de tratamiento de visco
sa. El procedimiento anterior ha sido desecrito con un mi
nimo de etapas y se asdvertird gue el procedimiento puede
efectuarse utilizando aparatos y etapas adicionales. Por
10 e jemplo, pueden estar intercalados depésitos de reserva
o compensacién entre cada unidad de tratamiento y las sug
peneiones'v soluciones pueden recireculerde para obtener
rendimientos superiores y mayor pureza del producto.
Ventajosamente, la inclusién de la eta-
15 pa de calentar le suspensién hidratada bajo presién pro-
porciona un éxido de zinc de caracteristicas de filtra-
cién cambiadas con lo cual los sélidos filtrados contie-
nen mucha menos agua, Esto permite la separacidén de mu-
cha mayor cantidad de impurezas solubles en agua duran-
20 te la filtracidén. Ademds, con el fin de obtener una solu
cién de sulfato de zinc de la concentracidén deseada por
adicidn de dcido sulfirico a la torta de filtraeidn, se
necesitan muy poca 0 ninguna energia térmica para separar
por ebullicidén el agua en exceso. Por consiguiente, esta

25 etapa se requiere para proporcionar un procedimiento eco-
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némico.

Los siguientes ejemplos demostrardn el
método de este invento.

EJEMPLO I

Ligquido de tratamiento de raydén de vig
cosa neutralizado con cal en forma de un lodo que contig
ne aproximadamente 4% de sélidos floculantes de los cuaw
les aproximadamente el 50% esta contituido por hidréxido
de zinc se ocalienta en un reactor de vresién de 7,5 litros
por inyeceidén directa de vepor de agua a diversas tempe-
raturas y tiempos sin pérdida del liquido del lodo. Al
final de cada tratamiento se quita la presién izualdndo-
se a la atmésferica en un perfodo de tiempo de aproxima-
demente 10 minutos. Bl lodo tratado se enfria y luego
ge filtra bajo vacifo en el laboratorio. La filtracién se
continué hasta el punto en el cuzl se sgrietabe la tor-
ta y se detuvo cuando era evidente que no se producia nin
gin agrietamiento adicilonal,

El efecto de la temperatura y el tiempo
de permenencia sobre las caracteristicas de filtracién

del lodo tratado se representa en la Tabla siguiente:



- e = o me
ST e e

Temperatura del Tiempo, minutos % de sélidos *
5 vapor de agua,
eC.

Ambiente (sin tra

tamiento con vapor

10 de agua) - 1,7
138 (2460 &/cn?) 240 28,0
148 (3515 &/cm?) 45 10,6
160 (5275 &/cm’) 10 14 - 14,5
n 20 14,5 - 16
15 " 30 21 - 26
" 45 31,5 - 32,5
170 (7030 g/on?) 10 21 - 21,5
" 20 26,5 - 27,5
" 30 37,5
20 " 40 35
178 (8790 g/cm?) 10 35,5
" 20 34,5
" 30 33,5 - 36,5
" 45 34 - 34,5
25

® Basgsado en el peso de la torta del filtro.
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EJEMPLO 2

Liguido residual de tratamiento de ra-
yén de viscosa se neutraliza con suficiente cal Zrba(05)2d7
5 para convertir el sulfato de zinc en hidréxido de zinc.
La suspensién resultante se hace pasar a una unidad de
clarificacién y el lodo procedente de ésta unidad contie
ne 1-2% de sélidos Tloculantes de los cuales aproximada-
mente el 50% en peso es hidréxido de zinc. Bste se bom-
10 béa continuamente a un depdsitd de compensacién y luego
g través de un cémbiador de calor para lograr un calenta
miento previe. ElL lodo se bombea lusgo a un recipiente de
tratamiento a presidn en el que se somete a vapor de agua
a 10,5 kg/cm2 (1862C) durante un tiempo de permanencia
15 de 10 minutos. La temperatura del lodo alcanza aproxima-
damente 1719C, El lodo se bombea a través del cambiador
de calor para tranaferir calor &l lodo de éntrada y lue-
€0 a un depdsito de compensacidén desde el cual es bombeg
do a un filtro prensa en el que se separa la mayor parte
29 de los sélidos filtrables., El efluente procedente del fil
tro prensa puede raciroularse ¢ salir ¢omo residuo misn-
tras que los adlidos filtrados se depositan en un reacw-
tor con dcido que tiene medios agitadores mecdnicos. Se
transporta por la tuberia hacia el reactor para deido,

25 suficiente dcido sulftirico de la concentracidén requerida
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para proporcionar una solucidén de sulfato de zine de una
concentracién de 30%. La solucidén se bombea luego 2 un
depbeito de compensacién y desde 2lli a un filtro prensa.
Los sélidos filtrados procedentes del filtro que contie-~
5 nen algo del sulfato de zinc residual pueden ser traensfor
mados periddicamente en vasta haciéndolos pasar de nuevo
8 otrog depbsitos de mezcla que proporciona wne soluciébn-
-sugpensidén que se devuelve al filtro prensa. Eventualmen
te, los sflidos, tales como el sulfato cdlcico y los pro
10 ductos orgénicos se desechan como residuos.

Para separar hierro que es perjudicial
para el procedimiento de la viscosa, el f£iltrado proce-
dente del filtro prensa se hace pasar a un depdsito de
mezcla de la solucidn y se afladen suficiente hidréxido

L5 . 8édio y peréxido de hidrégeno para convertir la sal fe-
rrose en hidréxido férrico. El pH de la solucién seele-
va a 5 por adicién de hidrdéxide sddico. E1l tiempo de per
manencia en el depdsito de mezela de la solucién es su~
ficiente para permitir que coagule sustancialmente la to

20 talided del éxido de hierro en particulas susceptibles
de ser filtradss, Esta solucién se hace pasar luego a un
£iltro rotatorio de vacfo en el que el contenido de hie~
rro de la solucidén se disminuye hasta la cantidad depea-
da, por ejemplo aproximadamente 100 partes por millén,

25 La. solucién de sulfato de zinc estéd ahore lista para ser
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usada de nuevo en un procedimiento de rayén de visco~
sa.

Ventajosamente se emplea una tempera-
tura de vapor de agua de entre aproximadamente 1772C
y aproximadamente 1889C o vapor de agua bajo una pre—

sién de aproximadamente 8,8 a aproximadamente 10,5 kg/em

N

durante el periodo de tiempo preferido para calentar la
suspensién entre 163 y 1772C.

- REIVINDICACIONES -

Los puntos de invencién propia y nue-
va, que se presentan para que sean cohjeto de ests so-
licitud de Patente de Invencién en Espafia, por VEINTE
afios, son los que se recogen en las reivindicaciones si
guientes:

12.~ Un procedimiento para mejorar las
caracteristicas de filtracién de sélidos en un 1fguido

residual neutralizado de un procedimiento de viscosa pa

-2 -
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ra fabricar filamentos de raydn y que contiene éxido de
zine hidratado, que comnrende elevar la temperatura del
liquido residual y luego tratar el liquido residual pa
ra recuperar del mismo los sélidos filtrables ineluyen
do el éxido de zinc hidratado, caracterizado porque la
temperatura del liguido residual se eleva a al menos
12520 bajo umapresidén elevada suficiente para impedir
esencialmente la pérdida del agua en el liquido resi~-
dunl, y durante un tiempo suficiente para dieminuir el
contenido de agua de hidrataeién del éxido de zinc hi
dratado, siendo dicho tiempo de al menos 5 minutoes.

28,~ Procedimiento de acuerdo con la
reivindicacidn 12, caracterizado vporque la temperatu-
ra elevada del lfguido residual es proporcionada por
vapor de mgua bhajo presidn.

32,~ Procedimiento de acuerdo con la
reivindicacidén 28, caracterizado porque el vapor de
agua se suministre & unz presidn de al menos &790 g/cm2
durante al menos 10 minutos.

42 ,~ Procedimiento de acuerdo con una
cualguiera de las reivindicaciones 1% a 32, caracteri-
zado porque el lfquido residual ha sido neutralizado
con cal.,

5%,~ Procedimiento de acuerdo con una
cualquiera de las reivindicaciones 12 a 4%, caracteri

zado porque los gélidos del filtro se tratan econ dci~-
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29

do sulfirico acuoso en wna cantidad suficiente para
convertir sustzncialmente la totalidsd del Sxido de
zine en sulfato de zinec.

62 Procedimiento de acuerdo con la rei
vindicacién 52, caracterizado porque se filtra la so-
lucién de sulfato de zine y se recupera el filtrado.

7% .~ Procedimiento de ascuerdo con la
reivindicacidén 68, caracterizado porque los iones fe-
rrogos de la solucién de sulfato de zinc se oxidan a
iones férricos, siendo ajustado el pH de la solucidén
para precipitar el hidréxido férrico, y el hidréxido
férrico se mepara de la soluciln

68 ,~ Procedimiento de acuerdo con la
reivindicacidén 72, caracterizado porque el filtrado
sustancialmente exento de hierro se devuelve al pro-
cedimiento de la viscosa,

98,~ UN PROCEDINMIENTO PARA MEJORAR LAS
CARACTERISTICAS DE FILTRACCION DE SOLIDOS EN UN LIQUI-
DO RESIDUAL NEUTRALIZADO.

Tal y como se ha descrito en la Memo-
ria que antecede, representado en los dibujos que se

acompaflan y pare los fines que se han especificado.

- 14 =



Bsta Memoria consta de quince hojas

escritas a méquina por una sola cara,

Hedrids 94 DIC. 1974
5 P.A.

Fcrmv& %e Cizgbure
Par F:}d{g’/t//\/%

14-12-T4 -15 -
ECV.



AT NG ATPTON

1,1

P59087

:é\PI; o
=




	Bibliographic data
	Description
	Claims
	Drawings



