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El pﬁésénte invernto se refiere a la préparacidn

‘de un pigmento amarillo de hldrﬁxldo de hierro, a partir de

Bales 1ﬂorg$nicas ferrosal, mediante un procedimiento que
comprende 1a reduceifn contemporﬁnea, mediante dichas Saw
les ferrosds, de nitroderivados orginicos arométlcos.

Se conoce, por la ﬁécnlca, la reduccién de come
puestos aromdticos azoados reducibles; mediante hierro
metilico, en ambiente Acido, con produccién de las aminas
correspondientes y obten¢ién de un precipitado constituido
por 8xido de hierro con caracteristicas pigmentarias,

Eétos procedlmientos presentan esencialmente
los 1nconvenientes derlvados de los fenbmenos de corrosién
de los aparatos; debido a 1a agrresividad ya sea qufmica co-
mo fisica de 1as 501u010nes y suspensiones tratadas,

Se conoce tamblén la posibilidad de producir
amina aromAtica mediante reduccidn con sales ferrosas de
compuestos aromiticos azoados reducibles,

No se ha encontrado todavifa en dichos proce-
dimientos las condiciones en cuyo &mbito precipiten los
xidos de hierro con satisfactorias caracteristicas
pigmeatarias,:sobre todo no se han encontrado aquellas
condiciones que permitan producir el particular pigmento
deseado de forma segura y repfoducible.

Esto inconvenientes se superan mediante el
procedimiento del presente invento segln el cual a la
reduceidn de los nitroderivados aromiticos mediante sales
ferrosas, se acompafia la produccidén de hidrdxido de hierro

amarillo de elevadas caracteristicas pigmentarias,’
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Mas particularmente el presente invento se
refiere a la preparacién del pigmento hidr8xido de hierro
Pe00H, de color amarillo, en forma acicular con dimensio-
nes medias de las agujas del orden de 0,12 x 0,7 micras,

a partir de sulfato ferroso, una base inorgénica y un ni=
troderivado aromltico orgénico, mediante un procedimiento
que comprendes

a) poner en contacto en una primera etapa sulfato ferroso
en solucidn acuosa; amoniaco acwoSo y un nitroderivado
aromftico, con ima relacidn molar entre el amonfaco y

el sulfato ferroso inferior a 1/1 y con una relacidn mixie
ma cntre los moles de dicho amonfaco y el nfmero de grupos
nitro de dicho nitroderivado aromitico equivhlente o
inferior a 6/1 y operar a una temperatura de 20 a 702 C
durante un tiempo por lo menos igual al requerido para
obtener un pH constante o sustancialmente constante en

el medio de reaccidn, con el fin de formar una suspensidn
de nficleos del pigmento hidréxido de hierro FeOOH, con un
contenido en s8lidos valorado como FeOOH no superior a

80 go/Les

b) mezclar, en una segunda etapa de reaccién, una solucidn
acuosa de sulfato ferroso, un nitroderivado orginico y
nficleos del pigmento hidrdxido de hierro de la etapa
precedente y operar a una temperatura comprendida entre
202 y 702C, alimentando a dicha mezcla amonfaco acuoSo
hasta un miximo de 2,0-2,5 moles por cada mol de sulfato
ferroso, siendo la relacifn molar entre el amonfaco y el
nitroderivado orginico igual o inferior a aproximadamente
12/1, efectufndose dicha alimentacién de amoniaco de forma
lenta y gradual para mantener en el medio de reaccién un
pH igual o inferior a 8,5, con el fin de formar una sus-
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pensién de pigmehto hidréxido de;hierfo FeOOH; con un cone
ten’do de sélidos valorada como Fo00H no superior a 120
g/1l, siendo la entidad dean&cleq de la primera fase de

8 a 20 partes en pe%o por dada 100 partes en peso del
precipitado de 1a ségundé faseg

c) recuperar el hidrékido de hierro pigmentario y la

amina aromftica de los prodictos de reaccidn obtenidos en
la segunda etapa,.

La sal inorgfnica Gtil para el objeto del
presente invento es el sulfato ferroso,.

Es posible utilizar el sulfato ferroso
puro, o bien mezclas que lo contengan, como las provinen-
tes de la produccidn de bidxido de titanio con el procedi-
mientc al sulfato) Como se sabe estas mezclas contiencn cane
tidades preponderantes de sulfato ferroso en su forma hep-
tahidrato y cantidades menores de obtros sulfates como los
de magnesio, aluminio, manganeso, cromo y titanilo.

Los nitroderivados {itiles para el objeto
del presente invento son los orginicos aromiticos que cone
tienen uno o mas nitrogrupos ligados a un anilloc aromitico
o bien unos pocos anillos aromiticos condensados o menos,

De preferencia los nitroderivados citados
son liqpidos en las condiciones a que Se opera y por lo
general se eligen entre los definibles con la siguiente

f£6rmula general
02

() )
Ry
Ry
en donde Rl’ iguales o distintos, representan, hidrégeno,
alquilo, haldgeno o los grupos siguientess
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(1) — NO,

en donée R, es hidrégeno o alquiloj

(rI1)

en donde Rs, iguales o distintos, representan hidrégeno,
haldgeno o los grupos NO,, NH,, OH y S0, 0H;

R
- QUGF

R R
en donde R4, iguales o diitintos% representan hidrégeno,
halégeno o el grupo So,CH,
Entre los derivados nitro se prefieren para
el objeto del presente inventos nitrobenzol, p-nitrotol-
vol,.o-nitrotoluol, p~cloronitrobenzol, o~cloronitrobenw—
zol, 2,4-~dimetilniltrobenzol, o-nitroaniscl, Acido p-niw
trobenzoico, 4cido menitrobencensulfénico, p-nitroanilina,
y.2,4—dinitrotolubl,
_Etapa a). = Preparacifn de los nficleos
En la etapa de preparacidn de los nficleos se
opera con una relacifn molar entre el amonfaco y el sulm-
fato ferroso inferior a 1/1 y, por lo general, de
0,2/1 a 1/1,
Se ha encontrado, en efecto, que la formacidn
de los nficleos de hidrdxido de hierro Fe0OH, discurre

favorablemente en un ambiente en el cual se precipita el
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hierrotsolo pafcialméatercbn respecto al presente en la
solv."m'.én; .

~ [Por btra parte no es conveniehte operar una
precipiﬁacién inferior al 10% aproximadamente y también
por motivos de economfa, dada 1a mayor masa que se debe
tratar para producir la misma cantidad de nficleos,

Los ma¥yores @eSultédos se realizan con rela-
clones molares entre amoniaco y el sulfato ferroso de
0,4/1 a 0,6/1, En la preparacidn de los nficleos se opera
en presencia de un nitroderivado aromitico elegido entre
los ya definidos y en particular la relacidn entre los
moles de amonfaco y el nfmero de grupos nitro del nitrow
derivado aromftico asume valores iguales o inferiores
a aproximadamente 6/1, siendo la cantidad de nitroderivado
aromidtico por lo menos igual a la estequiométrica reque~
rida para la oxidacién del hierro precipitado, Es obvia~
mente posible ubilizar cantidades mayores respecto al vaw
lor estequiométrico y ello es por motivos de completar la
reaccidn,

En tal caso el nitroderivado aromftico no cone
vertido pasa a la etapa sucesiva de preparacifén del pigmen~
to conjuntamente con la suspensidn de los nficleos,

Del: mismo modo se utiliza también el sulfato
ferroso no transformado en la etapa de preparacién de los
nficleos, Es importante el grado de dilucidn del medio en
donde se opera y en la prictica las condiciones se regulan
de modo que el contenido de s8lidos valorado como FeOCH,
en la suspensidn producida no sea superior a 80 g/1.

El 1fmite inferior de la concentracién no es
critico, pero por io general no es conveniente descender

por debajo de 10 g/l y ello es por motivos econdmicos.,
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Los mejores riesultados se obtienen cuando
el contenido de s8lidos en la Suspensién es del orden
de 30 g/1. .
En la preparacidn de los nficleos se opera
a temperatura que varia generalménte de 202 a 702C, con
valoreé preferidos de 352 a 65§C.

.E1 pH del medio es siempre inferior a 6 y
por lo general estd comprendido emtre 3,5 y 5,8,

Es tipico el comportamiento del pH del medio
que decrece gradualmente durante la reaccién de un valor
méximo (tfpicamente del orden de 54 5=5,8) hasta un valor
mfnimo (t{picamente del orden de 3,0-~3,5).

El éiempo requerido para reunir estos
valores mfnimos del pH son funcién de la temperatura
preelegida para la reaccidn y varia generalmente entre
2 y 10 horas,

La reaccidn que conduce a la formacién de

los nficleos se considera que es la siguiente:

(I)  6FeSO+6NH,OH6H,O == 6Fe (OH) 5+6 (N, )HS0,
(II) 6Fe (0H) o +ALNO,+4H,0 ~A9 6Fe (OH) 5+AXNH,
(IIT) 6Fe(0H)4 ayGFeOOH+6Hgo

en donde Ar indica un radical arilico.

La reaccién (I) es en la préctica instanténea,

mientras que las reacciones (II) y (III) requieren un
tiempo relativamente prolongadc, tanto que su desarrollo
puede seguirse facilmente tomando la medida del pH del
medio,

La reaccifin global es en cada caso la siguiene
te: (IV) 6 FeSO 4+6NH4on+Amoz+4nzo-——y6(NH 4‘)H&"o jHATNH,

+6Fc00H
Una vez completada la reaccién citada el valor
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del pH del medic es constante o sﬁstancialmenta constante
v ro sSe produce por mas evolucién élguna de los nficleos
precipitados; ) o o
Estos nacleéé résﬁl%au constituides segfin ani-
lisis quimico de FeOOH y gkéméh gicroscépico por agujas
finfsimas de espesor prdximo 1?10 con respecto al de la
particula pigmentariai ‘

Estas agujas finisimas constituyen les nficleos
sobre los que se desarrolla la partfcula del pigumento.
Etapa b) ~ Preparacién del pigmento

Seglin el preseate invento se prepara una meze
cla constituida por sulfato ferroso en solucidn acuosa,
un nitroderivado aromftico y nficleos obtenidos en 1la
primera etapa de la reaccién,

E1l hitroderivado se slige entre los descritos
v puede ser igual o distinto del utilizado en la etapa
de preparacién de los nficleos,

Bstos filtimos pueden utilizarse tal cual o
de preferencia se utiliza la suspensién respectiva, debi-
do a que de este modo Se recupera el sulfato'ferrOSO v el
eventual nitroderivado que no ha sufrido transformacidn,
en la primera etapa del procedimiento,

A esta mezcleg mantenida a una tocmperatura
de 202 a 702C y bajo eficaz agitacidn, se adiciona amo-
nfaco acuoso de forma lenta y gradual, con el fin de
mantener el pH lo mas constante posible y a un valor
elegido entre 3,5 ¥y 8,5.

En 1la prictica la alimentacidn del amonfaco
se produce con una velocidad conmensurable con la de for-
macidn del pigmento, Segfin las ecuaciones ya expuestaS,

de modo que la concentracidn de dicho amonfaco y del
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hidréxido ferroso sec mantenga en cada instante a valores
desyureciablemente bajos,

La cantidad mixima de amonfaco que se adicio=
na es igual o un poco superior a la requerida para la pree
cipitacibén del hierro y por tanto el valor miximo de la re-
lacién molar amonfaco/sulfato ferroso es del orden de
2/1=2,5/1,

De otro modo este limite del pH del medio
tiende a aumentar de forma indeseable,

El valor minimo de la relacién en discusién
es del orden de 0,5/1,

No es conveniente descender por debajo de
dicho valor, ya Sea po¥ la escasa ubilizacién del sule
fato ferroso, ya sea porque el precipiatado que se forma no
es suficiente para el crecimiento del nficlec hasta la grane
deza requerida por el pigmento, Los resultados 8ptimos
se obtienen con relaciones molares amonfaco/sulfato ferroso
de 0,9/1 a 2,2/1,

La cantidad de nitroderivado presente en
la mezcla de reaccidn debe ser por lo menos igual a la
estequiomdtrica para la reaccién (ii) ya expuesta,

La relacién molar mfxima entre los moles de
amonfaco y el nfimero de grupos nitro del nitroderivado aroe
mitico es por tanto de aproximadamente 6/1,

De ¢ste modo se provoca la formacidn de
bisulfato de amonio como se desprende de la ecuacifn exe
puesta,

Todavia es posible adicionar mas amoniaco

hasta formar sulfato neutro de amonioc, sin que se compr s

mebta en ningfin momento el desarrollo de la reaccién de fore

macidén del pigmento,
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En tal circunstancia el valor miximo
de la relacifén entre los moles de amonfaco y del nitrode=
rivado llega a valores del orden de 12/1 aproximadamente,

Obviamente se puede operar con un €xe
ceso de nitroderivado aromftico respecto al valor estequiow
métrico, si bien ello comporta el problema de su supera-
cién de los otros productos de la reaccién, -

En la practica se adiciona amonfaco
acuoso al medio de reaccidn manteniendo el pH a un valor
lo m#s constante posible, La reaccién ha terminado cuando
dicho pH tiende a aumentar sobre los niveles citados,

Los mejores resultados se obtienen opew-
rando en un medio de pH de 4 a 7,5 y una temperatura come
prendida entre 352 y 652C,

Aunque en la etapa de preparacidn del
pigmento es importante el grado de dilucién del medio en
qogda se opera y en la prictica las condiciones se regue
'i;n de modo que la suspensién del pigmento producida po-
sea wn contenido de sélidos valoradc como Fe0OH no supew-
rior a 120 g/1, es mas conveniente de 45 a 65 g/l,

. Otro factor importante consiste en la
entidad del nficleo en relacidn con la cantidad de pig=-
mento producido y elle para una correcta crecida de di-
cho nlicleo hasta las dimensiones apropiadas del pigmento,

Mas particularmente las condiciones se
regulan de modo que la cantidad de los nficleos producidos
en la primera etapa sea de 8 a 20.partes ys de preferencia
de 10 a 15 partes en peso, por cada 100 partes en peso del
pigmento producido en la segunda etapa,

Los productos de la reaccién obtenidds

en la etapa precedente Son una suspensidn de pigmento en



una mezcla 1£qu1da contenléndo 12 amina aromftica corres-
ponriente al nitroderivido utiiizado, el eventual nitro-
derivado inalterado ¥ ud Eolucidn acuwosa conteniendo di-
suelto el disulfato de dmonio ¥ el eventual sulfato ferrow
5, so inalterado
| La sepaﬁbdigh de esta mezcla en los consti=
tuyentes simples se realiza con 1as té&cnicas normales,
Por ejemplo; se pueden separar los constitue
yentes orgénicos mediante destilacién con vapor,
lo. ' La sdspen§i6n residual se filtra pdra Sepa~
rar el pigmento y este filtimo se somete a lavado con agua,
de tipo acidulada y por Gltimo se seca.
La solucién residual puede tratarse con el
fin de recuperar las sales inorgénicas en &sta contenidas,
1s, El pigmento asf obtenido estf constituido en
cada caso por hidrdéxido de hierro Fe0OH, de color amarillo,
de forma acicular, con dimensiones medias de las agujas
del orden de 0,12 x 0,7 micras y con una estrecha distri-
bucién de dichas dimensiones,
20. En cada caso este pigmento presenta elevados
valores de "tinting strenght", cuando esta caracteristica
se evalfia segln la norma ASTM D 387-060, seglin aparecerf

evidente a partir de los ejemplos experimentales que Siw

guen,
+ 25, .. EJEMPLO. 1,

Formacidn de los nficleos
Se utiliza sulfato ferroso heptahidrato,
obtenido como subproducto en la produccién de didxido de
titanio con el prccedimiento al sulfato y con la siguienw
30, te composicidn expresada en tanto por ciento en pesos
FeS0,, 7H,0 88,58, MgS0,.7H,0 6,3%, A1,(S0,),.18H,0 0,3,
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T40S0 4 0s1%, MaSO MaS0, 4 5H,0 o;s%, H libre 0.5%, CaS0,é
zn G 0y2%, Hy0 11bre 3 5%. Bstsn i-.ambién presentes
veStig:n.os de voso 4 (50 ppm) v de cr 2(80,), )2ppm) &

Se dishelven 314 gramos del sulfato ferrg
so heptahidro (con'beniepdo wn mol de sulfato ferroso) en
agua hasta una concentraciGn de dicho sulfato ferroso
igual a 0,68 mol/l;tro.

A la éolucién resuitante, mantenida bajo
agitacm&n a 2590, se admcionan durante 3 minutos, 0,55 mol
de amonfaco en forma de diluci&n acuosa con concentracién’
de hidrdxido ferroso que precipita en forma gelatinosa.

A la suspensidn as{ obtenida se adicionan
durante 3 minutos 0,17 mol (21 gramos) de nitrobenzol y
la mezcla resultante se mantieme bajo agitacién a 252C.

Poco después de la adicién del nitroben-
zol el pH es igudl a 5,6 ydgigminuye gradualmente con el
transcurio del tiemps mientras due el precipitaao piefde
su caracterfsticz coloidal.

¥ Su color asume una tonalidad

Al cabo de unas 6 horas ¢l pH alcanza el
valor constante de 3,5 y no se verifica ninguna transfor-
macién ulterior de la particula del precipitado.

La suspensidn contiene una cantidad de
sélidos valorada como FeQ0OH igual a 27 g/l.

- Estos s8lidos, con el anflisis qufmico,

resultan constituidos por FeOOH y con el anflisis
microscbpico por agujas finfsimas de espesor préximo a

-1/10 con respecto al de la partfcula del pigmento.
..Formacidn del piemento

Se disuelven 1256 gramos del sulfato
ferroso heptahidrato ya descrito (conteniendo 4 moles de



Se

1o,

15:

20,

254

30.

sulfato ferroso) en 4 1i€rq§ de égﬁa operando a 252C,

Ala miSmartemperétﬁﬁé se adicionan a la
solucidn acuDSa,10,67,moi ié@;s gramos) de nitrobenzol.

A la mezcla asf obtenida se adiciona la suse
pensidn de los nficleos cuya preparacidn se ha descrito
en la primera parte del ejediplo y se calienta todo ello
a 602C, ,

v Alcanzhda esta éempefatura ke adicioran,
gradualmente, 4,45 moles de amoniaco en forma de solue
cién acuosa con concentracién de 1,85 mol/litro.

La adicifin de la solucidn amoniacal se produce
durante unas 19 horas y durante este perfodo el valor del
pH se mintiene constantemente a 4,1=4,2,

érecihita con el hierro bajo forma de FeQOH,
la parte en peso del precipitado debido a la etapa de
formacidn de los nlicleos, ctonstituyendo el 12% con
respecto a la de formaeidn del pigmento,

Al final de la adicién de la solucidén acuosa
amoniacal la suspensidn conteniendo 54 g/litro de sélidos
expresado.-como FeOOH se Somete a destilacién en corriente
de vapor acuoso con ¢l fin de separar la anilina producida,

Se filtra el residuo para separar el pigmento que,
después de lavado bajo agitacidn con agua acidulada con
4cido sulffirico hasta el 2% en peso, se somete a desecaw
cién,

El pigmento de color amarillo es FeOOH en cris-
tales aciculares homogéneos, con dimensiones medias de
0,12 x 0,17 micras y con caracteristicas de "tinting
strenght® (AST™M D 387~060) igual a 112, puesto igual a 100
el producto comercial SIOF C 1015,

EJEMPLOS 2 a 8
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.Se opera de modo anilogo que en el ejemplo 1 en
la formacidn de los nficleos varizndo los pardmetros ope-
rativos como se indica en la Tabla 1.,

En particular en la tabla se indican los valores
des
~la cantidad (moles) y concentracién (moles/litro)
-sulfato ferroso (este filltimo es el del ejemplo 1),
~la cantidad (moles) y concetracién (moles/litro)

del amonfaco acucso adicionado a la solucidn acuosa
del sulfato ferrosoc,
wla cantidad (moles) del nitrobenzol adicionado a la
suspensidn de hidrato ferrosos
~¢l valor del pH inmediatamente después de la adiciédn
del nitrobenzol y final,
~la temperatura a que sSe opera.
El ejemplo 5 se ofrece con el f£in de comparacidn,
En dicho ejemplo el precipitado hidrato ferroso
mantiene su naturaleza gelatinosa y por tanto no puede
utilizarse en la formacién del pigmento,
La suspensidn de los nficleos obtenida en los ejmw
Plos 2 a 4y 6 a 8 se utiliza en la formacidn del pigmene
to y en 1la tabla 2 se indican las condiciones en las que
se opera,
En particular en dicha tabla se expones
~la cantidad (moles) y la concentracidn (moles/litro)
del sulfato ferroso, '
~la cantidad (moles) de nitrobenzol,
~la cantidad (moles) y la concentracién (moles/litro)
de amonfaco,
=cl valor del pH,

~la temperatura a la que 8¢ opera,
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El ejemplo 4 es comparativo por cuanto
se zonduce fuera del 5mbito de la temperatura apta para
ia formaciln del plgmentoi ‘

Lod ejemplos 77y é soh comparativoe por
cuanto los nficlegs contribuyen al precipitado final sefln
una entidad fuera de los lfmites ya descritos y mas cone
crotamente del 22,54 y 6,4%, respectivamente,

En los ejemplos 2 a 4 y 6 la entidad del
precipitado debida a la etapa de formacidn de los nﬁéleos
es del 2% con respecto a la precipitacidn sucesiva,

Por lo que respecta a las caracterfsticas
del pigmento obtenido; en los ejemplos 2, 3 y 6 se obw
tienen cristales aciculares amarillos, similares a los
del ejemplo 1, con valores de #tinting strenght!" iguales
a 115, 113 y respectivamente 118, valorados de modo anf-
logo al ejemplo 1, '

‘ En los ejemplos 7 y 8 se obtienen todavia
cristales aciculares amarillos de forma bastante irregu-
lar y con valores de ®hinting strenght! iguales a 103 y
98 respectivamente,

En el ejemplo 4 se obtienen cristales de
color'naranja ¥y en mezcla heterogénea relativamente a su

forma (parcialmente acicular y parcialmente esférica).
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TABLA 1
BT 5= —
] (mgis ?mo]_es gitro; ’ (mﬁilz:];-a?:mles ( pH Tempera-
. lles) f1) inicial) |(final) | tura
2 1 ‘Vb,‘68 0,17 0,55 |1,83 5,6 | 3,5 40
3.1 1 10,68 0,17 0,55 |1,83 556 3,5 60
F‘. 1 0, 68 0,17 0,;55 1,83 5,6 3,5 60
511 ]o0,68 0,17 2,0 |1,83 649 6,9 60
w0if [ Y 0,68 | 0,17 | o0;55 [1,83 5561 3,5 40
7 | 2. |0,68 | 0,34 | 1,1 |1,83 56 | 3,5 40
B | 0s5/0,68 | o0,085| 0,275|1,83 56 | 3,5 40
P B R P % o " ;—iﬁ-:‘ -
TABLA 2z
] Am
Eje | Sulfato ferroso " | Nitrobenzoll Amoniaco pH Tempera=
(moles) (moles/ (moles) | (moles) (moles/ tura
B P AR R 1) (°0)
ey e ik ven . [ o ey i e e P
2 4 1 0,67 4,48 11,83  |4,1w 60
20. 4s%
3 ) 1 0,67 4,45 | 1,83 [41= | 6o
4y2
4 4 1 0,67 4,45 1,83 4,1~ 6o
442
25.|6 4 1 0,67 | 1o 1,83 (7,3 6o
7 4 1 0,66 4,9 | 1,83 [4,1~ 60
4,2 :
8 4 1 0,67 4,2 | 1,83 [4,1~- 60
{ N
-
30. T e ™, - ’

Se declar an nuevas y de propia invencidn las Si-

guientess
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 REIVINDICACIONES

1.~ Procedimiento para la preparacién de un
pigmento amarillc de hidréxido de hierro, esencialmente
del tipo FebOH, en forma acicular con dimensiones medias
de las agujas del orden de 0,12x0,7 micras, a partir de
sulfato ferroso, una base inorginica y un nitroderivado
orglnico aromético, daracterizado porque ea su realizacién
comprende a) hacer reaccionar entre sf, en una primera
etapa, sulfate ferroso en solucidén acuosa, amonfaco acuow
80 y un nitroderivado aromftico, con una relacidn molar
entre ¢l amonfaco y el sulfato ferroso inferior a 1/1 y
tna relacién mixima entre los moles de dicho amonfaco y
el nfmero de grupos nitrio de dicho nitroderivado aromiti-
co equivalente o inferior a 6/1, y manteniendo la masa en
tratamicnto a una temperatura de 20 a 702C, durante un
tiempe por lo menos igual al requerido para alcanzar un
pH constante o sustancialmente constante en el medio de
reaccién, formindose asf{ una suspensidén de nficleos ce
pigmento hidréxido de hierro FeOON, con un contenido en
s8lidos valorado como Fe00OH no superior a 80 g/l
b) en una segunda etapa del proceso, se somete a reaccién
una solucifn acuosa de sulfato ferroso, un nitroderivado
orginico y los nficleos de pigmento hidrdxido de hierro fore-
mados en la etapa precedente y, operando a una temperatura
comprendida entre 202 y 702C, se alimenta a dicha masa
reactiva amonfaco acuoso hasta un méximo de 2,w0=2,5 moles
por cada mol de sulfato ferroso, siendo la relacidn molar
entre el amonfaco y el nitroderivado orgfnico de aproxi-
madamente 12/1, efectufindose dicha alimentacién de amonfa= -
co de forma lenta y gradual para mantener en el medio de
reaccidén un pH igual o inferior a 8,5, formfndose asi
una suspensién de pigmento de hidrdxido de hierro FeOOH,
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con un contenido de sdlidos valorade como FeQOH no supee
rinr a 120 gfl, siendo la entidad del nficleo de la pri-
mera fase de 8 a 20 partes en peso por cada 100 partes
en peso del precipitado de la segunda fase; y
¢) finalmente, se separa el hidréxido de hierro pigmenta=-
rio y la amina aromftica de los productos de reaccidn
formados en la etapa anterior, |

2.~ Procedimiento segfin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque el sulfato férroso que participa

en el proceso estl constituido por el sulfato ferroso

heptahidrato subproducto en la obtencidn de didxido de
titanio por el método al sulfato,

3.~ Procedimiento, seglin las feivindicaciones
precedentes, caracterizado porque el nitroderivado aromfe

tico que pérticipa en el proceso contiene uno o mas grupos

nitro ligados a un anillo aromitico, o bien a mas aniw-

1llos aromeins condensados- 0 menos;

45; Procedimiento; segfin las réivindicaciones
precedentes céracterizado porque en la primera etapa se
opera preferentemente con una relacién molar entre el
amonfaco y el sulfato ferroso de 0,2/1 a 1/l y; mis esw
pecialmente entre 0,4/1 ¥ 0;6/1, '

53w Proceditiento, Begfin las reivindicaciones
precedentes, caracterizado porque en la primera etapa
se opera a una temperatura préférentemenbe comprendida
éntre 352 y 652C, . . ‘

6+~ Procedimiento, segfin las reivindicaciones
precedentes, caracterizado poréue en la primera etapa se
opera a un pH comprendido entre 3,0 y 5,8.

7= Procedimiento, segfin 1las reivindicaciones

precedentes, caracterizado porque la suspensifn de nficleos
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formada en la priﬁera etapa posee un contenido de sélidos
valorado como FeOOH, de 10 a 80 g/l y, de preferencia,
del orden de 30 g/l.

84 Procedimiento, segflin lag reivindicaciones
precedentes, caracterizado porque en la segunda ctapa
se operé preferentemente con una relacidn molar cntre el
amonfaco y el sulfato ferroso de 0,5/l hasta 2/1-2,5/1 v,
nds especialmente entre 0,9/1 y 2,2/1,

9+~ Procedimiento, éegﬁn las reivindicaciones
precedentes, caracterizado porque en la segunda etapa se
opera a un pH de 3,5 a 8,5 y, preferentemente, de 4 a 7,5.

104~ Procedimiento, seglin las reivindicaciones’
precedentes, caracterizado porque en la segunda etapa se
opera preferenbemente a una temperatura de 352 a 652C,

11,~ Procedimiento, seglin las reivindicaciones
precedentes, caracterizado porque en la segunda etapa se
forma una suspensién del pigmento con un contenido en 56?
lidos, valorado como FeOOH, de 45 a 65 g/i, - '

12,~ Procedimiento, segfin las reivindicaciones
precedentes, caracterizado porque la cantidad de nﬁcleosé
formados en la primera etapa es de 10 a 15 partes en ‘
peso por cada 100 partes en peSQ del pigmento obtenido
en la segunda etapa. )

13,~ Procedimiento para la preparacién de
un pigmento amarillo de hidréxido de hierro, '

Seglin se describe y reivindica en la presente
memoria descriptiva que consta de 19 pﬁgiﬁas foliadas y
escritas a mfquina por una sola de sus caras,

Madrid, a 2 de Noviembre de 1,977

JAIME ISERN
p.pf% /
"/,,/ﬂG;;:;;;aNmnj

Pels




	Bibliographic data
	Description
	Claims



