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MEMORIA DESCRIPTIVA

Lg presente invenocidn trate de un pigmento & ba-
ge de 8xldo de hierro que se prescnia en forms de Feéos al-
fa.

Se oonocen en la aotualidad diversos pigmentos

5e del menoionsdo tipo.

' Bl plgmento de conformidad con la presente inven=-
cidn, se distingue de estos pigmentos conocidos esencial-—
mente por el hecho de que se obtiene a partir de une mate-
ria prima distinta de la de los plgmentos conocidose

10. Otre diferencia todevia més importente del pigmen~—

T A T T SN Y P N



5e

10,

15.

20.

25.

t0 de la invencidn, respecto a los plgmentos conocidos del

mismo ‘bipo; es que el pigmento de la invencidn se prepara

‘g partir de una meteria prima que hasta hoy dfs no presenta~

be 0 presentabg muy poco valor comerciel e industrisle Si
bien existe un procedimiento pare transformer ests filtima
materis prims en un producto q'uelse puede wtilizaer en la mew
telurgls del hierro como minersl, parecs ser que los gastos
pera su tr@gsfomacién en dicho produeto dificilmente pusden
ger cublertos por las ventajas il}dua'briales que dimenen de
su empleo como minerel de hierro'g a Oauga de su escaso ooh~
tenido de hierro. Por este razén, no es fheil que dicho pro-
cedimiento llegue & aplicarse en escals industriel. '

El pigmento de conformidad oon la invencidén,. se
caracteriza porque estd constitufdo por la parte insoluble
on agua del producto obtenido por caleinacibn de res:l.dﬁqs a
base de sulfato de hierro bdsico y/o jarosita.

La invencién tembidn se rofiere a un procedimién—
to vy ventajoso para preparar esto pig.nen'bo s 81 cual per--
mite, utilizondo la misme materis prima, obtensr de modb ;bas~
tante soneillo el color del pigmento qué se desee, &l o
venir en la préctica solaemente las condiciones de la calgi-
ngeidn.

De oconformidad con la invengidn, egte procedimiens
t0 concretoments consiste en caloin?r, a wng temperatura de
600 a 8002C durante 2 a 240 minutos, residucs a bage do sul~-
fato de hierro blsico y/o jarosite, do manera que se desoon—
ronge incompletamente estos sulfatos de hierro bdsicos 9/y
les jarositas, y mentener ssf en ol producto cgleinado un )

oontenido ds azufre combingdo con ol hisrro mayor .que el 0,6‘/’5:
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¥ solubilizar los sulfgtos de hierro no descompusstos junto
oon sulfatos solubles de otros motsles, como sulfato do zino;
por medio de lg lixiviacidn con agua del producto oalcinado;
siendo ontonocs eliminados estos compusstose

A £in do hacer que el procedimiento sea rentable
en el mayor grado'posible ¥ para limitar la cantidad do pro-
ductos rosiduales, es conveniente que el lfquido procedente
da lg monoilonada lixiv;anidn del producto calcinado; sc llo-
ve a un pH préximo a 3, g una tomporatupa de por lo menos
609C y preforiblemente de 8020 gl monos, mediante la adioidn
de wn &leall o amonfaco para eliminar el hierro que contio-
ne por praoipitacidn del mismo on forms de jarosita,;sigﬁdo
entoncos el liquido destinedo a la proparacidn de soiudidn
nes de sulfato de zinc empleadas on cleotrélisis, dospués

" de la separacién dol precipitado de hierro.

Adparocorén otros detalles y Particularidadés as
la invencidn en la siguiente dosoripeién de las posibiligar
des pera la obtoncién dol producto do partida en el éﬁé’se
baga el pigmonto de la inveneidn; tratamiento de egtéipio-
duoto inicial para obtensr el pigmento en cuestidn, 1n0lu~
yendo lg influencig sobre las propiocdades de los pilgmentos
que ejercon los diversos parémetrog de egto trgtamiento oon
referencia a los gréficos anexos y, finglmente, algunos :
ejemplos oonorstos de la preparaoidn del pigmento siguiendo
8l procedimionto particular de la prasente invencién. '

El pigmento de la invencién, s base de F9203 alfa,
contiens oomo producto esencial que le da ocolor, la parto
insoluble on agua obtenida despuds do oaleiner residuos a
base do sulfabto do hierro bésico y/o jarosita, que pueden
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Proceder sobre todo de la preperaocién de soluciones de sul-
fato do zino, g partir de blenda osleinade, destinades a la
electrélisis pere le extraccién dol zinc.
 dungue los pigmenﬁos & base de Fezo 3 alfg sean
5e conocidos desde haoe tiempo, 6l heooho de que el pigmento de
le invenoién contenge como coloranie un producto de otya
procedencia quo los pigmentos olésicos g base do FeQOS, da
a date wn oardoter propio.
Para properar el pigmonto de oconformidad con lé
10. invengidn e partir do las matories primes mencionsdes, es
deoir, rosiduos a base de sulfato de hierro bésico y/o la
Jerosita, tiene importencle poder oontroler la temperatura
de la oa}einaomﬁn en toda la mass do magtorias gque se han de
celecingr, o fin do der el pigmento un color que ses consban—
15«  te on ol mayor grado posible y sdemés poder reproduéif oxa0~
| temente las mismaes condiciones de calcingeidn g fin de quo
los pigmentos procedentes de dos calcinaciones distintaglscan
geme jantos dosde ol punto de vista de su ealidad y qolér;
Lg invenecidén preten@e partioularments usartlpé
20. regiduos que contienen hiorro, obtenidos cuando tiene iugar
lg preparacién de soluciones de sulfato de zino destinadas
a la fabricacidén olectrolitica del zino.
Para propersr estes soluoionos, se atacs la blen—
da calcingds oon sqluciones de zino agotadas procedentes
25, de la eleetrélisis, introduciondo la blenda calcinada en
oxceso respooto al 4cido sulfirioco contenido en las soluocio~
nes agotades. Es la operaciénnllemadad ataque neutro.
Se saparen seguidamenic las soluciones de los xre-—

siduos sélidos dc ataque. Estas soluoionos conticnen sulfato
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de zine y se someten a un proceso do purificacidén espeoisl
entes de la elootrélisis.

Las mgteriss sélidas conticnen zine y practica-
ments -bodé el hierro y plomo.

Se vwelvonia reducir a pulpa estes matorias séli-
das en una nueva cantidad de soluoiones ggotadas do la oloo-~
trflisis y so afiade feido sulfdrico concentrado. Este opera-
oién se denomina: staque 4cido. Se solubilizs ol zino ros=
tante y casi ‘bodo ol hierro mediante esic atague éoido: pes—-
puds se scpara ol residwo sélido do la solucidn foida. Esto
residuo s6lido contione practicamonts todo el plomo, toda la
plate, gren cantidad de sflice y algo de hierro y zine. En-
toncos se noutraliza la solucién fcida en caliente y progro-
givaemento oon una nueve aportacidn de blonds caloinades

Esta solucién so llove a wi pH do 2 a 4, do mano~
re que el hiorro preoipits on forme do gulfato de hierro bé-
sico. Si lg solucidn contionc ionos Ny Na o K ol pxreoipi—-
tado esté formado por jarosita A Fo(S0,), 2Fo(OH), donde A
roproscnta un 4leali o amonfaco. Egte prooipitedo es dc oo-
lor emerillo y microoristelino. .

Finglmonto, so separa do la solueidn esto roasdduo
de sulfato do hierro bésico y/o jarosite y se lava, mientras
la solucldn os rociolada cusndo ticne lugar el eltedo ata~
que noubro.

4

Bsto residuo contiene, por consiguientec, adomés ‘
de la oasi totalidad del hierro de los‘mineralo_s oalo:f.na.dos,
azufro oomo sulfato, leali o amonfmoo, esf como zine, oo~
bre, plomo y mangencso proccdcnic gobre todo del mineral

oaloinado whilizado en ¢l momonto de la preoipitacién dol



hierro y ouyo ataque no es oomple'to;
Un enflisis tfpico dol rosiduo obtenide despuds
de f:_'l.'brc.r, 63 ol siguionte:
Humedad 3 40 a 45% _
5e Fo 3 ?8 a 32% del matorisl .aoqo;
504% 30 a 40% dol materisl scoo.
gn ¢ 1 a2 % del material soco.
Po 3 0,5 a 2,0% del materisl 8300,

Namoniacal' 2 a 2,5% dol glg.'g(o):fial
10, ,

Se dosoribe un procodimiento de produceidn de és-
to residvuo especislmente on la pa:bonte austrisce 279.188
¥ en la patento americeng 3. 434.798. :
Estos procedimiontos conocidos proporcionsn un ro-
15, giduw que contions edemfs de hierro, zino; cobra, maﬁgmleso
¥y Plomo que se presentan en forma do compuestos 1o solubﬂ.es
on ague.
El zino sec presontg megyormente on forme dzz .ferri—
%o do zino ¥y por csto es tambidn ingolublo on los écidos
20, poco ooncontrados; aliin en caliento. N
La patonte gmericane 1;834;960 describe un proocge
dimionto para trater este rosiduo medisnte socedo y posio-
rior oalolnacidén del producto scoo a una tomperatura de 500
a 60080, Egta operacién tiene le finglided de descomponor
5. los sulfatos bhsicos de hierro cm'iii‘cazo'3 ¥ 503 ¥ sulfatan
los compuestos insolubles de zine, cobrc y mengancso con ol
80'3 formado. El procedimiento oonsidora limiter la tomporo~
tura méximg dol tratamiento a 6502Q Pare que nO 8o dosoom~

pongan g su vez los sulfgtos dc zine, otc. formedose. Si ol
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contonido de su.?.fa'to del residuwo es insuficionte para soluw
bilizaer ol zine, soc prevd lg adicidn deo sulfato frrico g
dicho reslduo o ol peso de un gay que contisone soa por ol
horno de ozloingeidn donde tieno lugar ol tretamiento del
residuo oen ousstidn.

Soguidamente se lixivia ol producto caloinado oon
aguae. EL bgrro formedo se filtre y la torts se lava; 80U~
rre y soca, splicéndoso a la mobalurgia del plomo.

Le solucién que contieno zinc, cobre, cadmio y
mangeneso o3 oncamineds hacis ol mencionado atagus neutro.

So describe un procodimiento parccido on lg soli-
cltud do patonto nf 22 08 092 dopositada en la Repfblica Fo~
dorel Alomena. En osto procedimiento so seca Y oalciﬁa‘ol
residuo a ung tomperatura do 600 g 6802C. E1l procodimiento
provd tomporaturas de tretemionto on funcidn do lg pfesién
parcisl dol oxfgeno on ol gas manipuledo y la concontracidn
20 30, pare obtoner la solubilizacién totel dol gjno y la
complote insolubilizacién del hiorro': Este tomporaturg ‘,%ra:cia
do acuordo con ostas ooncontraciones, y, sobre todo;on fune-
o1én dol cowtonido do SO, .

I:g, tomperatura 6s de 60090lcua.ndo ol oont?nido'do
502 os bajo; es deeclr, inforior gl 0,01% on volumen, mion-
tras que so olove a 670 = 6802C cuando el contenido do
SO0, es del 5 o 10%. So trata do csoogsr la tomperaturs do
celoingolén y las prosionos peroigles do oxfgono y 50, do
modo quo so onoucntre enila zong do ostabilid,ad del Zn SO 4
4 Fozo's on ol dlagrame del sistoma Zn —~ Fo = § = 0 = tompera-
tura. A £in doc obiener una efcotiva sulfateciém dol zine,

ol procodimionto dispono las econdicionos do trebajo siguion—
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tes: contacto Intimo entre las partfoulas de ferrito de zigo
y la fase Na Te (S0,), Fo, Oy contonido suficiente de 503,
oontenido suficients de flcali y un control exacto de las
temperaturas ocuando se trabsja en ogpa fluida. El procedi~
miento preyé ol empleo de pirita y azufrg como combustible.
Se mezcla el producto oelcinado con agua, después de oalci~
nar; gse filtra, lava, escurre y se seoca le torta de filitra—

oidn que se ha Formedo. El producto oaleinasdo obtenido oonw

tiene el 67% de hisrro y 0,15% do zine. Dicho producto cal-

oinadg go pusde utilizer en la metalurgis del hierro como mi-
nergl, mientras que la solucidn que oontiene zine y &lesli
es encaminada heoia el axague neutro. .o

3e obssrva que este procsadimisnto apuntas a la inso-
lubilizacién oasi complete del'hierro por descomposicidn?in~
tegral del sulfato de hierro y, sl mismo tiempo, & la sul-
fatacién total dsl zinc pars conseguir su casi completa so-
lubilizacidn. . o

Con este fin, el proccdimiento prevé la caicingcidn
en unas oondicionss teles que ol sistems 2Zn SO, + Féé 03 es
estable, y dispone que la calcingcién dure el +tiempo: sufi-
ciente para oogseguir 1ls descorposicidn casi totgl del sul-
fato de hierro, como se desprsnde de los ejemplos préciicos
spuntados gl Pfinel de la desoripcidn en esta solicitud de
patente alemana.

Es practicemente imposible en estas condicionés
de trabajo; obtener un éxido do hierro qus pusda convenir
como pigmento} ) .

Bote 6xido presente, efzotivemente, un color en

general nNegruzoo.
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En el procedimiento de oonformided con la inven-
cidn, tembidn se ocalcina de la manera que se ha definido,
el residuo g base de sulfato de hierro bésico y/o jerosita.
Sin embargo, esta calcinacidn esté dlrlgida de wn modo oom-
pletamente difersente oon mires a la obtencién de un producto
que pusde convenir como p;gmentol

& eate respecto, es‘muy impor?ante qQue lg tempera-~
tura de ocleinacién verdaders, es degir, la que reina en
los productos que se han de caleinar, estd perfectemente oon-
trolada en toda lae masa del producto que va a ser calcinado;
Efectivamenta; una sobrecelefacceién locel ds la mess que se
caloing troe oomo congecuencia la formacién de un produoto do
color no descado, como el color NeEruzoo. “ o

En el proocedimiento de la inveneidn se calcing a
una temperaturs comprendida entrs 600 y 800eC, es deoir, 8
temperaturas que podrien corresponder a las del procedimien—
t0 que sigue lg oiteda solicitud de patonte slemeng.

Sin embargo, las condiclones de oalcinaoidn'ée:
eligen en funcidn del metlz doscado y tambidn de modd_Qué la
desocomposicién del sulfato de hie?ro v/o la Jarosita;c;nten
nide en el rosiduo sea inocomplota, & f£in de mantener en ol
producto ocloinado una proporoi§n do agufre oombingdo con
el hierro que sea superior el 0,6i. Seguidamente se solubi~
lizan en gsua los sulfatos dg hierro no descompuestos; asi
como otros sulfatos solubles, ocomo sulfato de zine, siendo
entonces eliminados estos compussios soluhles; por ejemplo;
por f£iltruoidn y lavado. (

Los oondiciones de cazleinaeidn se regulen del mo-

do qus sigue Dara obtener un plgmento ds celided aceptablo.
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BEn lpg figures 1 ¥y 2 snexas se encusntran las liness que

‘limiten lge zonas do estebilidad dol sistoma Zn S0, + Fo, Oy.

Cugndo @e robasa, para ung fase gascose determinada, la tem-
peratura representede por la linsa qus sepera la gonas do
estebilidad Zn S04 + Fo,(50,)y de la zona de estebilidad
Zn 30 4 "
gulfato £8rrico en ?03 Vg FGZO.B'

+ Feao;.s, ge iniecig la roaceidn de descomposieidn del

Como la oeleinaeidn, do conformidad con lg invone
eidn, tdene luger en presencie de un importente exceso de
ox{geno, les bomperaturas de desoomposicién se hellan en la
intsrsecolén do las paralelas al oje de las x que pasan por
las ordonads logs PO2 = -1 a -2. 36 observa que leg déé’oéqpo—
siocidn del sulfato de hierro empicza hacia los 770 T¢ fi, 0
see slrededor de los 5002C denitro de una fese gascosa muy
pobre on S0, ¥ & 7008C en une otmdsfere muy rica en 802'. Es
preoiso, por consiguiento, alosnzer temperaturass superiores
& los 7008 C para obtenor wne velocidad de descomposicién
aceptable dsl sulfato de hierro cn une atmésfers rica éﬁ
30, (  5%). Contrarismente, tiene luger ests descompesicién
8 velooldados sceptables a partir de los 60020 dentro de
ung fase gascoga muy pobre en §02'. Como la reaceidn de dea-
composicidn es muy endotdrmica, serd supementz diffcil au~
mentar mucho la tempersasturs del producto que se des compone‘
por eneimg do las tomperaturas iniciales do desoomposicidin,
siendo cada vez meyor y més diffoil de transmitir la conti-
ded do oanlorfas neosseriss. Asf pues, micntras ses :jt.mpor'bzm-
te la centidad de sulfato de hierro no doscompuesto, lg tom-
peretura dol materiel que se dosoompone dependord de la prow-

porecidn de 302 en lg fase gaseosa:
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Pgra obtener pigmentos de matiz rojo anaranjedo,
es preciso descomponer los sulfatos de hierro a temperaturas
comprsndidas entre 600 y 7002C. Es necesario, pues trabajar
oon ung, fage gaseosa relativemente pobre en 302 (por ejemplo

5¢  del 0,1 gl 1%).

Para obtener pigmentos de matiz rojo, es preoiso
descomponer los sulfatos de hierro g ung temperatura més el§~
veda (por encime de los 70080). Es necesario, para lograrlo,
trebajar oon fase gaseosa rica en 302; Ia duracidn de las

10, celeinaoiones varia en razén invorsa con la velooided de des—
composicidn, siendo ésta proporolonal a la cantldad do calo-
rfas suninistrades, y por consigulentc, a la diferangiqﬁd;
temperatura que exlete entres la tomperstura de los sulféibs
en descompoziclén y la temperatura al principio de la des-

15, oomposioidn, -

Resumiendo, es necesario psara obtener pigmgptos
de ocslidad mccptable, elegir una ooncsntracién de S0, dontro
de la fase gosecosa en funecidn dol metiz buscado, calcinar g
temperatura suficientemente alta para que se obtenga wria

0. descomposicldn de velooidaed conveniente, y despuds pafér la
calcingeibn antes de que se haya aleanzado la descomposicidén
total del sulfato férrico.

En la préotica, se calcing de manera qus se Ob-
tenga una oentidad total de ezufro oomo sulfato que oscile

55, entre el 2,1 y 5%, en tanto que el azufre como sulfato co-
rrespondien?e al gine, eobre, plomo, sodio y potasio, es
por ejemplo, de wn 1,5% gproximademente. ,

Lg eloccibn de la temperaturs de celeingeidn es,

pues pPrimordial. pars obtener el metiz deseado.
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Hgy que hacer constar que lag temperaturas de oal-
cingeidn que se han considerado anterio?mente, son las que
reingn en lg proplas masa que se cazleina, suponiendo que se
heye conseguido qus sea homogél:lea. media,ntg una egitacién;

Lg invencidn propone, en efeoato, un procedimiento
de calcingeidn en el transcurso del oual se puede‘controlar
la temperaturs de osleinameidn g escsls industrisl, entre
1{mites aceptables pera le produccién del pigmento.

Le invencién consiste oonorotemente en escoger la
temperatura de descomposicién en funcién del matiz del pige
mento fabricado que se desee ¥y adaptar ol contenido de 802
en la atmésfera de ogleingeidén g esta tomperaturs de descom-
posicidn. |

Ademds se procure no desoomponer todos los sulfa~
tos de hierro bésicos y/o la jarosita, manteniendo yn'oonu
tenido do azufro combinado con hierro superior al 0,6%‘95
el producto osaleinedo. o

llay que hecer conster tombidn que es imposiflg
utilizer pirita o carbén como combustible cusndo se calionta
directamento; al pretender oblencr un:pigmento, oodeen él
caso del procedimiento de esta invoncidn, estos dos combusti-
bles contaminerfan con sus rosidws ol producto oalc;nado;

En cambio, pucden convenir a la perfeccifn ol agzufre, higné-
geno sulfurado, asfi como el gas natural y los hidrocarburos
1{quidos y gaseosos que no dejen rcsiduos de combustidn.

. Bo puade ocalcinar el reciduo por calentamiento in-
directo, introducidndolo en un oilindro do acero refractario
que gira slrededor de swu eje y que es calentado exteriormen—

tes E1l calentamiento indirceto tiene la gran ventaja de se—




5e

10,

15,

25,

<13 =

pefar ewtomaticemente, & partir de los geses de combustidnir
los gasos procedentes de la descomposioidn del sulfato y quo
son el SO, soé y ox{gono. Estc favorccs le reoupsrasién dol
50, ¥ del 691&0 sulfdrico contonidos en estos gases de dogw
composiclén, junto con la reouperzoidn de les calorfss con~
tenidas on los gasos de lg combustidn. Ademds dicho sistoma
de calontemionto permite regular con mucho sensibilidsd le
proporcidn do 802 ¥y 02 de le fase gaseoss sl sctusr sobre
la intonsidad de barrido que efeotéa on ol interior de un
cilindro el aire o un gas que contenga S0,y oxigeno.y nitré-
gono. Es fholl efectuar la celcinaoién, por ejomplo, on et
mésfors muy rica on 302 y 02 DPars obtener un pigmenté poao;

Otro medio adecuedo de galoinar s por calenﬁa:‘
niento dircofo dol residuo secado, digpuesto en oapa‘jipa,
Por ejemplo on un taplz trensporitador, dentro de wun hormno=—
~tfnol o sobre platines dispuestos on oarrillos que etroe
viesen dicho horno. En oste tipo deo cclontamiento, el -calor
trensmitido por radiscién y despuds por conduoeién,_pehptra
my lentemonte en la cgpe fina, mientras que los gaseé'de
descomposicién difunden en sentido opwosto. El residuo que
86 ha dc ccoleinar esté constentomente sumergido dentro do‘
un gas rico on 802 ¥y 02 ¥ so desoompons, por consiguionto,

a temperature clevada.

Pusde mojorarse esto tipo do caloingeidn omploan~
do residuos soocos y granulados, siondo més répide le pono-
trecién del calor en las capas y més elte la capacidad do
tratomiento por n® de superficie;

Tembién se pusde caleiner ol producto por cazlon-

tamionto dircoto a contrasorricnic on hornos tubularcs conge—
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titufdos por un eilindro que girs elrededor de su eje 0 on

-un: horno oon niveles y re.s“brillos'. Eatos hornos que son olé,—-

sicos, tienen el inconveniente do producir polveredes que son
arregtredes oon los gases de oombustidn y que deben recic}er-
se. Bo posible disminuir el arvestre de los polvos medianji:o
wie aglomorsoidn previe del residuo que so ha de oalcina:o:;

Sin ombergo, es diffoil oncontrar un coadyuvante
para la aglomerg.cic?n que no perjudique el metiz del pigmon—
%o ¥, on oambio, no es muy efices le aglomeracidn sin ooa;dyu—
vantee Se trata, pues de dar dimensionss al horno de modo
gue o disminuye. el arrast;-e on forme de Polvaredas, del pro=
ducto que se va & caleinar, disminuyendo la velocidaé"d% las
corrientes de lgs geses en el horno y eliminando aleta;é,’pezu
files angularos, etc., en ol caso de un horno oilfndrico,
que sirven para remover el producto que se ha de celentar ¥
que producen las polvarcdas. Las dimensiones del horno,_sc;
escogen proferiblemente de manora quo la velocided de.los
gases soa inferior a 5 m/seg. |

Finalmonts tembidn os posiblo pere llevar a cabo
le caloinacién, omplear une copa fluida o asimismo éélén’?a,r
en susponsidn gascosa. Como la Jarosite scos es muy :E‘ina;
serf imposible guerdarle en cspe £luide cusndo se desean
introducir todas las calorfss ocon los gases de combustidn ¥
este tratamionto corresponder§ mds bien g un ealentemiento
en susponsién que on cspa fluidae

Do conformidad con le invonci§n, se pusde mozoler
6l residuo en estado seco con agufre triturado o tambidn
granularlo gon agufre fundido. Da ubtilizacidn de azufro

ofrecc importentes ventajes, sobre todo en la calcinacidn
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por oelontemientg indirecto y on 1a'oalcinacidn en capa :E:'l‘.na,;
El agufro hierve, efeotivamen’co} 8 445%- Destile yiiquema,
puss cuando ol gulfabo de hierro bésico tiens una tensitSn: de
_ disociac:f.tSn Perceptible. Este a,zufre‘roacoiona, por lo ms:élqs
5e en parte, oon el oxfgsno del sulfabo, queméndose ol resio en
1la atmdafors del horno. De ahi que into:;'venga efioazmen'be.
pers proporoionar, totel o parocislmonte, las calord{as neoco-
saries para ls descomposicidn dol sulfato de hierro bAsico.
Si so emplea un horno de caleinacidn de calent_ér ‘
10,  miento indircoto, la adicién de agufre a los rosiduos que 5o
ven a oalfinar permitird disminuir la osntidsd de calordss
que hay que proporcionar a trevds deo la pared del horno.
En ol o280 do la calcinacidn en oapa fina, la penetracidn
do calorfas on la misme se vord muy favoreclda por la regc-
15. cidn del egufre con ol oxfgeno quo difunde a travds de la
| oepe y ol oxfeono do los sulfetos. | .
 En ol ceso de los hornos do celofeceidn dirocta,
fubularcs o de placa,s; ol agzufrc netda como oficasz éoﬁbﬁé—
tible desde ol punto do vists de lg transmisidn de qalorlas
20. el producto qus se va & calcinar; En los eparstos dfafdapan
flulds ol azyfre, gobre todo si he soz'vido' Para granuler ol
rosiduo geco, permite inysotar oclorfas on la oepa flui@a ¥y
mantener allf ol rosiduo que se ha do celeiner durantc un
tiempo detormingdo, antes de que sca reducido a polvo y
25. arrastrado on fgarma de polvarodas‘oon ol gas de la combuge-
tidn. El esgufro, por consiguicnte, facilita la celeingoidn
suministrando ocalorfss direotemento on las ceorcenfass del
produeto quo se ha de celeinar.

Como ol azufre introducido en la caeleinaoidén conw
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sumo oxfgenc pars former S0,, procode limitar le cantidad do
esto agufro introduecido, hay que evitar, por ejemplo, la :Ln-
troduceién do una cantided de agufre superior gl 100% del -
contenido de ezufre que se hella como sulfato en el residuo,
Tembidn se ha do tenor en cuenta la proporcién de oxfgeno :en
la fase gaseosa; asi hay que roducir la centidad do emufro
introducido en una famse gesaosa pobro en oxfgeno.

Por otra parte, tembidn so puede introducir sulfa-
to forroso on 6l,residuo de sulfato de hierro bésico o dei
Jarosita que se hg do caleinar. EL hiorro del sulfabo forro-
80 se oxids durante le ocalcinacidn y permito obiener un pig-
mento muy aoeptable con el ,producto culeinado. ' _

' En ol procedimiento de conformidad con la im'r;nu
cidn, se pucde considerar la ccleinacién de residuos do sul-
fato de hiorro bésico y/q jarosita oon o sin la adioi_Gn de
azufre o sulfato ferroso, con lg oondicidn de regliger la
calcingoidn do manera que quede wna parte del azufre como
gulfato combinado con hierro sin descomponor.

Se solubiliza este sulfeto de hisrro no @s_@o:hé
puesto modiente lixiviacidn del producto osloinado, :junto ‘
oon sulfato do zinc y otros compusstos solubles. En genex?e.le
gse obtiono una solucidén colorssds quo conticne, por ejemplo,
10 g de zino y de 5 a 15 g de hierro y que presenta una reao-
oidn mwy é.cida“.lEsta solucidn quo contienc del 2 al 10% dcl
hierro ompleado, se puede tratar oon wn Aloeli en caliento,
de modo qus el PH pase a 3 sproximadamente. Esto permi‘bc?
procipiter nuevamente dicho 'hio:‘crq on forma de jarosite,
quedando on la solucidn el gzino, oobre y mengancso. Se s

pars de la solucidn este precinitedo de hierro en forms de
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jarosite, siondo destinade esta fltimp a la preparacién de

- golucionos do sulfato deo zinc pare eleotrdlisis.

Ios ojemplos oonerctos de ocloinecidn quo se dan
seguidamente; permiten ilustrar més las caractorfsticas egen.
olgles dol proccdimiento de conformided con la invencidn.
BJEWPIO 1

El rosiduo que se ve & caloinar conbiene 28% de
h:!.arro, 12% go azufre, 1,5% de gine y 0,2% de manganeso., So
oeleing estc residuo a wng temperatura de unos 75Q2C on gt
mésfora que oontione el 10% de S0, ¥ 25% de oxfgeno (% en
volumen) durante 30 aproximadamontu.‘E; produeto oalcinado.
contiene slrcdedor del 52% do hiorro, 3% de ezufro oémo sul-
fato, 2,8% do zinc, 0,2% de cobro, 0,5% do plomo ¥y 0,38%
do mangangso; Su .contenido de hierro soluble en agua os dol
1, 8%s Su contenido de agufre oombinado oon hisrro as; poi
congiguionto, del orden del l,3p. ,

Se vuolve a rodueir e pulpa, en frio y con agua,

ol residuo ssf caleinado, a razén de 500 Kz do sdlido por

nd do agua ¥ 8¢ aglte dursnto 1 hora. So f£iltre ol harro ob-
tenido do eate mencrs y se lava la torte que queda'?bténida
en el ?il?rol Eata tortg contione un 40ﬁ de humedad, 60? de
hierro, 0,5% do zinec, 0,1% do cobre y 0,1% de manganoso;
egtando oclculedo el poréentaje do ostos metales en matorial
geco de lg torta. Secado a 1008C y trituredo ds un plgmons

to de matily rojo;

EJEMPIO_ 2 _
Se'oaloina e 65080 ol mismo res;duo utilizedo on
ol ejemplo 1, en atmdsfers quo oconticno 0,5% do S0, ¥ 10%

‘@0 oxfgeno, durante 120 minutos .
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El producto celeinado g .pulverulento y“contiené ‘
aproximadamente wn 50% de hierro, 4% de azufre como sulfato,
Ty 2 6%.de zinc. DLa propon_:'eidn de azufre combingdo ceon hierre
no descompuesto es del 2,5%. El producto calcinado se vuelve
8 reducir g pulpa en frio en les mismas proporciones que én
el ejemplo 1 y da uwn residuo seco de lg mismg composicidn:
poro de matig ngrenja. EL 1fquido de repulpacidn contiens
aprox::.mademente 13 g de zinc por litro y 16 g de hierro por
litro, asf oomo 19 g por litro de azufre ocomo sulfato. .

Se ajusts ol pH de eata soluoidn a 3 medign‘be la
edicién do Ni, pers precipiter el hierro disuelto y, despuds
de filtrar, la solucidn que contiens 13 g de zine pow. Litro
¥ 1 g de hierro por litro, se desting g la preparaci6_r{ "'djé
soluciones electrolfticas pars la produccidén de zinc. o
EJENPIO_ 3 _ ;

E1l rosiduo empleedo da el mismo gnélisis que en
ol sjemplo 1 y, una vez secado y granulado, se caleina g
7502C en capa fing de 30 il du.r--fnt-e 4 hores. La atmdsfevfr'ia
gaseosa del horno conticne un 0,5% de SO2 y 10% de o'xig.eng".
El residuo se encushtra sumergido en wna atnbsfers, zﬁu&_rioa
en oxfgeno y SOZ’ gracias al desprendimiento de S0p ¥ o:;r.i-
geno que tiene luger en el transourso de su ca.lcinacidn;
Es’cg residuo contiene, despuds do oalcinar? un 50% de h.:_:Le-
rro, 5% de azufre gl estado de sulfato y 2,5% do zince ge
obt:i.gna un pigmento de matiz rojo, dospuds de lixivier con
aguag,, fil@ar, lgver y triturar:.

EJEMPIO 4
Bl mismo tipo de residuo del ejemplo precedente

se mezela, estando seco, con un 10% de azufre asmarillo tri-
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turedo y se oaleing a una temperatura do 7002C, mediante
calentamiento indirscto, en un hormo cilfndrico de acero
rafractario durante 30 minutos. Se observa que el pigmento
obtenido es de colorzojo. La cantidad de ezufre oomo sulfem
To es del 3%

EJEMPLO

Se granula en calientc el mismo residuo utilizado
en los ojemplos precedentes con un 12% de azufre y seguidge
mente se alimenta con el mismo un horno de ocsapa fluidae Ege-
ta cape fluide estd constitufde por pirite caleinada on par-
ticules y se calients con los gases do la combustién de gas
natural qus mgntienen lg capa fluilds a unae temperaturs pré—
xime a 6508C. Tos grénulos del residuo gque se ha de caloi-
ner entran en lg cepa fluida ¥y so descomponen g medids que
ol azufre desaparsce por evaporzcidn y combustidn, ha;sta
formar un polvo £ino que se calcing en suspensidn a 80020
aproximaedemente durente unos 2 minvtos, entes de ser aepara-
do en un dispositivo de oicldén y/o celdsra de reouperac...dn.
El producto calcinedo contisne elrodedor del 3% de ayui’re
oomo sulfato y es do matiz ro:jo.

Bn los distintos ejemplos se expresa la compos -
oidn do lag etmbsferss gascoses on tentos por ociento do yo=
lumen de oxfzeno y volumen de 302, ougndo de hecho, ,uns
parte del oxfgzeno se combine con Soa'en forma de 803.

Lg invenoién, por supuesto, no se limite a les
formes do roslizecién deserites y se pusden considersr dis
versag variani':ea sin salir del plan de esta patente.

Asf, la invencidn se pucde splicar tambidn a los
residuos do sulfato de hisrro bésico y/o jarosite proceden~
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tes de otras fuentes qus la mencionada anteriormente,

REIVINDICACIONES

¢

Descrito el objeto del presente invento, se decla-
ran muevas y de propia invencidn las siguientes reivindica—~
cmones, con prlorldad de la solic1uud de patente holandesa
no 75.00055 del 3 de Enero de 1975.

L 1.~ Procedimiento para la preparacidn de un pig~
mento a basg de dxido de hierro que se presents en forma de
Te, 05 alfa, caracterizado porque se calcinan rgsiduds a bg
se de sulfato de hierro bésico y/o jarosita? a una tempera—
tura de 600 a 80092C durante 2 a 240 minutos, de manera que
se descompongan inoompletamente estos sulfgtos basiéés de _
hlerro y/o la jarosita y alcanzar asi en el producto calci~
nado, un contenldo de azufre comblnado con el hlerro mayor
que ol O, &%, ¥ que se solublllcen, mediante una 11x1v1acidn
del producto caleinado, los sulfatos de hierro no descomp
puestos, junto con otros metales sulfatados solubles como
el sulfato de zinc, y separdndose entonces estos com@uestos
solubles en ggua aplicando los nétodos adecuados, Y

2,~ Procedimiento de conformidad con la reivindi-
cacidn 1; caracterizado porque se regula la temperatura de '
descoméosicidn del sulfato de hieoxro bAsico y/b la jarosita,
cuando tiene lugar la mencionada calcinacidén, en funcidn del
grado de tincidn doseado haciendo variar el contenida de
0o de la atmésfera donde se llova a cabo la calcinacidn,

3.~ Procedimiento de conformidad con la reivindi-
cacldn 2, cagac?erizado porquc on una forma de su ro?liza-

cidn se calcina, a fin de obtener un pigmento rojizo, a una
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temperatura superior a 70020 en gimégfera que contiene unvd,%
por lo menos de 8 O2 ¥y durante un -bieﬁlpo que oseilg entre 2

¥y 240 minutos, correspondiendo los tiempos més cortos g las

temperaturas més elovades.

’ 4_1;:- Procedimiento de oonformided con la reivindi-
cacicfn 2, Oaraotqrizado rorque en otrs forma de su realizg—-
eibn, se celoina, a F£in de obtoner un pigmento anarenjado,

a una temperatura inferior a 7002C en atmésfera que contic-
ne menos de un 4% des S 0,. '

S5e~ Procedimiento de conformidad oon una cualquic-
ra de lay reivindicaciones 1 a 4, oaracterizado porqus el
la'.quidg prooedente de la citada lixiviacién del produé"ao'ogl—-
cinado, es ajustedo a une temperatura de 608C por lo menos,
heste un PH del ordon do 3 con un gloali o emonfaco pera oli-
miner por preecipitacidn g partir de este 1fquido, el hlerro
allf contonido on forma do Jerosita, siendo entoneces dicho
liquido dostinado e la preparacidn de solueiones de sglféto
de zinc empleadas en la electrdlisis. “

6.~ Procedimionto de ooni‘ormidad ocon wng, cualquie-
ra de las reivindieaciones 1 g 5, ocaracterizado porque 89
efeotfa la caleingeidn csglentando indircctamente, ajusbén-
dose la atmbsfera que se halla on contacto con el producto
que se ha de ooloinar mediente la admisién regulada de a;l.re
0 gas que oontdngan S 02, o2 y Nz

T.= Procedimiento de ogn:g‘ormidad con ung cualguic~
ra de las reivindicaciones 1 a 6, oaracterizado porque sc
ofootda la caloinecidén cglentando direotemente; estando dis-
pues‘co ol producto que se ha de oaloinar en capas de 5 a.

50 mm.
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8.- Procedimiento de oconformidad con la reivindi-

.cacidn T, caracterizedo porque so ofectfia el calentemiento

dirscto mediante la combustién de hidrocarburos, azufre y/o
H2 3. )

. 9= Procedimjento de conformidad con la reivindi-
cacidn 8, caraoterizedo porque se realize una corriente de
gases caliontes g una velocidad inferior s 5 m/segundo, es—
tando en contacto con los produotos que se han de caloiner.

10.~ Procedimionto qe confornidad con ung w otra
de les roivindicaciones 8 y 9, ocaracterizado porque se calion-
te dlrcotamente en un horno que ticne forma cilfndrica do
Yared intorior lisa, girendo este oilindro slrededor o.c an
oje prinoipal.

11.- Procedimiento de 9on.formidad con wne cuglquie-
ra de las relvindiceciones 1 a 9, ceracterizado porque- se‘
caloina en un horno con cape fluids. _ o

12.~ Procedimisnto de conformidad con una cué.lc;uie- |
ra de lss reivindicacionss 1 a 11, caracterizado porqixé se
adiciong sulfato forroso al sulfato de hierro bésico y/o a
la .jarosi'ba, que se ha de calcinar.

13..- Procedimiento do ogni:?ormidad con ung cuglguie-
re de lap roiwvindicaclones 1 g 12; cargeterizado porque se
efiade szufre el sulfato de hierro bisico y/0 a la jarosite
que so ha do ogloiner.

14.~ Procedimiento de conformidad con ung oualquic-
re de lgs reivindicaciones 1 g lé, o»a:caetgrizado porque ql
producto que se ha de caloinar se encuentra aglomerado on
partioulas#_

15.- Procodimiento de conformidad oon ung cualquio—
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re de les relvindicaciones 1 g 14, oaracterizado porque on

su realizacidn se calcinan como metorie prime residuos g bg-

- se de sulfato do hierro bésico y/o la jarosita procedente

de la preparaoiGnnde solueisnes de sulfato de zine g partir
de lg blenda celcingda y destinada a la electrélisis para.
le extraocidn del gzine,

16~ Procedimiento pera le preperacidén do un pig~
monto & base de 6xido de hierro que se presente en forms de
Fop Oy alfe.

Segiin se desoribe y relvindles en la presente mo=
morie desoriptiva que conste de 23 Pégines folisdas y emori-

tas a méguine por una scla de sus oares y acompefiades do 1og

dibujos reglamenterios.
Madrid, a b 2 ENE. 1978

P"-a;

npce
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