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I.- INTRODUCCION. 

En este trabajo se presen ta un estudio teórico y experime~ 

tal para obtener por precipitac ión , pigmento rojo de óxido ---

férrico . 

El análisis de este diseño experimental , puede resultar --

valioso para determinar las ventajas sobre los método s tradi--

cionales para producir pigmento rojo de óxido de hierro, ya --

que ofrece tanto calidad del producto como economía en su pro-

ducc i 6n; lo que podría dar l~gar a la realización de un proye~ 

to a nivel industrial. 

Dentro de los objetivos que se persiguen con esta tesis, -

se pueden enumerar entre otros: 

El diseño de un proce so para la produ~ 

ción de pigmento rojo de óxido de hierro, sin la fase de calci 

nación; lograr un proceso en el cual se pueda controlar f~cii-

mente el tone, sin tener que hacer mezclas de lotes con distin 

tas características para poder llegar al tipo de pigmento de -

uso comercial, en pocas palabras , obtener un producto con uni-

formidad en su color. 

La producción de un nuevo pigmento que 

tenga mejores propiedades, tales como: menor residuo en malla, 

más alto grado de pureza en óxido férrico , baja absorción de -

aceite, mayor poder colorante y cubriente, mayor briLlanre~. 
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Con todas estas mejorías, este producto tendrá gran futu

ro, por lo que irá desplazando paulatinamente a los obtenidos 

por otros métodos. 

A lo largo de esta t~sis se corroborará con resultados 

palpables los obietivos señalados anteriormente. 
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II.- GENERALIDADES 

1.- ANTECEDENTES HISTORICOS. 

La historia está imborrablemente descrita en paredes de -

cuevas, y en la alfarería del honbre prehistórico, quien se -

sentía atraído por la brillantez del óxido de hierro. Uno de 

~ los ejemplos clásicos, es l a figura de un bisón coloreado c on 

rojo y oc re, pintado en las p aredes de una c ueva que se loca

liza cerca de Altamira, España, que fué descubierta en 1880,y 

se cree que pertenece al período helénico de 1600 años A. C. 

Las pinturas de las pirámides Egipcias y Romanas realiza

das con rojo pompeya (óxido férrico y arcilla), son un ejem-

plo palpable de la resistencia que t i enen estos pigmentos, -

tanto a las inclemencias del tiempo corno al paso de los años. 

En la antiguedad fué empleado también como medicamento y

en el siglo VIII se le conocía con el nombre de "Crocus Martis ~' 

Scheele y Proust, precisaron a fines del siglo XVIII la -

diferencia que existe entre los diversos 6xidos de hierro, cu 

ya naturaleza fué establec ida por Berzelius. 

Algunos métodos para obtener óxidos de hierro sintéticos, 

fueron descubiertos durante la últ i ma centuria, y fué en 1835 

que R. Phillips inventó el niétodo de recuperación del Fe 2o3 -· 

como subp roducto de la obtenc i 6n del Na 2so 4 por calentamiento 

de la caparrosa (Feso
4

) con NaCl. El fué el primero en ver -

la posibilidad del valor comercial para estos p roductos. 

No fué sino hasta principios de este siglo, cuando se 

of reció el primer óxido de hi e rro sintético comercial, e ntrando 
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en competencia con los colores de tierra naturales. Durante 

las últimas décadas, ha habido un incremento considerable en

e! uso de los pigmentos manufacturados, que han ido desplaza~ 

do por sus mejores características, físicas y químicas, a los 

de o rigen natural. 

2.- ESTADO NATURAL. 

El óxido de hierro ocupa e l tercer lugar entre los óxidos 

más abundantes en la li tósfera terrestre, representa el 6.82 % 

del total, y es el que está más distribuido por toda la tierr~ 

en una gran variedad de formas y colores. 

En su forma natural se encuentra generalmente en combina

ción con sílice, aluminio, calcio, magnesio y compuestos del

manganeso. 

Pa ra que tenga valor como pigmento, el mineral debe tener 

un color amarill o agradable, café, rojo o negro, y debe estar 

libre de impurezas contaminantes. Los minerales de hierro -

que s e usan en la manufactura de hierro metálico y que tienen 

un alto contenido de hierro puro, no son aceptables para la -

producción de pigmentos, e n la mayoría de los casos. Por lo

tanto, s e tiene que hacer una buena selección de los yacimie~ 

t os, pa r a que puedan ser costeab l es y de buena cal idad como -

pigmen to . 

To do s l os p igme ntos de óxido de hierro natu r ale s son p ro

cesados a pa rt i r de uno de estos cinco tipos de mine rales de

h ie rro : 

Hematita, ma gné tita, siderita, limoni t a y piri t a. 
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Estos cinco minerales están de scritos brevemente a conti-

nuaci6n, con respecto a sus propiedades, forma de cristaliza-

ción y origen: 

A) Hema t i t.as.-

+ 

Son esencialmente óxido de hierro: Fe
2
o

3 
y son comunmen

te conocidas como mineral de hierro especular, mineral fósi l , 

hematita roja y como "Haimae" que significa sangre y que fué-

referida por Theophrastus en sus escritos de alrededor de 325 

años A.C. 

Se cree que los minerales de hemct.i tas tuvieron su origen-

en aguas cargadas de sales ferrosas en solución, que al pasa~ 

lo por la piedra caliza, se formó carbonato ferroso; el cual-

mediante una lenta oxidación y baj o la influencia del calor, -

formó ó x ido férrico anhidro . 

Su forma de cristalización es trigonal. Su gravedad esp~ 

c íf ica e s cerca de 5.0 y su índice de refracción de 2 . 95. 

B) Limoni ta s . 

+ + Compuestos de hierro ---Fe{HC03 ) 2 

+ + 

Son óxido férrico hidratado: Fe
2
o

3
.3H

2
0 y son conocidas

genera lmente como hematita s café obscuro y ocres , variando su 

color desde café obscuro hasta amarillo claro. 
El o r igen de e s te nombre v iene del gr iego "Leimon " que --
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significa pasto. Existe una amplia variedad en su composición 

y estructura. Algunas son suaves, parecidas a la plastilina,-

otras porosas y compactas. 

El óxido férrico hidratado puro, generalmente tiene su for 

ma de cr .i.stalización orto-rómbica. Su gravedad específica 

va ría desde 3.6 hasta 4.3, y tiene un índice de refracción de-

2. 37. 

C) Siderita s. 

+-
H30 + 2C0

2 
+Compuestos de hierro~~-..F.e(HC0 3 ) 2 

El grupo de minerales sideritas, son principalmente carbo-

nato ferroso: Feco
3 

y varía en color de café claro a café obs

curo. La forma más comGn que presenta es la de un mineral de-

hierro, con forma de cristalización hexagonal. Estos mine ra--

les fueron formados por desplazamiento molecular del carbonato 

de calcio, por la infiltración de aguas cargadas de hierro. 

El carbonato ferroso tiene una gravedad específica de 3.7-

a . 3.9, y un índice de refracción de 1.876 . 

Este mineral no se usa en forma de carbonato ferroso, como 

pigmento, sino que se calcina en una atmósfera oxigenada pAra-

formar óxido férrico. 

D) Magnetitas. 

Son óxido f erroso férrico: Fe
3
o

4 
y su nombre se der iva 

de "Magnesia - que es un distrito de Thessaly, donde dicho mine 

ral fué descubierto . Su forma c ión se debe a la reducción par-

cial , de mineral e s férricos. 
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La magnetita tiene una gravedad específica de alrededor -

de 5.0 y un índice de refracción de 2.44. Generalmente apa~~ 

ce dentro de los sistemas de cristalizaci6n de octaedro y do

decaedro. 

E) Piritas. 

Las piritas: Fes
2

, están co~stituidas principalme~te

por sulfuro de fierro, derivan su nombre de la palabra griega 

que signi fica fuego. Generalmente son de color negro café. -

Geológicamente se form6 por la acción de reducción, o por la

acci6n de materias orgánicas en aguas cargadas de sulfato de- ·· 

hierro , o bien pudo haberse formado durante erupciones volcá

nicas. Sin duda, la pirita es uno de los principales minera

les para la formaci6n de sideritas y limonitas por la acci6n

del anhídrido carb6nico y el oxígeno. 

Las piritas cristalizadas son tanto cúbicas como dodecae

dras pentagonales. Tienen una gravedad específica de 4.95 -

a 5.10. 

Para poder ser usadas como pigmentos, las piritas tienen

que ser calcinadas para que liberen az~fre. 

3.- CLASIFICACION DE PIGMENTOS DE OXIDO DE HIERRO. 

Es conveniente hacer . una clasificación de d ichos pigmen- 

tos , para t e ner u na idea global de los mismos y determinar en 

cual grupo queda e l rojo precipitado, que es el que se i nves

tiga en es t a t e sis. Dentro de la d i vi sión de los pigmentos -

de óxido de hi erro, se pueden arreglar cuatro grupos, basánd~ 

se en su color, y cad a uno de éstos a su vez está dividido -

segú n su origen: 
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A) Pigmentos de 6xido de hierro amari:los. 
7 

a) Origen natural. 

1.- Ocre francés. 

2.-- Ocre doméstico. 

3.- Sienna crudo italiano. 

4.- Sienna crudo doméstico. 

5.- Oxido amarillo natural. 

b ) Origen sintético. 

1.- Oxido de hierro amarillo hidratado . 

..--. B) Pigmentos de 6xido de hierro cafés. 

a) Origen natural. 

1.- Pardo obscuro crudo. 

2.- Pardo obscuro quemado. 

3.- Cafés metálicos . 

4.- Cafés Van Dick. 

b) Origen sintético . 

1.- Precipitados de sales de hierro. 

2.- Mezclas de ro j o, amarillo y negro sintético s. 

~, C) Pigmentos de óxido de hierro rojos. 

a) Origen natural. 

l.- Magnetita. 

b ) Origen sintético. 

1.- Oxido negro precipitado . 
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III.- METODOS TRADICIONALES PAP.A LA OBTENCION --·- -

DE PIGMENTO ROJO DE OXIDO DE HIERRO. 

En este capítulo se expondrán los principales métodos uti 

l izados en la producción de pigmentos de óxido de hierro rojo, 

para poder hacer posteriormente un análisis comparativo con -

el proceso que se propone en e ste trabajo, que consiste en la 

obtención d irecta del pigmento por precipitación. 

Estos pigmentos se han producido comercialmente por : 

1.- Calcinación de la caparrosa o sulfato ferroso:Feso 4 

2.- Oxidación de soluciones alcalinas de hidróxido de ---

hierro a temperaturas muy altas. 

3. - Mezcla de sales de hierro con mate=ias alcalinas en ·· 

estado s6lido, seguido por la calcinación de las mez-

clas. 

4.- Calcinaci6n del pigmento amarillo: Fe 2o3 . H20 obte

nido por precipitación. 

Los tres ~rimeros procesos son poco utilizados en la ac-

tualidad, debido a que unos presentan baja pureza y otros más 

alto costo de fabricación; por lo que el proceso de calcina--

ci6n del pigmento amarillo, es el más usad~. Por tanto, en -

este último proceso se entrará en más detal les para hacer po~ 

t e riormente una comparación con el proceso propuesto, y poder 

obtener en esta f orma las conclusiones pert i nentes. 

Se puede describir este proceso de la siguiente manera: 

El primer paso cons iste e n l a pr epara c i6n de la semilla o 

"Start er'' , po r vía húmeda, pa r a l o c::ua l se e mplea un reactor-
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d e material i noxidable que tenga ent r ada d e a i re pa ra la oxi-

dación, y además agitación me cánica para hac er más rápida y · · 

homo génea la reacción; po r o tra par t e co nviene mantener la --

tempe ratura a p roximadamente a 30 ÚC. 

La s ma t e ria s primas que se utilizan para la obtenc ión de -

l a semilla son : 

So s a cáustica (NaOH ) y sul f ato fe r r o s o , y a s e a en solu- --

c i ó n: Feso
4

, ó c ristalizado: Fe s o
4 

. 7H
2

0 a g r e gándolos en -

e l r e acto r, e n c antidades este queométri c as, con un exceso de-

sulfato f erroso . 

La reacc ión que se lleva a cabo es como sigue: 

4Feso
4 

+ o
2 

+ 8NaOH 

El p a s o d e la formación del "Starter" , es el más crítico-

en la manufactura del pigmento, ya que de él depende el tono-

que adquirirá en los reactores empacados, y en él se encuen--

tran en equilibrio, el óxido férrico monohidratado y el hidr6 

xido f érrico : 

2Fe (OH) 3--~~~~~ 

En la eta pa de formación del "Starter", éste pasa por una ¡ 
serie de c a mb ios s ucesivos de color : azu l , v e rde, café amari- ( 

!lento , y fi na lment e a mar i llo n a r an j a. Por e sta s vari aciones ¡ 
{ 

s e puede decir que no hay e stab i lidad del p roduc t o , ya q ue s e \ 

e ncuentra en estado reversib l e y coloidal, por l o tanto no 

ti e ne propiedades d e p i gmento . 

En e stas condic i o nes e l " Starte r ", con un exceso de s u lfa 

to . f er r o so de l 6 rde n de lOg / l , se pasa a reactores e mpacados -
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con lámina de hierro y provistos con una fuente de oxidaci6n, 

para lo cual se alimenta de aire, por medio de sopladores y -

se calienta a base de vapor, manteniendo una temperatura en- 

tre 65°C y 75 °C, para que la reacci6n se desplace del lado -

d e l 6xido de hierro monohidratado que al ir reaccionando con

el hierro metálico, el cristal que en un ~rincipio tenfa forma 

coloidal irá a umentando de tamaño y a medida que esto pase, -

irá cambiando d e color amarillo claro a colores amarillo obs -

curo. 

En el reactor, e l exceso de sulfato ferro so , reacciona 

con el hierro y el aire de la siguiente f orma: 

a su vez el ácido sulfúrico formado, ataca al hierro, far 

mando sulfato ferroso: 

FeS0
4 

+ H
2 

Completándose asf un ciclo, que terminará cuando reaccio

ne todo el exceso de Feso
4

, o cuando se eliminen las condicio 

nes de temperatura y aire. 

cuando se llega a tono de amarillo deseado, se conduce -

la so luci6n a fosas de decantaci6:1, donde se le da repeso y ·

se extrae la soluci6n que contiene sulfate fer roso, sulfato -

de sod io y otra s impurezas que pudiera trae r el hierro, se 

sigue l avando con agua hasta elimina r la rr a yor cantidad de im 

purezas pos i ble. Ya lavado el producto se pasa a fi1traci6n, 

donde se e limina el agua quedando una pasta con aproximadame~ 

te 4 5% de sólidos , q ue posterio r mente s e s ecan, por medio de-
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secadores de tunel, o de aspersión, obteniéndose asi el pigme~ 

En estas condiciones se procede a quitarle la molécula de-

agua de cris ta l ización al pigmento amarillo por medio de calcf 

nac i ón , ya sea en un horno rotatorio o una mufla, efectuándose 

la r e acción de la manera si guiente: 

200 - 300 °C 

Obteniéndose de esta manera el pigme nto rojo que se micro-
/ 

niza en un molino que puede ser de púas, dicho color depende -
/ 

de las caracteristicas del pigmento amarillo original y de las, 

condiciones de temperatur a del calcinador, obteniéndose una - - i ' 

gama muy extensa de colores o mejor dicho de tonos. 

El color obtenido por el proceso anterior, tiene las si- -

guientes caracteristicas: 

Conte nido de Fe 2o3 .................. ... .... 97.5 % 

Gravedad e specifica ... . . .. . . .... .... ....... 4.5 

Re tenido en malla 32 5 ............... . .... .. menos 1 % 

Absorc i ó n de aceite ...... .... ........... ... de 50 a 55% 

Pode r colorante (pie
2 

/ l b ) ........ ... . .. . .... 850 

Color v aria de claros 
lige r os a rojos 
obscuros 

Tinte colorante ... ..... .... .... .. . . ... . . ... s a l mó n o ro jo 
azuloso 

Forma de cris talizac ión ...... . . ... .. ...... . acicular . 
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IV.- PROCESO DE OBTENCION DEL OXIDO FERRICO 

DESHIDRATADO POR PRECIP I TACION. 

1.- DESCRIPCION GENERAL. 

Una vez establecidos, en el capítulo anterior, en térmi--

no s generales los otros métodos utilizados en la obtenci6n del 

pigmento rojo de 6xido férrico, se procederá a hacer la expo-

sición y de s a rro llo de la obtención del p i gn e nto por precipi-

tación , que es precisamente el tema de estudio del presente -

trabajo. 

Este producto lleva el nombre de precipitado debido a que 

se obtiene directamente el Fe 2o
3

, sin tener que hacer uso d e l 

paso intermedio que se necesita para la obtención del rojo en 

los métodos anteriores, que consiste en la formación del pig-

En este proceso para obtener el óxido férrico, es necesa-

ria una oxidaci6n rápida, a fin de evitar la entrada de la mo 

lécula de agua en el producto. Para ésto es preciso adicio--

na r sulfato de zinc (Znso
4

) que actuará como buffer con trolán 

danos el pH de la solución. 

El sulfato ferroso y el sulfato de zinc, en solución, se -

disoc ian de la siguiente forma : 

F SO s o lución Fe + 2 + SO - 2 
e 4 --~ 4 

1 "ó + 2 . -2 ZnS04 s o UCl n Zn + 504 

Lo q ue d a lug ar a una so lución con mayo r cantidad d e a nio 

ne s sul fato con respecto a cada uno de los c a tione s, facil i --

t ando así la f o r mac i ó n del Fe
2

J
3 

debido a l efecto del ión -
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común, además actuará también como solución buffer controlan

do el pH en la reacción como se muestra en las siguientes ---

reacciones : 

Zn++ hidrolizando~ Zn(OHJ 2 

Este compuesto tiene la característica de reaccionar con

los protones (H)+ y los oxhidrilos (OH)-, según sea el caso -

controlando la acidez de la reacción como se muestra a conti

nuación: 

En medio básico: 

Zn(OHJ 2 

H+ + (OH) 

zno; + 2H+ 

~~~~~~~~-- H20 

En me dio ácido: 

Zn (OH) 
2 

(OH) + H+ 

Zn ++ + 2 (OH) 

Re accionando de esta forma se controlará el pH de la sol~ 

ci6n alrededor del 5.2 que es el pH adecuado para la forma--

ción del pigmento . 

A) Preparación del "STARTER" o semilla. 

Recibe el nombre de "starter" debido c. que es la semilla

º núcleo inic iador de la reacc ión, y se er.cuentra en estado -

coloidal, siendo el factor más impo rtante en la producción -

del pigmento, ya que es el núcleo que dar~ forma y tono a me

di da q ue a ument e el tamaño del cristal. 

La sol ución d e s u l f ato f e rroso y de SL lfa to de zinc es -

a ta cada media nte una ba se (NaOH; en un r eactor con ag itac ión

mec ánic a, dicho ataque se hace agregand o ~aulatinamente solu-
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ción de sosa hasta llegar a un FH ácido c e 5.2. Este control 

se realiza extrayendo muestras del reactc r y fil trándolas. 

Una gota del filtrado se coloca en una pla=a de porcelana, a-

la cual se agregó previamente gotas de sclución indicadora 

de ferricianuro de potasio (K 3Fe (CNJ 6J qu= nos indicará con

una coloración verde intensa si existe sulfato ferroso en - - -

exceso, y en este caso debemos seguir adic i onando solución de 

sosa, poco a poco, hasta que reaccione el fi ltrado de la mues 

tra con el indicador, dando una ligera coloración verdosa, --

que nos dará la pauta para encontrar el r:;u_1to de equivalencia.· 

Al llegar a este punto se pone a funcionar e l soplador, que -

nos proporcionará el aire de oxidación para que se lleve a ca 

bo la reacci6n siguie~te: 

4Feso
4 

+ o
2 

+ 8NaOH ZnS04 

La solución que en un principio era az·11 claro, se volve-

r á azul obscuro y finalmente caf~ rojizo. En el momento del-

cambio se abre la entrada dé vapor para calentar la semilla,-

se cierra la a·limcntaci6r. de aire, siguiéndose con la agita--

ción mecán i ca hasta llegar a una temperatu~a superior a los -

65ºC. 

En estas condiciones el óxido férrico no tiene propieda- -

des de pigme nto, ya que se encuentra e n un estado coloida l . 

B) Oxidación en el reactor empacado. 

Este reactor se encuentra pr eca l entad~ para recibir en - -
• 

condiciones s emejantes de temper atura a la semilla . Este ---

r eactor se encontrará provisto de una entrada de aire para --

oxidación y otra de vapor directo. t en ien.:io un diseño espe- - -

c ial que trataré más ade l an te, el r eacto r se encuentr a empac~ 
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do con ho jalata de hierro que reacc i ona rá con la solución. 

A la semi.l la colocada en e l reactor empacado, se le agre-

ga un exceso de Feso 4 del orden de lüg¡: que reaccionará de

la siguiente forma: 

ZnSO . 
4FeS0 4 + 4H

2
0 + o

2 
4 ~ 2Fe

2
o

3 
+ 4H

2
so

4 
...... 2 

En esta reacción se obtiene ácido s u lfúrico, que a su vez 

atacará al hierro metálico así: 

-----• 4FeSO 4 + 4H
2

/ . . . . . . . . . 3 

Produciendo nuevamente sulfato ferroso, que reacciona~~ 

con el agua y el oxígeno como lo muestra la rea cción no. 2 

produciéndose así el pigmento de óxido f érrico. 

Es importante mantener un exceso de sulfato ferroso en la 

solución aproximadamente de 8 a 15g/ 1, para que la reacción -

sea continua y cíclica, como se demuestra en las ecuaciones -

2 y 3 ya que al irse agotando éste, la reacción se llevaría a 

cabo más lentamente. 

En estas condic iones el "starter" que en un principio era -

coloide, irá aumentando de tamaño , y al i r suce diendo ésto , 

irá pasando también de rojo claro a tonos más obscuros. Una-

vez obtenido el tono deseado, se conduce el producto a fosas-

d e sedimen t ac ión, en donde se l e extraerá el a g ua que contie-

ne impure zas solubles de los subproductos como son e l sulfato 

de s o dio y el sulfato ferroso , así como substancias extrañas-

de me nor densidad que el agua, que puedan haber tenido las ma 

teria.s primas; se continúa con un sist~m.a de lavados, med ian·· 

te una celda donde e ntran en fc r ma de "Y' las corr i entes, - --
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tanto del producto, como del agua, tenie:1do dicha celda un -·· · 

sistema de agi t ación y derrame. Una vez pasado a la celda, -· 

el pigmento se deja decantar, y se vuelve a extraer la solu· ·

ción. Dicha operación s¿ lleva a cabo, las veces que sea ne

ce s a rio para el iminar la mayor cantidad de impurezas. 

El pigmento ya lavado es pasado a filtración, donde se -

le qui ta la mayor cantidad de solución p:>sible, para poste-·- · 

riormente secarlo, micronizarlo y envasarlo. 

2 .- MATERIAS PRIMAS. 

Habiendo visto en el tema anterior ei método de prepara · · 

ción y especificando las reacciones entre las materias pri · · 

mas, en esta parte se señalan las conveniencias para su selec 

ci6n. 

A) Hierro. 

Se utiliza hojalata, por su más bajo costo, y por la recu 

peraci6n económica que se pu ede obtener de la ext~acción del

estaño. Este puede provenir de los desp~rdicios de fábricas

de bote, corcholatas, latas alcoholeras, o de recortes de ho

jalata de talleres de troquelado. 

Dado que el estaño debe ser SP.parado de la hojalata para

poder llevar a cabo más eficientemente l~ reacción, y que por 

otro l ado , el estaño contribuye en forma importante a la eco

nomia de l p r oceso . 

La hojalata se puede clasificar de a~uerdo con su facili-

dad de desestañado y la cant idad de esta~o que puede obtener

se de e l la . : 
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I) Hojalata de inmersi6n.- Es la clase más conveniente , -

ya que contiene hasta un 1% de estaño. 

II) Hojalata e lectrolític a de primera.- Contiene aproxima

damente un 0.5% de e s taño. 

III) Hojalata electrolítica de segunda.-· Contiene un O. 3 a

un 0.01% de estaño. 

La hojalata también se puede c lasif icar por su facilidad

d e desestañado, siendo l a mejo= la que no contiene ninguna -

clase de lacas o litografías, ya que a estas dltimas se les -

debe dar más tiempo de reacci6n y ensuc ~an el pigmento en los 

reactores, por lo cual se debe procurar usar lo menos posible. 

Lo que se debe evitar definitivamen~e es la mezcla de alu 

min i o con hierro, que es el caso de los botes cerveceros; ya

que el aluminio además de consumir el e : ectrolito del desesta 

ñado, causa al contacto con éste , desprendimiento de hidr6ge

no con riesgo de explosi6n o incendio. Los restos d e aluminio 

que quedan al ser disueltos en ácido su:fdrico para formar -

s ulfato ferroso , consume parte de este reactivo. 

En caso de necesidad se puede usar e n vez de hojalata, 

recortes de lámina negra, rebaba de torno, fleje de acero , 

ho ja lata d e sestañada, e incluso recortes de lámina ga l vaniza

da. 

A todos estos materiales, se les debe dar un tratamiento 

p r evio de desengrasado , us an do para ello el mismo equipo de -

deses tañado con la ayuda de sosa y elec~r6lisis simultáneame~ 

te, así mismo se qliita t ambién el zin c de l a lámina galvaniz~ 

da. 
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Las materias primas antericres tienen el inconveniente --

de: 

Un mayor costo que la hojalata, ya que de ésta se puede -

obtener un subproducto valioso que es el estaño, llegándose a 

recuperar hasta un 30% del costo de esta ~ateria prima, al -

vender el estaño obtenido. 

Las maniobras, gastos de electro l itos, reactivos, etc., -

son un poco más elevados. PoL las razones antes expuestas, -

s6lo en casos especiales es justificable e l uso de estos subs 

titutos, en vez de hojalata. 

B) Acido Sulfúrico. 

Se usa generalmente ácido al 86% de concentraci6n. En ca 

so de no poderse conseguir este ácido a d~cha concentraci6n,

se usará ácido sulfúrico de 98%, teniendo éste el inconvenien 

te de su más alto costo. 

C) Sosa Cáustica. 

Es más común usar soluci6n de sosa cáustica de 40% en pe

so. ~n caso de no estar a disposici6n, podría ser substitui

da por sosa de 50% grado ray6n, la cual es mucho más costosa. 

También podría utilizarse sosa de lentejas o escamas, pero a

ésta se une el inconveniente de su costo eubstancialmente más 

alto, que el· de la sosa de 40% o la del 5(%, el peligro de su 

manejo, y las maniobras que imp:ica su dieoluci6n. 

D) Sulfato de Zinc. 

Este producto debe ser util~zado con en alto grado de pu

reza, a lrededor del 98 %, exento de alumi~io , caracterfsticas

que of r.ece e s te producto en e l n~rcado nacional por lo que no 
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presenta ningdn inconveniente para su selecci~n. Esta mate- -· 

ria prima pura se utiliza como buffer. Se compra en costales 

que contienen el producto en forma de cristales de alto grado 

de pureza. 

3.- EXPERIMENTACION EN EL LABORATORIO. 

Una vez establecido en los puntos anteriores el método de 

preparación del pigmento que se es tudiará en esta tesis, así

como las características de las mate rias primas utilizadas en 

dicho proceso, ahora se hará una explic a=ión del trabajo rea

lizado en el laboratorio, con s iderando el control de las mate 

rias primas usadas, en las e xpe riencias Jbtenidas al llevar a 

cabo la obtención del pigmento, así como la interpretación, -

tanto de las reacciones como de l os fenó~enos que tienen lugar 

en esta elaboración. 

A) Control de materias primas. 

Para tener un buen control de calidaj y poder hacer la --· 

elección entre las materias primas f actiJles, la que sea más

a decuada , económica y técnicamente en el proceso , es necesa-

rio hacer un análisis físico-químico de las materias que inter 

vienen en dicho pr oceso. 

En e l análisis de la hojalata se tonaron muestras de ésta, 

segdn su clasificación dependiendo de los proveedores: hojal~ 

ta estariada por inmersi6n , hojaláta estañada electrolítica de 

primera y hojalata estañada electrolítica de segunda. Estas

muestras se pesan previamente debiendo pesar aproximadamente-

300gr, y s e co locan empacadas dentro de una canasta construí-
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da con solera de acero, que se introduce en un recipiente de-

acero de aproximadamente 41ts . que con tiene soluci6n de sosa-

como e l ectrol i to, con una concentraci6n de lOOg/l, a una tem-

peratura de 90ºC, conectado a una fue nte de poder que nos pr~ 

porc ione una corriente de 2 volts y 15 .2 amperes, estando co-

nec tado al cátodo el recipient e de acero, en tanto que el 

ánodo es tará conectado a la can~sta que contiene la hojalata-

por deses tañar. Se debe cuidar que t anto la canasta como el-

hierro que contiene, no haga co~tacto con las paredes, ya que 

é sto produciría un corto. La intensidad de corriente necesa- · 

ria pa ra operar la celda eleétrolí tica es de 0.85 a 1.3 ampe

res/dm2, por lo que para nuestro r ecipiente de 4lts . , tomando 

en cuenta la superficie disponible late ral y la base del mis

mo, nos da una superficie total de c á todos de 12.67 am2
. Por 

lo que si utilizarnos una intens~dad de corriente de 1.2 ----

amp/drn2, tendremos que vamos a necesitar 15.3 amperes en 

nuestra celda, como se ve en el diagrama #1 y en los cálculos 

siguientes. 
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Cálculo del amperaje necesario: 

Supe rficie del recipiente ánodo: 

Sup . lateral r!Dh = 3.14 x 1 5 cm. x 2 3 cm. = 1090 cm2 .=10 . 9 am2. 

Sup. base r!'r
2 

= 3.14 X (7.5 cm.)
2 

= 1 77 cm
2 

= 1.77 am2 . 

Sup . total= 12.67 dm2 . 

2 
Tomando: 1.2 amp/ dm . 

1 .2 amp/dm
2 

x 12.67 am 2 = 1 5. 2 amperes. 

En estas condiciones el e staño se deposita en el ánodo o -

sea e n las paredes del recip i ente; q uedando en el cátodo, o 

s ea e n l a c anasta, el hierro libre de e staño. Llevándose a ca 

bo l a siguiente reacci6n electrolíti ca : 

Sn++ + 2e E = -0.13 o 

Posteriormente se lava y se s e ca la hojalata, obteniéndose 

el porcentaje de estaño por d iferencia de pesos. 

A continuaci6n tenemos una tabla con las experiencias rea-

lizada s para determinar el po rcentaje de estaño e n hojalata, -

c o n po sibilidad de recuperar por medio del método electrolíti-

co: 
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TABLA No . 1 

DESESTA~ADO EN MUESTRA DE HOJALATA RECUBIERTA POR INMERSION 

EY.P. At\1PERES v.::lLTS PESO DE M. PESO DE M. DIF. % DE ESI'AOO 
OOJAI.ATA OOJAIATA 
ESTAfi!1\D.ll. IESES'I'AfW:li\ 
( GR. ) ( GR. ) 

1.- 100 2 305.82 302.52 3.30 1.079 

2.- 100 2 302. 33 29 8. 95 3.38 1.117 

3.- 100 2 302.12 299.31 2.81 0.930 

4.- 100 2 301.48 298.53 2.95 0.978 

5. - 100 2 300.75 29 7.30 3.45 1.147 

PR:MDIO .•.• 1.050 

TABIA No. 2 

DESESI'AAAIX> EN MllESI'RAS DE OOJALATA CXN FSI'AOO EUX:TR:>LrrIOJ DE la. 

EXP. AMPERES v::JLTS PESO DE M. PESO DE M. DIF. % DE ESI'Af.'() 

OOJAIATA IDJAIATA 
ESI'AfiW:l.1\ DESESI'AfiW:l.1\ 
( GR. ) ( GR. ) 

1.- 100 2 301. 72 300.42 1.30 0 . 430 

2.- 100 2 303. 53 301.'39 1.54 0.507 

3.- 100 2 299.42 298.02 1.40 0.467 

4.- 100 2 301.43 299.96 1.47 0.487 

5.- 100 2 304.17 302.62 1.55 0.509 

PRJMEDIO ...•. 0.480 
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TABLA No . 3 

DESESTAfWX) DE MUESTRAS DE HOJAIAT~. (X)N ESTAfib ELECTRJLITICO DE 2a. 

EXP. AMPERES VOLTS PF.50 DE M. PESO DE M. DIF. % DE ESTAOO 
HOJALATA HQJALATA 
EST.Af'.W:lA. DESESTAAADA. 
( GR. ) ( GR. ) 

1.- 100 2 302 . 71 301. 87 0.84 0. 277 

2.- 100 2 298.4 3 297.48 0. 95 0. 318 

3.- 100 2 305. 53 304. 78 0. 75 0. 245 

4.- 100 2 303.64 302 . 91 0 . 73 0.240 

5.- 100 2 298.86 298.06 0.80 0 .267 

PIUlEDIO ... . 0 .269 

De donde se deduc e que e l porcentaje de e s taño e s variab le, --

de?endiendo del tipo de depósito. Así obtenemos un promed io -

de 1.05% en la hojal a ta de inrr.ersión. 0.480% e n la hojalata 

e l ectrolítica de la. , y 0.265% en l a hojalata electro l ítica 

de 2a . 

En el ácido sulfúrico comercial, que se analizó, se encont ró -

la pre sencia de pequeñas canticades de plomo, huellas de arsé-

ni co y una cantidad considerable de c loro di s ue l ta en el ácido. 
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TABIA No. 4 

RESULTAD'.) DEL ANALISIS DE ACIOO SULFURI{)'.) COMER:IAL 
(SUB/POODOC'IO DEL SOCAOO DE CIDOO) 

MUESTRA DENSIDAD TEMP. % DE H2so4. p. p.m. IMP'JRE7..AS 
( G/L) ºC. de Cloro 

disuelto 

1.- l. 775 20 84.7 288 Flaro, 

2. - l. 762 20 83. 3 300 Huellas de 

3.- l. 759 20 82.8 308 Arsénico y 

4.- l. 772 20 84. 3 292 Cloro. 

5.- l. 768 20 83.9 295 

La pre senci~ de l cloro en el ácido es beneficiosa econ6mi 

te, ya que s e puede obtene r a un prec io menor debido a que 

un sub-producto del secado de cloro. También lo es técnicamen 

t e , ya que el cloro favorece el ataque del ácido al hierro . 

El análisis efectuado a la sosa cáustica en soluc i 6n al 40%,r~ 

vel6 la presencia de carbonato de sod io , cloruro de sodio, hi~ 

rro , y huellas de sulfa to de sodio. Los resu ltados de estos -

análisis s e resumen en la siguiente tabla : 

TABLA No. 5 

RESULTADOS DEL 1'.NALISIS DE SOL UCION DE SOSA CAUSTIC/1. AL 40% 

MUESTRA DENSIDAD TEMP. % DE % de % de CYrRAS IMPUREZAS 
( G/L) ºC . NaOH Na2CD3 NaCl 

1.- 1.432 20 40 0.92 0.82 Se detect6 en -

2. - l. 438 20 40 0.90 0.87 tcxlas las mues-

3. - 1.435 20 40 0~88 0.88 tras 'Pe de 

4.- l. 431 20 40 0.91 0 .85 35 a 50 p.p.m. 

5. - l. 433 20 40 0.91 0.89 Na2so4 huellas 
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Por últ i mo se rea l izó el a náli s :s respectivo al Sulfato de Zinc , 

para completar e l control de todas las materias primas, que es

tán involucradas en el proceso. El análiEis de sulfato de Zinc 

monoh idratado (Znso
4

.H
2
0l, arro:;ó la siguiente información: 

TABLA No . 6 

RESULTADOS DEL ANALISIS DEL SOLFATO DE zINC MONOHIDRATADO 

MUESTRA CCNI'ENIOO DE ZINC CXl\"'I'I!NIOO DE FERro orRAS IMPUREZAS 

1.- 36 . 7 % 0.13 % Se detectó 

2.- 36.6 % 0.17 % en todas las 

3.- 36.7 % 0.22 % muestras, -· · 

4.- 36.6 % 0.12 % huellas de Cobre, 

5. - 36.4 % 0.25 % Plato . 

B) Equipo utilizado. 

Para la producción de starte= se utili<ó un vaso de precip~ 

tación de vidrio refractario de 4 lts., u~ agitador de revolu

ciones variables, un arillo de ~ubo de plomo perforado que se-· 

colocó en el fondo del vaso, con el objeto de introducir y lo

grar una mejor distribución del aire de o x idación, un termóme

tro , dos buretas , una placa de gotas y uná parrilla provista -

de termostato . 
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El equipo utilizado en la producción del ~igmento es - - 

semejan t e a l anteriormente descrito, con las variantes de 

que éste no tiene agitaci6n mecánica, sino un dispositivo de 

agi taci6n en forma de cascada, t~ene falso fondo, y está em

pacado con hierro de hojalata. 

En el diagrama no. 3 se muestra este equipo: 
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C) Cálculo s estequeométrico s. 

Re acción: 

Pesos mol e culares: 

4 (1 51. 8) + 32 + 8 (40) --- - 2( 159.6) + 4(142) + 4(18) 

607.2 + 32 + 320 319 . 2 + 56 8 + 72 

Partiendo de la base de que se r e quiere una concentración 

de starter de aproximadamente 6g / l tendre~os que, para un vo-

lumen de 4 lts. se necesita rán 24 grs . de starter. · Por lo --

que l o s cálculos correspondientes par a saber que cantidad de-

su l f ato ferroso y sosa cáustica son nece sarios para producir-

f'ara NaOH.-

320 grs. de NaOH 319.2 grs. de Fe 2o
3 

x 24 g rs. de Fe
2
o

3 

siendo X = 24.06 grs . de ~os a . 

Pa ra Feso
4
.-

607.2 grs. d e Feso 4 ~--- 319.2 grs. de Fe0 3 

x 24 grs. de Fe
2
o

3 

sie ndo X = 4 5 .6 g rs. d e Fe s o 4 . 

Pero como s e i ndi có ante rio rme n te, la r e a c ció n requ i e re -

de un exceso de sulfato ferro s o del Jrden del 1 5~ , por lo gue 

se ut ili zar á n 52 .44 g r s . de Fe s o 4 , d an do una r e lación esteque~ 
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52.44 

24.06 
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2.18 

Ajustando cantidades se principió con ~na relación este-

queométrica: 1:2.2, quedando la formulació1 como sigue: 

50.6 grs . de sulfato por 23 grs . sosa ~ue será la formula 

ción original del experimento # l. 

D) Procedimiento y experimentación realiz~da para la obten-·

ción del pigmento . 

a .- Procedimiento . 

El núcleo, la semilla o starter se obtiene precipita~ 

do una sal ferrosa (Feso4 ), con un agente 3lcalino (NaOH), d~ 

jando e n exceso sulfato, el cual da reacci~n verde azulosa, -

con el ferricianuro de potasio que se emplea como indicador. 

En el método original se emplearán: 2j grs. de NaOH en --

50 .~ grs: d e sulfato ferroso, estando estos en solución con -

una concentración de 5.75 g/l de sosa y 12.65 g / 1 de sulfato

ferroso, teniendo una proporción estequeorr~trica de 1:2.2 o -

sea que para mantener esta relación, por cada gramo de sosa -

se necesitarán 2.2 gramos de sulfato fcrrcso. 

El procedimiento a seguir fue el siguiente : F.n el equipo

productor de starter, (ver diagrama no. 2) se agregó una sol~ 

ci6n de sulfato ferroso y en algunos caso~ se requi ri6 agre-

gar también junto con éste una solución SLlfato de zinc; pos-

teriormente se procedi6 a efectuar el ata~ue a la sal ferrosa, 

mediante la base (sosa), cuy a solución se colocó en una buret~ 
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y se fue agregando dicha soluci5n poco a ?OCO extrayendo mues 

tras, filtrándolas y haciéndo las rea c cionar en una placa de -

gotas con el indicado r K 3Fe(CN~, hasta q~e dió una ligera c~ 

!oración verdosa, que indicó el punto de equilibrio, llegando 
. ~ 

a este punto se abrió la válvula del aire. que suministró el-' 

agente oxidante , que para una m:jor d istribución, se introdu-

jo mediante un tubo de plomo en forma de arillo perforado que 

s e co l o có e n el fon do de l recipiente. 

La solución fue cambiando d: tona lida des, en un principio, 

fue verdosa, posteriormente pas5 a una co~oración azul claro, 

después obscura y finalmente viró a c afé =ojizo; en ese mome~ 

t o se empezó a calentar la solu:ió~ mediante la parrilla eléc 

trica hasta alcanzar una temperatura apro:imada de 70 º C 

dejándolo 2 hrs. en estas condiciones . 

-----( El starter se pasó al reac tor empacado (ver diagrama) pr~ 

viament e precalentado. Se mant ·1vieron las mismas condiciones 
~ 

de tempe r atura y oxidación que en el 3tarter y se fueron· sa-· · 

ca~do muestras del reactor, observando el tono del color seco, 

as í como l a conc e ntración de sulfato ferro s o que se mantuvo -

duran t e todo el proceso entre 8 y 15 g/1. 

Una vez llegando al tono deseado, se : iltró el pigmento -

e n un kitasato, dándole un buen lavado co n agua fresca, para-

posteriormente secarlo e n l a es:ufa y hacerle los análisis --

correspondientes d e control de calida d q ue se tratarán en el-

capítulo V. 

o.- Experimentaci6n reali~ada . 

En base a cad a uno de l os res~ltados que se obtuv i e- -

ron en los experimentos r ea li zados, se presentaron vario s fac 
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tores d e terminantes para la ob~ención del pigmento, los cua-

l es a lo largo del trabajo se fueron mod ificando, entre los-
~ 

principales se tienen: reacción acatalítica o catalítica,co~ J 

centración del catalizador, velocidad de agitación, cantidad 

de aire de oxidac ión, relación entre l a sosa y el su lfato fe 

rroso y su concentración en la solución. 

A continuación se encuentra l a de s c ripción de los exper~ 

mentos así como los res~ltados obtenidos en los mismos. Pa-

ra mayor claridad éstos se han resumido E indicando únicamen 

te las modificaciones que se realizarán con respecto a la --

prueba anterior. 

Experimento # l.- (ácido). 

Formulación original: 

Se mezclan 45 ml. de NaOH con una concentración de 510 -

g/1 con 225 ml . de Feso4 con una concentración de 225 g/1, -

con 2 lts. de agua. 

Desarrollo: 

Esta mezcla se s omete a una agitaci6ii de 1400 RPM y se -

oxida con aire, hasta obtener una coloración café rojiza, y-

se cal i enta a una temperatura de 75 ' C, después se agrega ---

hierro y agua para comple tar 4lts . Se le hizo la determina-

ci6n de s ul fato a las 24 hrs. de operación , y agregándole 

45 ml. d e Feso
4 

de 225 g/1, a las 48 h r s. se determinó la 

ccncentrac i6n de sulfatos, a g regándo le 75 ml. más, el pH se-

mantuvo e n tre 3 .5 y 4.0. 

Resultado : 

El pig mento s e fue a colo r a~arillo , debido a l exceso de 

( 
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Feso 4 . Para el próx imo se agregar5 H
2
sc

4 
para mantener el -

pH similar al anterior , pero s e hi d r oli zará con menos Feso
4

. 

Experime nto # 2.- (ácido). 

Formulación original: 

45 ml. de NaOH d e 510 g/ l más 22 5 ml. d e s o luc ión d e -·-

Feso 4 de 225 g/ l en 100 ml. de H20, má s 0. 5 ml. de H2so 4 . 

De s arrollo: 

Se ag i t a a 1400 RPM ·y s e oxida con a i re hasta llegar a -

una coloración café rojiza, se empie za a calentar disminuye~ 

do l a a e reación. Se le agrega el hierro y se nivela a 4 lts. 

c o n agua, se hidroliza con 75 ml. de Fe S-J
4 

de 225 g / 1 mante

niendo la temperatura a 75 °C. y un p H d e 3 .5. 

Resultado : 

I g ual que el expe rime nto # 1, se f u e a coloración amari-

lla . En el próximo experimento se d ismi:11ürá la relación en-

tre la sosa y el sulfato f e rroso de 1:4.J a 1:3.0. 

Experimento # 3.- (alcalino , ácido). 

F1:rmulación original: 

60 ml. de NaOH de 510 g/1 en 2 lts. je agua, más 225 rol.

de Fe so
4 

de 225 g/1 con 0.5 ml. de H2s o
4

. 

De sarrollo : 

Se a g ita a 1400 RPM y s e aerea a gre g:indole posteriormen-· 

te 60 ml. d e Feso
4 

para aumenta r la rela =ión a 1 : 3.85 debido 

a q ue e n e l experimento no se v eía camb i J d e colo r ac i ó n alg~ 

n a , se ox ida ha sta obtene r un color c af é ro ji zo , empe zando -

en este momento a ca l~nta r has ta 75°C., ;e a g r ega el h ierro

Y se niv ela a 4 lts. c on a g u a manteniendJ e l p H a 3. 5 . 
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Resultado: 

Varió desde tono naranja a rojo salmón, con buen poder -

colorante, y no tiene tinte violeta. 

Experimento # 4.- (ácido). 

Formulación original: 

30 ml . de NaOH de 710 g/l en 2 l t s . de agua, más 220 rol.

de Feso
4 

de 225 g/ l. 

Desarrollo : 

Se agita a 1400 RPM y se aerea . Poster iormente se le adi 

cion6 un 10 % más de sosa para bajar la relación de 1:4.2 a-- · 

1:3. 8 5, quedando el filtrado neutro , dando azul verdoso con -

el ferricianuro de potasio. 

Cuando llegó a café rojizo 3e calentó a 75ºC. y se agrega 

el hierro nivelando a 4 lts. co~ agua, a las 8 hrs. se le --

agregan 75 ml. de Feso
4 

de 225 J/l y a las 30 hrs. 150 ml. de 

Feso
4 

de la misma concentración. 

Resultado: 

Se paró por no ser satisfactorio y porque cambió de café

ro j izo cuando estaba en starter a amarillo cuando estaba reac 

cionando con el hierro. 

Experimento # 5.- (ácido-alcalino). 

Formulación original: 

30 ml. de NaOH de 710 g/l en 2 lts. de agua más 220 rol.de 

Feso
4 

de 225 g/l. 

Desarro llo : 

Se agita a 14 00 RPM y se aerea, agregándole posteriormen 

t e un 20 % más de sosa para cambi~r la relación de 1: 4 . 2 a -· -
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1:3.5, quedando un pH de 9.5, se calienta a 75°C, agregándole 

el hierro y se nivela a 4 lts. con agua. Se le agregan 2 po~ 

ciones de 75 ml. de Feso 4 de 225 g/ l cada una, la pr imera a -

las 6 hrs. y la segunda a las 13 hrs. de operaci6n, se par6 -

el experimento a las 20 hrs. de trabajo. 

Resultado: 

Color parecido a la prueba # 3, tono y color rojo salm6n, 

tiene buen poder colorante. 

Experimento # 6.-

Formulaci6n original: 

Misma formulaci6n que el experimento # 3. 

Desarrollo : 

El mismo pero sin agitaci6n mecánica. No se termin6 por

carnbiar el núcleo a negro. 

Expe rimento # 7.-

Formulación o riginal : 

Misma que el experimento # 5. 

De sarrol l o: 

Se realizó el mismo que en e l experimento # 5, pero sin -

agitaci6n mecánica. 

Resultado: 

No se termin6 por cambiar el núcleo a negro. 

Experimento # 8.- (alcalino-ácido). 

Formula c ión original : 

40 ml. de NaOH de 710 g/l en 2 lts. de ag ua más 220 ml.de 

F~S04 . 

Desarrol l o : 
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Se a umenta la agitaci6n a 1800 RPM, se oxida con aire 

hasta c a fé rojizo agregándole 60 ml. de Feso
4 

de 225 ' g/1 has 

ta que di6 s o luci6n ácida por exceso de sulfato ferroso, se

calie n t a a 75ºC, ya que tiene esta temperatura se le adicio

na e l hierro nivelado con agua a 4 lts. e hidrolizando con · · 

75 ml. d e Feso 4 de 225 g / 1, agregando la misma dosis durante 

4 días mantenie ndo e l pH entre 3.5 y 4.0. 

Resultado : 

Se obtuvo un pigmento rojo salmón con bajo poder colora~ 

t e . En el p róximo experimento se conservará la relaci6n ---

1: 3 . 85 constante y el pH ácido. 

Expe rime n t o# 9.- (ácido). 

Formu l ación o r ig inal: 

38. 5 ml . de NaOH de 550 g / l en 2 lts. de agua más 200 ml. 

d e Fe s o 4 de 225 g / 1. 

Desarrollo : 

Se ma11tuvo la agitación a 1800 RPM, oxidando con aire 

has ta colo r café rojizo se calienta a 75 º C, agregándole pos · · 

t e rio r mente e l hierro y nivelando a 4 lts., a las 12 hrs. se 

hidro li z6 c o n 75 ml. de Feso
4 

de 225 g / 1 y 24 hrs. después -

s e le a gregó el doble de sulfa to fe r roso mantenie ndo un pH -

c onstante de . 5.0. 

Re sultado: 

Ro j o con tintes ligeramente violaceos y po der colorante

ma l o , po r lo que para el pr6ximo experimento se aumentará la 

a cide z . 
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Experimento # 10.- (ácido). 

Formulación original: 

38.5 ml. de NaOH de 550 g/1 en 2 lts. de agua, más 230 -

ml. de Feso 4 de 225 g/1. 

Desarrollo : 

Se agita 1800 RPM y se aerea hasta color café rojizo, el 

filtrado de una muestra da una coloración azulosa intensa 

con el ind icador del ferricianuro de potasio, se ca lienta a-

75 ºC, y se le adiciona el hierro, se nivela a 4 lts., hidro

lizando a las 8 hrs. con 75 ml. de Feso4 de 225 g/1 conser-

vando un pH de 3.5. 

Resultado: 

Rojo con tinte ligeramente violaceo parecido a l e.xperime~ 

to anterior pero adn con más bajo poder colorante, por lo - 

que para el próximo experimento se mantendrá un pH ligerame~ 

te ácido. 

Experime nto # 11.-

Formula ción erigir.al: 

38.5 ml. de NaOH de 550 g/ 1 en 2 lts. de agua y 200 ml.

de Feso 4 de 225 g/1. 

Desarrollo: 

Se agita a 1400 RPM y se oxida con aire hasta tener una

coloración café rojiza, el filtrado da una coloración liger~ 

mente verde con el ferricianuro de potasio, teniendo un pH -

de 6, s e calienta a 75ºC, agregando el hierro y nive l ando a 

4 lts. con a gua, posteriormente se agregan 2 porciones de 

75 ml. cada una de Feso 4 de 225 g/1 para hidrolizar a l as 6 y 

12 hrs. respectivamente. 
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Resultado: 

Rojo con tinte ligeramente violaceo, mejorando el poder -

colorante sin llegar a ser bueno, por lo que para el pr6ximo

experimento se hará la prueba alcalina con cambio a ácido. 

Experimen t o # 12.- (alcalino ácido). 

Formulació n original: 

60 ml. de NaOH de 550 g/1 y 225 ml. de Feso
4 

de 225 g/1. 

Desarrollo: 

Se disminuye la agitación a 300 RPM, oxidando con aire, -

quedando l a mezcla alcalina, agregándole a las 3 hrs. 60 ml.

de Feso
4 

llegando a café rojizo, se calienta a 75ºC , agregán-· 

dole el hierro y nivelando a 4 lts. posteriormente se hidrol~ 

za con 225 ml. de Feso4 de 225 g/1 y así se queda reaccionan

do durante 46 hrs. 

Resultado : 

Se tomaron 2 muestras, una a las 32 hrs. y la otra a las-

46 hrs. 

La primera prueba di6 un color rojo salmón intenso con un 

buen poder colorante, entre tanto la segunda prueba di6 un co 

lor roj o azuloso bajando el poder colora nte, pero _s i endo el -

tono requerido. 

Experimento # 13.- (ácido-neutro ). 

Formulac ión original : 

38.5 ml. d e NaOH de 550 g / 1 , 20 0 ml. d e Feso 4 de 225 g/1. 

Desarrollo: 

se mant iene la a g itación a 300 RPM y se aerea hasta obte-

ne r un color café r ojizo, se necesita r on 7. 5 ml. más de solu-
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ci6n de sosa para neutralizar la soluci6n. no dando reacci6n

con el ferricianuro de potasio, se calienta a 75ºC, adicionán 

dale el h ierro y nivelando a 4 lts., posteriormente se hidro

liza con 250 ml. de Feso
4 

de 225 g/l. 

~esultado : 

Se suspendi6 a las 13 hrs. por cambiar a coloraci6n amari 

l la. 

Experimento# 14.- (ácido-neutro). 

Formulaci6n original: 

38.5 ml. de NaOH de 550 g/1 y 215 ml. de Feso
4 

de 225 g/1 . 

Desarrol lo: 

Se neutraliz6 con 6 ml. de solución de sosa de 550 g/1, -

no dando reacción con el fer r icianuro de potasio, se agit6 a-

300 RPM y se aere6 hasta coloraci6n café rojiza, posteriorme~ 

te se calent6 a 75°C, se agregó el hierro y se nivel6 a 4 lts. 

se hidroliz6 con 2 porciones de Feso
4 

de 225 ml., una a las -

12 hrs de 75 ml. y la otra a las 24 hrs . de 160 ml.; parando

la prueba a las 31 hrs. 

Resultado: 

Se tomaron 2 muestras; una a las 12 hrs., otra a las 24 -

hrs. y la última a las 31 hrs. La primera muestra y la segu~ 

da tienen tono salm6n con buen peder colorante, la tercera 

tiene un ligero tinte violaceo y bajo poder colorante. 

Experimento # 15.- (alcalino con znso 4 ) . 

Formulaci6n original: 

38. 5 ml. de NaOH de 550 g/ 1, 180 ml. de Feso
4 

de 225 g/1 , 

y 10 ml . d e Znso
4 

de 350 g/1. 
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Desarrollo: 

La soluci6n queda neutra, se agita a 300 RPM y se oxida -

con aire hasta coloraci6n café rojiza, se calienta hasta 75ºC 

agregándole el hierro y agua hasta 4 lts. hidrlizando a las 8 

y 16 hrs. con 75 y 160 ml. de Feso4 de 225 g/1 parando el ex

perimento a las 28 hrs. 

Resultado: 

Rojo con tinte violaceo y bajo poder colorante. 

Experimento i 16.- (neutro-alcalino-ácido). 

Formulaci6n original: 

77 ml. de NaOH de 550 g/l, 360 ml. de Feso4 de 225 g/1. 

Desarrollo: 

Da reacción neutra, se oxida y se agita a 300 RPM y se le 

agregan 5 ml. de NaOH de 550 g/1 quedando un pH entre 9 y 10; 

al cabo de 4 hrs. un pH c~rcano a 8; en estas condiciones se

le adicionan 120 ml. de Feso
4 

de 225 g/l y se continOa hasta

coloración c afé rojiza, calentando a 75ºC, agregando hierro y 

n i velando con agua a 4 lts. Posteriormente se hidroliza con-

120 ml. de Feso4 de 225 g/l parándose el experimento a las --

40 hrs. 

Resultado : 

Se tomaron 2 muestras; una a las 32 hrs. que di6 un tono

naranja limpio , y la segunda al final que dió un rojo viola<EO 

ligero con buen poder colorante. 

Experimento # 17.- (ácido-alcalino-~cido). 

Formulación original: 
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38.5 ml. de NaOH de 550 g/1, 225 ml. de Feso4 de 225 g/1. 

Desarrollo: 

Se mezclan bien esta soluci6n a 1800 RPM y se oxida con -

aire hasta coloración café ro j iza dando un pH ácido, posterio~ 

mente se agregan 15 ml. de soluci6n de sosa quedando un pH de-

10 y se oxida nuevamente hasta dar color café, s e agrega des- 

pués 40 ml. de solución de Feso 4 y se oxida nuevamente hasta -

color café rojizo, s e calienta a 75ºC, agregándole el hierro y 

nive lándola a 4 l t s. con agua e hidrolizándola a las 15 hrs. -

con 75 ml . de solución de Feso4 de 225 g/1. 

Resultado : 

Rojo violaceo de bajo poder colorante. 

Experimento # 18.- (ácido). 

Formulación o riginal: 

38 .5 ml. de NaOH de 550 g/1, 200 ml. de Feso4 de 225 g/1. 

Desarro l lo: 

Se ag i ta a 1800 RPM y se oxida con aire ha sta café rojizo 

pos t eriormente se calienta a 75 º C, y se le adiciona el hierro 

nive lando con agua a 4 lts . , y se hidroliza en 2 ocasiones 

con 75 ml. de solución de Feso4 cada una, la primera a las 6-

hrs . de operación, y la segunda a las 12 hrs. , el e xperimento 

se paró a las 72 hrs. 

Res ultado: 

Varfan las muestras que se saca r on desde anaranjado a vio 

leta pero de bajo poder colorante , sie ndo la mue s tra más sa - -

tisfactori a la que s e s ac~ a las 2g hrs. de operaci6n. 
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Experimento # 19.- (alcalino-ácido). 

Formulación original : 

60 ml. de Nao~ de 550 g/1, 225 rnl. de Feso
4 

de 225 g/1. 

Desarrollo : 

Se mezc lan a más baja velocidad 300 RPM quedando alcalina 

la solución, se oxida con aire hasta coloración café rojiza -

se calienta a 75 º C, se le adiciona el hierro y se nivela con

agua a 4 lts. a las 12 hrs. se le agregan 100 ml. de Feso
4 

de 

225 g/l y a las 24 hrs. de operación se le adiciona 75 ml. 

más. 

Resultado: 

La muestra # 1 es naranja de tono muy limpio y la muestra 

i 2 tiene buen poder colorante y tono salmón. 

Experimento # 20.- (ácido). 

Formulación original: 

38.5 de NaOH de 550 g/l, 200 ml. de Feso 4 de 225 g/1. 

Desarrollo: 

Se agita a 300 RPM y se oxida con aire hasta coloración -

café, da reacción ácida, se calienta a 75ºC, y se le adiciona 

el hierro nivelando con agua a 4 lts. a las 8 hrs. se hidroli 

za con 75 ml. de Feso
4 

de 225 g/1, se suspende a las 15 hrs. 

Resultado: 

No cambió a c afé ro j izo , por lo que se sus pend i ó. 

Expe rime nto # 21. - (ácido con Znso 4 l. 

Form ula c ión original: 

38. 5 ml . dg NaOH dg 550 g/l, 195 ml. de FeS0
4 

de 225 g/1, 

5 ml. d e znso
4 

de 350 g / 1. 
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Desarrollo: 

La mezcla se oxida con aire y se agita a 300 RPM hasta c~ 

loraci6n café rojizo, dando reacci6n ácida, se calienta a ---

75ºC, adicionándole después el hierro y nivelando con agua a-

4 lts., hidrolizando en 3 ocasiones con 75 ml. cada una, con

soluc i 6n de sulfato ferroso a las 5, 16 y 26 hrs. respectiva

mente. 

Resultado: 

La muestra # 1 y # 2 dan un color rojo salm6n, en tanto -

que la muestra # 3 tiene tono violaceo, todos con buen poder

colorante. El pr6ximo experimento se hará alcalino-ácido con 

znso 4 para ver resultados. 

Experimento # 22.- (alcalino-ácido con znso 4). 

Formulaci6n original: 

60 ml . de NaOH de 550 g/l, 225 ml. de Feso4 de 225 g/l. 

Desarrollo: 

Se mezc lan las soluciones agitando a 300 RPM con aire de

oxidaci6n dando reacci6n alcalina; se continúa trabajando así 

2 hrs. agregán<lole 10 ml. de soluci6n de znso 4 de 350 g/1, y-

65 ml. de Feso
4 

de 225 g/1, se oxida y agita hasta café roji

zo, se calienta a 75ºC, ~e agrega el hierro y se nivela con -

agua a 4 lts . Posteriormente se hidroliza con 125 ml . de - - 

Feso4 de 225 g/1. 

Resultado: 

La muestra # 1 tiene color naranja, la muestra # 2 tiene-

color salm6n y la muestra # 3 t i ene tono violeta , baj ando el

poder colorante a medida que aum~nta el tiempo de reacci6n, -
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siendo l a ú ltima muestra de tono francamen te violeta pero con 

muy poco poder colora~te. 

Exper imento # 23.- (ácido con znso 4). 

Formul ac i 6n orig i nal: 

38 . 5 ml. de NaOH de 550 g/ 1, 19 5 ml. de Feso4 de 225 g/1, 

10 ml. de Znso4 de 35Q g/1 . 

Desarrol lo: 

Se coloca la soluc i 6n de Znso 4 junto con el Feso
4 

y se 

agita a 300 RPM, posteriormente se le va agregando la sosa p~ 

co a poco, co n l a bureta hasta que el filtrado de un ligero -

tono verde azuloso, al reaccionar en una p laca de gotas con -

e l ferr icianuro de potasio , (k 3Fe(CN) 6 ) en estas condicione s

se pros igue con la agitaci6n lenta y el a i re de oxidaci6n has 

ta precipi t ado café rojizo, empezando a calentar hasta 75°C ,y 

cont inuando la oxidaci6n con aire; s e le agrega e l hierro y 

se nivela a 4 lts. con agua, se h i droliz6 e n 3 ocasiones de -

75 ml . de soluci6n de Feso4 de 225 g/1 c ada una , la primera a 

la s 2 hrs . de que se agregó el hierro, · 1a segunda a las 24 -

hrs. y la t e rcera a las 48 hrs. t eniendo un pH de 3.5 . 

Re s ul t ado : 

El pigmento obten ido es e l mejor ha s ta el mome n t o , tenien 

do un color r o jo intenso con s ub tono a zuloso , se hará t odavfa 

o tra prueba, para ver si s e puede superar aún más ; a unque el

resultado de es t e expe r imen t o e s muy satis f actor io , en el s i 

guiente experimento se c onse rvará la f ormulaci6n o riginal de-

es ta prueba y se le b a j ará a la mi tad e l ca t a l i zado r , hidrol! 

zando una sola vez con todo el F~ so 4 que req u i rió este exper~ 

~n~ . 
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Formulaci6n original: 
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38.5 ml. de NaOH de 550 g/ 1, 145 ml. de Feso 4 de 225 g/1, 

5 ml. de znso4 de 350 g/1. 

Desarro llo: 

Se mezcla agitando a 300 RPM, oxidando con aire hasta ob

tener una coloraci6n café rojizo, se calienta a 75 º C, y se le 

adi c iona el h ierro nivelando con agua a 4 lts. , se hidroliza

con 225 ml. de Feso 4 conservando el pH de 3.5. 

Resultado: 

Fue malo porque empez6 a trabajar desde un principio con

un exceso de Feso4 , obteniéndos~ un rojo salm6n con bajopoder 

colorante . 

CONCLUSION.- Después de los 24 experimentos realizados, cam-

biando las variables que influían en el proceso , se puede de

cir que se lleg6 a un resultado excelente , ya que repitiendo

en varias ocasiones el experimento # 23, se lleg6 a un color

rojo con s ubtono azuloso y un bue n poder colorante, que era -

el pigmento que se quería obt ener , por lo t a nto se terminaron 

las pr ueb a s en el laboratorio para pasar con e sta s experien-

cias realizadas a nivel planta piloto. 

En la tabla # 7 se muestra un res umen de todo s l o s resultados 

y expe rimentos realizados e n el labora to rio . 
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4.- PLANTA PILOTO. 

En la presente exposici6n se establece el equipo necesario 

para la instalaci6n de una planta que produzca 1/2 tonelada de 

pigmento rojo de 6xido de hierro por lote, así mismo las candi 

ciones de operaci6n y las experiencias realizadas. 

A) Diagrama de flujo. 

En dicho diagrama se marca con una linea punteada los reac 

tores específicos del proceso que son los que propiamente dise 

ñaré , y entraré más adelante en detalle. Las demás operacio-

nes del proceso se describirán solamente, ya que el objeto de~ 

esta tes is es la viabilidad técnica para obtener el pigmento -

rojo precipitado a escala de planta piloto, dicha planta apro

vechará el equipo existente de una industria que produzca pig

mentos de 6xido de hierro, ya que el pigmento a que se refiere 

esta tesis seria una ampliaci6n a la linea de pigmentos ya --

e xistentes. 

Como el consumo de materias primas es mínimo debido a la- 

capacidad de ia planta, no se justifica la utilizaci6n de equ! 

po especial piloto, para las operaciones de desestañado, obte~ 

ción de sulfato ferroso, lavado, filtraci6n, secado y molienda, 

por lo que se utilizarán los de la planta industrial. A conti 

nuación se hará una descripción general del proceso . 

La materia prima inicial es el hierro de hojalata que reci 

be un proceso electrolítico de desestañado en tinas de concre

to con paredes de hierro, las culaes tienen solución de sosa -

cáustica corno electrolito, la hoja l ata se co loca en canastas -

de hier ro que t e ndrán conductore,s conectados al ánodo, y actua 
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rán como catodo las paredes de hierro de las tinas, depositán-

dose en éstas e l estaño que contiene la hojalata que posterio~ 

mente es secado y puesto a la venta. 

La ho jalata ya limpia se procesará una parte para producir 

sulfato ferroso, mediante reacci6n con ácido sulfúrico, dicho-

sulfato terminada la reacc ión a un pH 3 aproximadamente, se p~ 

sa en soluci6n al rea ctor productor de starter , donde se le 

agrega el sul fato de zinc (Z n so 4 J, ox i d a ndo con aire y sosa 

cáustica , esta soluci6n se calienta con vapor hasta que la so -

luci6n tome un tono café rojizo, llega ndo a este punto la sol~ 

ci6n se bombea al productor de pigmento, el cual se encuentra·c 

empacado con hojalata limpia, e irá reaccionando con el exceso 

de sulfato fe rro so y e l aire de oxidación , aumentando de tama-

ño e l c r istal y pasando de tonos claros a tonos más obscuros,-

llegando a l t ono dese ado se saca del reactor para lavar el pi~ 

me nto eliminando las sales solubles, ya s ea por med io de cel- ·· 

das de lavado o por medio de un f iltro prensa , siendo pre feri ·· 

b le este último, ya que en él se pueden desarrollar 2 operaci~ 

nes a l mismo tiempo, el lava do y e l filtrado . 

La pasta obtenida del filtro se seca para e liminar al rnáxi 
-

mo l a humedad, y a sea po r l1n "spray dryer " o secado r de charo-

las. 

B) Reacciones e specíficas del proceso . 

Para preparar e l starter s e coloca l a soluci6n de sulfato-

ferroso en el reactor jun to con el su lfato de zinc que actuará 

corno soluc ió n buffer, contro l adora del pH, rne zc láúdO$e perfec-

tamente. Con agitación mecánic a a tempera tura ambiente , en - -
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seguida se procede a realizar la reacción mediante la adición 

d e sosa cáustica en solución, ésta se agregará poco a poco -

hasta que una muestra filtrada dé una ligera coloración verd~ 

sa con el indicador ferricianuro de potasio (k
3

Fe(CN)
6
), en -

este momento tendremos un pH ligeramente á cido y un pequeño -

exceso de sulfato ferroso, procediendo a la oxidación por me

dio de aire, la solución irá teniendo algunas transformacio-

nes en su tonalidad, en un principio , será verde claro, luego 

azul claro , azul obscuro y finalmente virará a café rojizo, -

en este momento se cerrará la alimentación del aire y ,se abr~ ·· 

rá la de vapor hasta tener en la solución una temperatura ··--

aproximada de 70ºC. La reacción que se efectúa en el starter 

es la s i guiente: 

4FeS0
4 

+ o
2 

+ 8NaOH 

El sta rter en estas condiciones se pas a a un reactor emp~ 

cado con hojalata y precalentado, provisto de entrada de aire, 

vapor y con u~ diseño especial de agitación que se describirá 

en el siguiente tema . 

A la solución se le adiciona un exceso de sulfato ferroso 

que se h idrolizará formando el óxido férrico. El starter se -· 

rá e l núcleo .d e l cristal que al ir creciendo , aumentará la in 

t e nsida d del tono, en estas condiciones s e realizan las si---

guie n t es reacciones: 

• 
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Las reacciones anteriores son simultáneas , ya que el ácido· 

sulfúrico que se produce en la primera, reacciona con el hierro, 

p roduciendo el sulfato ferroso como lo muestra la segunda reac-

ci6n, q ue a su vez reaccionará con el agua y el ·oxígeno produ--

ciendo óxido férrico y nuevamente ácido s~lfúrico. 

En toda reacción se conservará un e xceso de sulfato fe r roso 

para que continúe l a reacción, y el cristal de óxido aumente de 

t amafio ha s ta llegar al tono de$eado , donde s e parará la reac- · ·-

ci6n e x trayendo la solución, del reactor . 

C) Equipo. 

En las pruebas de laboratorio se pudo observar que la con- ·· 

centraci6n aproximada del pigmento cuando llegaba al tono desea 

do era del orden de 120 g/l, por lo que para tener una planta -

piloto que produzca 1/2 tonelada por lote se requerirá del si- -

guiente volumen. 

500 Kg 

0 . 120 Kg/1 
4,116 l. 

3 
4,116 dm . 

Es recomendable que este ti po de reactores tengan forma ci-

líndrica ve r tical, te11iendo el diámetro la misma dimensión que-

a l tura a d ond e llegue la solución. 

Cá lculos. 

V I'Ir
2

h 

Condición h D 

Subst ituyendo V I'Ir
2

D do nde D 2r 

Por lo q ue V 2 !'Ir (2r) 

V 2rrr 3 
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Despejando r =\Y V /21:'! 

r ='J 4,116 a.m3/6.28 

r =V 633 

r=B.72dm. 

Se le darán 40 cm. más de márgen en la altura, o sea -··--

h = 2r + 40 cm., por lo que las dimensiones del reactor pro--

ductor del pigmento serán: 

r = 87.2 cm. 

h = 214 cm. 

El tanque productor de starter tendrá las mismas medidas _, 

trabajando éste con un volumen de 4,000 l. 

a) Reactor productor de "start<:!r". 

Este será ·cilíndrico vertical, de fibra de vidrio y po- - -

liester, ya que este material resiste perfectamente una temp~ 

ratura de 75°C, sin sufrir daño alguno: además no se presenta 

en él, ataque por corrosión que es inherente al proceso . y 

que no podrí?ri soportar otros reactores de hierro o acero . 

Este tendrá cinchos de hierro en la parte exterior para darle 

mayor resistencia mecánica. 

Sus dimensiones como se vieron anteriormente serán: 

r = 27.2 cm. 

h 214 cm . 

l 
J 
( 

l 
1 
\ 
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El espesor de la pared será de 3/ a:·, que es lo que se re ··

cornienda para esta capacidad, los cinchos de la parte exterior 

serán d e 1/4" de espesor, por 2 " de ancho, t e niendo entre és·· 

tos un espa~iarniento de 35 cm. 

Este reactor tendrá un agitador cuyo moto .. reductor, sopor·

tado en la parte superior por 2 viguetas tipo I de 3 ,. como lo

muestra el diagrama # 6. 

Las espec ificac ione s del moto- reducto r s o n las siguientes: 

Po tencia = 6 HP 

Veloc idad motor 

Reducci6n 4/1 

1450 RPM 

El a gitador propiamente dicho, estará constituido por un -

tubo de 2 y 1/2" de diáme tro cédula 80 de 234 cm. de largo de

hierro r ecubierto de fibra de vidrio polieste r que actuará co

rno flecha de la que s al d r án 2 juegos de paletas de placa de .. -. 

1/4 " d e e s:;:-esor, teniendo éstas 50 c m. de lar go por 15 cm. de- · 

ancho y con un ángulo de inclinación de 45° El primer juego 

de pa l etas se colocará a 40 c m. del trompo, teniendo un espa-- .. 

cio de l m. entre · ellas . El a g itador estará sostenido en su -

par t e i n f e rior por un trompo de bronce cuyas dimen s iones mues· · 

t ra e l d iag rama # 11. 

b) Reactor productor de pigmento. 

Este será básicamente igual que e l reacto r producto r de - -· 

star te r e n sus dimensiones y material d e con s trucci6 n , salvo 

que ~ste en lugar dé agitaci6n m~c~nica t~ndr~ un gigtgma dQ • 
agitación por casc a d a . ten i endo un f also fondo y un tubo cen -
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tral en donde r e circulará la solución y se efectuará la 

hidrólisi s del sulfato ferroso formándose el pigmento y el -

ácido s ul f úrico que atacará a s u vez a la hojalata que se e~ 

cuentra empacada alrededor del tubo centr al, fo rmándose de -

nuevo el sulfa to ferroso y conti nuando así el cíclo de la -

reacc i ó n . 

La tapa , el falso fondo, el tubo central y e l capuchón-

serán también de fibra de vidrio y polies ter de 3/8" de esp~ 

sor. En la parte superior se encuentra la entrada de hierro , 

el c ua l al entrar al reactor caerá en el capuchón cuya fun-·· 

ción s erá distribuir el hierro uniformemente evitando que -

éste entre al tubo central y por consecuencia al falso fondo . 

En los diagramas nos. 7, 8, 9, 12, se encuentran los de-· 

tal les del falso fondo, del tubo central, del capuchón, de ·· 

la tapa del reactor y la plataforma de servic ios . 

c) Tuberf as y válvulas. 

Como s e p uede ve'r en el di.agr;irna general, habrá tuberías 

de agua , vapor, a ire,sul fato ferroso, sosa cáus tica y solu-

ción de pigmento. Tomando en cuenta los f actores de temper~ 

tura, corrosión y economía se escogieron tanto las dimensio

nes como l os mater i ales de válvulas y tuberías. En la tabla 

# 8 se encuentra un resumen de estos datos: 

-~ 
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TABLA. l'b. 8 

l+\TERIAUS DE TUBERIAS Y VALVUIAS 

SER\.'ICIO TUBERIA DI1\METR) VALVUIAS 

ag.Ja hierro 2" bronce de c:orrpuerta 

\OfX':!: ~del reactor hierro l" bronce de c:orrpuerta 

\'a¡X)r dentrc del reactor bronce l" 

=..:__-e =--~ del reactor hierro 2" bronce de =rpuerta 

aire dentro del reactor plooo 2" 

soloción de sulfato P\.C 2" PVC de paso 
ferrase 

sollC..ón de pignerrt:o PVC 2" PVC de paso 

soluci6n de sosa hierro 1" bronce de carpuerta 

d ) ~otores y bombas. 

Debido a las condici ones que da el proceso de, temperatura 

' 7SºC. ) , corrosión {4% tt 2so4J, peso especifico de la solución

il . 0 71, presión para borrbear al filtro prensa, vclu,~en de los-

n?actores. 

E l t ipo de borriJa recomendabl e será centrífuga horizontal,-

con carcas a e impulsor de bro nce , flecha de acero inoxidable -

316 , sellos de tefl6n, teniendo 1 1/2" en la s ucción por l" en 

~~ ~~carga, acondicionada para acoplamie nto directo a un mo--

~ ~ ~ ~ ~ ~ ~P t r if ási co, de 220 volt s , que nos propo rci o ne-----
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En estas condiciones nos podrfa proporcionar la ·bomba un 

gasto de 10 0 galones por minuto contra una carga dinrunica de 

2 100 pies, y una presi6n de 8 kg/cm a la salida, que sería -

suficiente para alimentar al filtro prensa. 

D) Expe rimentaci6n realizada. 

Basándose en los experimentos llevados a cabo en el labo 

ratorio y de los que se obtuvieron res.i.tados satisfactorios; 

se procede rá a hacer los ajustes necesarios par a adaptarlos-

a la planta piloto y obtener de esta forma un pigmento rojo-

con un sub-tono azuloso de baja absorción de aceite, de buen 

poder colorante y de buen poder cubriente. 

El experimento # 23 que se efectu6 en el laboratorio se-

rá el que servirá de base para los experimentos en la planta 

piloto , teniendo una relación de NaOH/Feso 4 de 1:2.06, por -

lo que haré la misma formulación utilizada en el experimento 

# 23 mult i plicada por 1000, debido a que el vaso de precipi-

tados que se utilizó en el laboratorio trabajaba a un volu--

men de 4 lts., en tanto que el reactor productor de starter-

piloto trab ajará con un volumen de 4,000 lts. 

Experimen to # 1.-

Este expe rimento se llevará a cabo con la misma concen--

trac i 6n y re lación de NaOH/ Feso 4 que se utilizó en el experi 

mento # 23 del laboratorio. En éste se entrará en detalle -

explicando todo el proceso, en lo s subsecuen t es únicamente -

se habl ará de l os car00ios hechos con respecto al expe¡irnento 

anterior . 
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38.5 lts. de NaOH de 550 g/1 

195 lts. de Feso
4 

de 225 g/l 

10 lts. de znso 4 de 350 g/l 

Se agregan 3, 000 1 ts. de agua al reactor de s tarter, J?O.~ 

teriormen t e se bombean el sulfa t o fer ros o junto co~ la solu

ción de sulfato de zinc agitando a 150 RPM, agregando poco a 

poco la solución de sosa cáustica hasta que al filtrar una -

muestra de soluc ión dé una coloraci6n verde azulosa al reac

c ionar con el indicador: ferricianuro de potasio (K
3

Fe(CN)
6
). 

En estas condiciones se prosigue oxidando con aire, has

ta la formación de un pigmento café rojizo, y se calienta -

hasta 75 ºC ., al llegar a esta temperatura se pasa al reactor 

productor de pigmento empacado con hojalata y previamente c~ 

lenta0o, nive lando ccn agua a 4,000 lts., se continúa la ox~ 

dación con aire conservando la temperatura en 75°C., hidrol~ 

zando en 2 ocasiones con 400 lts . de sulfato ferroso cada -

una de 225 g/l, la primera a las 12 hrs. y la segunda a las-

24 hrs. después de haber pasado el sta rter al reactor produ~ 

tor de pigmento , e l tiempo de r eacci6n en el starter fué de-

6 hrs. y la reacci6 n se par6 a las 40 hrs . después de i nicia 

do el proceso . 

Resultado: 

Se obt uvo un pigmen t o con bajo poder c o lorante y sucio,-

y a q ue l a r eacc i 6n fué bastante rápi da , lleg a ndo al tono con 

baj a c o nc ent rac ión de pigme n t o (pS g/ 1 ) ob t e n i éndose 2 58 kg. 

de p i gme nto sec o . 
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Experimento # 2. 

Formulaci6n: 

77 lts. de NaOH de 550 g/1 

390 lts. ne FeS0 4 de 225 g/1 

20 lts. de znso4 de 350 g/1 

En este experimento se aumentó al doble la concentración 

para obtener mayor cantidad de pigmento y evitar que la rea~ 

ción sea demasiado rápida llegando al t o no con baj o pode r co 

!orante. 

Desarrollo: 

Se siguen los misioos pasos que en el experimento # 1 ob

teniéndose los siguientes resultados. 

Resultados: 

El tiempo de reacción del starter para virar a café roj~ 

zo fué de 11 hrs. quedando muy espesa la solución, por lo 

que o s e podia agitar bien en el reactor, se hidroliz6 en 2-

ocasiones con 400 lts. de Feso 4 cada una de cc~centración 

225 g/ 1, la primera a las 23 hrs. y la segunda a las 35 hrs. 

de iniciado el proceso suspendiéndose la pruebu a las 60 hrs. 

porque no se llegaba al tono deseado, obteniéndose un pig~e~ 

to ca fé rojizo con bajo poder co lorante y demasiado espeso -

(175 g/ l), 700 kg. de pigmento seco. 

Exp erime nto # 3.-

Fo r mu lac ión: 

67 . 3 lts. de NaOH de 5 50 g/ 1 

341.2 lts. de Feso4 de 225 g/ 1 

20 lts . de Znso 4 de 350 g / l 
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Desarrollo: 

Se disminuyó la formulación original del experimento # 2, 

aumentando con respecto al experimento # 1 un 75% la canti-

dad de sosa y sulfato ferroso. Se mejoró la agitación aumen

tando al doble las revoluciones del moto - r eductor o sea 300-

RPM, continuando por lo demás con el mi smo proceso del primer 

experimento. 

Se ob t uvo una buena agitación en el starter virando ~ste 

a caf~ r ojizo en 5 hrs., obteniéndose un pigmento de buen p~ 

so (130 g/1), 520 kg. de pigmento seco, rojo con sub-tono 

caf~ ligeramente sucio, parándose el experimento a las 38 

hrs. de iniciado el proceso. 

Experimento # 4.-

Formulaci6n: 

Desarrollo: 

67.3 lts. de NaOH de 550 g/l 

341.2 lts. de Feso 4 de 225 g/1 

20 lts. de znso4 de 350 g/l 

Se mantuvo la misma formulaci6n gue en el experimento an 

terior, siguiendo el mismo proceso con la excepción de la 

hidrólisis con sulfato ferroso ya que se atribuye la tonali

dad sucia al exceso de m~s de 30 g/l que tenía el pigmento -

al pararse la reacción por lo que se agregaron ani camente - -

600 l ts . de Feso 4 dividido ~ste en 3 ocasiones de 200 lts. -

cada una , la primera a las 12 hrs., la segunda a las 24 y 11 
t ercera a las 36 h r s . de in i ciado el proceso. 
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Resultados: 

El starter igual q ue e n e l experimento anterior vir6 a -

café rojizo en 5 hrs. obteniéndose un pigmento, rojo limpio

pero faltándole sub-tono a zuloso que es el que se quiere ob

t e ner, s e p a r6 la reacción a las 40 hrs. de inic1ado el pro

ceso , obte niéndose 580 kg. de pigmento seco. 

Experime n to # 5 .-

Forrnul a ci6n: 

Desarrollo: 

67.3 lts. de NaOH de 550 g/1 

341.2 lts . de Feso 4 de 225 g/1 

20 lts. de znso 4 de 350 g/1 

Se continuó con la misma formulación del experimento an

terior, lo mismo que el desarrollo, con la salvedad de que -

en éste se tomaron muestras del pigmento cada 6 hrs. determ~ 

nando la conce ntración de sulfato ferroso y nivelando éste -

para mantenerlo a l o largo de todo el proceso con un e xceso

ª 15 g/l de sulfato ferroso, en base a lo ant e rior se cons-

truyó la tabla # 9, tom~ndose la primera lectura a las 5 hrs. 

de iniciado el proceso, cuando v ir6 el starter a coloraci6n

ca f é rojiza y éste se pasó al re a c to r µreductor de pigmento . 
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TABLA No. 9 

HIDIDL.ISIS mN FeSO 4 IEL EXPERIMEN'IO No. 5 

HR>.DE INI- moc. DE- FALTllNTE PA \UIJ.MN- GR>. JE - L'.l'S. DE 
CIAOO EL POO FeS04 g/1 RA NIVELAA=" IEL RE'JlC FeSO - FeSO -
a:so A 15 g/1 TOR rnLT~ DE 4_ 

225 g/1 

5 5 10 4,000 40,000 177. 7 

11 7 8 4,000 32,000 142.2 

17 9 6 4,000 24,000 106.6 

23 9 6 4,000 24,000 106.6 

29 12 3 4,000 12,000 53.3 

35 13 2 4,000 8,000 35.5 

Resul tadcs : 

Se par6 la reacción a las 40 horas obteniéndose como re--

sultado una concentración de 150 g/1, que al filtrar y secar 

se obtuvo 585 .kg. de pigmento d8 buen poder colorante y cu- -

briente con un tono rojo claro y sub-tono azuloso, ba j a ab--

sorci6n de aceite y residuo en malla que es el objetivo que-

se perseguía de esta t~sis, por lo que s e da por terminado -

los e xpe rimentos a nivel planta piloto, siendo los resulta--

dos muy s atisfactorios. 

En la tabla # 10 , se encuentra una tabla sinteti zando los 

experimentos rea lizados en la planta pilo to . 
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PRUE3A 

- 7n - No.I O 

T A!3 LA DE F ORMULACI ONE S Y RESULTADOS DE LOS EXPERIMENTOS 

REALIZADOS EN LA PLANTA PI LOTO 

1 * SOSA CAUSTICA SULF'ATO FERROSO SULF'ATO DE ZINC OBSERVACIONES 

YELOC. Rt:LAC· HIOllOll 
D~ SIS 

UOLUMEN COl'IC . EQUIV. ~OLUMO CONC. CQUIY· l'OLUM5:~ COHC. l!QUIV. AC:.I T. Zªº .. ON 
~04 

, c11J' <9f1> O: kol <11> <t/11 (k9l <11> <~tl lktl <•P"'> ,,.so4 D~~~ ¡ -- -- f-
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V.-PRODUCTO TERMINADO . 

1.- PROPIEDADES FISICAS Y QUIMICAS. 

El resultado del an~lisis tipico realizado de roj o preci-

pitado que se obtuvo en la planta piloto fue el siguiente: 

Pure za de Fe 2o
3 98.5% 

Gravedad especifica 5.0% 

Residuo en malla 325 0.15% 

Absorci6n de aceite 30% 

Po der colorante (pie 2/lb) 1,000 

Color roj o cla r o 

Tinte azuloso 

Forma de cris talizaci6n r ornboedrica 

Comparando estos resultados, con los obtenidos en los pig

mentos elaborados por calcinaci6n del óxido de hierro amarillo 

H20) , que es uno de los pigmentos que tienen mayor d~ 

manda en l a actualidad, se pueden apreci ar las siguientes ven

tajas: con una mayor pureza, en un 2% a 3% ya que los calcina

dos tienen un promedio de 96% de Fe 2o
3

; de 0.3 a 0.5% menor 

residuo en malla, ya que los pigmentos calcinados en hornos 

rotatorios , po r lo general presen tan en sus análisis al r e dedor 

de un 2% de Si0
2

; una absorción de acei te, menor en un 20 % - 

siendo esta propiedad muy importante, y que exigen e n to do 'ti

po de pigme ntos los fabr icantes de pinturas; uniformidad en el 

tono del lote , ya que los pigmentos calcinados tien e n varios -

factores a cont rolar o;omo r.s la carga en el horno 1 la tempera-
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tura y la limpieza del pigmento amarillo del que se parta, en'----. 

tanto que en el rojo precipitado como se obtiene sin pasos 
\ 

in termedios y en soluci6n, ~ste p resenta un tono homogéneo y- / 

un mayor poder colorante debido a su m!s alto grado de pureza. 

A continuaci6n se muestr a una extensi6n del pigmento, --- \, 

hecha con una pasta mezclada con aceite de linaza, del lado -

izquierdo se encuentra .el pigmento en extensi6n directa, o - -

sea al 100%, mientras del lado derecho se encuentra una exten 

si6n rebajada con dioxido de titanio (Ti02 ) al 10%, en donde

se puede apreciar el subtono azuloso y el poder cubriente so-

bre la franja negra. 
../"" 

Este tipo de pigmento es muy estable y permanente, pr~ct! 

camente bajo todas las condiciones a que se encuentran sometí 

das sus aplicaciones comerciales. 

No se afecta física, ni químicamente por los rayos del 

sol, humedad, sales !cidas débiles o ~lcalis, no reacciona 

con aceites, solventes ni resinas, resistente a los cambios -

de temperatura hasta SSºC, sin sufrir ningún cambio. 

La reactividad con gases industriales como el H2s y el - 

so2 depende de varios factores como: concentraci6n del gas, -

humedad, temperatura, y condici6n de la membrana del vehículo , 

en general el pigmento no es afectado por estos agentes, pu--

diendo haber algún ataque exclusivamente al vehículo org!nico 

en casos especiales. 

En cuanto a pinturas ant i corrosivas con pigmentos de 6xi-

do de hi e rro se puede decir que son p ropiedades físicas, ya -

que químicamente son neutros , s i~ e mbar go debido a su capac i-
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dad para reforzar a la película de pintura mecánicamente, evi~-¡ 
! 

ta la filtración de los rayos ultravioleta, disminuye la ~er--

meab:ilidad a la humedad, por lo que se usa frecuentemente con- ¡ 

mezcla de inhibidores de la corrosión, como es el cromato de -

zinc, para cambiar así la fuerza mecánica con la inhibición de 

la corrosión. 

2 .- usos . 

El pigmento de óxido de hierro precipitado, llena la va---

riedad de requisitos como el mejor de su clase, ya que no es -

sangrante, es de color permanente, opaco a la luz ultravioleta, 

tiene excelente poder cubriente y colorante, y un bajo costo -

por lo que tiene una variedad de usos muy extensa que a conti-

nuaci6n estudiaré: 

A) Industria de pinturas. 

Se emplean extensru~ente en aceites , agua, latex, ~lquida-- \ 

les, lacas, barnices, y sistemas emulsionados. Proporcionan -

tintes excepcionalmente limpios utilizándolos también para am--

pliar los pigmentos más caros, abaratando su uso. Se disper--

san con gran facilidad y poseen una excelente humectación e n -

sistemas acuo sos y no acuosos. Pudiendo con es tas pinturas - -

darles los usos más variados corro: para pintar pisos, techos,-

lino l eos, fu rgones de ferroca rril, prote c tores antico rrosivos, 

tapa poros, etc. 

B) Industria hule ra. 

Se utiliz a n debido a su e s t abilidad ante l a tempera tura, -

y~ q~e es w-ia de las carac te rísticas que exi gen este tipo de-
industrias, ya q ue o tros tipos de pigmentos sufren alterac io-

nes importantes e n l a fusión del hule . 
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C) Industria de plásticos. 

Se usa ext e nsamente en resinas como polietileno , poliprop! 

leno , acetato de celulosa, fen6 l icos, pol iés ter, po liesti reno , 

vinilos, acrílicos, ray6n y pol iureta nos . 

Su fino tamaño de partícula y excelente dispersabilidad,-

permiten su uso en op eraciones d e mezclado en seco. Sus p ro-

piedades de abs orci6n de rayos ultravioleta los hace útiles -

e n la prot ecci6n de resinas, aumentando la resistencia de és-

tos a la luz. Por ser absolutamente no reactivos se usan am-

pliamente en poliesteres y poliure tanos. En los compuestos V! 

nflicos empleados para pisos tienen una utilizaci6n muy exten 

sa, debido a su resistencia a los áci dos y alquiles asf corno-

por su ausencia de sangrado. 

D) Industrias de cemento. 

El uso del pigmento corno colorante para cemento e s uno de 

l o s más tradicionales, ya que median t e una Sl.mple operaci6n -

de mezcla, bien sea en húmedo o en seco, se logra una buena -

dispersi6n, pudiendo hacerse mosaicos, colado de paredes y lo 

sas, dándoles a éstos una buena apariencia, evitándose así el 

acabado de y eso y pintura. 

E) Industri a papelera y de tintas. 

Se emplea en varios tipos de productos corno son carpetas , 

cart6n para zapatos, papel t a piz y tintas e speciale s . 

F) Industrias de fertilizan tes . 

Constituyen un colo rante suma mente económico para ferti l~ 

zantes siendo además una fue n te de hierro soluble . Su gran -

facilidad de dis persi6n hace posible que se incorpore sin ne-
~ 

cesidad de equipos especiales y con concentraciones muy b a jas 
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de pigmento se producen buenas coloraciones. 

G) Industria vidriera. 

Su uso más extendido es como materia para pulir, pero tam

bién se emplea en la coloraci6n de vidrios para uso industrial 

y de ornato. 

H) Industria electr6nica. 

Esta aplicaci6n está ampliando grandemente el mercado de-

los 6 xidos sintéticos, ya que se emplean en la elaboración de

ferritos magnéticos duros y blandos, de gran utilizaci6n en la 

fabricaci6n de cinescopios, · computadoras, antenas de radio y -

televisi6n, cierres de refrigeradores, etc. 

I) Industria qu1mica. 

Se pueden llegar a usar también tanto como reactivos ana-

11ticos como industriales debido a su alto grado de pureza. 
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VI.- CONCLUSIONES Y RECOMENDACIONES. 

La realización a escala industrial de este proyecto y el -

estudio económico correspondiente, s erian objeto de otro trab~ 

jo . Sin embargo de e sta tesis se obtienen las siguientes con-

clusiones generales : 

Al Se constató la posibilidad técnica para la obtención del -

pigmento rojo por precipitación. 

B) Los an~lisis comparativos de control de calidad del pigme~ 

to obtenido por precipitación, rrostraron mejores caracterfsti-

cas, tanto físicas como químicas respecto a otros pigmentos, y 

C) Se dejan entrever las ventajas económicas que representa -

la fabricaci6n del pigmento estudiado, sobre los obtenidos por 

otros métodos. 

Particularizando lo anterior se lleg6 a las siguientes ---

conclusiones: 

1.- TECNOLOGICAS . 

La influencia que tuvieron los distintos factores que in--

tervinieron tanto en la precipitaci<Sn de la semilla como en la 

h i dró lisis del pigmento, fueron: 

Al En la precipitación de la semilla o "starter". 

a) Factor temperatura.- El color del "starter" obtenido va 

riando la temperatura, fué desde un amarillo rojizo a - , 
1 

28ºC. , hasta un negro pardo a 90ºC ., obteniéndose el t~ ¡ 

no café rojizo a una temperatura aproximada de 75 º C. 

forma ci ón del 6xido 

una variable muy importante para la \ 
férri co , y a que si la reac c ión no - ) 

bJ Factor pH. - Este es 

' 
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se encuentra a un pH aproxi mado de 3.5 s e f o nnarán d i s-

tintos colores al requerido, asf en el caso de que el -

pH sea más ácido se formarán colores amarillentos, y s i 

por el contrario, el pH es más básico se obtendrán colo 

res pardos; por lo que s e determinó utilizar una solu--

ci6n "buffer" contro lado r a de l pH, a bas e de znso
4

. 

c ) Factor concentración de Feso4 .- Cuando no hay exceso -

de Feso4 , y po r lo tanto s e trabaja co n un pH alcalino, 

se formará un compuesto intermedio que se estabil iza --

cuando llega a la reacción: 

+2 +3 lFe por 2Fe 

correspondiente a l Fe
3
o

4
, el cual es de color negro, -

magn~tico, de tamaño de partícula muy grande y de forma 

de cristalización c úbica. 

Al aumentar la concentra c i ón de Feso 4 aumenta la veloc~ 

dad de oxidaci6n y e l tamaño de partícula es mayor, ya-

que también aumenta la veloc idad de sedimentaci6n, obte 

niéndose de esta forma c o lores manchados. 

d) Fac t o r concentración de NaOH.- En todas las pruebas se-

p uede observar que al aumenta r la co ncentración de sosa , 

dismi nuy e l a velocida d de oxidaci6n, és to se d e b e a que 

l os iones OH- e n soluc i6n no permiten l a solubili d ad - -

del o x ígeno en e l agua y t ambién la velo cidad de sedi --

mentaci ón es menor, por lo tanto s e de duce que el tama-

ño de pa r tícu la d isminuye también . 

Al a umen ta r la concentración de sos a e l pH d e la so l u--

ci6n s e vuelve m5s a l cal ino y por l o t a nt o s e forma n co 
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lores pardos o negruscos. 

e) Factor agitación mecánica y aire de oxidación.- En to

das las pruebas efectuadas, al incrementar estos facto 

res la velocidad de oxidación fué mayor obteniéndose -

productos con un tamaño de partfcula mayor. 

B) En la Hidrólisis. 

a) Factor concentraci6n de Feso 4.- En l a hidr6lisis es n~ 

cesaria la conservaci6n de un rnfnim::i exceso de Feso
4 

-

para que la reacci6n continúe, ya que en el momento -

que se agote éste la reacción sufriría un decremento -

considerable de la velocidad de reacci6n, manchándose

los tonos, y si por el contrario tenenos un exceso co n 

siderable de Feso 4 tendremos que la reacción se irá -

mu~ rápido en el incremento de tono sin el correspon-

diente aumento de peso por lo que su rendimiénto será-

menor. 

b) Fa ctor concentración de NaOH.- Los resultados obteni-

dos en la hidr6lisis de núcleos preparados con mayor -

concentración de NaOH, son los siguientes: se forman -

partfcula s de menor tamaño (0.17 a 0.2 micras) tenien

do una absorción de ace ite menor y un poder cubriente

me jo r , por lo que se puede decir en términos generales 

que l os núcleos prepara dos con exce so de sosa son mej~ 

r e s q ue los preparados con exceso de Feso4 • 

c) Facto r concentrac i6n de núcleos . - Al disminuir la con--

centraci6n de l o s nrtc leos, a umenta la velocidad de oxi 

da c i6n e hi d ról i s i s , y el , re ndirniento del p igmen t o fi-
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nal e s mayor llegando a ser la proporci6n de 

pigmento hasta de 1 a 13. 

También el tamaño d~ partícula aumenta con la diluci6n-

obteniéndose de esta forma pigmentos más obscuros. 

d) Factor temperatura.- Al aumentar la temperatura se in--

crementa la velocidad de o xidación y el rendimiento fi-

nal. 

El tamaño de partí cula a umenta y se obtienen pigmentos-

más brillantes y con mejor poder colorante. 

e) Factor agitació n mecánica y aire de oxidación.- De la-

misma forma que i nfluy ó la velocidad de agitación en --

la preparaci6n del núcleo, en la hidrólisis se obtienen 

resultados semejantes, además con poco aire y agi taci6n · 

lenta se obtiene un pigmento aglomerado y de tamaño de-

partícula grande, lo mismo sucede con exceso de aire --

y agitac i6n rápida por lo que en los casos intermedios-

se obtiene el mejor rendimiento y un pigmento con mejo-

r es caracterí sticas físicas. 

Todas las c onclusiones que se han enumerado dan una mejor-

idea res pec to a las condiciones bajo las cuales se puede obte-

ner un pigmento de mejor calidad, así como un mej or rendimien-

to del mi smo , e s decir ma nejando de la forma más adecuada las-

va r iables q ue i n fluye n e n cada un a de las caracter ís ticas físi 

cas y q uímicas . 

2. - ECONOMJCAS. 

Con el objeto de pres enta r las ventajas económicas del pr~ 

ceso estudiado comparadas con l o s proceses existentes , se uti-

lizará l a form ulaci ón original del expe ri mento número 5 de - - -

p l a n ta piloto , que fué el que presentó res ultados más apegados 
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a las metas fijadas. 

En base a lo anterior, el cálcul o de materias primas para

la producción del pigmento estudiado partira de la formulación 

que se utiliza para producir el "starter" y es la siguiente: 

NaOH ...... . ... • ................•.... 37.05 kg. 

Feso 4 ...................•........•.. 76. 7 kg. 

ZnS04 ...•.•.•....••.•.. , ••.••••••••• 7 kg. 

En el equipo productor de pigmento se utilizaron 621.9 lts. 

de Feso 4 de 225 g/1 equivalentes a 139.9 kg. de Feso4 . 

Para saber cuanto hierro se consume en el equipo anterior-

para obtener un lote con una concentraci6n de 150 g/l o sea 

600 kg. de Fe 2o
3 

hareroos un balance del elemento hierro en 

las formas en que se encuentra durante la reacción, que son: 

FeSO 
4

, 

De lo anterior sabemos que del Feso4 el 36.7% es Fe, y que 

del Fe 2o
3 

el 69.9% es también Fe. Por lo que el hierro del

sulfa to ferros·o de la formulaci6n original más el hierro del -

s ulfato ferroso de la hidrólisis más el hierro de la h ojalata-

consumida en el reactor empacado, será igual al hierro que te~ 

drá el óxido férrico teórico obtenido, por lo que el hierro --

que se consumirá se obtiene de la siguiente forma: 

el Fe del Feso 4 + 
el Fe del Feso

4 

de la forro.original de la hidrólisis 

+ el Fe al Fe 

de hojalata del pi~ 
mento 
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No.11 

COSTO DE MATERIAS PRIMAS 
PARA 

LA OBTENCION DE ROJO PRECIPITADO 

A N r VEL PLANTA PI LOT O 

PR!CIO P R CCIO POlt LOT [ Pll[CIO POlt K6 
MAT f fll A PRIMA K6/LOT E DCL K6 1$1 OC 5 U K6 ( $ l OC PltOOUCTo($l 

FeS04 216.G 0.65 140.79 0.240 

Na OH :nos 2.95 109.29 0.186 

2nS04 7 5.05 35.35 0.060 

• Hojalata 339.9 1.20-0.36•0.84 285.51 0.488 

• Jo.1• d• r .. up••••1•n 
570.94 0.974 d•l couo d• •• 1101••••• 

por con e •pto ti• v•nl• ti• •~tor.o 

No. 12 

COSTO DE MATERIAS PR IM AS 
PARA 

OBTENC ION DE PIGMENTO AMARILLO 
A N 1 VEL PLAN T A PILOTO 

Plt[CIO P ltCCI O POR LOTli PRE CIO POlt Ki 

MAT ElllA PlllM A K6/LOH DCL K6 ( $ l oc l&4 K6 ( $ ) OC Plt00UCT0( $1 

Fe so ~ !75.6 0.65 114.79 0.298 

Na OH 40 2.95 118.00 0.307 

Ho ¡a tata 203 0.84 170.52 0.444 
' . 

JI 
40 3.31 1.049 

_J 
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No.13 

COSTOS DI RECTOS DE FABRICACION 

COMPARATIVOS 

Ro Jo PRfCIPITAOO AMARILLO ROJO CALCINADO 

cS/Ko d• producto) ($/119 d• producto) ( $/119 d• produc to ) 

Materia prima 0.974 1.049 1.192 

Mano de obra 0.473 0.473 0.537 
d 1 re eta 

Superv1s1on o 262 0.262 0.297 
directa 

Manton1m1onto 0.213 0.213 0.242 

Combust1 bles 0.380 0.380 0.450 

Energ1a 0.150 0.150 0.170 
electr1ca 

Envas~ 

1 

0.162 1 0.162 O.I B4 

1 
1 -

L-~T_O_T_A_L~~~~~-2-.G-14~~~~~2-.G-8-9~~~..:.._~3~.072 _____J 
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(76 . 7 X 0 . 367) + (139.9 X 0.367) + z (600 X 0.699) 

Z 339.91 kg. de 
Fe como hoja
lata. 

Considerando una merma de 2.5 % durante el proceso de aca 

bada del producto o sea 15 kg. de Fe 2o
3

. Se obtendrá por l o 

t e aproximadamente 585 kgs. 

El equipo para producir pigmento amarillo Fe
2
o

3
.H

2
o es

básicamente e l mismo, con un a varian te en el productor de 

"star ter" ya que e l anterior no tiene tubería de vapor en 

t anto que el de rojo pre cipitado sí. 

Por lo que haremos un análisis comparativo de la obten--

ci6n del pigmento r o jo precipitado con el obtenido por la --

calcinaci6n del pigmento amarillo. 

Haciendo una prueba en el equipo piloto tenemos que en -

el mi s mo tie mpo utilizado en la producci6n de rojo precipit~ 

do en el reac tor se obtendría un pigmento amarillo con una -

conce ntración de 96 g/ 1 equivalen te a 384 kg , consumiendo --

una energía calorífica y el~ctrica similar. 

En la t abla No. 11 se encuentra el costo de las materias 

primas para la obten ción de roj o p rec i p itado, y en la tabla-

No. 12 encon traremos el costo de l as materias primas para la 

obtenc i ón de l pigmento a ma r i llo , de l cual por me di o de cal c i 

nación pe r die nd o s u molé cula de a gua de c r is t ali zac i ón s e o b 

t e ndrá el p i gme n to r oj o , esta t rans f o r ma c i ón t iene una merma 

de l 12% e n p e s o y co n sume un 15% más de c omb us t i ble. 

En la tabla No. 13 se encuentra un an~l i sis ccmpar ~ tivo-

de costos d i r e ctos de f a bricaci ón, del r ojo p r e c i pitado , de l 

p i gmento amari llo , y de l r ojo ob teni do por c a lc inación de --

amar i l lo. 
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De las tres últimas tablas se pueden obtener las siguien-

tes conclusiones: 1° que el rojo precipitado es 7% menor en 

costo de materias primas que el amarillo, ya que el primero -

tiene un mayor rendimiento debido a que se obtienen aproxima

damente 200 kgs. más en el mismo tiempo de operaci6n. 2° a -

nivel costos de fabricaci6n es un 15% más económico el rojo -

precipitado que el rojo calcinado debido principalmente a la

pérdida de peso derivada por la operaci6n de calcinaci6n y al 

consumo de combustible. 
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