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CAPITULO I 

INTRODUCCION 

En un pais altamente importador como el nUE"!Strc>, ·/ 

e: ons i dE1r-<"::1.n do la e n�c: i. en t.e n f.0C: E•s-, i cl ad ele c:on t.ar- con 

el consumo -fin¿,_]. y de e:: el. p :i .. t. ;::,_ 1 

propio, es necesaria la investigación de una tecnologia 

que permita cubrir parte de estas nf2CE•sid-:::1.c!t?S � 

asi 1 e1 gran importancia que reviste la sustitución de 

nuestros más altos renglones de importación, como medio 

para lograr el desarrollo económico e industrial. 

El pr·esE?n t.e t,--,;�.baj o t.ií:,?.n12 por objetivo principal la 

cd::,tE?.nc ión del pi!Jffif:?.nto inorgánico conocido como E! 1 

am,:1.rillo de z in e: 1, t :L po I • las rna t.i::-:_• r .i .. -::,.,_ <:::. 

primas de mF!nor costo, se establecerán las operaciones 

que mc;;,,j o,� S(-="! ddE?CUE•n t.écn ice:\ 

E?.con6mica.mr?.n te a una p l ¿-117 t.B. piloto, considerando 

proyección a mayor escala. 

De los diversos procesos seleccj __ on.::�r-,�,. la 

f,:,:1.vorable, e1 la C:U,::t. l SI.:? har,�•- un E!-<.::; t.ud iD d,::,� le,,,=.. 



cuenta 

r·,

.,::, 

afecten a la reacción . 

el e om pci r· t,,:1.rn i .-=-�n to .las 

involucradas en el proceso. 

�3e una planta pi l c:1 t.o e: orno u.1··;0

p 1-- i me ros pa.sos .-� una p 1 an t,:•. industrial, considerando 

los equipos más sencillos, y de menor costo posible , 

E �5 te p :i. 9 rnen t.o 

p i n t. u r-· e, s , p1...1es-, h,.?.•. 

.in d u.�==-t r- i .,,,, e:! e: 

bUE!n pt-o t.ec to1'"· el c:,é! 1 

aluminio, magnesio y sus aleaciones� as1 C:DfTlD t.,::tiYib.ién 

\�1opor-·ta 

metales ferrosos 

fTlE'd .i os b2t s ta.n t.r:."? 

aviación y el maritimo. 

y construcciones 

<':l. g I'" €·? S i VOS CC:)ffiC) C-?.S E•l df2 

CC)n E!l C:Olc:"lbOl'""alr· CDn f.':! 1 p t·· uq r .. E·�f¿. e::, 

nuestro pais que realizaremos este estudio y confiamos 

que este aporte impulsará a otros proyectos que cumplan 

con los requerimientos de la industria actual peruana. 



CAPITULO II 

RESUMEN Y CONCLUSIONES 

RESUMEN 

1. OJETIVO

El objetivo de esta tesis es la determinaci6n de 

1 <3!3 cond ic ionE!S', de operación para la obt.F::1nc .it'.:ir .. , d1:,:.' l 

pigmento Amarillo de Zinc, asi como el dise�o de una 

planta piloto para su producción . 

2. NATURALEZA Y USO DEL AMARILLO DE ZINC

El amarillo de un pigmE�nt.o 

cuya e�;; tr-uc: tura corresponde a un cromato d<?. ::::.inc.: y 

potasio hidratado. L..¿.:,_ reacción quimica tomada como 

base para su producción es� 

Amarillo de Zinc 



-·· '-l -··· 

El U.Sel principal de este pigmento i,,·: ·==:, t ,:',í_ el :L r·· .i q :.i.. e! a. 

,:l l c:arnpo de:· anticorrosivas, actuando 

como el componente inhibidor de la corrosión . 

�;:,,. MATERIA F'RIMA 

Como materia prima en la producción del Amarillo 

d,?. Zinc se utilizó E)l ó:-:ic:IC) ele zinc ( ZnCl) '.' á.c: idu 

clorhidt-·ico (HCl) y d1.crc:,m¿,_t_c:) de 

s.i.endo J. CiS dos 

na.c::iona.l. 

4. ESTUDIO EN LABORATORIO

Mediante un es.tu.dio 

detE·r-minaron quF:: las condiciones adecuadas 

sintesis del pigmento son: 

Temperatura de reacción 

Cnncentración de los reactantes 

ZnO 34.5 % (peso ZnO/peso total react.) 

pD ta''=· i O 

Acido Clorhidrico 0.18 mol/lt. solución react 

Tiempo de reacción 
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5. DISE�O DE LA PLANTA PILOTO

o pe r·· ac i. on es n (::.•e es,:11,·· i as 

fabr··icaci.ón del Amarillo de Zinc son 

ó >: i.do de zinc, qui.mic:E1, 

pigmento, filtración, secado y molienda. 

p ¡--·oc: i::?SD 

él ITI ,::\ '::� a el O c:i 1:::! }

l c:l. V ¿:,.d O

lo é":\ n t. e ¡r· i o ,.- y en el est.ud io E!n l �,1 L:,o ,�""to r-i o �·

dise�o una planta piloto con una capacidad de 25 Kq. 

de pigmento por ciclo de operación, con el emplea de 

los siguientes equipos 

Mezclador tipo batea de 3 ft3 de capacidad con un 

motor de :l. Hp .. 

F�ec:<.c to r· c:ilJncli--·.i.co ver-tica l con el f:�1 

aqitac:ión ve1·-t.icc1l, volumen de dF:.' 

lt. , motor de 1 Hp. 

Filt.i--o pn2nsa de placas y marcos, 

nominal de placas de 18 :.i..n . espesor de 0.5 .i.n y 

un sistemc:l. c:1.l imentc:\c:i.ón, con 

centrifuga de 1/3 Hp. 

Secador tipo bandejas, con sistema de calefacción 

e 1 éc t1--· ic2. y 1 •.. tn \/f.'?n t :i. la.do r dí:? impu.lsot-

con una potencia de consumo de 1.54 Hp. 

Molino Pulverizador tipo Mikro-Atomizer de 

Hp.

·-:·· -' 
.. .:, :, ·=)

El tiempo total de ciclo para la producción del 



f:.:, 

Amarillo de Zinc es de 18 Hr . ,:l. p r· Ci >; i m ,,,,. el ,:::\ rn (''.'! n t. e ,, 

6. COSTOS

El costo de la planta piloto, dise�ada 

batch de 25 Kg es de $36,256 a mayo de 1989. 

El costo de fabricación del Amarillo dE.� Zinc:: e":'-

1.65 $/Kg a mayo de 1989. 

CONCLUSIONES 

a. De acuerdo a la tecnología desarrollada se puede

producir el Amarillo de Zinc en el pais a partir de 

m<::1. ter ia. pr-ima n ,2-.c i. on ,s. l 

e impo1�t¿:tc:!E1 

( ó :-: i. e:! o e! e -::.'..1.nc 

(c!:i..cr·omato de 

todos ellos de grado técnico. 

ác: i cio 

po t.E1s-::..i.c:)) 

b. El pigmento obtenido cumple las especificaciones

d(·? la D478--49 (�mar.i l lo zinc

También su estructura es la misma que la normaliza-

da por la ASTM 8-202, Powder Difraction file, 1967.

(4simismo !• el % de e c,n ve t ... s j_ <.":1 n fue c!E? l

99%, con respecto al dicromato de potasio.

e . L.a etapa mf:1.s importan t.E: el Í:::' 1 -="-

sintesis del pigmento, no está sujeta a condiciones 

estrictamente rigurosas d,?:? oper-ac i.ón ,, 



d n 

'7 

C::UE:•n tE:1 t.E�m p<? r ¿,\ t.u t ... ,::\

c1.mb.i.en t>:::1 l y 1-::':1. presión 1, 

conside1·-ando los 1 :Í. ffl i tE•S 

dF:.• t. ¡r· i::t h .. ::,j C)

1 ¿:\ 

·¡ -· .l. ci. 

l é) .

alimentación de los reactantes. 

Cc,mo E·?S sabido, en términos generales el costo 

del prodi...tc t.o proven iE!n t.E-) d<':.·1 una. p J. anta pi 1 oto E,··:=.; 

cara, debido a que en ella no se considera el volu-

men de producción, que es- un factor importante que 

1,..educE· 1 os costos de 

planta industrial. 

un producto obtenido 

El costo del amarillo 

en u.n-=t 

c:i F.• z .1. n e 

procesado en nuestro pais, en una planta piloto, es 

oe $1.65 el kilo, la cual es aceptable por lo dicho 

anteriormente, comparado con E!l c:o-=..to d E· i m pe, r-· t E:1. -··· 

ción a pedido directo de $2.02 el kilo. Ello nos iQ 

dica que es posible que el amarillo de zinc pase a 

ser de un producto de importación a un producto na-

cional y porque no decirlo también de exportación . 

e. Debido a la presencia de iones cr-& en las aguas

res .i d 1...t a 1 e r,; con una concentración 

O " 09 q r- / 1 t , e� recomendable la instalación el E:• 1 ... l n ¿;¡ 

unidad de tratamiento de estas aguas, como parte de 

une:\ planta .industrial, E'l rl:.lVE!l c:IE: 

C l
r

ClffiO antes mene ic:Jni-.:1.do, come) a.,;J f:?n t.e dr=:! 

contaminación potencial c!e l º'==· abastecimientos de 

riego y agua potable, el da�a a la vida acuáti.ca y 

otros efectos adversos. 



CAPITULO III 

ESTUDIO DE MATERIA PRIMA 

ma tf.01� ic:\.S pr im,::1s q U. E.• �:; E• 

fabricación del producto son� 

i. 

:i.i .• 

i:i.i .. 

D >: .i ci o d r::? z i n e: 

Dicromato de Potasio 

Acido clorhidrico 

3.1. NATURALEZA QUIMICA 

3.1.1. OXIDO DE ZINC

fC)t'"
º
fft<i:\ la. t.01,;; t.,,:l.C .i. ón

-, ... 
.l. 1.::I. 

miner¿,_ l 2\:::- ·--¡ t,::\mb ién por- 1 a cDmbu.stión c:!,?:,•l 

o b tE0n :i .. én dos-=.e a.<:::-i 1...tn po J. \tO 

conocido como Blanco de Zinc 

qu.im:i.ca E!S ZnO .. Cc:in d1::::•ns;.idac:!

'.':,, 684 !l y punto de fusión de 1260 o e·
1 n 

de 

E·1 " 
. 
d 1 . . ,_j :-: 1. o e f:2

1--·eac t..i v ida.d 

::.::.:i.nc 

con só l .idos,, 1 :L q u. :i. e! e:, s,:. 

gases, ya sea en medio ácido o básico .. 



Las propiedades quimicas más importantes 

E?s te e ompuF .. s to 

obtención dE1l 

c¡ue 

<'::1m,:,:1.r i 11 o 

clasifican de esta manera� 

a. Reactividad Anfotérica.

di:::! 

El 6:-:ido zinc 

zinc ,, 

p1·-onunc i,ad¿'\ ca.rae te1� t s tic a ;_:_:...n fo t.0} 1· ... i e¿,_" 

r-E?c.:...cc ion 0. como b,i:\SE.• débi. l ,�r-, 
irc.t' ¡::-1 r-e ·5 e n e: :.: .. ,,:1. 

dE'. un ácido y como ácido clél:Ji l con un;:,,. 

base fuerte de acuerdo a 

ZnO + '.:: HCl. => ZnC;l� + !-·l::"�O 

Sus past,:0.s presentan un rango 

de 7.�.:', .. ·-7.9

b. Solubilidad en Medio Acuoso

Este se d isuc-2 l ve 1 evE?mF .. n tE' f?!n 

dE• pH 

df.':isti.la.da a 5 "r' 
L, en una proporción de 4 

- 6 ppm y forma con el agua una variedad

de especies iónicas que dependen del pH, 

mostrado en el anexo (1). 



LO ····· 

ZnOc�, => zn•• + o-

P i--·esen ta un min:i.me> dE'! 150 J. U. b i l :i. Cf í::\cl E<. 

u.n pH 9 -·, • n / • A i::?Si:<!::! V,::!lO!'" l i:'•.

so 1 ubi l id,3d ¡::;, e· 
- _., J..()·····!!:• 

qr-/ml. 

c .  Reactividad en soluciones acuosas 

El 6>:i.do de zinc ¡-··E')¿-'<_c e .i. on a 

soluciones acu.oi::;as en me.el i o ácido o 

b¿\si.co for-m,:;;..ndo compue�s tos CC)fnpJt.7:_j C)�-; 

tales como O )·; .1. C: l O t- U. ¡--· Ci 

amarillo de zinc� 

Con el amoniaco, a 

-f os ·f E1 to�; y si 1 icc�.tos.

altos valor-es de pH,

!:';;f:.':! -for-mc:1.n los iones negativos de Zno2- 2 

y ¿,_ l::,¿,1_j os va 1 o r-es � 

Es f ác i. l men tE',! 

el ca.t.:i .. ,:'.:in 

c1.té':1Cci•.dCl pc::ir 

el HCI y por- ácido acético diluido (1). 

Debido r:.-?stas propiedc:\CÜ?s 'l o t t·· i:J "e- !' 

tiene muchas aplicaciones como� p.i gmer--,to�; 

pt-· :i..m,::1 p <'::•. f•"' í':l. 
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elaboración de muchas sales, como 

componente del vidrio en el 

desdoblamiento de las grasas, como polvo de 

limpieza, como catalizador en la oxidación 

del alcohol a aldehido, etc . 

3.1.2. DICROMATO DE POTASIO 

Este compuesto proviene generalmente de 

, -

ici transformación del dicromato sódico y 

del cloruro de potasio. 

Se comercializa en forma 

. . 

de cristales, 

de coloración roJo-naranJa, es estable en 

el aire y no es higroscópica. Posee una 

densidad relativa de 2.676 y temperatura de 

fusión de 398 ºC. 

Sus propiedades quimicas se clasifican 

de la siguiente forma� 

a. PH de la Solución

Este pH varia entre 3 - 4.5 aproxima-

damente, de acuerdo a su concentración . 

como se muestra a continuación (2). 



·-- 1. :,� --

C"Jr I 1 t. .1.00 �,() JO t: 
. __ i l 

pH �.::: :, 57 3"91 4 • ::; 1. LJ .• 4::�: 

b. Solubilidad en medio acuoso

Para temperaturas de 15 ,20 y 25 º C la 

solub.il.iclad es 

mol/lt, respectivamente. 

En med:.Lo acUOSCJ !1\c:ln i -f :i. i::?�:- t.El }_ c:I. 

siguiente reacción de hidrólisis: (2) 

L • Efecto de la temperatura. 

clesc:omposición e • . ..i. é:\ n el e; 

calent,::\do, ·fo rm(:,.n el o�:-E! el e r-omc:\ to dE:! 

potasio, óxido de cromo y oxigeno. 

También a temperaturas de 14 ¿:,_ �50 "C 

d.ic:romat.o 

prop:i.eclacles de 

c:I e po tE<. f.:, .i o 

paramagnetismo constante 

(espines electrónicos no apareados)(3). 



J_ ::::: 

pr .. inc i p,:,1. l mr::?n tP c::orno 

O>; i.cli:,.l'í te, en (J 1···· an nú.mE-)ro dE•

CCJfflO también el b 1 E,1.nqu.eo el(·:-� 

aceites,además como matr::?r·.i.¿, prime:, 

obtención de 

etc .(3). 

pi g m0.�n t.of::- , f?n 

3.1.3. ACIDO CLORHIDRICO

inc:o l or-o !' 

co1�1�os.i\/D, re,::1.cc ión 

1 é.i. fo t.oq r·· a i' :í 3. ,, 

olor· pici::1ntr .. ::-, 

muy t-:=·nérg ic:E,. 

Lic::u,::1do !' --t33 a 7 C• c y solidi-fic<i'<. ,,:,. 

-111.,c. muy soluble en agua. (.� íJ º C l 

litro de agua disuelve aproximadamente 500 

lt de este gas (4). 

Presenta las siguientes propiedades� 

a. Acción sobre las bases

muy cnn 

amoniaco formando el cloruro de amonio� 

y con las demás bases reacciona for-mando 

sa.l y ,::1.gua, dando la cc:,nocidd 

reacción de neutralización . 
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b. Acción sobre los Metales.

Se combina con la mayor parte de los 

metales, produciendo el cloruro 

correspondiente e hidrógeno libre. 

F.:.1, forma aislada no tiene acción 

sobre el oro ni el platino. 

La afinidad del ión cloro por lqs 

metales se manifiesta, aun cuando el 

ácido se encuentre en presencia de 

oxidas metálicos. 

c .  Acción sobre las sales. 

Con las sales se forman los cloruros� 

los cuales se usan para la separación de 

los cationes del grupo I y además puede 

descomponerse formando el gas cloro. 

emplea industrialmente para la 

desoxidación de metales, la preparación de 

cloruros, para disolver metales. Además el 

ácido clorhidrico al 36% e� usado en el 

laboratorio para análisis. 



CAPITULO IV 

ESTUDIO DEL PRODUCTO 

4.1. RESEÑA HISTORICA 

A comienzos del siglo XIX el pigmento amarillo 

d0? e: ,�orr10 demostró que con bajo costo se obtenian 

buenos resultados en el campo de las pinturas. 

este motivo, investigadores como 

(1825), Lampidius (1829), Murdoch (1847) y 

z 1.nc: � 

s�.:, dedica.r-·on al E!�=- tud i o 

(?. l cual fue pr·omoviclo 

Leclaire y colaboradores. 

El e: r .. oma t.o ::::. inc:, con un CO l CH
'" 

Thom�;;c)rn 

po,, ..

-:=\íTlc•. t .. i. J. 1 C) 

verdoso brillante, superaba al cromato de plomo en 

c1...1an to a res:i.stf!2nc:i.a �:1. la luz, resistencia -i:i l t,\

atmósfera de sulfuro de hidrógeno y compatibilidad 

con aqu<:1. conteniendo compuestos al Ci:,. l ir:os. ¡:::, E_, ,--o

el poder tintóreo del cromato de plomo siempre fue 

mejor . 

A p 2t.r- t. ü- d e 1860 se preparó el \./er .. ·de c:ie 

mediante la mezcla del ama�illo de zinc (casi toda 



la. p r-·od uc: e: i ón �,.e• E•llc::,) y 

DepF:1ndi0,!nclo dE! la. m c:1 t. 1:2 ,,- i d p r-i m ,':\ 1...t t. i l i z ,,,, el ""'· <;;; e:• 

obtenia un variado rango de matices del amarillo, 

e: on <:,;o 1 uc: .i.. 01-1 ras 

compuestos de zinc (sulfatos 

cloruro de zinc:, nitrato de zinc y óxido de zinc) 

c:Dmbinacla=; c:on SD l uc: ionE•S CJ(·? cromatos (dicromato 

de sodio o potasio y ác i.dc:> e r-·ómic:c:>) .. 

d :i.ó mue ha importancia a los detalles 

qUE?. influJ.c:in E>n caracteristicas del e o lo 1--,. 

Por ejemplci, ( �=· ) 

SO 1 UC i Dn f.:¡.'�:; soc:l in···-

pot,asio '/ su 1 f,::1 to cJ E• 1"11...1 r··d oc: h (lf34'/) 

c•.CJ rP',J aba pc:i �:i-tc:i s df.? ó:-:ido dE: ��inc E-?n una �::-oluc::ión 

de di e 1r-om¿�. to. El ·f i 1 t 1··· ,::<. d C) y 

obt1 . ..1vo un tinte limón, repitiendo el 

obten iE1 un t.in
t
.E! pé.lido .. ,�e:: t.ua 1 rnc .. n t.E-! ,, 

procesos se basan en estos esquemas (6). 

Poco después de 1900, se trabajó bastante en el 

acondicionamiento supe1r- ·f j_c i.('=.•�; clf.:? e:: c::on 

soluciones de dicromato de potasio, con el fin de 

pa.s i v,3r-· 1 O!::, .. En 1904, Groger lixivió repetidamente 

el amarillo ele 

0:., :-: t r-· e:, 1. ¿,\ e r· orno 

;::. in e: c:c:H1 agu.ct 

del p.i.qmF, .. nto .. 

h.-0.st,:::i. qu.c, no �::; (·:-:-:• 



L..l...E1C: k F:1 J 

e;< t. raid os c:I f,? J. 

J7 

suq ir·· iE·r·on que los 

-c:\mal'"· i 11 o dra z .1. n e: p o d r-- :1. .,,\ n 

pa.pel del dicromato de potasio. E 11 o·=:; c:lc-?.duj e1--c)n,

el pigmento usac!o un

rc-=c:ubr imien te,, ¿,iqua q1...1e ]. ibE>1--a¡--·j_¡::,_

iones e r--om,,:\ to qu(-?. p,::lS.Í V,::1r- ic:H1 ciE• J. 

m1:2ta.l p�-·oc:E1SO de e ci ,,- r·o�; i ón .. 

Entonces t-:-1 aqent.e cor1�osivo ( é:19ua) pond1-- J.¿:1

acción al inhibidor (ión cromato). 

En 1937 Brizzolara determinó la composici6n del 

la reportada por Groger. 

En 1941 Tal'"T, '/ Tubbs 

cristales triclinicos sobre 1 OS 1 ();-: �50:-:90 .,f m, CU'-¡'i::\ 

composición coincid:1.a con las anteriores .. 

El uso del amarillo de zinc se habia extendido 

como componente de capas imprimantes, pero fue en 

la época en que los Estados Unidos participó en la 

S<::!QU.nda Guer-ra Mundial (1941) cuando ·:;3 1...\ c:J O b .i. í::i! I'"' !'1 e::,

inició un e:studio ele pi¡;_:¡ mPn t.oc.; ';/ 

usarlos como recubrimientos sobre metales ferrosos 

y no y 

auge .. df2 ter-·mi n ó 

impr .iman t<:::> el componen t('2 más 

un si.stem.-:1. ele p:i.n tu1--a 

de 

q1...1e 

-z.:Lnc 

, -

.l.d 

impc::ir-·ta.r1tc-=: ele 

y J c::,s 



.. q. q 2.

.l. f.3 ··-

pigmentos usados en los imprimantes el E� b :.l. ¿:,_ r··, t. 1:.-:-:, r--; 1;;,, 1-··· 

buenas c1 ... 1E:1 J. idc•.de·:;; como 

buenc1 acihf:csié:,n 

.i. n h i b .i .. cj e:, ,,- F'::• �-

l e, s. m f2 t. a. J t-=:.· ,::,. ,

b-:::i.se o apoyo pa. r-a 1 �.:1. '=; capas siguientes, 

propiedacie�- ele seci:Hio y �:; f.? 1 j_ e: : .. .1. 1 e,. ·::;;

flexibles� de baja permeabilidad. 

Se hicieron pruebas exhaustivas abarcando desde 

l ,::\S ci E-? 

ai5en tam i en to pE·r--mea.bi l j __ da.d ,, 

F,::-: pcJ�::,ic ión p•� ··- 1 ! pruebó:1• 

e 2irr, pe, en puE•n -!.:E':;; y ,,?m ba 1-c ,=.,.e: .i. on E�s .. 

rE•su 1 ta.dos con mE0nos 

con el amarillo de zinc 

NATURALEZA QUIMICA 

El ama,� i l lo ci(-::.• zinc 

i::1.mpcJl J.adu.rc:1s 

t .i po 1. ( �-i) n 

pa.ne 1 es de 

O b t. , . ..l. V j __ •'.'":! ¡--·· Dn 

z .1. ne 'y' 

potE1sio h i. el r·· a. t ¿,\ d CJ n F.::::,:, t. i:�. sa.l clobl,?. un 

e ompor t.c<.mi E'n to l :.i .. CJ('::!rc�.men ti::> bi\s:i.co. e:' ' --·-\ -f' ó r-mu. 1.,,,\

empirica correspondiente es� 

pes,=.,.r- de que la. mayor .i. 21 de .i. n '·-iE'�=- t. .i. g acle, i--·F,':::; 

concue1--dan c:c,n l ,:t. formulación anterior, 

conocen aun pruebas concluyentes que clete�minen su 



es true i:Lira .. L.¿,_s �;on h,::1<:,; t.c:1 

actualidad las más probables: 

i . 

i i. 

i :,i_ i . 

:i.. \I. 

Porcentualmente� 

ZnO 

En ('::ist.udio 

di f 1�acc ión 

'v' a 1 o r t:.E?c'.:, t·- .i e o� í� 

J.0.8

-=!· ·-;-· r-;i 
·-·' I • .1:... 

F2 s t. t-· u. e t. u r- .=.:,. 1 r..:. o r rnE•dio 

X!' s.e dE�mos.t.ró qu.e 

c:l E• 

pr··obable que el amarillo de zinc sea un compuesto 

único (7). 

4.2.1. ACCION ANTICORROSIVA 

Lc:i.s prop.i.E?dades an t :.i .. e o r·· r--o-:=; :.i. v ¿·,,_':::; (j (-:-:-:• :L 



pr· .i .. nc: i pa 1 E!S � 

i. Capacidad para ceder iones cromato.

ii. Liqe,,-a solubilidad del 

Se dedujo que� UE,ando c-'21 

p:i..gn-1E�n t.n 

pi c:;i mi:,:2n te, e: Off1C) 

componente de una capa imprimante, el agua 

que penetra a través de la capa superficial 

d .i SUf2 l VIE! 1 .i.qera.men t.,?. el pic_:;¡mento� y

iones cromato cedidos oxidan al ión ferroso 

pr-oducto d(·? la corrosión, formándos� i . ..i.fl .:::1. 

pE"�l :l.cu.la protec t.or·,,;,_ e:! E?. ó;< j_do -férr-icu

Para evitar la for·mación de ampollas, el 

c:Cint.eni.do e 1 o r-u ¡ros y 

pigmento dE)ben ba1,::-tan tf2 ¡ .. , -··- C.'. 

1::?nt,,-e lc)S t.i pos .i y
--� 

.1::. 

enc:uG)n t.ra contenido 

sulfatos� siendo menor en el primero. 

Ac:IE-)fft€:\.S, SL.\ propiedad ligeramente básica 

n��utra.l.iza los posibles agentes ácidos que 



··-· '.? .l ··-

4.3. ESPECIFICACION 

Como la utilidad principal del amarillo de zinc 

está dirigida a la protección contra la corrosi6n, 

su compoi;;ic:i .. ón e.1s de principal .i. rn por t.21n e .i.. ¿,, ... 

ello, el pigmento esta especificado en términos de 

!5U e on t<::�n 1. el o 

D4 78--49, 

quimic:o �· 

Specification TT.-P-465. 

y 

1 e\ 

i a. 
! ' ,-, 
·-' 11 �::) 1; FeciE!l�,::i. l 

ESPECIFICACION ASTM 0478-49 

PARA EL AMARILLO DE ZINC, TIPO I 

cc::,mpc:>nr2n te 

Zinc (ccHnc; ZnD) 

Sulfatos (como S03) 

Cloruros (como Cl) 

{-)gua Coml:J.ina.da 

�:>al es Al e¿:._ J. in as 

Mini;T10 

41..0 

Humedad y otros mater .. volát.-

40"ºº 

O .. '.:?O 

o" J.(i 

8.00 

.i..00 



4 .. LI- .. UT I L. I DAD 

El amarillo de zinc se utiliza actualmente como 

componE•n tf? ele pin tu1--·as; an t. .i .. cor· r--os :i.. v,.::r.!:=:- (,_ .J

c:ompar·,:i.c: ión con el bc:1.j J.<::; .i .. rnc, 

porcentaje usado con fines decorativos. 

La sele::"'cc:ión df.:'! f:?S t.E• pi e::¡ rrH=in to está. 1 . . . j e: ir· 1. q ic. e:•. 

en tcin e: E?s ,.=\ sus 

c,::i.rc.:i.c ter· .1.. s tic c:1.s 

c:ubriE?nt.e, etc " 

bUf:?n prot.(;?C tor-· 

,=t l eac: ion es. Es 

i m p r-· i. man t.E.7! en 

propiedades quimicas, 

fisic:as !, como 

El pigmento 

d€'-J l ¿:1luminio� 

usado 

la av:i.c:--c::i.ón ,. 

SLI. 

ha d <ernos t r· c:°\d o 

y 

··.,'o lumen 

conforml'::i 

especificación AN-TT-P-656b. 

poder ..

comu 

También Sf.'? h�:;1.n desarrollado buenos imprimantes 

a base de cromat.o de zinc para metales ferrrosos, 

tanto para uso marino como para construcciones de 

,,:\Cf?.ro .. Ej emp J. ci�:=. especificaciones 

imprimantes navales son la 52-P-18 de 

de Especificaciones de Embarcaciones y la 52-MC-29 

de la Comisión Maritima de U.S.A. para imprimantes 

de secado rápido (7). 



CAPITULO V 

NIVELES DE PRODUCCION Y CONSUMO 

EN EL F'ERU 

5.1. ASPECTOS GENERALES 

Actualmente el cim,::-�.r- i l lo zinc 

impo1·-·tado y a un costo relativamente al.te; .. 

ha genet-·ado el intet-és de algunas fábricas 

pinturr.1.s de p t-· o d u e :;_ ¡-- l o , 

tiene eistE': producto en el mercado 

como in tE• r-n a.e i. on al por divisas que 

ahorrarian y generarian . 

esa ra:.:::ón la i.mpor-tante r, e e e��- :i. cj a e! 

producirlo en el pais. 

5n2. DEMANDA ACTUAL 

El ama.r.illo de zinc e�. usado ampliamente 

"/ 
In 

CjUE• 

el f� 

diversas industrias de pinturas como pigmento para 

pinturas anticorrosivas� ya que su demanda actual 

nacional sobrepasa a 6 ton . mf0n suD. les 1, d,3.nclo u.n

costo de aproximadamente S 18,000 mensuales. 



- 24 --

5.3. DISPONIBILIDAD DE MATERIA PRIMA

5.3.1. OXIDO DE ZINC

Se tiene bastante facilidad en la adqui-

sición de esta materia prima ya que es un 

producto netamente nacional, fabricados por 

industrias como� Perú Quimica, Industria 

Electroquimica S.A. , Quimica Industrial del 

Pacifico y otras, las cuales abastecen el 

mercado nacional, con un producto de alta 

pureza y a un costo relativamente 

como se muestra: (Obtenidos del MIC). 

Datos de Producción y Costo 

del Oxido de zinc . 

A�os 

83 

84 

85 

86 

87 

89/5 

Producción(Kg.) 

1'601,740 

1'471,782 

2'463,609 

Costo (l/kg) 

·I , 
� .e

� e 

�- � 

8.3 

10.8 

16.2 

760.0 

bajo, 



5.3.2. DICROMATO DE POTASIO

Quizás esta materia prima cause un poco 

de dificultad en cuanto a isu adqu:i.isi.c :i.ón 1, 

yc1 que 

t.it:H"H? a

de este 

Feder·al !' 

es un producto importado, pe,�c) c.,;e 

varios paises que 

compuesto, tales como: f.� 1 e man .i .. a. 

Rumania!' F=i'.usia, Estados Unidnc.:, y 

con un costo a pedido di r-E,!C tc:i 

$1. 24· el kilo corr·espc:.,nd i<::�n te 

1989, facilitándonos asi su adquisici6n . 

5.3.1. ACIDO CLORHIDRICO

Este ácido al 33% conocido con el nombre 

de ácido mur· iá t.ico, es un pt-·od1 ... \c t.o 

el Estado, pE·1·-·o cump 1 iE•ndo 

con 1 os tri,1mi tes rE-:•spec:: ti vo!:::. ci e 1 t-:z·y, !I su

adquisición se facilita, ya que el pais:, lo 

produce en un promedio 

ton . métricas anuales y a un bajo costo de 

$0.043 el litro aproximadamente. 

5.4. ASPECTOS LEGALES DE CONSUMO

El ¿,_marillo de Zinc es un pr·oc:lu.c to 

controlado, puede ser usado por cualquier persona 



'.?6 

o empresa que lo necesite, y en la cantidad que lo

t-equ.:i..era.



CAPITULO VI 

ESTUDIO DEL PROCESO A NIVEL DE LABORATORIO 

A continuación se realiza el estudio del proceso de 

p¡,··oducc ión i::1mi::•. 1:· i l 1 o 

E·n cl c:an el•�? 

del ,::\ 

zinc: 

a,. n é�. 1 .i. :.,: ,,:1. ,, .. ,f:t n 1 ,::i �:;;

..... : .. ··- .,
1 1 .!. \/ t·;_( .l. 

CCJn 

respectivas variables, para determinar las condiciones 

de trabajo más favorables. 

6.1 SELECCION DEL PROCESO 

l....os método�::- C!E?.• p ,, .. oduc e: i (:,n

z :.Lr�,c: con!=;ta.n 

siguientes etapas: acondicionamiento ,jE' l,J. m,=.�te,,.._._¡__¿,_ 

p1'"" ima, 

su.bpr-oduc tos e 

rno l ienda." 

q u i. m i e: e:\ , el irninc:\cic::,n 

j__ ffl pU. l'""E• Z e:\ S � ·f i]. i.:l'"",0.C�.ión ,, s,. 2 e ¿':( d e::, 

etapas anteriores, ·¡ -· 

.l. �::•. 

reacción quimica existen qrandes variaciones entre 

los diferentes procesos. 

Actualmente, se cuentan con 4 diferentes métodos 

de sintesis de este pigmento: 



4 ZnC l ::.-� + 

4. 

+ 

··!-

-+· 

21<C 1 . 

6KCJH ·->

Eli<C::: 1 • 

Además, es posible obtener el pigmento por medio 

dE:l uso de ácido sulfúrico, sustituyendo e\ 1 ;.".(,-- i ,-·In

clorhidrico, en las reacciones donde la involucren . 

Si t,:L e11 

obt.i.E:->nen E.'!l 

estequiométricamente todos 1 o::=- rn,,�toc!CJ',� 

amarillo ele z J_nc, la c:c:1. l .i dad 

depende del grado de pureza con que se obtenga. En 

este c:¿1sn, lcis principales contaminantes �;on los 

iones cloruro y sulfato, que están 

punto ele vista de disponibilidad de ., ... 
J. ,::;I, 

materia prima, los reactantes producidos en el pais 

son mue: ho m,�s adecuado'.,;; qu.e los impc,r--t.D.clos .• 

prE:?SE?nc ia 

nos ob 1. j_qc:1 

como componen tE• dE·l pj_qmPnto 

d <:? rn .,,, t. E? r-- i a. 1 ('0 <::.. importados, dado 



(·::.• 1 p<::i is

de e: r-omo 

-- '..?9 ·-

no se d:i .. �;pc,nr;,_s, 

1 -
J. e:'. dE• l 

Siguiendo estos criterios, seleccionamos el método 

el que ut.ili�-::.a como materia prima <.':, :-: i el u d e 

:z i.nc: y ácido clorhidrico (nacionales) ·y d ic: r··uma.t.o

de potasio (importado), de fácil disponibilidad en 

relación al dicromato de i
º 

SOL l. O, cloruro de potasio 

y ácido crómico, s�endo los dos últimos escasos en 

el mercado nacional. 

Ademi:ts 1, e 1 mé:-t.odcl seleccionado tiene 

con t.E,1n.ic:lo de sub pr-·oduc tos i n d i-� SE• Et b 1 E�<;:;. 

comparación con los métodos 1 y 3 que requeririan 

un mayor control de impurezas en el pigmento. 

ejemplo, el método 1 necesita de un mayor volumen 

de agua de lavado que en el segundo método y dado 

que los pigmentos obtenidos a base de dicromato de 

sodio son más solubles que los correspondientes de 

potasio, las pérdidas por lavado serian mayores. 

Con respecto a los procesos en donde se usa el 

ácido sulfú,�icc>, aonqe ( 8) clet.e�-minó qu.e 

.i. mpr··ac tic ab le 1 a. e: omp 1 eta 1·-e:cimoc i ón de "l. ne::. �;1 ... 1 J. -fa t.o,:::-

contaminantes. La presE•nc ia. pE·rmanr::Jn te de es t.f? 

anión, obliga a que los procesos que involucran el 

uso de ácido su l fú¡r· ic:o se r· e e o rn i ende n

preparar el amarillo de zinc �ipn II. 



6.2. PROCESO DE PRODUCCION ESTUDIADO.

c:on el método "-=· E:• 1 E• e:: e .i. o n -::,,. el o 

proceso de producción 

de zinc, esquematizado f.0 n 1 a f i q ( l ) � 1:.0n la c::u.2-.l 

Ps t.arán b€:•.Sc:1.dOS tanto el Eist.ud i.o 

cond ic .ion�?s c!e op('2r·ac ión como el diseñc1 dE:• J. E1. 

planta piloto. 

A continuación se describe cada etapa a seguir: 

6.2.1. ACONDICIONAMIENTO DE LA MATERIA PRIMA.

a. Amasado del Oxido de Zinc .

En (·:?S tci. E•tapa, el E-? Z. 1. i"""1 C 

sólido es mezclado con agua para formar 

una pasta, la cual es llevada al tanque 

de rE•acc:i.ón . 

Aqu..f. el óxido de zinc, al 

e on t.él.C: to con el agué:, is,::'? "hinché:•." , 

decir, la pasta va aumentando de volumen 

e on fo rmE-::.> e]. agua a. J.c,s 

aglomerados del óxido, sin ocurrir algún 

proceso de disolución . 
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· .. :i .,::. 

b. Disolución del Dicromato de Potasio.

El c!:i.ct-omato de potasio en cristales 

cargado a un ta.nqu.12 con 

p,,..ovisto dE? un s:i.s,;tr:::·ma de é:,,q i t·.ac i ón . 

Esta disolución pUF.•c:I E? 

temperatura ambiente. 

6.2.2. PROCESOS Y OPERACIONES. 

a. Reacción Quimica-Sintesis del Pigmento.

Toc.ic'1.s las ma ter :i.c1.s pr :i..rnas son 

C<'::ir,;¡ada.s al p ,, .. O\/ i S t C) de u.n

ag i t.c:1.c i ón, donde 

111:::.•vará et c¿�bo la sin t.esis del pigmento. 

qUE? los r-E!a.c tan t. 12s están 

d .i.. ·fe ren t.,2s -fa.:;;E•s (sólido y l.i.quido),1,::� 

reacción toma cierto 

a cabo, durante el 

permanec:et-

p,�inc i pal 

E?s tud 1. ar-

a <;J i t. a. e! o .. 

por ·1 -� 
.l (:t. 

ele l 

bate h, ,:1.un que 

�iempo en llevarse 

cual el sistema debe 

Esta 

CJU.P 

t,j__po 

el p 1'-0C i!:?S;o 

cliscont.:i.nuu () 

po·3.i. bi 1 icl.,:-:-;_,::i d,2 

qur? las otras operaciones 

continuéis, 

volúmE•nE?S:, de 

como en 

produce: .i .. 6n E,n clDndE-) pur=..·c!E.• 



trc1b,::1j ar··sr::? c:on 

simu.l táneament.0? .. 

b. Lavado del Pigmento

Una vez concluida la reacción quimica 

se detiene la agitación 

lavado del pigmento. 

Esta operac .ión tie:-ne como fin¿,-..). idc:1d 

la de disminuir el contenido de cloruros 

en el 1.1.qui.do,, que con el pigrr1t?n te:, 

a l c:\ si.guiE?n tE,i etap<:',1, l i::i 

El lavado consiste en una decantación 

:.i..n.ic.ial ele-? la solución contenida 

par-,::1 1 Uf:?QD ,,:1 <;J r·· e g b. ¡--·· s. E? J. F:! ¿,_ l 

pi.gmen to aqua. des.ionizada hasta obtener 

la concentración dE.� e lc:.1ruro'."::; E1c: E' p t ad a. 

por la especificación ASTM 0478-49 en el 

pigmento SE1co. 

c .  Filtrado del Pigmento 

Aqui se elimina en su mayoria el agua 

de lavado del pigmento. 

El pr··oduc to pU.F•CJF, 
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0:· n ·f o r· rn a. h i'.t. ff1 f::? d D.':; 

que son transportadas a un secador . 

d. Secado del Pigmento

Con E:?st.a opE?rc:\C: i.ón é,tlcanzc:1

humedad requerida por la especificación 

ASTM del amarillo de zinc� con un máximo 

de 1% en base seca. 

Este piqmf2nto es un 

hi.gl'-osc:ópico, tal que su. humr::?clad 

salida del secador se ma.nt .i.enE! i:.'?n u.n

valor por debajo del máximo requerido. 

Pulverización del Pigmento. 

El pigmento proveniente 

sometido unc:t

pulverización, en 

de.•sa9 l C)tT:f:?rac i.ón del 

qu¡;..:,brar sus e 1� is t-::�. 1 es 

pul ver i :;..�a.e ión pE!�-mi. t.E:• 

facilidad de dispersión 

la p .i .. ntura .. 

c:i PE·,· 1·-ac i. ón 

p ,, .. o d 1 . ..1. e: E.' J a.

p1··-oduc to 1, �.J.!¡ 

p �- .i m ét r- .i. os " Lc:'t. 

una (fl c:<. \/ C) ¡r · 

dE! l p .i.qmt=!n to i:.?n 

Después el pigmento es recolectado en 

bolsas y almacenado. 



6.3. ANALISIS DE MATERIA PRIMA. 

Pa_1,..a la s.tntesis del pr·oduc to st:� ha tE-!nic:lo 

que hacer· j __ ni e: i a. 1 men tE• aná"i l .i. :::-is 

componentes iniciales. 

La formación del amarillo de zinc depende mucho 

de la las materias primas� en especial 

del óxido de zinc . 

a. OXIDO DE ZINC

el análisis c:orr,ponr.:.:::·n te nos:. 

hemos basado en leis des:i.<_;_¡na.c: ión D 

3280-73, anexo (3). Las pruebas se muestran a 

continuación con los resultados respectivos: 

Análisis '1/., 

Total dr"'i Z .i.nc 

HL.lmf.':!d ad 0.70 

Sulfuros º"ºº 

Total de impurezas 0.09 

Ma 11 c:1 



b. DICROMATO DE POTASIO

Nos hemos basado en las normas A.C.S. ,anexo 

(3), de l,'::t c::u¿-\l 

rf�,;,.u 1 t,::1dos � 

An,�.lisis 

T n t.a,. l di e r-c,ma,. to 

se han obtenido los siguientes 

'1/,, 

99.6? 

Materias insolubles y precipitado 

de N!-L,-1-DH o. 10

Cloru1ro < ()" :-2() 

Suli'a.tc:i 0.00 

C,::1lcio 0.00 

Hum,?dad () u () J. 

6.4. OBTENCION DEL PRODUCTO EN LABORATORIO 

6.4.1. GENERALIDADES. PROCEDIMIENTO SEGUIDO 

L 1 ev amo<:;, a cabo la obtención c!E: 1 

amarillo dP zinc mediante un proceso batch, 

debido a que la reacci6n quimica involucra 

el uso de materia prima sólida y liquida, y 

se rf?CjLI.i�?rE· d e e i ('2 ¡
r t. C) ti <'::'m po par· e) CjLlG? 5(7:.1 

efectue completamente la for-m¿:,_ción clF::-

SB.l doble . Las reacciones quimicas que 



.i. n te?. r-v :i.12n r2n pé\ re .i c:l. l mE-'n t.E· 

comprobéldas i, qu0? nci L .. •.. 

1 1 <::\ 

d&?t. 1::?.rmi.nado una estructura concluyente del 

amarillo dE• zinc, ¡:._:,�::. pc,s i h 1 e 

est.r."IblE?cer- un ffl(?.C ,::\ni smo ele 

En general, el pigmento se produce 

de la siguiente forma: 

El ó:< ido ele:::· zinc 

clorh.idr-i.co. Una par··te 

-formar ZnCl2 en soluc::i.6n y

t. ¡r· e\ ta e or
--
,

clel ZnO (:-j.-?:\_SE.t 

como ri:?,::i.CC .1.0f"ld 

ccin 1 a 

pic;_:¡mPnto. Existe una mayor probabilidad de 

que el potasio se encuentre en el pigmento 

en forma de K2Cr04 y el z:i.nc en forma de 

ZnCr04 y Zn(OH)z (9). 

En e 1 tr--aba.j o 

una pasta de ó:-:ido de 21.nc y 

una suspensión con el 

!3U sed i me1-: tac: .i 6n ,. U.!'i,'3. 

solución ele ¿!:i_c:.i.clo C:: Jc:;r·h:L c:il' 
.
. .i .. CD 



di e: r··omc�. to 

L)E--:)spués c:lE·'.• un t :L t.':.• ff1 p D e:! e t.E•t' .. m :i .. n :.::,.c:lo 

agitación se dejó reposar la mezcla para 

sedimentación del producto. 

., -

.Ld 

Luego se procedió al lavado por decanta-

ción pa.ra E!l .i.minar- le,,.!::; 

P1 cont:i .. nu.é,.ción r,;p -f :i. l t 1�('.::1 

sales indeseables. 

ó e en t �-· i -r uq ó ·¡ ••. 
.L <::t 

suspensión y finalmente se secó el pigmento 

don d;;,,, se 

un i,1 1:,1s tu f ·=='·. 

.L -:::<. 

operaciones y procesos seguidos. 

6.4.2. AMASADO DEL OXIDO DE ZINC

p,,-evi.,:il. a l ,::\ 

pi g mE-?n to •"E!n E? l 

acondicionamiento 

,,.. •'.:'? i:,. C: t. O r-· , E' :� 

del ó :-; i el o c:I e 

·I 

.L , 

de 

cual es mezclado con agua hasta formar una 

pasta� u.na

prima suficientemente reactiva. 

L. l evamc,s a cabo un est.ucl .i.c:i d E,• 1 

e o,npot-ta.m i E'n to e! i':? 1,::i. ó:-:: icl Ci 

z :i. nc ·-¿1.g ua con ,:::¡yu.d¿,,_ de 1 \/ .i. se cJ ·=; J !T1 E" t. r·· o 

una 



máxima de carga de 1025 gramos. 

La viscosidad aparente o consistencia de 

la pasti::1 obtenida fue de 3000 

p<-"=:SO de 

velocidad ¡r·ot.ac: ión

e p p E•. l' .. '""'· 1 • ..1. n -=.:1. 

ZnO, con l...lí"li:7i 

200 ciPl 

agitador del equipo. 

Analizamos el comportamiento de la pasta 

frente a diferentes cargas para determinar 

)_3_ variación de la in ten si da.d cie 

de .las palE•tas� 

con la fuerza aplicada sobre ellas . 

En J. ,:l. 

dos para 

TABLA 1. 

ta.bla l se 

la pasta al 

mostrarán los resulta-

33% en peso de ZnD. 

Comportamiento de la pasta al ��� 

Carqa 

950 

97'5 

1000 

\ieloc:i.dad dE· 

Deslizamiento (rps) 

1.6 

:�; n 3 

4-. J. 

,:J " j_ 



( '..?) !I .l_ i7 c:I )_ C: c.".il 

····· i.\.() -·· 

qu.E-:• 

la. fiD 

en E-:· n e:, ¡-- el r::::• 

875 gr no habrá movimiento, es decir, si se 

LlSC:\ :...tn E•qui po 

E-1quivalent.e ic1l 

c::on un¿;,_ po t.0:"!n e: .i �::.. 

V-:::•.lor· ¿,._nterior 1, 

las paletas del mezclador . 

i:� p 1 i. e ,,�.d ¿,_ 

Sin lugar a dudas, la pasta se comporta 

como un material plástico dentro del ranqo 

con�-is t.encia 

e:: on fo r··m0:-) ¿:i_umen t,¿�_ la c:arqa apl icac!c:1. 

pasta presenta el p1--ob 1 r:..�m-:."1 de 

no poder- flu.i,� por J. Ci C:J tJ f.-::, 

d.ii'.icult2-. su. mezc 1 ,,,.do y li::1. dr2 J 

equipo para este propósito. 

6.4.3. DESCRIPCION DEL EQUIPO USADO.

Para la preparación del amarillo de zinc 

un reactor batch de 

volumen de producción requerido. 

C'' 
._Je ,�E-?�:11 i :.?. ,:::i. rc:ln pr-uE·bi:1S (?. :,-: p f.-? r· .i .. 1T1 c2 n t.,:.:.. 1 e ·::"i 

pa,�a obt1::,1ner t. i:\17 te:, como 

producto, aproximadamente. 

En el 

,,-ec .i pi .-2n te 

primer· 

Lt fl \/ C"t. S CJ p y i--e ;< d ,-:,? 

e� cJ rnc) 

cl,2 ,f::.,(J(J m1 
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-·· 4'.:2 ···-

!51:::: pl'-0\/CJC:Ó a. (J :i.. t. i:1. c:I D ¡·-· 

ma(_:;nétic:o !' con l c::,nq :i. tu.e:!

agitador-diámetro del vaso aproximadamente 

dE·? 0 e .lj. u 

Al obtener resultados satisfactorios, se 

reactor para obtener 50 

prc)ducto � ten if?ndo ·¡ ••. 

.l. d 

disponibilidad de equipos y aparatos. 

3 se representa la qeometria 

�r-- .. fL 

N( 

z 

..1 
1 � IW 

1 1 
J � 1) e 

T 

E: reactor es de v:.i.dr-:.l.Cin El ,::..q j_ tado1---

el eje son de acero inoxidable. 

Como ¿,_g i t-:::l.c: i ¡!:_,n � S� E.• l .. t_ =:; (�) 



..... 4:::;; --

agitador de turbina de 4 paletas inclinadas 

45 º , accionado por un motor de 115 v, 0.48 

amp. con velocidad variable. 

6.4.4. REACCION QUIMICA. ESTUDIO DE LA INFLUENCIA 

DE FACTORES 

Como en toda reacción quimica, ésta está 

influenciada por una serie de variables que 

afectan el rendimiento de l c:1 redc::c: j __ ón y 1 a. 

composición quimica del pigmento. 

Las variables o factores a estudiar son: 

la temperatura 

concentración de los 

t.i.empo

agitación aplicada. 

El rendimiento que 

r··eac ti:,ln tes, E: 1 pH 

\_.' 
f 

l i::\ 

c:I ¡:::! 1 

presenta el pigmento 

como anticorrosivo está en relación directa 

al con ten .ido dE"! 

c:r-omo y d€'? ;�.inc: . 

c:ompc:i·:;;ic: i.ó¡-·,. 

elaboramos los gráficos, en 

función dr:::>1 po I' .. e F!n t;;;lj e c:i F2 



--· '-1·4 -·-

a. Efecto de la temperatura.

En la investigación de la influencia 

de la temperatura sobre las caracteris-

t.:i .. c:a.s del piqmt.�n to SE� h i e .i. <::?,,-e:, n p r· u E·? b a.·:::=-

man t.r2n if2nclo l c,1 relación moles ZnO/moles 

= 1.1; recomendado por Pratz (10). 

mismo, el tiempo de reacción y la velo-

e id ad de g i ,� o del agitador se mantuvie-

ron constantt::�s, con valen-es 

300 rpm� respectivamente. 

Sobr-_e e l .. con.ten.id.o. d.e Cr-0.3 Y. Z_n_O. 

F'res1::?.ntamos 1 os obten :i.c:los 

en la siguiente tabla: 

TABLA 2. Variación del contenido de Cr03 y 

ZnO con la Temperatura. 

TE�mp.( º C) í� ZnCJ 

'.?O 

30 43.45 ::-:::7 .47 

4�2 .. 50 

50 



La tigura (4) representa gráficamente 

el cuadro anterior . 

ZnCi 

al redE::·do1··- de los 

¡:::io r·c !E:.'n t.2:1• ·i E? c:i f::.' 

e: E:\ en t; i e:) '.l (·:·:� J. 

discretamente a mayores temperaturas 

El ¡r·,,,1nqo c!E1 tr-·ab,;;1j o mé.";; t;;':\ el (? C.: t.\,;:\ C:Í C) ::::. r:::.• 

temper-a. tur··a 

eJ 

Sé! J. .i. r· l c:1 E'i!spec .i. f icac ión 

contenido de sumc�c!o a 1 

por··cen t.E1 • ..i El de Cr03 a 40 y 50 º C. 

Sobr-e l.-ª- Con_ver·si_ón. 

Inicialmente debemos se�alar que el 

de conversión éxpresa la relación entre 

'/ !-:'.•J. 

rncl .l G:>'.:=.. c¡Uf.'i! e> t:) t. i:,:.:: r� e! , .... .t .:J. 

el reactivo limitante, 

En l <':\ t.a. i::) l é:,
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4/ ..... 

1
º

AI·:�L..A �'.:- u 

T0,,mp ("C) 

L,:i. 

la Conversión con la 

r··. ···¡, ,-·= -.'I / n -y 

l ,::!.

··-/ (-:-::!•""·::::-t.:.<;:; 

temperaturas, para luego aumentar con el 

incremento de ella. 

C' . 

,.:> :L biE�n 

con t.r2n ido 

c:omp1r ol::-1ó qu.E• 

·f ac .i l id"�-d el(·?. 

cierto lo anterior , 

basa de acuerdo 

Cr03. Igualmente, 

p1'-oduc tc:i 

d .i .. S pE• t .. ·�.:;. i ón ¿:,_ 

temperaturas de fabricación . 

l <::\

Por lo tanto, la temperatura escogida 

fu.e de 20 e-e. Esta selección facilitó la 

investigación, ya que según los gráficos 

no 

,::1. J. 
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<::tmh:i .. r,1nti:.,l, q l...\ F• O �;; C: :.Í.. ]. i::t

P,cl :i. e ion et 1 mF1n tt? 

r-E1duc e i ón ""us:; tan e J_ i':i . .l. 

<::\ 

C::O':::--Í:.C! 

adquisición y costos=:. operacionales del 

1�,?::,ac: tor- .. 

b. Efecto de la Concentr-acíón de los 

React.antes

A continuación se V e:\ 

estudio que se 

pr-·oduc:i.do E"n el 

variación de la 

hi;.'.o ·=:;;ohr-e 

pigmento al hacer una 

concentración de los 

D_e Ac.i_d_o_ Clor-h_id_r-i.co. s_obre_ e_l con.tenido 

de Cr-0::!!: y ZnO. 

L.os r<:::.•su l t.21.clos en 

tabl-:::•. 4. 

TABLA 4. Variación del % de Cr03 y ZnO 

con la concentración de HCl. 

Conc:. HCl (*) "/, ZnCJ 

0.24- 46.22 

0.18 

O. 14



··-· ;:, (i

* (mol/lt.de sol.reactante)

En l i::I. f iq. ( 6) 

gráfica de la tabla 4, el porcentaje de 

ZnO cli1;;.minuye e: on ·fo r-·¡nf.:: 1 a 

concentración de HCl. 

Es muy posible que el ácido ataque al 

c:ompu.r.:?s to 

pr-·ovoqu.1:? J. a 

éste, c:on E?l 

?.. inc en '== 1 piqmf:?n to, 

disminución porcentual de 

consiguiente aumento en el 

contenido de Cr03 (43.5 a 46.2 %). 

Por lo 

a.decuada. 

tanto, le\ 

entrEi 

e on e: en t. r· ,:.'IC i ón 

0.1.8 y 

mol/litro, teniendo en e u1:,�n te<. q l.J. F:::• P _:3, ¡r• c;:1,

este último,se acerca al minimo valor de 

cont�:::,nido de ZnO, especificado 

por la ASTM. 

º-ª- Ac.ido C_lorhidr-ico 

sión_. 

s_obr-_e l_a_ c_o_nv_e_r-

Debido a la n¿,_tu.1--aleza 

de Zinc, su solubilidad se incrementa en 

razón inversa al pH, en rango ácido. 

En 1 <:l. tabla se mui'?S t. r-· an los 

r-esu.ltados consE•quidos; ... 
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TABLA 5. l (:;\ ConvE•1'--s,; ión con 

la Concentración de HCl 

Cune " HCl (*) Con v,-e r··s i ón ( '1/..) 

().,24 

() n .1.8 9'-=J., 9 

0 .. .1.4 97.9 

(mol/lt.de sol • t--·e,:.:lc: -1.:.-:::t.n tc-2) 

El comportamiento pi.<;_.Jment.o St:C: 

,�c�·f 1 r::.�j a f?.11 ·f .i g " ( 7) •

conc€-?n t.r-ac ión de la e on VP r--s i. ón 

disminuye notor-· .iamen te al ff2:o. 9 
"l 
/i; 'ª 

Mientras que para 0 • .1.4 hay un defecto de 

HCl qut"0 ocasiona una menor c-:,,.nt:.i.da.c:l d 1"2 

:i..ones zinc 

El 

el :i. s pc:in i. ble�:::, 

de HCl 

E'n s,.o 1 uc: i ón 

obs0::r\1a. 

claramente en el color de la soluc:.i.ón en 

1··· e a e: e i <'.:in !' qur:::: p,,·odu.cc Uí"!c:\ 

tonel. l idad más OSCUF'c:l c!E:bido 

de iones dic:romato sin reaccionar . 

Si tenemos� en cuenta 1 Of.:- re:::-U.1 tD.CiCl�º, 

t1pic:os de aná.li.sis ('.:':,)� un 
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ac:Eiptabll':' de composición de Cr03 

-�-5" �5

e: onc Pn t r· ,,:\e i ón dE! OuJ..8M 

una alta conversión (aprox. :J..OO�l.). 

Del_ Di_c_r-oma to de. F'o_tas_i_o sobre. e.l. con.te--

En le:•. t.ab l ¿:1 6 se presentan los datos 

con que se graficó la fig. ( 8) " 

TABLA 6. V21r.iac:ión E:n 

56 

44.68 

45.99 

% :ZnU 

-·r --.· J , 

•• ::, / 11 (�:) (�:) 

El di. e l'"Dma to dE! pot¿:isio p l'"Od u.e r2 1...1.n c:l. 

soluc:ión ¿;1c:i.da., p!-1 

con for .. m(?. aumenta su e o n e: €-? n t t-· ,::1. e :i. é:i n ,, 

motivo que puede explicar la calda de la 
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e u 1�v e\. ZnO l i::•.

r· el ac: ion,,,. e 1 pon::a;:?n ta.je 

c:1.l p<=é'SO to t. ,:,;,. 1 ci e 

·f iq

los porc:ent�jes de Cr03 y ZnD. 

(u) ;I qu.c, 

C:•l'i 

La zona ascendente de la misma curva 

parece indicar la reacción del exceso de 

ó>::i.dc d0:, Zinc é:1p 1 iCc:\c!O" Se o b t. .i En 1:::1 a. ':::· i 

un máximo % de lnO con 56% de dicromato. 

Con el 5TI.. c::abtuv imo"::", el 

ma.yor-- de 

valor aceptable de ZnO (37%). 

De.l_ K_2Cr_:;�o,,.. sobr� . .  l .. a {:;Q.!J_Y._§_rsión. 

y i...l.!"l 

TABLA 7. Variación de la conversión con la 

54 

55 

56 

57 

Observando 

r·e 1 a.e .i ón casi 

Conve1�-3:i.ón (�l..) 

c;,:1. .. 8 

la ·fig.(9)�

J..ine-:::11 f2n t. r· e "/ 
/u 
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e: u 

--- �.:,Ei ·-

C: cin \/r"'::�r\5 .i .. ón y
·i ... 

.f. <::f. e e:, n e:: E:· r--1 t. , .... ,:,,\ e: i ó ,, c:I •é-::, 

e:: o n ve t·-s i ó n el 1:2 mu. e�=- t. r-- ,;-:,_ q 1 . ..1. E': E-::-<:.:; n E· e:: e: c.:; ,::;1_ r·· :i .. e:= ¡ ___ ¡_ r--, 

ZnU ,, p.-a,,··,::\ qu.F.:' l;-::i. 

J J. E?VE� a c¿,bo con u.r--,a máxima conversión 

d('=!l ¡r·;.:-::-,::i.C: t.i.vo

f3u.m.-ado 

inf luf2ncj __ ¿,1 dt.::-

la solución . 

l .i .. m .i. tE=.n t.E· ( 1::: :.;;: e ,--· :;,: o 7 ) " 

f2 ·f 0�c: to

la disminución del F'H d f..::-

Obten i.éndost'? c::;;,1_c.:;j __ u.r--, J..OOZ 

de conversión con 54% de dicromato. 

Efecto del pH. 

que el pH de la mezcla en 

r<-:-?acción E·stá. princ.i.palmente en función 

de la. e: CJnc en t r ,::i.c: .i. ón el E-? l HCl

F.:rl <-?]. 

porcentajes provoca la calda de la curva 

dE-? conver·s.i.ón . 

Usualmente el pH de la solución final 

oscila entre 6.0 a 6.6 (7). 

lo 2tn tE2r·· ior- se preparó la tabla 

encontró que existe una relación lineal 

entre la c::oncentración de Cr (gr/lt) en 

solución y el pH al final de la reac::ci6n 

(fig j_()). 
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TABLA 8. Contenido c:IE! Cr··omo l!!:.•n 

como función del pH. 

J. i::"1• '::'-D l UC i ()n 

Cr-· (91'·/lt.) 0.11 0.99 (l. J..�:_:, 0.07 J..• c¡c¡:,

pH 6.40 

Esto<.::. clat.os 1·-E:·sponc:IE1n a 

5. ::,O

l c:1• t:?C: l.\ <:i1C i Ór, 

d(ó? una r·ec: ta. 

con 

1)cJrt el e:

En toncE•s: 

y - e•. + 

a .... 6.41.7 

b -- -·O .. 70�:, 

r -· -O" 99�_:, ( coF,'!f.. dP cor·r·0:!···· 
lac.i .. ón lineal) 

pH = 6.417 - 0.705 [Cr] 

[ e r ] E� n g r· I 1 t. . 

El e.•rror rnb.:-:i.mo obtenido fue de 6.7% 

respecto a valores experimentales. 

d. Efecto del tiempo de Reacción

El tiempo de agitación que se le da a 

la. mezcla reaccionante influye l '"'·

calidad del producto. 
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En en qu.e 

reactantes están tanto en fase sólida y 

l 5 .. qu.i.da. � 1 e:\ veloc:id21.c! c:IF:! 

comparativamente más lenta qt.\E' J. ,7:\ dr:.?. U.r--, 

sistema homogéneo. 

Anal i z c'u11os el ,'::\Vi:�.nc:e 1 Et 

mediante dos métodos: 

º-� ac_uer-d_o_ ª· .1 .. a_ d_i_sm_i_n_ución_ de_ _l_a_ 

con�e�tr-acion_ de Cr-_ (q r-_/ .l. t ) 

so_luc __ ión_ r-_es_pec to de..1 .. t_ie_m_p_o __ ._ 

TABLA 9. Consumo de .i.onEis 

en 

tiempo.(Base del gráfico 11). 

Tiempo transcurrido 

(min) 

o 

1::.:. 
'··' 

10 

'.20 

1 ,:: c
.. ·-'\.) 

10t30 

Conc::. cfr,, 

Cromo (g/l t.) 

:2 .. 4El 

l.6.<'.1-

0 .. 68 

() n () e_;:-

0 .. 09 

o. o·:;·

l_a 

E:! l 



velocidad de agitación - 300 rpm 

De_ ac_Lter-do_ a_l __ canten.ido d_e Cr-0�!?: y ZnO en __ 

�-.!- pig_men __ to. r-espec_t.o_ del __ t._iempo., 

TABLA .10. Cont.E•nido d f:? e r (.J ::�: V

pigmento con el tiempo. 

Tiempo (min) 

r.·· 
o

20 

1080 

4�•.71 

·'' e: 'r -s 
�+ ._,1 1: .::: • ..L 

velocidad de agitación - 300 

Según la fig.(11) la reacción 

a p ,,-o;-: .i m¿-'ld c.-:i.men t.(-? lc:,s 

inic iadE, .. 

concentración de 

permanece constante. 

ZnD ClE� l 

:38" .l4 

solución 

Sin embarqo� e i( i S t. E! ]. e:\ n E•c es i c:i ¿·,,.e:! de 

con l et 3.q i tac: ión (:• C) r- u.n

periodo más prolongado. 

conoce aún 1 el estr·1...¡c t.urc1 d E�· 1 pi. q rr,en to • 
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no podemos determinar 

reacc:.ión Come, 

continuación, en la fig 

E·? 1 mE,:c:: a.ni s::-mo 

�-e ·-. .¡ E! ¡,- ¿;,_ 

c:if::.•

que el contenido de cromo en solución na 

var· :La, se e ¿,t.m t:; i os J. <::l. 

composición del pigmento. 

La f.ig. (12) examina el contenido de

Zn() e:'-

Du.,�ant.e los 

composición de 

hast-:,:1. un 

lo largo de. la reacción . 

t" 
,) rnin .. , ... 

.1.-:::\ 

Cr03 aumenta rápidamente 

que Zr,O 

disminuye a un 38%. 

Después de transcurrido 20 minutos el 

nivral de la cu,�va. de t:i .. endt:-? '='· 

lentamente, mientras quP 

el % dC:2 lnO au.mf?n t.,::\ a. l...\f"I r·· .i. 'i::. m o 

ligeramente mayor . 

Basado en di.:1-l:os clr2 an f,)_ 1 is:. i <.:::- t :í.. p _j__ e os,. 

del amarillo de zinc (5), es posible ob-

t:.ene¡� u.na r-elación promedio entre los 

porcentajes de ZnO y Cr03. 

%Zn0 - 0.81 % Cr03 

un (va.lc,r· 
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pr-orn<'2cl i.o (�,)n trE? LJ-�,.2J y 

que� 

41:,. '.:?9) ha. J J. díliCiS 

% ZnO - 0.81*(45.25) - 36.65 % 

Estos datos representan un tiempo dc2 

agitación de aproximadamente 6 horas. 

Efecto de la Agitación 

La aq :i. t..;�.c i ón 

d1:2 g.1.r-0 

E;<ist.G,! unc,l. 

dE• l c"t.g i tador·· 

velDc:ic!a.d 

VI:::' 1 oc id ad m .:.l .. n :i .. 1T,c1. 

mantener los sólidos en suspensión . Por 

debajo de ella se obtuvo un producto con 

i m pu r-· e z e:1 s de ZnU que no r-F:1a.c e i con ¿:1. ,--·nn

dG?b.ido i::l. , ·-
.1. d naturaleza de este material 

qu.e tiende fo,�mar u.n SE'!c:I i rnE•n te:, 

dificil remoción . 

(-.)demás !' par-¿,¡ 

mc:1.i::.E.·r-ia sól ic:!,-:;,. 

homogéneamente distribuida mE?d iE•.n t:e un,::,;_ 

vigorosa agitación . 

Una su.pe1,.. ado 

se encontró que el producto presenta las 

Ca 1r·ac ter j_ S t. ic a s. adE�cuadE1S e:: c,m po,,;; j __ ·--
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ción . También� vc0loc.ida.cl c.1 e· 

obtuvo particulas en !:'.;o 11 ... \C i {:.,n 

más pequeñas, que ·f ¿;¡_ \/0 ¡r-ec i €0 ¡r·on

r¿,p:i.dez de re,::1cc ión o-f rE,c e1·-

mayor área interfacial. 

f. Selección de la mejor alternativa.

Después de realizado el estudio de la 

in f 1 uenc i.3 df.:? los principales factores 

en el proceso de producción del amarillo 

de zinc, resumimos: 

Temperatura de trabajo: 20-25 DC 

Acido Clorhidrico : 0.18 M (con respecto 

al volumen t. O ·t C\ J. cj f:.7-•

Dicromato de Potasio : 54% (con respecto 

Di-: .ido de Z .inc 

Tiempo de agitación 

al total de mate-

r· .i ,::i. p ¡,.. i. m a ) • 

: apr-c1 N ª t.:, h,,.. s 

Bajo estas condiciones se preparó una 

muestra de 20 gr·. de pigmento y ·fu.e 

sometida a un análisis por Difracción de 

L..os, 1�esu. l tados 



especificación de 

D.i-fr-¿,_c:tion F:i. le .. 

¿,i_ m i::, r·· .1 . .l. l D el 1:::1 

1a ASTM 

¡--=.n 1,::,i, ·f iq . 

presenta difract.ograma de 

di.chc:1 Los dato·:3 

1::.:: 

X 

,=., . .l. 1 :!.. 

me?nc ion a.dos i5E? 
1 .. , 
- �::'. tab 1-=•-

., ., 

.L J_ !i 

don el E-� J.¿,_s e: a,. t ... ci. e: t. E' r-· :1. s t. 5 .. e ¿-l :.;

particulares del amarillo de zinc . 

TABLA 11.. Caracteristicas que 

de Rayos X corres-

pond 5 .. E?n te a 1 

( A'.�3Tl"l t3· .. ··:2():2 r. 

amarillo de zinc . 

File. Sets 6-10. Inorganic, 1967, 

8 - 2 Q 2 MAJOI COkNICIION 

• 1,61 J,Jl 7,0; 7.0� "-•l•.l�.).,1'H10 T tl•C,.0 •. �0.1111,0 T 
-

111. 100 90 ·� 8� f,'c.,1••�•ww J.u111, t"'-UWA1l Huwuu (Z I NO �&LLO•) 

1'64. Cul( A 1.�0!, ni .... ,- l 14 .t, .... dA 1/1. b.kl '" 1/l, lt.1r1 

c.., olf �A 1/1, PH010MI ll" C..UIMllfl (.;...,.llU. 7,02 8� 001 i.102 ' 400 

DCl'OL.rr, l&OHM. P.ua. Dt tNat, DtLrt • Hol.L,Ud.1 �.07 40 uo ;¡,OJO 1 ur 
<, 7l >0 

M1 1,992 u aaJ 
4. �� u 1,90 u 111 

b10. lik.,lrif(,IQl,.INIO 11.0. • .ao • :.:00 1 i,177 b,6,JU 7,70 A 1,07 e 1.211 1,932 Ul 
.. ... ,.av 18 111 u 023 

• ¡¡,;.;ü') 
1.ee� ' : P• ,.,� 71 ;,u;i 1.t,OJ " .�1 

1wt.l1u,. 3,ll 90 11'2 1.!M� 8 222 

),18 6 0:.0 1.7� ,�. .. 20. 2()J.(Xl¡ 
t. D•I 1, Bljln J,08 8� l:01 1.726 lO 4%:J 

IV D mp C..lur 2, 119G 'IO o�, 1.6�3 14 2:a 
JI.el. 2,7!0 40 311 1.�90 16 040 

2,609 100 221,312 l.�,� 14 JJ:l ,421 
... ,,.,.,,. ,,.,l '"Otr,I ll11\.A LIN(a 'º" ,.o ....... L(a Wl1H Llaa 2.�9. ¡¡() 112 1.�n 111 024 

INUI 0.1,C1,. ANO S()
i&

t AHI> Z..0,.J7,)-38j 0 CftaOa--4!1. t+-44 .JI �-��· 16 20, 1.�17 4 60:I 
2.�l? 1t ¡¡¡(¡ l-� 6 315 
:t.Jt,tt •� O:a,.:,Z-2 J ,469 • )U 
�.:,vi, .. 4(11 1,4:.0 4 0.Z,242 
.:.:u,4 :;e¡ 202 
�.212 4 221 
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El compc;r--tam.1.E!n to e:! F::! l ,:::1 m é:l ¡--·· j__ ]. 1 C) 

zinc como componente de un recubrimiento 

bc:1.se de pin tu r-·a seqún J .=:i. 

no,,..rna B·--J...1.7 ,. con 140 C!(-:0 

E,);< po� .. :; i e i ón .. VF!r-· ane:<o ( 3) .. F c •. "t° ;.\ p l'"'U.12 b;:�. 

con-:3i�;t.e en e CJ .l. oc ,::H'"

recubiertas con la 

p 1 E1.cas de 

pintura en cuestión, 

en e ám-:::i r <'::\ s niebla �;;al i.n€,1.. L..o�,'-

resultados, mostrados en 1 c.-\ �=- ·f .i. q s ( 1 4 ) ,

(J.;':_i) y (16) demostraron que el amarillo 

zinc: E•ri 1 ,::1 be:,:,.. ·=-'-to r-· :i. o 

(placas 1 y 3) exhiben un comportamiento 

muy similar-· B.l pa tr-·ón 01 s;coq ido ( pli::1c::a 

2), en donde no se presenta penetración 

med :i.. o ¿,_g r-·es :i. \/O bajo el recubrimiento 

lc:1 c::apa base. Com p r-·D l::ian c:l e, 

efectividad del pigmento. 

Es.ta mu.0?s t r c:1. prE!Sent¿-,, l.:-:1 sic_:_¡ui.en t.F':! 

composición quimica. 

Valor experimental. 

ZnO 

b ,. 47 ¡;, 



FIG 14 
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Además a dicha muestra obtenida en el 

laboratorio se hizo la medida del tama�o 

ele pc:\l'"·t:Lc:ulc:1,, E·l li:) "f l...( E? p O::,; i b J E: 

Fotomicroscopio Dynazoom 

de .1. �,()();-;" El t.amc:1r�C) 

c:: o r·1 1 ... \ n ,,� : .. .1. m en -1::. e::, 

p é:1 ir· t í e u. l a. 

prom(:;�d.io obs,2t-vc:1do fu02 dE· . .:::JJ.m, t_¿,\J c:ornc; 

se muestra en la figura (17). 

Vista Microscópica del 
Amarillo de Zinc. Au
mento 1500X. 

FIG .. .:t.·7 

6 .. 4.5. LAVADO DEL PIGMENTO

El e Jc]t·-·hidr·i.co 

sintesis da como resultado la presencia de 

iones cloruro en la solución sobrenadante. 

Estos 1 a.

a.nt,2s mene: :i.onad;-.:1., e: orne, 

máximo el 0 .. 1 % en base al pigmento seco. 

mec:limo·;::; l <:.i 
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contenido de cloruros en el agua de lavado. 

Los resultados se muestran en la fig. 

(18), a partir de la tabla 12. 

TABLA 12. Contenido de cloruros en el agua 

de lavado. 

Volumen de 

agua de lavado (*) Cl (gr/lt) 

o 15.23 

500 4.23 

1000 0.10 

1500 0.00 

* Para una torta de 100 gr .

Consideramos que el volumen adecuado de 

lavado fue de 1000 ml para una torta de 100 

gr . ó de 10 lt/kg de pigmento, de 3 mm de 

espesor . 

Pero el porcentaje de cloruros en el 

pigmento dependerá de la relación 

liquido-sólido de la torta. Cuanto menos 

porosa sea ésta, menor será el contenido, a 

un mismo volumen de agua. Para analizar , -
id 

afirmación anterior se construyó curvas en 
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base a la siguiente ecuación (anexo 7) . 

e: * .1..0--3
(·? 

1:, Cl * ··- --- ·-- -·--

d ( .1. ·····E' ) 

e - concentración de cloruros (gr/lt).

;2 -- porosida.ci L::1 tort,:i .• 

d - densidad del pigmento (gr/lt)

Tomando como YO l U!Tt•:'.'2i"""1 

a.gua ele lavado se tabuló valo�es del 

versus la porosidad. 

TABLA 13. F'orc:ent.¿:1j E'2 de 

e:! E:,! 

% Cl 

como

función del volumen de lavado y

V(ml)* 

1000 

900 

800 

l ¿,_ por-c:,s id ad n 

0.600 0,.700 

0.004 0 .. 007 

0.010 0,027 

0.044 0,.069 

e 

0.047 

0 • .118 

* Para una torta de 100 gr .

En J.: e 

1 J_ q u 

0 .. 900 

O .. 026 

O. J..06

e·:=.;tc::,·,==, 
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Efecto de la Porosidad sobre 
el Porcentaje de Cloruros en 
el Pigmento. 
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le,\ nc!c::esidc,1.d 

una torta no muy porosa. 

tr·at.amo�; dE=.• c:li.sm:i.nu.i;r- el ve:, 11...tmE•n de· 

de 12\V,i:\dCl a 12j<?.mplo a 

lt/kg dE? pigmE'!nt.0 1, 

ser meno1r· de 0.7� p,:::.,1r-a u.n

porcentaje aceptable de Como es 

importante quE• la . pon:Jsidad '::,e 

inclepend ien t.E-? de la 

reiteramos el uso de 10 litros de agua par 

�,::q de pigmf:?nt.o. 

Los dé."'ltos obtenidos sobre el J. a_\/.:7:\c:io s.e 

c:ons iguie¡--·on mE'!d .i ante un a p r- .i m (?. ¡r· c:1• 

la solución resultante de la 

se a�adieron 500 ml de 

agua por cada 100 gr de pigmento. Se a.g i t.ó 

y SE• volvió decan t.2,x, ag re¡;¡ánciosE� 

nuevamente otros 500 ml de agua desionizada 

y prosiqui.endo con l el. -filtr-ac:.ión 

mezcla. 

La ve J. oc: i. dad cJE-:, sedimentación promedio 

·fue ""':!" .... • c:m/min a.�-=-, r-o >: i mad ,:\m1::?n t1-=.:? .. Es t.f,.'! 

valor ob t.ienE? cuando el nivel del 

pigmento durante la SE?d imen tac ión 

encuen tr-a 2\. l <�- mitad c:11:2 l i:•. a 1 tu. r 2"1 

r-eactor aproximadamente.
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6.4.6. FILTRACION DEL PIGMENTO 

Luego de qu�? !::,E·? ha obtenido el producto 

del r·ec:\C tor 'Y sometidc1 al l. c:\VC:-\c:lO, 

p1rocede a. la siguiente etapa de 1 pn:)CGSC), 

la filtración . 

Precisamos que nuestro objetivo en este 

estudio de obtene1r da.tos que 

indiquen i'onna bastante qener.¿,¡_J. 

compor· t.ami en to del pigm1::?ntc, en 

ope!rac i.6n .. Median te-! éstos conocemos 

nivel de compresibilidad de la torta 

porosid¿�d a p r·o :-: i. mc,d a 

resistencia especifica. 

a. Método Usado.

Llevamos a. cabo 

par·a un 

E.•l estudio 

de u.na f :i. l tr-ac.i.6n a 

pr-ácticamente constante. 

El <�quipo constó de un sistema 

filtración a vacio, compuesto por· 

r·rc,s 

el 

el 

y l <=' 

de 

un 

embudo Buchner de 10 cm de diámetro, con 

papel filtro de porosid<=".d media como 

medio filtrante.El vacio lo proporcion6 

una pequeí�a bomba con un<='· capa.e idad do::'? 
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1.1 psig. El nivel dt:! lr.:1 �,;;uspt:-:nE;ión en 

embudo se mantuvo ¿:1. p r-o >: .i m ad ,:.\ m r¿"! n t. 1:,:·! 

constante. 

G t-ad 1...1 ¿�_ n d o el k i. ta Sé1 to se c:,btuv:i.(7:!i�on 

lectur·as de volumen a.e: urnu l ,::\do con 

respecto al tiempo. 

Luego de una las=, 

f i 1 tr-ac iones que =-e J. ]. �?\IÓ a c,::1bo !' 

porcionE:?S r-epresen t�::i. t. i \/ ,=1.s de 

cada torta, con un volumen determinado, 

y lo 11 evamo!:; a seca.,� en un,::\ 

hasta la complete:\ eliminación 

lJ..quido. Despr-eciando el c:ontE:nido 

s¿,\ les CjU(=.t quedat-on lue(JO 

evaporación de solución qu.e 

con tenia, con datos de 

y seca.!, y c:on 

densi.d,:'l.d, fue posible 

porosidad aproximada. 

b. Resultados

la 

los 

J. (;;)_ 

, -

J. e:\ 

En la tabla 1.ll· se presentan los 

resultados obtenidbs con tres presiones 

de trabajo. 
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14. [;¿1 r· a.e: tE-1 r :L '::,; t. .i .. e as d E: J. e:\ t C) 1-·· t. <::\ el €-'2 

acuerdo a la presión de trabajo.

AP(psi) e d. (m/kg)

O" 71. 

0.71 O • '5 5 ;-; 1 O .l. 
0 

11. ()" f::,Cy l " 2() >� t ().l.,::,

En 1,::1. fi.q. 20 se correlacionaron los 

datos � Vs. AP en forma logaritmica: 

dond1::1: 

1 oq CÁ ·- 1 oq o<o + n * 1 oq A P

CÁo -- Resi.stenci.a e�;peci.·fic,;.:r. a p1�E?s-,:i.ón 

cero ó resistencia especifica de 

l c:l. tDrt,::1. inccrnipr·ei;;ibl1E!"

= Factor de compresibilidad 

Calculándose 

do - 0.168x10 1º m/kg 

n c.:: O. 79
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Ten :i..t:?,ndo en E:l -f ;::,r·· -¡--_.--·,¡,··

de compresibilidad varia entre O y l (O 

para tortas incompresibles 

más compresibles), podemos concluir qup 

E·n el rango de presiones estudiadas, la 

torta se comporta como compresible, sin 

ch-?j ar de señal ar- de que ¿�_ 

pr·esi.ones=, la porosi.d¿,_d 

estabilizarse (11). 

6.4.7. SECADO DEL PIGMENTO

Después 

lleva el 

ele la etapa 

en 

c:IE", -filtrc.:i.c:ic'Jn 

·-fo1�ma de t o r· t. a s ,, 

2. 

las cámaras de secado, E!n donde se el :i..m:i..né·,1 

el agua de lavado y asi obtener el pi--··oc:lu.c: te:,

prácticamente libre de humedad. 

Según F'en-y ( :l.2) la operación de secado 

de los sólidos granulares (entre ellos esl� 

comp1'-end ido el ama1�i.J. lei 

controlada por el mecanismo capilar . 

Se realizaron pruebas 

ni ve J. p,:1.1�a 

e om por tarr, i E-?n t.o de las 

E•:-: ¡:iE:! r i rí!E.'n t_¿\]. E'S D.

e·:; t. i mar·· 

pic:_¡m('2!"°"itO 

frente a diferentes temperaturas de trabajo 

y la variación de sus propiedades. 
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a. Equipo Utilizado

Como medio ci E' s t�' e c:J. d e) ut.i.1 i ��2,,.mos;;. un,.,-,i_

estufa de laboratorio con temperatura de 

trabajo regulable. 

b. Procedimiento

A partir- de la tor·ta 

fin¿¡,_]. de filtración, tomamos 

debidamente pesadas, 

]. c:\S colocamos con 

temperatura determinada. 

A través de varios in t.erva 1 oi,::-

ti�2mpo s¿;i.c ,::t.mos las m1...tes t t·-as y 

pE::�samos para obte-1ner 

el .iminadc\ n 

••. ·1 

d .L 

........ 
,. 

t.ln �.:,.

Trabajando a t E?fn p E':! ¡r· e:\ t. U i'- c:1• <_:..¡ 

diferentes y con un espesor constante de 

tor-t<':1 obtuvimos los r-e.�su 1 t.c1dos c¡u.E':! �;e:::! 

dan a continuación. 

c .  Resultados. 

En la fig. 21 se muestran las curvas 

que se con los d ,,:1. tus
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temper-a.tu,�a.s dr:2 80, 

ele tor-t,::•. 

c:onstr--ucc:: ión de E:St.E� 

mm. 

1.()() y .l 20 L' e u 

U.S,3dO

qrá·fic:o fue 

El tiempo total ele dest:!Ca.ción 

lóqicament.e 

t.E1mperatura

pigmento 

. 
f) . j .J_n .1...tenc:J..aco 

d f:-.? tra.ba.j o. 

100ºC tomi:\ un 

El 

l ,:::\

C]!:::) ::�: 

J. F.:\ 

equivalente al 86% del desecado a BOºC y

un 57'1/., cuando tE-::m pe r ¿,,.tura de 

120 "C .. 

Podemos notar el ahorr-o c!e 

!50% de tiempo al elevar la tc-?m pe 1� ¿,_ t.u 1� ,:::,_ 

ch?. 80 a 120 º C, comparado con 

pasar de 80 a 100 º C. 

Este comportamiento t.am b :i.1::�·n

ref 1 ej a en la ,....,1·; 

.. ;:..,::. , ,2n donde 

representa la veloci.d¿"d de 

instantáneo con r-espect.o al tiempo. 

l._,::.-:i,s c:Ltr-.../as de 80 y .iOO º C son 1::2n s:J.. 

semejantes� mas 

mismo con lé1 cu,�va 

í"l O C)C U I'- 1·-1::?

l20 º C. 

lo 

L..a 

velocidad inicial de secado en la última 

es casi el doble que las otras dos. 
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CAPITULO VII. 

DISE�O ÓE UNA PLANTA PILOTO PARA LA 

OBTENCION DEL PRODUCTO 

7.1. DISE�O DE EQUIPO 

7.1.1. DISE�O DEL MEZCLADOR 

i:�. la q i ... l .i. fT¡ i e:: i::\

formación del pigmento, se ]. ]_ E•V e\ ¿,_ C-:::1 ho f::! l 

acondicionamiento del 

preparando una pasta con 

i:� ::-, i. cJ e) d r:..· 

el aqu,::l.. 

E�,ta oper¿1c:i.6n ¡::! e ¡r· rn :i. t. f? obtenc=.·r·

mate1�ia pr-· .i.ma mue ho más reactiva, donde el 

Ó>ticjo de ZJ .. nc se ''hincha'',, ,;;i.�;;egu.r-ánclose una. 

c:omp:let¿:\ pa. r- t. i e i pac j_ é:;n J. C)�; CJ t. 1·- e; ':3

a. Selección del Equipo

La selección del equipo adecuado para 

llevar a cabo la mezcla de un sólido con 
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un liquido está basada en pruebas 

experimentales con modelos de 

laboratorio del mezclador industrial que 

ha de emplearse. 

Dado el volumen de producto con que 

trabajamos en el estudio de 

investigación, resultó inadecuado el uso 

de un equipo de mezcla que tuviese las 

mismas caracteristicas que los equipos 

industriales disponibles. Es en

realidad en la planta piloto donde se 

selecciona 

intención 

este 

de que 

equipo, 

se lleven 

y con la 

a cabo el 

minimo de pruebas necesarias en este

nivel, indicaremos los principales 

factores fisicos que intervienen en la 

mezcla de ZnO en agua (33% en peso) que 

tuvimos la oportunidad de observar . 

al. Consistencia o Viscosidad Aparente: 

la viscosidad aparente final de la

mezcla fue de 3000 cp aproximadamen

te, bajo un comportamiento de fluido 

plástico. 

a2. Densidad de la Mezcla� 1.37 gr/ce 

a3. Densidad relativa mientras que la 

densidad del agua es 1 gr/ce, la 
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densi.d¿;,.d de}. ?..nCl 

6 vec�?.s mt..s qu.e 

es 5.6 gr/ce, casi 

<::,!l p,, .. ime,, .. c:,, lo c::u.a.l

demuest.r·a 121. relativa dificultad de 

obtención de una mezcla homogénea. 

a.4. Fac i l :i.da.d ele moj e.. ,, .. se � desd,:2

- e:: 
d, . .I ff 

punto de vista estructural, r::1 J. ZnD 

es aceptablemente a.'f:Ln a.l aqu.¿�., y¿,_ 

c¡t..te a.mbcJs

inorqánicos. 

Vf:?rt":!fflDS 

otr-os 

r.;\p:l.clo 

Tamar'ío de la 

tamaño de l -='· 

zinc, del 

micrón 1, éste 

son e: C)lTí pt.1.€'.:'";::; tc)S 

'-J" 
; C: OfflC) 

con t.i.nuac ión ., 

que di -f i.cu 1 t.,:::i.n (;?.! l 

pB.t-t:1. CU la 

pa.rt..í.cu J.<'::\ d F.! l ó ;·; i d o d e 

d t0C i ITtC:\ S d E• 

u.ne:\. E':!n o t-·mE• 

'::::-uper·f ic i.e especifica, produc i<endo 

el fenómeno de oclusión ele aire� qu.e 

evifa el contacto sólido-liquido. 

Sin 

par-t:tcu l ¿-'\s finas 

tr,:':\baj o d<'=' 

, -
.L <.-:\ p t-1:.0S(·?.n e i ,::;;. 

-facil:i. t.,:::i.n 

siemp1·-(?. y 

cuando el equipo sea capaz de rompe� 

los aglomerados formados, pt-·oduc: t.o 

de la adhesividad del sólido. 

( 13) ¡--ec:om:i.enda. e 1 
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ag i tadc:sr .. es de p,.:.1 l et.as y tu. r·· bocl i i;:; PE' ¡r·isc.i·····

Si bien los turbodispersores gene-

ran altas ve 1 oc id cides cc:ir·t.0?, 

carácter plástico de la mezcla determina 

la pr·esenc ia del l:Lmi t.E? dr-::. í' l UE·r·1 e i i:'I 1, 

cre¿u1dose zonas, pCJJr· clebaj C) de él, que 

permanecerán inmóviles (zonas alejadas a 

las paletas del turbodispersor). 

Es más conveniente por ello, el 1.1sn 

de paletas con velocidades ac:eptablemen-

t.e reducidas, pero que distribuyé:\n el 

mc:1.terial todo f::! l 

t-·ecipient.e (14).

Un equipo que cumple con 

re•q u.is i tos an te,r· J_CJrei:; í::?S i,:? 1 

tipo batea, cuyo recipiente lleva un eje 

horizontal, al cual 

perpendicularmente varillas 

pr-ov is t,::1.s 

pet-mi ten el 

rec: i p .i E::n te. 

de tf.-c"t-mina.1 es 

rascado de las 

El númer·o de 

van u.n .i.dos 

con pc:-1 J. et.-=-"-'=-· 

JE•be qt . ..i.E-" 

par-·f.!!dr::�s d€=::l 

pal l':-'tc:1S-

as.t como SLl d i s:_; t. ¿,,. n e: i ¿,,. E:l.

pan-?d. 

ft3
, 

L.a c¿,\pac .idad d(?. l 

con un motor 

equ.i po es d(·=-· �; 

ele 1 HP quf.0

proporciona un giro de 200 rpm. 
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7.1.2. DISE�O DEL REACTOR

En Sí-::! l lPVi::t et 

s:Lnt.esis pi,.;:ime.�n to, por lo tdn t.o 

constituye el 1'3quipo pr:.i .. nc:.ipal di:::.' J 

Aqu:L se vier·te la. m.:::1. ter· i.ci. 

lleva a c�abc:l la ,�e,::1.c: e i ón ti ('?.rnpo 

determinado, para luego pasar su contenido 

a la siguiente etapa que es la filtración. 

Acontinuación se presenta la selección y 

dise�o del reactor agitado, con el cu,:;1.l Se.·? 

pigmento por batch, que obtendra 25 kg. de 

deberá trabajar a temperatura ambiente y �

presión atmosférica. 

a. Selección de Equipo

R ec i pi fE.D..T::.§. 

Como 

cilinc.irico 

cuyas d imens.ionc-2s 

sección de dise�o. 

Sis tem.ªt º·ª· ag_i_tac i_ón 

El s .is temé:1 pa. t-a 

uniforme consist,? 

t··E··v'eS ti ci e, dE! 

se� obtendrb.n en 

m2.n tener 1 a 

F'\)C 

de un c:tCJ i tc:,.c:ior·· 



mecánico 

eléct.r·ico provisto 

reducción de velocidad. 

Lé:1 SE• l 1.=1c e: i c'-:in del tipo 

un 

un mo t.01··· 

s .i. s t.'=!.' m ,::,,. c:I C-:::.' 

p¿é\ r·· ti e u. J. é:1 r·· el e 

agitador está dirigida a las tres clases 

héliC:E?., dE• p,::;,.let,:1.S 

turbina. El agi tcidor·· bu�.c¿,¡_cjo 

cumplir principalmente las exigencias de 

sus;pensión dE: sólidos. 

Un 

selección es la intensidad de agitación, 

ya que favor·ec�e la homogenización del 

sistema, contribuye a la reducción de la 

resistencia de la pelicula alrededor de 

l a. p ,.;1 ,.- t. :L e u 1 a sól i.dé•. y t··edu.ce e]. ti::\ff\i::\Í")O 

del aglomerado, razones que favorecen la 

cinética de la reacción . 

Desde E-?ste punto viste\ 1, 

tipo pa1et,::1s no l!2s. ind ic ¿,_c:lo 

velocidad r·e la ti -...1arnen te.:- baj "''· 

Segú.n IAJeber (l�:,), a unc:1 

·fija, u.na. turbina desarrolla 

ci c:1.,:J -r3. ·1 -. 
.!. O. 

Cf I ... \E".' 

potr:.:?.•nc: ia 

altura de descarga y una meno� velocidad 

de bombeo que el agitador de hélice. La 
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d.is:.i..pac:ión 

1 lamada. esfuerzo cortante, a 

Cc:\bo po¡r· la atenuación microscópica del 

head pa1r·a vt=.•nc12r di:2 

atracción molecular . Por otro lado, la 

Vi2 l OC id el.el de bombeo E• f f::::C -1::.o 

macroscópico sobre el fluido. 

Debido CjUE1 a.q i t.aclorc--=.•:;

tur··bina desarrollan altos 

éstos !::;o b r-·esa l 1;2n c-2n 

sistemas heterogéneos. 

bombeo 

más 

la <=l]. ta VE/ l OC: id í:\d 

c1<;1 i tador-€0s dE·:� héJ.:.i..c:E.1 .l.p 

E1d1=.�cuado par-a l c.'I rnf.?. ::: e 1 ,;,1 

sistemas miscibles donde no se 1rE•qu:i. 1"::.-'!!·-f2

esfuerzos de corte. 

Béi.S,�•.ndonos Ein lo anterior, decidimos 

el uso del agitador de turbina. 

E>�ist.en tipo�,; pr inc i p2-.. 1 E?S 

tu1r b:i.na: de placas 

inclinadas. 

LB.S tur-binas de 

pr-oporc:ionan un patrón 

r-ectas,

pé1 l E·tas 

d e -f 1 í .•. l j o ¡
r el el i <::\ l ,, 

creando dos sistemas de circulación, uno 
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tuar el flujo vertical y para J. a e:: r·· t?! ¿:, -··· 

ción de un patrón de ·foi,-rna di.,::1.qDni::\l,, 

F'o1•· ello, es muy usado para 1 ,::1. su�, P<·'2n .....

sión de particulas sólidas de alta den-

sidad. También, el consumo de potencia 

es menor que el de paletas rectas en un 

50%. 

Resumiendo seleccionamos 

de turbinas de p,aletas inc 1 ini:,tc:la.i; 4�:i",, 

l....a velocidad de g.i_ro con que t.1�ab,::"t..lc1.mc:,�;; 

en laboratorio fue de 300 r-pm, vr!::!loc::icl,,:1d 

necesaria para mantener-· los s-,ó 1 idos E?n 

suspensión. 

Materiales 

Tanque cc:,n p 1 aca�.::- desv ii::1.do r,::iS 

fierro recubierto de F'VC" El P�,JC es un 

material plt:\st.ico de alta res i. s t1:.-:n e i Ei 

quimica; según Fenner (17), es excelente 

frente a bases fuertes y débiles, sales, 

ácidos fuertes y oxidantes fuertes. L .. a 

temperatura de trabajo lo hace adecui::,clo 

para este uso. 

El Agitador con eje vert.j_cc:11 E�s d(:.'t 

acero inoxidable 316. Con este material 
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SE' evita la corrosión del agitador pues 

r-es is t.f::� .incluso 

c l or·uro que 

i;;ist.ema. 

b" Diseño 

E se: al ªmi en t.P. 

soluc.ion,as con 

El método de, esc,:;\J.cé\rn:i,ento SE:, �-·c::::,E,.li;:'.{j 

de acuerdo a kautzen, Corpstein y Dickey 

( .17) qUE• proponen un sistema b<?.1.�_;¿1do E•ri 

el concepto de similaridad geométrica. 

Además !' en una c:l<;J.i t.¿,,ción dE'!n ·t. r·o d1::? l 

rango turbulento, ¿�f irmc"\n que a s.;u. \/€·? z 

existe similaridad cinemática. 

L.os datos extraidos del reactor 

laborator-io son:: 

D�. ·- 0.07 m.

T:i.. -· o. j -:!·
m - ._, 

B1 
""ir 

W:1. - 0.007 m N1( 

Z1. -- o. 1.05 m

C.1. -· 0.01 m 
21 

B1. -- 0.006 m.

!'l.. 1 W1 
1\11. = 300 r-pm 1, ., r 

r 11 
'-

�l
:.l. 

= 1. n39 lt.. 

T1 

l C1 



El ved.ar de z.,__ = 0.0105 m representa 

un volumen de 

que equivale a un 50% de un exceso sobre 

vo 1 um<c::-n or-·iqinal, par·.-:-:,. E0-fect.c,s.

f le>: i bi l :i.d.:,d en <=�l estudio p 1,:::i.n ta. 

piloto. En eJ. ).¿,_borE1tot-io 

la f?ficac:.ia dE• la a.q i tac ión con PS t.r::::

una misma velocidad de 

q ir-o df.?. :::::oo rpm. 

(;á l cq __ J__q_ d_e_ la_ Ra.):ón de_ E1s_ca J. é1 r.:;: __ �--

El 

R -·- ( ,; ::.-� / 'v' .,__ ) .1. ,, ::s 

volumen V::.?� valumen 

producción df:z.• kq .. 

obtiene mediante proporcionalidad: 

P.1. producción a nivel laboratorio 

Pz producción a nivel de planta piloto 

F'.1. 
= 

50 qr. F
ª

2 -

'-..)72 - 695 lt.

... -. i= 
.,::.. ._1 kq .. 
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Entonces� R - (450/1.8) 1/3 

l...u.eqD � 

- C::.-,:/C.1. ::::: B::.�IB:1 ...

-· Z ::,e I 7.. :1.

Los nuevos valores obtenidos son: 

D::.?. -- O. 56m 

T ::.� -- 1 • O��:m

\A.1--. -·· O. 06m 

Z:;,� --- O" 8�5 m 

e:=,-� -• () M ()8 <n 

B�� -- 0,.015 m 

Proporcionando un exceso de altura ..J .... 
l_j I;;;.' 

1/3 de la altura calculada obtenemos: 

22 - 0.83 (4/3) - 1.11 m

N2 -- N.1. ( .1/R)',

= velocidad de qiro del ¿.;,, q :J .. t. <'::\ cJ D ,, ..

a nivel piloto, rpm. 

= consta.r, ·te que dep&?nde d(�

finalidc:td de la ag i tac: i.(:.;n dE• J 

sis terna: 
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r1 -.. ::::a/ LJ. !i SuspE•nsión dr:.'? 

1 en t0?. 

Só:i.iclcis 1:::.•q1...t:i .. va_ ....

Razón de transferencia de Masa 

eq u i v.,;� l f.:?n t.E· .. 

n ·- .1./2 r. Movimiento superficial equiva-

lente. 

-r , n 

n -· -�:· i '+ 

n -· 21::: 

Teniendo en cuenta de que los sólidos 

c¡UfE.' in t1:c:?1r·v i12nen en la t .. E.•é':l.C:C ión (ZnU) 

fonnan u.na pe: ... i::-te\ mu.y compa.c t.a E?}. 

fondo del di.·f.i.ci.l 

disgregar, usaremos el menor exponente n 

= 1/2 para asegurar su total dispersión. 

Cá l_cul o ge l_sr,_ Poten e:: i.a. 

La siguiente fórmula es empleada para 

determinar la potencia: 

Hp 

• J 
!7p - Potencia del motor HF 

Sg - Gravedad especifica = 1

N = Velocidad del agitador, rpm.
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Dt - Diámetro de la turbina, in .

r-
1.:.n 

Hp = (22/394) B*1*1073

Hp ··- 0.67 

e J. '"") \ 
'-. . .: .. I <E:re

gráfico proporcionado por Rautzen (18), 

mediante el cual se puede seleccionar el 

E-,!quipo de agitación industrial disponi-

S igu .i. f.'.?n dci el método proporcionado 

por él� seleccionamos: 

Hp -- l 1\1 ··- l :,:: !'::, r·· p m 

Para E?fec tuar· e o r· r·<::.�c:: e:: i. ón 

d .iámetr .. o u.t.i. l .i.:2'.<i,1

siguiente fórmula: 

Dt - 394 (Hp/Sg*N3 ) 1 '8 

De donde: Dt - 394 (111*1253 ) 1 'e

D-t = 21.7 in 

.:'.') Dt = 0 .. 55 m. 

el E·? J. 

1 ¿,_ 

Comparando este valor con el diámetro 

anterior observamos sólo una diferencia 

de 1 cm. Este peque�o ajuste hará que el 
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Eiqui po seleccionado propor-

el mismo efecto dE·? 

que el equipo dise�ado inicialmente. 

Sist.ema º·-'ª· lav.a.do. d_el Pi_gment.o. 

Una vez 

t-ec:l.CC ión se 

concluida la etapa 

procede al lavado 

c:i !:::! 

ele 1 

pigmf?nto, con el que Sf:.' bu.s;ca el im.in,:;;,.r 

casi en su totalidad los iones cloruro y 

sulfato, principales contaminantes di::: 1 

amarillo de zinc . 

La operación del lavado se realiza en 

el mismo 1,..(2"3.C t.D r y S.(?. bB.S-i::l •?.n

decantación como medio de separación del 

lavado. Cu. ando s;e s1...lspE•nde 1 a. 

2(] i tc:l.C .i. Ón del sistemB. en 

s.intesis !, el pigmento producido empieza 

a sedimentar hasta formar un lecho en el 

fondo del reactor·, con una e\ 1 tu.1,.. é.\ ( h) 

df.�te,,..m.iné"tda, como muestra f:.•n J. ,:?l 

f i<JUrc:1 ( 2Ll·) . 

Para la eliminación del 

reactor se instalará una 

salida a. una altura h más 

1 :!.qu.i.du d1::::,J. 



tuberia de 
decantación 

.103 -

dt:.� l t.<'":\nqu0,:. 

,::1 .L tu r- a. E:-n 

un¿i_ 

!.... ¡.�\ 

.,__.,.._.,_-,,? 
seg u,� i. da.d, equ.1 va.-· 

¡�� ---
-----------
--------
---- --
-------------
��-== 

1 E!n t.E� e:\

h 
dE? l prr:.:iclu.c: to 

L tanque
sedimentado. 

FIG. 24 

El cálculo cl1:.::- la altura h se baso en 

datos obtenidos del laboratorio. En un 

bat.c:h de 50 g or• 

1 = de pigmento, la mE· -;;.-: e: la. 

de pigmf?nto y !,;;O 1 UC: i.ón <:.:-ecl i mE�n t. ,,,,_c:I os 

ocuparon un volumen de 150 ce . Teniendo 

en cuen t.�:( e�-! ist.e si.mi 1 ar·· id,::;1cl 

geométr-ic,::•. en f?Sc ,:1 l ,?..mi Fan to del 

t-eac t.or � podemos e e:, l e u 1 a t-· e 1 vo 1 umE:·n ',./ 

ocupado por un batch de 25 Kg� 

El 

Oul.50 * 2�5 

V = ---------- - 75 lt. 

0.0�,0 

área de 1 ¿,:,_ sección rec: ta 

t-eactor diseñado fue de 

c:l f.':! l 

y l¿,_ 

altura de la mezcla sedimentada h será� 

75000 

h - ----- = 9 cm. 

83�:2 
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Entonces h1 -- On�5 h 

hl ·- 4.5 cm . 

Por lo tanto, la altura a la que se�� 

colocada la tuberia de salida será de h1 

+ h -- L�.5 + 9 == 1�::-" :=:, cm �;;;obr--r:.� 

del n=ac:tor-·. 

c .  Resumen de Especificaciones del Reactor . 

Tipo Cilindric:o VE•rtical � cun 

sistema de agitación vertical. 

Diámetro � 1.03 m. 

r�l
t

.u1�a � 1.10 m. 

Volumen de trabajo : 695 lt. 

Ba.·f·f les 4 con 0.05 m de ancho. 

Material : Fierro ( 1/8 in de 

revestido de PVC. 

S i_s_t_e_ma d_e aq i tac :i. ón 

-Potencia Motor � 1 HP

--·Ve 1 oc i.dad rpm 

t.t r1

--Agitador- Ver-t.ic2. 1 de posición Central 

Tipo : Turbina de 4 Paletas Inclina-

Diámetro de turbina 

Ancho de paletas 0.06 m 

Altura sobre fondo de tanque : 

m ,, 

(J a J.::; rn 

·-
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Eje, Diámetro � 0.03 m

Altura 1.20 m. 

Material : Acero Inoxidable 316 

7.1.3. Dise�o del filtro

El pigmento preparado en el reactor se 

lleva en forma de suspensión, después de 

ser lavado con agua pára eliminar las

impurezas. embargo, como medio de 

experimentación, especificaremos el equipo 

de filtración con un sistema de lavado en 

el supuesto caso que se requiera su

LISO. 

a. Selección del filtro.

al. Selección del Sistema Continuo o

intermitente. 

Para este propósito examinemos 

los cinco factores principales que 

influyen en la selección del equipo 

de filtración, dado por Flood, 

Porter y Rennie (19), siendo uno de 

ellos el que generalmente gobierna 

la decisión. 



·- 106 ·-·

Sf.:?qú.n 1 os u¡-·¡ ¿:,. t.(),, .. t. i::t. 

de l / 8 '' ne, pu.ec! i:2 fo ,�ma r-s.-,:? bi:,.J o v ,::,.e .i. o 

en mE:?nc:,s e:: "'··' minutos !; no 

práctica la filtración continua. 

De l i::\S F• :< p E• ;r· .i. fTl f? n t ,:;,, l E• S 

obtuv j_mos cm 

aproximadamente 2 minutos. 

el lo!' SE�qú.n pc::.·l-r:::, 

factor, se puede filtrar el amarillo 

de zinc en forma continua. 

Nivel_ �� Produ���ón 

Se recomienda que para niveles de 

producción baJos, incluyendo niveles 

de planta piloto, resulta dificil 

j u.st.i ·f i.c:,::1.r· una operación continua. 

El desembolso para la adquisición de 

equipos continuos podria aprovechar-

se para alquilar y probar diferentes 

equipos de filtración . 

c;_g_nd ic ion e§.. g_gl__ Er..pceso 

No pr-f?sen t,¿,_ de 
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temper21tur-·,"::\ o p,,-0_.s:,:i.ón dt:? V e:\ po ,--· q UF•

l imi té:'.r 1:::)]. c::¿,\mpo el E?

elección. 

El proceso ,3. J 

d.iscon�inuo, permite la po:::.i.b:i .. l .i .. clad 

ele util.i.zc:\r un equipo de filtración 

bc1. te h. 

B.@.?Ll l tado§. Reqt.,,e_r-id.os •.. 

r-,mbos cumplen con los resultados 

M_ateriales de C._gnstr_ucción_ 

Sin Mayores exigencias. 

Resumiendo� es mucho 

conveniente 

·fil txac ión

a.el ar-a.1-- que

pr·ocl uc:c ión 

continuo. 

utilizar un equipo 

batch, sin deiar 

de 

dE:! 

a gr-·andes v o l (.1. m E• r·, E· ::e, e! ::::, 

es ·f ¿,,.e: ti b 1 f:? un E!C.,U.ipo

a2. Tipos de filtro Batch y Selección. 

dos tipos f :i. l t r-c:is 

bc1tch: -3.1 ·v· a. e: i.. e,
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Generalmente los equipos a presión 

son más flexibles en operación, con 

un menor costo inicial que los de 

vacio, además de ser compactos, al 

ofrecer un área de filtrado alto por 

unidad de espacio de planta. 

Moir (20) presenta un cuadro que 

se usa como guia para la selección 

del equipo ce filtración batch a 

presión, Anexo (4). 

Los datos requeridos de las 

caracteristicas de filtración para 

el amarillo de Zinc son: 

Propiedades de la Suspensión 

Tama�o Prom. de Particula 2 um aprox. 

Contenido de Sólidos 9.8 % 

Velocidad de formación de torta media 

Requisitos del Proceso. 

Velocidad de Producción de Sólidos Bajo 

Humedad de torta 40 % 

Recuperación de Sólidos si 
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Necesidad de lavado 

Temperatura de Operación 

Vapores Inflamables CJ 7··ÓNiCC)�:':-

,�equ:isi tos ar, t.e ,� i CJ 1r·es 

prf.-?nsa y ·f i 1 t.r-·o

No 

cumplen 

vol u.mr�,·n 

FJ.ood ( J.. 9) rl2comiend,a qUE!

suspensiones que filtran medianamen-

te 

pul gB.c!a!:; 

un alto

pr-ciduc e :l. 6n 

·filtnJ de

adE•Cl...\i:":\dO. 

-filtro

tortas de 

pot- m.inu te)) q 1...t e re q u. i E? r-en 

clE:) 1 a\1ado 

a. pequeñ¿;,.

placas y marcos es el más 

(2.l) r-E·com.i.E'nda. el rn:.;.. smo 

l a -f .i 1 t. !'- .::1. e i. ó n

de pigmf.�n tos. 

Con el fin c:le 

t.E•n:l.endo en CU•:E!i1"l:c�. 

e e o r·1 o m .i. :;� c:\ r·· "•/

1 as SU(] e ,�i:"E·n e: i a.!,',. 

arriba mencionadas, seleccionamos el 

filtro prensa de placas y marcos. 
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b. Dise�o del Filtro prensa.

Una vez sel f2CC .1.C)f"lé:idO 02 l ·f :.i..]. t!'"() 

placas y marcos, se procede a su dise�o 

lo e: u�::i.1 u��,at· .. é 1 é':\ 

recomendada por un fabricante de filtros 

b1. Cálculo del ·�u,..ea de Filtración 

Datos Fisicos de la torta. 

Porosidad promedio 0.7 

% Sólidos en la torta 

Densidad de la torta húmeda 

lb./ft".::< 

Datos Fisicos de la suspensión . 

Volumen de suspens. por ciclo 

% Sólidos en J.a suspens.i.ón 

Densidad de la suspensión 

Cap. 1::;:c�qu. 

del fi.lr. = 

tro (C) 

vol.susp. % Sólidos Densidad 

PorCiclo x En la Susp. xde la Susp. 

%Sólido�

en 1 a tot-ta 

,·, DensidE1d cJ;::i 

la t.ot-ta Húrni:::.•da. 
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• .....

,-. 

·�

--· :L :.l. :J.. ··-

62.6 )< 9. O 

5 9 " 3 () >� l () 7' " �; 

O. El67 ·ft 3 

Perry (21) recomienda espesores 

bajos de torta para pigmentos por el 

reducido t.amaí-'ío g ¡r i::lrl OS 11 q U.E:• 

retardan la velocidad de filtración . 

Por lo tanto, recomendamos el uso de 

marcos de 1/2 pulgada de espesor . 

Se,;¡ún lo 

filtración será de� 

Area - 0.867 / (1/24) 

Area - 20.8 f t.2
• 

Para decidir el número de placas 

a usar Perry (21) presenta un método 

de selección bas¿._do el cost.c) 

:i.n.ic.i,::'\l m1nimo. 

As:1. obtenemos: 

Rango de seguridad de 

Area total requerida 

Número de plac2.s. 1.1... O 
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Tama�o nominal de la placa :18.0 in . 

Area efectiva de filtrac . 

tota.l E•fE-?ct.ive.�. 

por e ,�,. rn ¿:,_ 1' .. e,\ 

b2. Caracteristicas de los Marcos y 

platos. 

Los marcos y los platos llevar�n 

perforaciones en las cuatro esquinas 

tanto para la alimentación como para 

la descarga. 

L.a descarga1 SE:rá 

vés de los conductos 

los marcos y platos. 

cerrad¿;,_!• i:,1 tr--:::1·-·· 

pet-·-foir·a,.dos en 

L.. a e\ l i. m f.?. n t. 21• --· 

ción se hará por la parte superior y 

la descarga por la inferior . 

El sistema. de lavado de la torta 

será de la forma completa, en donde 

se fuerza. al agU<.'il. de la.\1a,jc:i

la torta. 

Anexo 5 y la fig. 24. 

b3. Selección del Medio Filtrante 

Los fil t.ros. de 
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n 1:,?c es i tc,\n te 1 ¿:._s; qUE':! p�-·opor·c .i.on1-2r .. 1 

buenos 

mensional (::�.1). 

s.imi 1 a1�e1::;

obtienen en este 

y ('0 s t C:-\ b i l i ci ,:.l. el d .i. .....

par .. a. -f :i. 1 tt-,::,.c: i<'.::1n 

-:3 quF,.· 

procE0SD 1, E)l tipo 

más común de medio filtrante son los 

tej.ic!os de 

1 OS te>; ti l i=?S 

en cuanto 

quj_mic:a. 

costo. 

algodón. Sin embarqo, 

sintéticos los superan 

-fj_s . .i .. Cé\ y

Ei:-: pen \::-<=•.s un mE•.yCJ ¡,-· 

R�comend_E\!Jl_Q_�. eJ .. uso. d.e .. : .. 

i. Algodón

Tej .ido o 1 iscJ

de Al<.;1odón)., 

Hi l-::iZa 

Estilo 

hilo mú. 1 ti p 10.· e> em····· 

bobinadc:\ 

4 ó 6. 

ii. Polipropileno

t.ej ido

Hilaza 

Burdo 

hilo mL•. 1 ti p l E.' o ern·--

bobinada. 
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c .  Especificaciones Generales del filtro 

Equipo .. Fi 1 t1,·o 

Ti.po Filtro Prensa Placas 

f :i. 1 tt-a.c ión 

Número de 

TB.maño Nominal 

An:;;�a efecti.v¿� 

Espeso1r- de ITl-::�1rco

Mater·ial de 

Medio ·fi.lt1r,.=,.ntc-=

1. 1

•IQ 
L '..J .in a 

2.3 -ft:;.:./plac::,::1 

(-\lqodón 6 Po J. .i. p r··c:, .....

pileno 

Sis t.e.,ma de (1 l .imen i.:8.C ión 

Tipo 

Cc1Ud,:1 l 

Ve l oc ida.d 

Potencia 

I ns tru.men t_¿:,_c .ión 

7.1 .. 4 .. DISE�O DEL SECADOR 

El pigmento lueqo 

Bomb,:1. C':'.-?n t r :L -¡: u.q '"' 

JO qal/min 

1.740 rpm 

i / '':!' 
.L ·' ·--· Hp 

Manómetro invertido 

16 in .. longitud. 

Manómetro Bourdon 

de 

O - 100 lbs/pu1 2 

�::-e I" -f :i.. l t. r· i::,d o 

l 1 E?Vci.do a un secador, en condiciones tales 

que nos brinden un producto final, CCJ!i E'J. 
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Ve\ 1 or· el f::! la h1 ... 1mE.:>dc•.d c:lf::! J. E:\�:,

especificaciones. 

a. Selección de equipo

Oge_ración_ Con_t_i_nua_ 9. Di_s_c_o_n_t_inua_. 

Nonhebel ( :�3) dice qu1:::.· 

decisivo en la. 12l•"'2cción dE' 

continuo CJ discontinuo es la 

Op€·"l!rac ión e 

Según (1.2) e ¿,n t :i .. d ,:-:i.cl OC! 

que 

j usti f icé:1 la 

St:.� \/a 

invei--sión CIE! un equ.:.i..pc:l 

continuo más costoso,. Es just.i.·f:.i..c::,c1 blr::,· 

para operaciones farmaceúticas. 

Por esa razón, debido 

p,�oducc: ión y principalmente al 

producto es que a 

t . .i .. �:i c::i ci E-�·

secador de tipo discontinua o por lotes. 

Secador. Dire�to 9. Indirec�o. 

Según Treybal los 

indin?.ctos son caros de construir y e:!('·? 

Por lo cual son utilizados sólo 



... l .t6 ·-

me:\ ter i ci11 er..;; V a J. :i. O!:SOS qu.r;;;., c:I E-,:· !:::,,,,1r·1 

secE:1.1,·se o 

ele pE1í"<.:"1 

clesc:omposici.ón :, como cierto�,; ¡:::,r··od1...\c to�:; 

farmacéuticos, o en donde la humedad po� 

o venenoso 

disolvente orgánico ca�o 

que cif2be r·ecu. P•== r· B.1�s0? m,� s C) 

menos completamente. 

lo qUE! eleqimos un s:,ec: ¿,,.de:, 1--

directo, ya que es el de más bajo costo. 

Ti_pp º·ª· Secador. Directo 

E:-:.isten varios tipos de sec: a.d Cl 1-··('::!!3

c:lir-ectos de lcis cuales. hi::\ 

se 1 E·cc ion ad o sec C:lcj C) ¡-- t.i.po

bc:1ndE!j c:IS, debido que 

siguientes ventajas� 

Es f:?1 más sencillo de todos, es útil 

pasta obtenida del filtro 

puede usarse pé:1ra 

productos, es d0? fácil limpieza, adem�s 

de fácil construcc j __ ón 

resistentes a J.a. cor1--os.ión . el 

indicado para una planta piloto (25). 
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T i,.i;�o g_g_ Ca.l ef ac.c_.ión_ •.. 

t .i <en r:.• 

gr?!ner·a1'" Ci:,1lor· 

�3(jf1 : 

r:,!!lf2ctr .. i.ci.dacl ..

df2 e 1 F,,c t t·· .i e id a.d 

) ] .¡. • t t-::! . e: ;,,1 .. r:.c:• n c. ,,,l. m :.t. f2 n ·. u 

e:,:\ 1 d <!:? 1' .. 0 , qu.em¿:,.dor y 

sel E?.c:c i.c:mó E:· 1 

'/ª CfU/!2 el 

sencillo, no requiere espacio fisico ni 

cDmbust.ible ,, y relativamente nos dá,. u.r1 

costo pct.1··a. la cantidad, tiempo y 

que se 1,.. e q U. i E!! r·· E'!: 

p1r·ocese> u 

Li::1.s ventdj i::1.s qUE• a 1 i::•. 

calefacción eléctrica en comparación con 

fu.entes 

seguridad y la conveniencia, la limpieza 

a fc•.l ta de 

c::ombu!::.t:i..ón, 

s.u.bproc!u.c tos 

respuestEt y·¿;,.pida. 

> ... 
J. ('.,;i, 

l i::,

uniformidad de temperatura q u.e s<::? p:...tec:! f:.:, 

controlar de manera .precisa, la falta en

genr:.>r,;: ... 1, de condiciones oxidantes , ...
.t. -:::l. 

facilidad para producir 

El calentamiento se 

r .. es is ·!.:c:a r-

hi::<. r··á. mc!cl i a.n t.e ur·, 

L .. a. 
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ef ic ir::.;;nc i,::1• dE? l ¿,,. e on YE'!l'" s;. i ó n el f::'.' la 

E! l éc tr- .ica e:: i::'t l C) I'" PDI'" 

métodD P<:" ·- .. :> dt:-? J. :J..00%. E• l E? V ,:�. c:i E•. 

Eif :ic ien e: i i::1 

c,,:1.J.ei'dcción med ic,,n t.e un 

ccHnpc�ti tiva con 

calentamiento que u.t.ilizan

combustibles (26). 

Pi nivel i ndu.s t.r .. :i. ¿,). J. 

·¡ ••• 

.1. c:l 

l "''· 

de 

1-:::<. 

posibilidad un quemador u otro 

sistema de calefacción . 

b. Dise�o del Secador de Bandejas

del equipo se dispone 

de la información siguiente: 

Tempera tura g_g_ sa l_id_a d_e_l_ ai_r-e_ 

Humedad .in ic ic:, l 

Humeda.cl final 

Peso del sólido seco 

Densidad del sólido 

40% 

:1.'1/.. 

E?fi b-:::1.se 

:�: �. �,:: <.J • 

::,;; .,.t.¡. 9r-·/cc .. 
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I nq r<?.SCJ 

Temp. d<:::.• t:)1_.,1. J. be, SE::C:C• 

df:? bulbo hú.mecl o 

: 86 % 

Hurned¿;,_d 

hi en lb/lb de aire seco 

:3i::�c_a.d_o_1--

Temp. de bulbo seco 

Presión de Secado 

Méto�o de oise�o. 

:�:9 • 92 pul q . c:i E? 

En la carta psicrométrica, anexo (6); 

trayectoria y propiedades 

dE-:·1 aj __ r-·1:::, húmedo correspondientes a este 

t. i po dond,1::1 los 

indican las condiciones del aire en� (1) 

al ambiente, (2) mezclado de aire fresco 

e ,::1. l i. (-:?rl te � • .::, ,1 J. ueoo de habE-,:,,� 

pas21.clo por el sistem¿-1 de Cc:\lt':?·fa.cc::.i.ón v,. 

antes de ingresar a la cámara dP secado 

'l ( -'-1-) <::\ la. la c:,!:lmar-·2--. el<::?

secado. 



. 

-- l:?O ···· 

El esquEim,::1 quf.?. describe este proceso 

Operación de Secado 

h4 h3
1 es 

1 
C S = CAMARA D� SECADO

C : SISTEM,� DE CALEFACCIOI·� 

1 e l h1 hz
fo 

FIC3:� 2�5 

el COf'l!5idet'"Ó 1 i:':'<. 

dra 1 a.

cámara de secado como fija, debido a q U.E'2 

var·i,:,ble que:?. puede 

e:: on t r-·c11 c,td a . 

Se inició el dise�o evaluando el % de 

recirculación. Para el 1o SE·! t.l_i,\/C) 

cuenta las propiedades d E· l e:\ .i 1�<:? en e ¿,_d d 

etapa, seguidamente el tiempo de secado. 

Con estos dDs pa 1� t:..me t r-- o�::- s.e h,:, J. 1 é:i 1 a.

cantidad y velocidad del aire requerida 

secado y con ellos la potencia 

consumida. 



··- 1�21 ..... 

E'._g,rcen t_ªjJ;1_ de Rec_i rcu l ac .i6n. 

antes mencionados y la 

Psicrométrica, anexo (6)� 

obtenido la siguiente tabla: 

TABLA 1:':,. 

TBS4 TBH3 h:� 

160 1.20 o .. 056 () " 

180 .120 o . (l�,6 o . 

.1.80 125 e, _, " 070 o . 

:l.f30 1::::;o o n 087 o . 

Donde,1: 

TBS4 : temp. de bulbo seco 

dt�l secador n 

0710 

0660 

080�:, 

(>(;>-;' 5 

hr.:! 

74 " 11.'.j-

t3 J.. . :.l :�::

g,1-
. '-l-0 

f
f
7 . é:>() 

TBH��: temp. de bulbo hóm .. en el secador 

: Humedad del aire después del 

calentc:\dor 

h4 � Humedad a la salida del secador

% R Porcentaje de recirculaci6n

Como la. rE•c i rcu 1 ac .ión 



entre 80 - 95% (12). Consideramos para 

el di ser=ío un ,::\ 1 rc-:::•c:I r::?d o r·· el E-1 

87.5 9 esto corresponde a una temperatura 

de salida del aire de 

bulbo húmedo de 130 o 1:::· 
1 " 

180 ºF y temp. de 

El '.i'� de recirculación es hallado por 

un·"" 1,? >: p r-0?:::- i ón 

1:?-1.1.. 

dc:l.cl2. por F'erry ( 27) pé:i.(j" 

Cantidad de aire fresco 
% R - 100(1 - -----------------------)

Flujo total de aire 

h.q. -·· h3
�/,, ¡::;; -·- 100 ( 1 

h .q. -·· h :1. 

T_iempo_ total g_§_ Secado_._ 

Estf? tiempo �;;e divide en dos partes. 

El pri.mero e�- el

está en elperiodo 

t. (·? !i i:;! ]. e: u<='. J. s;. e 

tf,7!mper-a t:.1...1.r·· ¿,\ 

i:� LJ. e C) e i . .J. ,.- r· E· 

de velocidad constan-

l l eV,:'!. ¿, C<'.;1bO c.u.¿1.ndo l ,::t. 

la 

temperatura de bulbo húmedo del aire� y 

termina cuando alcanza el contenido cri-

de humedad. Desde es t.E• pu.n t.o 

considera el segundo tiempo ! en donde la 

de l -:3. superficie aumenta y 



la VF..: l OC: id ,�c:J 

·i r¡-;:-

.l. ,
•' .. ·, 

!:SF.JC:: ad O d 1. s:,m J .. n U.VE· 

¡,- .é. pida rnli,?n t E• " ] ,,.,

periodo de velocidad decreciente (12). 

i . P_E?! r-)._o_d_c::,_ de. \) E·) .. o_c::.i c:!_21.cl_ C_o_n_s_t._c":r._n_t r:,:::-...... 

F' ¡rev i amert te E•S 1'11:-:!Cf.:?Sc:'\lr j_o h2-.l li:.".l'" 

el cof.;.,fici.E·ntE! dP transferencia de 

y cc:,n (·?11 o , -
.L d ve l c::,c: ida.d 

!:,ecc1.do !• p,3.r<?.1• ello se tomará la e-

cuación 18-12 y 18-8 de 

¡re:-pec ti vamen t.e" 

el contenido 

F o u�"; t. ( ::�: �:, ) 

Sf-.? e cJrl =::- :i ····· 

c:r·.i.tico 

humE=-.:dad Xc =-0" �.:::o� estimada de 1 .. , 
.,. 1:."\ 

tabla 20-·lO dE� 

hv - 0.0128x( Gv ) º · 6 

Donde� 

hv : Coe-f iciente de 

de calor (BTU/hr .ft2 .ªF) 

Gv Flujo másico de aire lb/hr .ft2 

hv 

Wc -·--

CL 

Donde � 

Wc Velocidad de secado lb/hr .ft 2 



CL 

·- .L'.:'.4 ·-

: Calor latente de 

c:1. TBH::: ( BTL.i./ lb) • 

TBS3 : Temp. de bulbo seco del ai.re 

de SE•c.:..=ido .. 

L..0. e>;pr-·esión siqu.iF2ntF: E!S- tc::wT;E,.c:!¿::, 

de Foust (25) Ec . 18-17. 

te 

S Xi -· Xc 

Dondr2 � 

te : Periodo en lé:r. c:t.i.-!'::°l 1 se

velocidad constante de secado. 

S Peso del sólido seco (lb). 

A : Superficie de contacto Pigmen-. 

Xi Humeda.d inicial del pigmento 

ii. Periodo de Velocidad Decreciente(td) .

Este periodo se obt.i.ET1e di::: 1-::\ 

ecuación 20-14 de Fou.st (25). 

S Xc - Xe Xf - Xe 

td = (---------) Ln (---------)

t..Jc X e -- >< i:-:·? 

DondE!: 

Xe Humed,:t.d en equ.i..lib1·-io 



:J.. 

··: �-· -·· 

r.: 

�· 

(3\/ 

500 

600 

800 

.1.000 

1. �::,00

Xf 

·I -·--, 1:= 
.L .1::. .__1 

: !-li...tmecl a.c:t 

P,nal i:z.c:1.ndo 

veloc:.i.cli::1c:I 

·fi.n<::11

TABLA 16. 

t.c

1.0 :LO .. 7 

O. E< 8 .. �. 

() r. 7 7.1 

() 11 ��-

o u.<'.¡. L¡ . .. 0 

Dond1=,1 � 

ele l p:i .. qrnE1n to 

d :i. ·f i:'::: ¡-·- (·:::• n t. r::-:1 ;;,;. 

+· . 
.... ·t.:c:, {::.-iiA .t. 

1. :!.. • 7

t .. i. E·? f"'! i!:�· J. C) 

J.. .. D8 

AE : Lb de agua eliminada pu r ,-· :::, 1-¡ ::.\ 

A_gua !;;;.l .. ;i.,minag.§.\_ por. Ho_r·a. 

El total de agua a eliminar es 0.4 lb 

de agua por cada lb. de sólido seco. 

Pe:,¡--· e¡ 1...1. e: e• l i m i n ,.-:.. r· 



·-·· .l '.,"::: .�, -·· 

22.05 lb de agua. 

22.05 lb. de agua. 
AE - -------------------

t. 
1;:. s:::, t·. ·ii--. J. 

C..ª.D ti d ag_ d_e_ a_.i_re. n_<:.>c_e_�;)_c\r i.a. po_r·. ho,r,<,:1 

AN - ------- lb. de aire seco/hr 
h4 ··- h::.'!-

Vo_l_umen_ de. a�re. XVl-

1:::: n 1 ,=1. E·: n t 1---:::•. d ¿,_ el r:,? la cámara de secado

f..:' l vol 1...,mf:.>n especifico (Ve) del 

19.5 ft3/lb. de aire seco, valor hallado 

de las cartas psicrométricas. 

\J -ft'�r-./rn:.i..n

60 

Vel_oc_i_d_ad .. d.e.l .. ai __ re (VA)_ 

Gv * 'v' 
VA - ------- ft/min 

{�f\l 

Ca..l .. or. SLt_minist_r-a_do aJ. Ai_r-e (._QHJ_. 

Ello se calcula partiendo de un 

de entalpia, tomados de las 

cartas psicrométricas y considerando el 



l 

3 

5 

6 

·- 127 -

H1 Entalpia del aire fresco 

H3 Entalpia del aire de secado 

H4 • Entalpia del aire a la salida. 

Con lo cual se evaluó lo siguiente: 

TABLA 17 

V UH 

.15�• .. 0 50.4 

1.80.0 

OT 

224 .. 8 ::�;() 1. 40 .. 6 

::::71. 4. 

Donde� 

87.6 

l nr-s -�· 
·40 " ._, 

ClT Calor total en BTU 

Potencia (;onsumi,g_ª· 

Si e:. tema g_§·_ Ga. le f ac: e i ó n 

Como el calentamiento e� de tipo 
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eléctrico, y según la ley de Joule (28) 

el trabajo realizado por la energia 

eléctrica es transformado en calor de la 

siguiente manera� 

w - -------

En la Cual 

Q Kilocalorias necesarias 

Tiempo total en sg. 

w Kilowatts requerido 

De la tabla (17) observamos que el 

consumo de calor total es casi el mismo 

en todos los casos, tomando un promedio 

Q = 30190.8 BTU. 

Luego la potencia consumida es: 

t(hr) 13.5 11.7 9.3 7.8 5.6 4.6 

P(Kw) 0.65 0.75 0.9 1.13 1.6 1.9 

V�ntiiador 

La potencia consumida por el 
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ventilador esta dado por: 

d * V 

p - ------- * VA 2 

donde� 

d - densidad del aire 

g - aceleración de la gravedad 

P = potencia del ventilador (HP) 

# ft3 /min Hp 

1 50.4 0.002 

58.5 0.004 

3 73.6 0.009 

4 87.6 0.016 

120.7 0.050 

6 148.3 0.100 

Al observar las tablas mostradas se 

puede apreciar que la potencia total 

consumida dependerá de las condiciones 

que se requieran 

c .  Recomendaciones para 

adecuadas 

c1. Una mayor 

para el secado. 

las condiciones 

recirculación es 



, ... r:, 
..... -�- rt 

··- .l :3 O -·

conveniente debido a q u E! E-' l e: o n ""· u me:,

de calor se disminuye (12). 

( 1:::) 

e i 1···c:u l ación de c:\i.r--e 

Ll.f"¡ C:'i.

E:"i. �? () () (.) 

pies/min para mejorar el coeficiente 

de C<':',1 l or·· 

supe1·-f ic:ie e on e-::: 1 pr·óposi tu 

eliminar bolsas de aire estancado. 

c3. Considerando la condición c2 y la 

c:L!-" 

potencia consumida por el secador,se 

1···€-:!C: om i end a. un�:'< vE·loc:.1.c:l21cl óptirnc:( e:!;,;:: 

st2cado c1.1 r--ed�2dor· d f.:? -ft/min" 

dando una potencia c:le con�-;;umo t.c::it.:1 l 

de 1 .. ;:,.<'.!- Hp 

A di ft,':.·t-entes. 

secado '/ 1 • ..1.n,::\ VE• 1 C•C j_ d ,3.C1 dt::' 

c:-1 pr·o :-: i madarnE:':!n te de ·ft./rnin

constante, se obtienen 1 c:,s 

Temp .. ( º F) 

Potencia (Hp) ·-:� r-:, 
··-' 11 .L-

Estos valores 

J:::lO 

7.B l l . o

O .. 9;::'.i 

e:! E-? te ¡-··rn in <':in

temperatura de trabajo de 220�F . 
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d. Especificaciones Generales.

dl. Equipo

Servicio : Batch, en forma directa 

Tipo Secador de Bandejas 

d2. Bandejas 

N ª de Bandejas 12 

Tama�o 18x18x0.5pulg. 

Material � acero inoxidable 

d3. Calefacción 

Tipo Resistencia eléctrica 

Potencia 1.52 Hp 

Material Cobre 

d4. Impulsor de aire 

Equipo 

Velocidad 

Capacidad 

Potencia 

Ventilador 

325 ft/min 

87.6 ft3 /min 

0.016 Hp 



-- .1. �::: :2 ··-· 

d2. Condiciones de Secado 

P_1ro_d_uc_t_o_

Humedad de aliment. :40% en base seca 

Humed.3.d fin,,'\ 1 1 "-/ 11 U IJ 
_,._ /11 

Cantidad necesaria 

% de humedad· de ingreso 

Tempet-c1t.ur¿,_ de in�J reso 

% de Recirculación 

Temperatura de reciclo 

lemperatura de salida 

Eguipo 

Temperatura de secado 

Ti (?.01 po de SE•C ad e, 

7.1.5. DISE�O DEL MOLINO 

Luego de finalizc:,dCJ 

pigmento se encuentra formando 

f::, f:3 "F .. 

l:37,,6% 

: 180 "F 

7. 8 h¡--.

C-'! 1 

to r· t. as q 1...1 E·,' 

deben someters;;e a _ una oper·ac ión 

molienda .• (-4qui la. ·función del mo 1 ino E'!!�; 

p1r inc: i pa J. mente la de los 

aglomerados formados� producto de la 

operación de filtración, y secado, y no la 

de romper las par t j_ cu. l 21 s 
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provenientes de la sintesis. 

a. Selección del Molino.

Berry (29) recomienda que para las 

sustancias que han sido precipitadas con 

un tama�o de particula muy peque�as y 

subsecuentemente aqreqados son 

rápidamente procesados en molinos de 

martillos. 

Perry (30) también está de acuerdo en 

el uso de molinos de martillos para 

desintegrar los colores (pigmentos) y

tintes secos. 

Básicamente, existen 2 tipos de

molinos de martillos que producen 

particulas bajo la malla 325: el molino 

vertical Raymond y el Mikro - Atomizer . 

Ambos cumplen las exigencias 

requeridas para producir el pigmento con 

el tama�o adecuado. La selecci6n se 

llevará a cabo en base al tama�o del 

equipo y la potencia requerida. 

Las dimensiones del molino Raymond 

son mucho mayores que las del 
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Mikro-Atomizer, debido al sistema de 

clasificasión interna del tama�o de 'I -· 

ict 

particula. Desde el punto de vista de 

facilidad de instalación y espacio 

ocupado, el Mikro-Atomizer es mucho más 

conveniente. 

Según la potencia consumida� se 

pueden encontrar · los siguientes equipos 

disponibles industrialmente: 

Desde Hasta 

Molino Raymond Vertical 20 Hp 100 Hp 

Molino Mikro-Atomizer 3.6 Hp 75 Hp 

Dado el nivel producción de la 

planta piloto, 25 Kg por batch, ei 

molino Mikro-Atomizer de 3.6 Hp, 

equivalente a 40 Kg/hr aproximados de 

producción, es la más adecuada. 

Ulrich (31) proporciona una fórmula 

general para determinar el consumo de 

potencia de un molino de martillos de 

alta velocidad (Mikro-Atomizer), a 

usarse en casos de ausencia de datos 

especificas de un material en 

particular. 



i • .,. 1:: 
J ... _:,�· 

P - 40*M*L.nF:E:· 

P Potencia (Kw) 

M :  Flujo másico (Kg/seg) 

Re: Relación de Reducci6n 

CDn ·=; id er-a.nd o elatos del "f ab r· i c:-,::t.n t.,::-,, 

( 30) y la 40 kq/hr·· 

pigmento, tendremos: 

M - 40 Kg/hr (1 hr/3600 sg ) 

l .... a

--• () e () :L :l. �( �J / S �_j 

n2lación 

e,:\ r-;,;;,.c t,2 r- í s t. i e o del 

escogido" 

F: d,:.-:, 5() � 1. 

t :.i.. po ele 

Entonces P ··-· 40 (0.01J..)L..n�,O 

mo 1 :i.nc:i 

La e a pétC: id ,="\el del equipo seleccionado 

satisface lCiS r-equer- imien tos� qu.F,i 

r·epir·esen t.c,\n ,:11 n�dedor ele 1 • ..1.n 
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b. Especificaciones del equipo.

Molino Pulverizador 

Tipo M.i k ro-·Atoff1i. zer 

Potencia consumida 

Velocidad máxima del rotor f:300 ,.···pm 

Diámetro del rotor 6 in 

Alimentación,tama�o máximo J/::3 in 

P1,-oc:fuc to tamaño p1--omf?d io l �I i_l.1T1 

Dimensiones sin rotor 

7.1.6. OTROS EQUIPOS 

a. Desionizador

f.le requiere cie agua des.ionizada para 

el la.vado dE?l pigmento de las impurezas 

pt-· inc i pa J. mente e J. 01,-u i'-c:,s y 

sulfatos. 

Para un bate h c:!E• �:,O gr-. 

O .. 5 1.i tt-os de 

par-a un batch 

a<_;¡u¿_-:i_ de l ,:":l.vado. 

' r-, e--

o e .i::.�1 kg 

Entonc:E'!\5 

V - 25*0.5)/(50*10- 3) - 250 lt



.. _ l :::::}' -· 

recomendamos un equipo 

d!;0sion i -z.adDt'· F<:ov ic:, modelo 

r--1::':!nd imi.en to de O 1 i. tn:is por minu.t.D y 

2000 regeneración hasta :.l.O 

el ... :: .... 

b. Dimensionamiento de tanques

bl. Tanque Agua Corriente 

El volumen de agua corriente para 

un lote de 960 m J. • 

Luego ,. batch de 

pigmento, volumen requerido 

,::\gua Vl ser·á: 

Vi - 0.96 * 25 /0.05 - 480 lt ..

Considet--ando un VD l U!TIE?:f'l \/ a,:� .t C) 

,::1d ic ion a 1 equiv,3lentF= al di::?. l 

volumE:n c2.lc1...ilado, t.er--1 d rE�mos el 

volumen total del tanque VT1: 

VT1 - 480 * 1.2 - 575 lt. 

La t¿:1.nqu.e sc�1--.;,i. 

ci 11.ndr·ica u.na. ¿�. l tu. ¡r· a 



aproximadamente igual 

diámetro, criterio 

para el dimensionamiento de 

otr·os tanques .. 

3 .. .1416 

T 1 == --------
r·· _ .. , ··-, 

,:.\ / / 

4 

con,..iente 

d.e .l.. · ta.nque.

Tanque cilindrico vertical 

Vo 1 umt:?n 

DiámE':!tr·o 

1�,lt.u.1r-a 

Material 

: t3 �7 !,=_::1 1 t. 

� 70 cm 

150 cm 

recubierto de PVC 

Indicador de nivel de tubo de 

vid1·-io. 

b2. Tanque de agua Desionizada 

Para el lavado de un lote 

aqua. 

gr . de pigmE•ntc, se requieren 500 ml 

ele agua desionizada. En t.onc:es ,, '="n 

un batch i<q de pj_qmento� f.�·1 

volumen necesario de agua V2 es: 
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V2 - 0.5 * 25/0.05 - 250 lt.

A!:;.i.i;:_�nándo J. 1:-2 un \/C::i 1 umE1n Vi::IC .Í.O 

equi va 1 Em te al 20'.i'� c!E? l volu.mi:2n 

c:2,.lculado� ·-.. ¡e, 1 umE�n to t.c1l '·)T:2

VT2 250 *- 1..2 :::oo }. tu 

i=·a.ra un ta.nc¡ue de 60 c:m dr,i 

c:l:.l.f:1.met.ro y 1.10 cm ele a.1 tu.re, 1, el 

vol urrien T2 ser·á.: 

3.1.416 
T2 - ------ (60) 2 * 110 - 311 lt.

,'.j. 

Esg_ec_i f __ icac __ ión_ 

Pesion.iz?.d .. � 

d.eJ .. .:tanque 

Tanque cilindrico Vertical 

Vo J. umE·n :::.1.0 l t.

Diámet.rCl 60 cm 

Al tu.r¿1 .110 cm 

Material -f ier1,.·o, F,spes;;or

recubierto de PVC 

Indicador de nivel de tubo de 

vidrio= 

aqu_a_ 

l/8" 
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b3. Tanque de dicromato. 

El volumen de s;olución di:::) 

dicromato requerido para un l Cite.;? dr:::: 

50 gr es de 400 ml. Para un batch de 

l<q de p.igmen te,, 

�-o 1 uc .i.ón v::::: es� 

(·? l VO l Uffl(?.n cJ (·:·:.'

V3 - 0.4 * 25 /0.05 - 200 lt. 

En e'ste caso f.� 1 t.a.nqu.1:=:• ¡::-,osE-?e un 

sistema de agitación, ver anexo (8), 

por lo un vol urn0::•n 

vacio equivalente al 30% del volumen 

ccilcu:Lci.do. E1 volumen to i.:,?-1 'vT3 

se1···á: 

\/T:3 -- 200 * .1 n ::: = 260 lt. 

t.anquf2 con cm 

di.fametro y .1.1.0 cm de altur·c,i., 

vo 1 umen T:3 Sf2F·á: 

3.1416 
T3 - ------ (55) 2 * 110 - 261 lt

.t.1-
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Esp�cificación 

Die.roma.to. 

d_e.l.. 

Volumen 260 lt. 

DiámE•tro � 55 cm 

Altura : llO cm 

Material : Fierro� 

t_a_nq u.e. 

,�E�cub:i.erto F"-JC 

Ind.i.cador-

vidr-:Lo 

de nivel de 

d_e 

Tipo Turbina de paletas inclinadas 

Diámetro 1'.:?.J. cm 

\/e 1 oc i. d éi.d 190 rpm 

Potencia del motor O.:�? Hp 

Mate,-- .ia l a e e r-o in o:-: i el a b l e -:r ., .. -

._:, _L ,J 

Sistema de regulación de velocidad 

b4. Tanque de Acido Clorhidrico 

50 <] ,,. d12 piqmE•n to 

se 16.7 ml el<:.:.• HC:!. 

En un Batch 

necesitará un volumen V4 de � 
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y'Lj. = 0.0167 * -- [3.:36 lt. dE·?

o .. o�,

Existen recipientes de polietile-

no de 20 lt. de capacidad, de fbcil 

disponibilidad y pueden usarse para 

almacen2t.r al ácido e lorh:í.dr-ico ,, "/é:\ 

que no es afectado quimicamente por 

este ácido a lc1 tempera.tu.re•. 

se debe almacenar . Estos recipientes 

pueden contener el ácido nece.sa.r· io 

E3 • :::::6 * 2 :::: J. 6 .. 7 

lt de HCl al 33%.

d_e_l_ tanqL1e. 

C.l.orhidr ico.

Recipiente cilindrico vertical 

Volumen 20 lt 

Diámet.r·o 

Altura !,:,(> c:n1

Material F'olietil<eno 

Indicador de nivel de tubo de 

vidrio 

c .  Balanza 

Balanza simple con la 

Ac_i_do. 

, . 

1._1_r�1 J_ e a. 



especificación, que el rE<.nqo 

sea de 1---�,0 kg 

El resumen clEi los equipos especificados 

se encuentran en la fig (26). 

7.2. DISPOSICION DE EQUIPO

Es pee .i. f icados. los equipos de 

preparamos su disposición en la planta piloto. 

Criterios para su di�;posic:i.ón 

a. Disposición de las áreas de almacenamiento.

b. Distribución de los equipos 

c .  Sequr-idad 

En la -fiq (27) dispo�::-ición ele 

los equipos bassados en los puntos anteriores. �n 

gE.'n<?.r-aJ., los equipos se distribuyc,:�n en f C) ¡--· fTi i::•.

secuencial de acuer-do a las etapas del proceso y, 

dacio el volumen de pr-·odu.cc ión SE? SE! J. ecc ionó el 

·f 1 uj o por· gravedad (32). F'or- el lo, las un j __ cia.dE'!S 

inter-medias de almacenamiento, como los tanques de 

agua, dicr-omato y ácido clorhidrico se encuentran, 

los dos primeros, a una altura sobre el piso de 2 

m '/ 1 "�: m los- dos últimos, mostrado ·f .i.q 

( 28) n 
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DIAGRAMA DE FLUJO 

º'ºº �\GUA 

F 

..___ AGUA DE 
LAVAOO 

PILOTO DE AMARILLO DE ZINC 

AIRE 

\ 

' 

s 

Equipo Capacidad Potencia 
TANQUE AGUA CORRIENTE 
TANQUE AGUA DESIONIZADA 
TANQUE DICROMATO DE POTASIO AGITADO 
TANQU E ACIOO CLORHIDRICO 
T ANQUE RE ACTOR AGITADO 
MEZCLADOR HORIZONTAL 
DESIONIZADOR 
FILTRO PRENSA DE PLACAS Y MARCOS 
MOLINO DE MAR TILLOS DE ALTA VELOCIDAD 
BOMBA C':NTRIFUGA 
SECADOR DE BANDEJAS 

¡:: 1 � ?h 

575 l. 
310 i. 
260 l. 

20 l. 

700 l. 
as 1. 
8 l/m·1n 
0.025 mJ 

lO Kg/hr 
10 gal/min 
1.97 m¿ 

0.2 HP 

1.0 HP 
1.0 HP 

3.6 HP 
Cl.3 HP 

1.5 HP 

; ,: d ¡¡: tth� 

' 

I 

I 

AIRE 
82°C 
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AREA DE LA PLANTA PILOTO= 47m2

FIG 27 

DISPOSICION 
DE EQUIPOS 

Leyenda 

T 1 Tanque Aaua Corriente 
T 2 Tanque Agua Oesioniz. 
T3 Tanque Oicromato 
T4 Tanque Acido Clorhídr. 
T5 Tanque Reactor 

A
Mezclador 

8 Balanza 
o Oesionizodor
F Filtro 
M Molino 
s Secador 

M1 Mesa de Trabajo Filtro 
M2 Mesa de Trabajo Molino 



Tl 

OISPOSICION DE EQUIPOS 
VISTA ISOMETRICA 

NO A ESCALA 
T1 Tanque Agua Corr. 
T2 Tanque Agua Des. 
T3 Tanque Oicromato 
T4 Tanque Acido Clorh. 
T5 Tanque Reactor 
A Mezclador 
B Balanza 
o Desionizador
F Filtro 

M Molino 

PLANTA .PILOTO DE AMARILLO DE ZINC 
s Secador 

FIG 28 -
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Siguiendo las recomendaciones de Vilbrandt(33), 

se suministró suficiente espacio alrededor de cada 

equipo, con la finalidad de facilitar el acceso a 

ellos para su mantenimiento. Además, se evitó la 

ubicación de tuberias en el piso o a una altura 

menor de 1.90 m. 

La disposición de los equipos permite el 

tránsito y el transporte de material, que se 

realiz�rá con la ayuda de carretillas y envases 

para el transporte de la mezcla de 6xida de zinc y 

agua, el ácido y el dicromato sólido asi como de 

las tortas obtenidas en el filtro y el secador . 

La planta piloto debe estar ubicada en un lugar 

con servicios de agua,desague y energia eléctrica. 

En el caso de que el suministro de agua se consiga 

por pozos subterráneos, seria necesario emplear 

una bomba adecuada y efectuar un control de 

calidad de esta agua. 

7.3. COSTO DE LA PLANTA PILOTO

Considerando los costos de los componentes más 

importantes expresados en dólares a mayo de 1989 

(1 $ MUC = 1/ 1,810), en la inversión a realizar 

en la planta piloto, se tiene 
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7.3.1. COSTO DE EQUIPO 

Los equipos para el proceso a nivel 

piloto, que fueron seleccionados en el pá-

rrafo 7.1 generan la siguiente inversión: 

T1 

T2 

T3 

T4 

T5 

A 

D 

F 

M 

Equipo 

Tk agua corr . 575 

Tk agua desion . 310 

Tk.dicromato 260 

Tk ácid.Clorh. 20 

Tk.reactor 695 

Mezclador 

Desionizador 

Filtro prensa 

Molino 

Secador 

AT5 Agitador tk.reactor 

AT3 Agit.tk. dicromato 

B Balanza 

Costo de Equipos 

Costo ($ ) 

lt 800 

1 t . 

lt 400 

l t . 15 

lt. 828 

1,300 

3,600 

1,900 

6,400 

3,600 

1,475 

1,210 

60 

$ 22,138 
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7.3.2. INSTALACION DE EQUIPO ADQUIRIDO 

La instalación del equipo requiere mana 

de obra, soportes, plataformas, gastos de 

construcción etc . 

el Anexo (9 ) figuran los costos de 

instalación de equipos expresados como 

porcentajes del costo del equipo. 

Considerando estos porcentajes los 

equipos correspondientes tenemos. 

Equipos Costo($) 

Tks T3, T4, Ti y T2 394 

M Mezclador 130 

F Filtro Prensa 475 

T5 Reactor 226 

M Molino 320 

S Secador 280 

D Desionizador 200 

Costo de Inst.de equ. $2,025 

En el caso dE• 1 secador el porcentaje 

tomado es del 8% del costo del equipo, ya 
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un tipo de equipo bastante 

sencillo y de facil instalación . 

desionizador y el molino 

el costo fue dado por el fabricante. 

7.3.3. INSTRUMENTACION Y CONTROLES

Peters (24) nos dice que para una planta 

C:: OffiL.ln 

u ti 1 i ;��<:l 

qUE! st.::i J. idos y 

nor-mEt 1 men t,2 un 

costo del equipo adquirido. 

·'f l u.id e)�:::-

estimar este costo consideramos los 

equipos que requieren instrumentación como 

los ta.nqu<::i<.:,; a I mac (':f1n ami E•n to, 

reactor, el filtro prensa, y el secador . 

Inst. y Controles - $ 923 

7.3.4. TUBERIAS Y ACCESORIOS

En este rubro se incluyen, mano de obra, 

vá l vu l 21s 1, tuber-:Las, ac C:E!SO r·· :i. C)S y 

otr-os que se r-elacionan directamente con e1

tendido que se utilizan en el proceso. 

Evaluando todo ello nos origina un costo 
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aproximado de 350.00 

C. Tub. y Acce. - $ 350

7.3.5. INSTALACIONES ELECTRICAS 

En las p 1 c1.n te:\ s qu.1.mic::.;:1�:=, C: Of
f

1U.n i2'::', , 

costo de las instalaciones eléctricas llega 

del 10-1�1 �<. del cos.to total de 

equ.ipos. 

C. Inst. Eléct. = $ 2,300

7'n:3,:6a INSTALACIONES DE AGUA 

Est12 costo se considera en un 0.9% dr,:·l 

costo total de equipos dando� 

C. Inst. de Agua - ':{5 :200 "00

7. :3. 7 • TERRENO

Seria recomendable que 1 a p J. a.n t.;:,, p.i. l c:;tD 

sea instc:l.lad,'::\ en u.na plan t.,::1 indu.st1�j_.;:,_l ya. 

existente, liberándose <:.':!ste costo:• 

el espacio 

sólo Ll-7 m2
, 

·f isi.co ocupc: ... do por elle\ 



EJ. costo pr-e>ff1f:?cli.o dr? 1 1, . .1.r-·1,::C•. 

zona industrial de Lima se estima alrededor 

de los 2,820.00 dólares. 

7.3.8. GASTOS DE CONSTRUCCION

el el i s<.eí-=; e; \J ,· la 

ingenieria y otros, estimamos el costo de: 

C. Ing. y Superv. - $ 500.00

F,ESU1�·1FN 

ITEM 

Equipe> 

In s t .. de F q u i í•n 

lnst .. y contr-ol" 

I ns t.. clE, agu2i. 

T<:?1r·1�eno 

C os t..o s .I .. n d .i r-e.e. t._o,s_ 

Gastos de Construc . 

l::.ven tuc:11 es 

C;os
t

.C> ( $) 

'-"?23 

1:,00 

5
1
,000 
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COSTO DE LA PLANTA PILOTO : $  36,256 

7.4. COSTO DE FABRICACION DEL PRODUCTO

En este rubro se incluyen todos los gastos 

directamente relacionados con la fabricación del 

producto. Se consideran el costo directo de

producción y otros gastos. 

El siguiente esquema de costos se mostrará para 

un batch de 25 Kgr. de producción . 

7.4.1. COSTO DIRECTO DE PRODUCCION

a. Materia Prima

Materia Prima 

Oxido de Zinc 11.5 kg 

Dicromato de Potasio 18.0 kg 

Acido Clorhidrico 8.4 lt

Costos($) 

4.80 

22.30 

0.36 

Total C. Mat.Prim.: $ 27.46 

b. Mana de Obra

1 obrero (2 dias) $ 2 .. 6 
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c .  Supervisión de Operación 

1 supervisor (2 hr .)= $ 0.39 

el. Electricidad 

Considf.?r··¿,tndo la 

Electrolima para usos generales de 0.108 

$/kwhr. y teniendo en cuenta los requer� 

mientas de la planta piloto: 

Equipo K�..,ih1·- consum . 

. �¡, l i 

.a: • (;:J .L 

Bomba del s.ist. filtrac . 1.56 

1"1 Molino 

Ei Sec c.°'\dor-· 

ATR Agit.tk. Reactor 

ATD Agit.tk.Dicromat. 

Total Kwh consum. 

Se t.ien1=.· que: 

Total costo Elect. 

'..?.64 

9 .. 20 

1 7 L1 _ ., , r 

o. os:·

.l.00 

J..8 .. 84 
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e. Agua

El total d� agua requerida para el 

proceso es de 755 lt., teniendo los 

adicionales consideramos 800 lt. 

El costo de agua es de 0.3 $/m� 

Total costo agua - $ 0.24 

costo ele desionización está 

contemplado en 7.4.1.g. 

f. Mantenimiento y reparación

Peters (34) estima que los costos 

anuales para mantenimiento y 

reparaciones pueden ser tan bajos como 

el del costo del 
. . 

equipo,si éste 

trabaja en condiciones operativas no muy 

severas, como es el caso nuestro. 

Teniendo en cuenta el tiempo que dura 

el batch de 25 kgr. se tiene � 

C. Mant. y Rep. - $ 2.00
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g. Suministros para las operaciones

Aqui consideramos los gastos en 

reactivos para análisis, consumo de 

resinas, regenerantes, etc . 

Perry(34) considera para Ps+P rasn un 

15% del costo de mantenimiento V 

reparación. 

C. Sumin. para operac . - $ 0.30

h. Gastos de laboratorio

En este item se incluye el costo de· 

los ensayos de laboratorio para el

control de las operaciones y el control 

de calidad de los productos. 

Peters (34) estima un 10% de la mano 

de obra. 

Gastos de Labor . - S 0.26 
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7.4.2. OTROS GASTOS 

a. Depreciación

Peters (34) estima que la t_ i::I S e:\ E:1. r-\ 1 ... l i=.I ]_ 

de depreciación de maquinarias y equipos 

e:;¡ 1p1 P calculé:1.rse en el 10% de 
., ·-
.1. d 

.inversión. ele capital fijo, De J.C) C:Ui':i.J. 

tf.�nemos: 

Depreciación - $ 5.00 

b. Embalaje

ello se US<':trb.n bol �:',é:'t s.; 

polietileno de 25 kg. 

Costo de Embal. - $ 1.00 

RESUMEN 

I TEl"'l Costo ($) 

Costos directos 

Materia Prima 27.46 

2.60 
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Supervic . de Operac . 0.39 

Cons. Electricid. 

0.24 

Manten . y reparac . ::.oo 

Sumin. para operac . o. �so

Gastos de laborat. 

(Jas tos Fijo!::; 

Deprec .iac i.ones !_j. 00 

Gastos Generales 

Em bc:l l aj E-? l. 00

C. de fab./25kg :$ 41.28

El costo de fabricación por kilo, que arroja la 

Planta piloto es de $ 1.65. 

Este valot- es un bu.en indice comp21.r··¿ic:JO con E) 1 

costo del pigmento a pedido directo de ·$ 2" 0'.2 02 l 

kilo. Es
t

.c,1 de costo�.;; pu,ac:IE• 

incrementarse llevando la producción del pigmento 

a una planta industrial ya que en ella se tomarla 

en cU.E!n ta un factor muy .irnpo1� t.an te que es 

volumen de producción . Dando asi, la posibilidad 

de la rentabilidad del proyecto. 
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ANEXO 1 
Comportamiento de las Especies 
Jónicas del ZnO a diferentes va
lores de pH. 
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ANEXO 2 

Cuadro de Selección de Sistemas de Agitación 
Industriales con la Potencia/Velocidad Calculadas. 

100 !O 
90 

l=S:1-= 80 
70 

•llti 
60 --,-

5G 
50 

45 

40 
37 

30 �-

1 1 
2 

20 



AN EXO 3 

ESPECIFICACIONES 

-ASTM 03280-73. Métodos ,Standard para

el Análisis del Pigmento Blanco de Zinc. 

- ACS Specifications. Oicromato de Potasio.

- ASTM 0�78 -49. Especificación Standard

para el Amarillo de Zinc.

-ASTM 0444-- 51. Métodos Standard para

el Análisis Químico del Pigmento Ama -

ri llo de Zinc. 

-ASTM B117-64. Método Standard de la

Prueba de Niebla Salina.
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,11 

Standard Methods for 

ANAL YSIS OF �HITE ZINC PIGMENTS1 

This .ianJa_rJ is i .. ucJ undcr 1hc fixcd dcsignalion D 3280; lhc numbc_r immcdialcly following lhc <k•igna1ion inJicaics lhc 
y,ar oí original adopuon or. IR 1hc cuc oí,rc•1S1on. tbc ycar oíwl rc•1S1on. A numbcr IR parcnlhcscs 1RJicaia ihc yur ofl.ut 
rcapproval. 

�i,,nE--Sec:lion 4 was cdilorially addcJ and subscqucnl s«lions wcrc rcnumbcred in May 197;¡-
· -----

l. �ope
1.1 Thesc methods cover procedures for the

analysis of white zinc pigments. 
1.2 The analytical procedures appcar in the 

following order: 

Pr<¡:,aralion oí Samplc 
Zinc O.iJ� 

S..:lion 

s 

T111 d Zin,, Uai111 Di11hcnyla111i111 111 Ín11r11al 6 
hulicator 

To1;,I Zir,c:, Using Uranyl Acc1a1c as E,ucrnal 7 
l11dica1or 

T01 ,1 lmpurilics 1 
Tol:,I Sulíur 9 
Moisiurc and 01bcr Volalile Maucr 10 

T01.,, Lead 
To1al Zinc 
To1.I Sull'ur 
lota.: lmpu,iaics 

LcaJcd Zinc 0Aidc 

Moi,1urc and 01hcr Volalilc Mall<r 
W11,r-Sulubl, Salu 

/,IIÍ\' �,ulHJ• 

l1n� O.\IJo 
Zm� :;ulliJc 
W11c·-Soluble Salla 
Mui,iurc and 01hcr Voloulc Mallcr 
811iu1n Sulíalc 
Tllanlum Dio1.idc 

2. Avplinble Documents

2.1 ASTM Standards:

11 
12 
13 
14 
u 

•• 

17 
" 

19 
20 
21 
22 

D ,80 Test for Hygroscopic Moisturc (and
01her Mallcr Yolalile Under thc Test 
Conditions) in Pigments� 

D 1193 Specificalion for Rcagenl Water3 
D l )94 Chemical Analysis of Whitc Tita

n.ium Pigmcn1s' 

3. Reagents
3.1 Purily o/ Reagents Rcagcnt grade

chemicals shall be used in ali tesis. Unlcss 
otherwise indicated, it is inlcndcd that ali re
agents shall conform to the spccifications of thc 
Commiucc on Analytical Rcagcnts of thc 
American Chcmical S9cicty, whcrc such spec
ifications are available.• 01hcr grades may be 
uscd, providcd it i1 lír8I 11M:crl11incJ lhat lhe 
reagent is of sufficiently high purity lo· pcrmit 
its use without lcsscning the accuracy of thc 
determination. 

.3.2 Purity o/ Water-Unless otherwise indi
cated, refercnccs to water shall be understood 
10 mean Type II reagenl grade water conform
ing 10 Method D 1193. 

3.3 Concentration o/ Reugmts: 
3.3.1 Concentrated Acids und Ammonium 

Hydroxide-When acids and ammonium hy
dro�ido ar" &l""'"il\lal hy 11111110 111 d1c;111lrnl 1111 -
11111l11 only h hhvul.l t�, 111uh,1M1111,l th .. 1 "'"'�11 
tr111cd 1c11gcnb of' lhc fullu"'ini; spc.:ifü: i;1avi
lics or conccntralions are in11:mlcd: 
Accli< acid, H<.',lt,O, tC..,1iua >ec 4.2¡ 
HyJro.:hlori< a<id, l!CI 
Hyllroíluoric acid, HF CCaullOII· -w:c 4.J) 

'N.l� 
,pgr 1.19 
..... 

1 Thac mctboda are unJcr lhc ¡uri><li<hon uf ASTM 
Commiucc D-1 on Pa1n1 anJ Rcl�lccJ <.:o.-cinp and M�tcriah 
anJ arc 1bc dircct mpon.,bili1y uf Sut><:onunillcc DOU I oo 
Chcmical Analyau fur Painl anll P•1n1 M•lcnab. 

Currcnl cJilion •ppronJ 0.1. 1 J. 11171. PublahcJ Dc
ccmbcr 11171. 

'Annw,/ Book o/ ASTM S11111.Jard,, Pan 2l. 
"A1tn,,ul Bt10k uf ASTM S1u11Jard,, l'•n 2'J, 

_ '''.R••t•nl Chcmiciili, Amcr�n Chcin1<:�I Soc1cty Spcc
lÍICal10M. Amcncan Cbcmac41J So...•cty, W�hmglOn. D. C. 
For ,uggc�ion1 on lhc 1csaing of ruicnb not lu,lcd by tbc 
American Chcmic&l Sotlcty, scc .. kc�gcnt Chcm1c,1b and 
S1andarda," by Joscpb Rc»in. D. \·•n No:.1r•nd Co .. lnc. 
Ncw York, N. Y., and The ··un11cd S1.a1c� f'h�rm,u.:opc1•." 
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Nirric 1dd, IINO, (Cautlon--- stt 4.4) 
Sulíuric •cid, 11,SO, (l'1u!IM !ltt 4.SI 
Ammnnium hyJ,.,.idt, Nll,Ol·I (CaulkNl--

'ltt 4.11 

sp gr 1.42 
•r gr l.�4 
•p gr 0.90 

Thc desircd specilic gravitics or conccntrations 
of all olhcr conccntratcd acids are stated whcn
cvcr thcy are specilied. 

3.3.2 Diluted Add, and Ammonium Hvdrox
ide-Conccntrations of diluted acids and am
monium hydroxide, cxcept whcn standardizcd, 
are specilied as a ratio stating thc number of 
volumes of thc conccntratcd reagcnts to be 
dilutcd with a given number of volumes of 
w11ter, u in thc following cumple: HCI ( 1 +99) 
mcnn� 1 volume of conccntrated HCI (�p gr 
1.19) diluted with 99 volumes of watcr. 

4. Safety Precautlon�
4.1 Ammonium Hvdroxide causes sevcre

burns and may be fa.tal if swallowcd. Do not . 
gel liquid or vapor in cycs, on skin. or on 
clolhing. Avoid brcalhing vapor. For Eyes: lm
media<ely nush with water for al lcast 15 min. 
Call a physician. Externa/: Flood wilh 1ap wa
lcr. Remove contaminated clothing. Wash wcll 
hcforc reuse. lnt,rnnl: Do not givc cmc1ic�. Do 
not induce vomi1ing. Givc wa1cr with largc 
amounts of dilutcd vincgar, lcmon, or orangc 
ju ice. Follow with milk or whitcs of eggs beatcn 
in water. Cal! a physician. 

4.2 Acrtlc- A cid cau�cs scvcrc bums and may 
be fatal ií swallowed. Do not gct liquid or 
vapor in eyes, on skin, or on clothing. Kccp 
nway from hcnt or open flame. Far Eye.,: lm
medinlely flush wi<h waler for at least 15 min. 
Call a physician. Externa/: Flood with tap wa
ter and thcn water containing sodium bicar
bonatc. Rcmovc contaminatcd clothing. Wash 
wcll before reuse. Interna/: Do not give emctics. 
Do not induce vomiting. Oivc tap wnler, milk, 
or milk oí magnesia. Give whitcs of cggs beatcn 
in water. Call a physician. 

4.3 H_vdrofluoric Acid-Conccntrated hy
drofluoric acid is an extremely hazardous liquid 
and vapor. lt causes severe burns, which may 
nol be immedialely pninful or vi�iblc. M11y be 
ÍRlnl if swnllowed. Do not gct in cycs, on skin, 
or on clothing. Do not breath vapor. For Eyes: 
lmmediately nush with water for al !casi 15 
min. Call a physicinn. Externa/: Flood wilh tap 
water raying raniculnr attcnlion 10 skin undcr 
nails, lhen iced aqueous or alcohol solution 

(0.13 �) ben1.alkonium chloride or iced 70 % 

alcohol solulion, or ice-cold saturalcd solulion 
of magnesium sulfate for 30 min. In abscncc of 
a physician conlinue abovc for 2 to 4 h. Then 
apply a largc amount of frcsh powdcrcd mag
ncsium oxidc/glycerin paslc. Removc contam
ina1ed clothing. Wash well beforc reuse. Inter
na/: Do not give emetic�. Do not induce vom
iting. Givc táp water, milk, or milk of magnesia. 
Givc whites of cggs beatcn. in water. Call a 
physician. 

4.4 Nitric A cid causes bums and may be fatal 
if swallowed. Vapor is cxtremely ha7.llrdou� 
nnd mny cn1m, nilrouK siu (IOIMlnlns. Splllnge 
may cause llitrou� gu poiwning. Spillage may 
cause lirc or libcralc dangerous gases. Do not 
breath vapot. Do not gct in eycs, on skin. or on 
clothing. For Eyes: lmmediatcly flush with wa
ter for at lcást 15 min. Cal! a physician. E:rter
nal: Flood with tap water and thcn water con
taining sodium bicarbonatc. Rcmovc contami
nated clothing. Wash wcll beforc reuse. lnter
nal: Do not givc cmclics. Do not induce vom
iling. Givc tap water, milk, or milk of magncsia. 
Givc whites of eggs beatcn in water. Call a 
rhysicinn. 

4.S Sulfurlc Add causes scvcre bums and
may be fatal if swallowcd. Do not gct in eycs, 
on skin, or on clothing. Do not add water while 
in a container unless done whcn cool and with 
extreme caution. A violen! rcaction may occur. 
Use a hood whcn handling sulfuric acid or any 
mixture containing it. Avoid breathing vapor. 
For Eyes: lmmediatcly nush with water for al 
lcast 15 min. Cal! a physician. Externa/: F-'lood 
with tap water and thén water containing so
dium bicarbonate. Removc contaminated 
clothing. Wash wcll before reuse. Interna/: Do 
not givc cmciics. Do not induce vomiting. Give 
lap water, milk, or milk of magnesia. Oive 
whitcs of eggs bealcn in water. Call a physician. 

4.6 Potassium Did1romate is harmful and 
may be fatal if swallowed or inhalcd. lt may 
cause a rash or externa! ulcers. Avoid brcatl}ing 

· dust or solulion spray. Avoid contact with eycs,
�kin, or clothlng. Fnr F.ye.,: lmmedh11ely nu�h 
with walcr for al lea!II 15 min. Call a physician. 
Externa/: Flood with Jap water. Removc con· 
laminatcd clothing. Wash well before reuse. 
Interna/: lf conscious, induce vomiting imme· 
diately by giving a lablcspoon of salt in a glass 
of �arm wn.ter. Repea� u�ti� _vomit _fluid is

1 
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clear. Call a physician. 
4. 7 Ethvl A /('()ho/. Drnaturetl--- Flammahle.

Vapor is harmful. May he fa1al or cause hlind
ness if swallowcd. Kccp away fron, heat. 
sparh. or name. Avoid hrcathing vapor. Avoid 
contacl with eycs, skin, or clothing. U11e with 
adcq1111te vcntilntion. In ca!IC of lire u11e wa1er 
�r-rny, nlcohol íoam, dry chemicnl, or cnrhon 
db,tide. For Eye.,: lmmcdiately flush wilh wa
ter for nt least IS min: Cal! a physician. lntt'r· 

. 11111: lf conscious. induce vomiling immcdinlely 
by- givihg a tablespoon of salt in a glnss of 

, warm wntcr. Re¡,cat unlil vomit nuid is clenr. 
· Cnll n phy�lclnn.

· �- Pr,parátlnn or Sample
�- L Grind dry pigments, if lumpy or nol

lindy' ground, to a line powdcr for analysis.
Lar"ge samples may be thoroughly mixcd and
a rcrrcscntntivc portion takcn and powdered if
lumpy or nol lincly ground. Mix 1he samplc in
ali cases thoroughly hefore taking spccimens
for a na lysis.

5.2 Separatc pigmenls from paints or rasles.
grin.J to a linc F.wdcr. rais lhrough n No. RO
(1110-¡,m) sicve' 10 rcnuwe nny skln�. lhor
oughly mix, and oven dry al 105ºC. Mois1en
such pigmcnts ancr wcighing with a little al
cohel before adding reagents for analysis.

S.3 Preserve ali samples in stoppcrcd bot1lcs
or co11taincrs.

ZINC OXIDF. 

6. Total Zinc:, Uslng Olph,nylamlne as Interna!
lndlcator

6.1 ·. Reaient.,:
6.1.1 Diphenylamlne I ndicator · Solution (/ O

g/1/tre)-Dissolve I g of diphenylaminc in 100 
mi of 11,SO,. 

6.1. :! Pnta.uium FerrnCTanidt' Standard Sn
lu1ia11 I /mi• 0.00/:1 K Z,1)-(Cautlon--sce 4.6)-· 

Dissot•:•c 35 g of K,Fc(CN�)-3H1O in wa1cr 
\and dilule to I litre and add 0.3 g of K.3Fc(CN1,; 
Jbcforc using. Standardizc the soluuon by ti
\ li'a1ing agnin!II rcu�ent Fmde _7:iru: (320 to 340 
11ng), followlng 1111: IÍIÍÍ�l.'úllrt ucscrihtd in �.2, 
(alculJle the grams of linc equivalent lo 1.00 
mi of thc solulion. 

6.2 l'rocedure--.. Weigh lo lhc ncercsl O, I mg 
aho111 !l.4 g of the �11mrlc into n tnll form 400-
ml h1:al;er. Moislcn with ahout 20 mi of water. 
and <Íi�·c,lve in 15 mi nf HCI. Ne111ralile with 

Nll,OH. u�ing litmu� as thc indicator. Add an 
cxccss of 15 ml�O, (1+21 and dilute to 
200 mi. Hea1 to arrroxima1cly t,0ºC. add 2 
drors of diphcnylaminc indicator !<Dlution and 
while �tirring vigorously. 1i1ra1c 11.-ith 
K 1Fe(CN). !lolu1ion lo lhc color chan11c from 
purplc to a peuis1cn1 ycllowish 11rttn. 

Noo 1---The true end f'('int�, • •h•'f'. rtr•I••�• 
ehanl!e ímm a ru,rle to • yelll,wi�h grttn. At 1he 
heginning oí rhe 1i1ta1ion. 1 deer hlue color i1 Jevcl
or,rd uncr aJdiri"n oí a íew millililr� <'I' K,Ft1CN1,. 
11oluti,1n. Ah,,ut O.� 11, 1.0 mi �fore 1he 1rue ntJ 
roin( Íl reached. 1he ""lurion chanre� írom a hlue to 
1 rurrle colnr. Afier 1h11 ru•rle "'"'' 1, d•1tlor--l, 
1h, 11trnllon �houhl hf l'1•ntinue1I il1<•rw••e 11, thf 
flel'lll1lenl yefü,,.·i,h green and end r,,,int. 

5.3 Cn/mlarlon--Calculate thc perccl)I total 
1.inc as ZnO. as follows: 

ZnO. r; • (( VZ x 1.24�1/SI x l(Wl 
whcrc: 
V "' millilitres of K,Fc(CN l. solution rc

quired for 1i1ration of lhc samrlc. 
Z .. zinc equivalen! of the K,Fe(CNI.. �lu-

tion. g/ml. 
S .. grams of samrle uscd. and 
l.24� • molccul:u wcight ZnOi�URlimole<c·
ular weight Zn(65.3�l-

7. Total Z1nc:. U!'l"Jt Uranyl Aeetat� ª" E,itff·
nal lndleatnr

7.1 Renitnt.,:
· 7.1.1 Uranyl Acetate /ndicator So/111inn l.'O

i//ltrr)--Di�solve 5 g of UO.:<C1H,0,1,-2H.-O 
in 100 mi of water and make \lightly acid •·ith 
acetic acid. 

7.1.2 Potassi11m Ferrocranide. S,o,,dord So
lutinrr (/ mi '"' 0.0().11 K in)- Di�soh·c 3� g oí 
K,Fe(CN)., JH1O in water and dilutc ro I litre. 
Slandnrdi,e thc solution by 1i1ra1ing againil 
reagcnl grade ,inc (320 to 340 mgl. following 
thc procedurc dcscribcd in 7.2. Run a hlank 
litration with thc samc amounts of rcagcnl� and 
wnler. Calculale the zinc equivalent oí the "°" 
lu1ion as follows: 

7. • WIV- 111

whrrc: 
Z • zinc equivalen! of thl" K,Fc({'N� <olu

tion. g/ml.
W • gram\ oí 1.inc u�d. 

'l>c-tu,ltJ r�u1trmtn1, fo, 1hi• ,i,,t •rt '''"' .,, \�T\f
Sr�·,:1Ítut1on E 11. f,,, W1rt-Cl�h S,t,t, ft"f lr••n1 Pur
r"'.,.."'· ..f"ntml R,-.,,, ,.f f \"T\f St,m,lm./, r.tn �, 
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V • millilitrcs o( K.Fc(CN),¡ solution re· 
quircd for titr1tion oí the iinc, ilnd 

B • nulhlitrca oí K,Fe(CN),, wlution rc
quucd íur titratiun oí thc blank. 

1, l I',,,. ,Jur,: 
7.2.1 Wci,h 10 1hc neaml 0.1 mg aboul 0.4 

g oí thc i.&mplc in10 a 1all-form 400-ml beaker. 
Mwtcn with about 20 mi oí Wilter and dissolve 
by ;aJJing 10 mi uf HCI. Add NH,OH un1il 
Mightly alhlinc to litmus JWSI· Add HCI until 
j!UI acid, and 1hcn add l mi in uccu. Dilu1e 
w aboul 2� mi with hot water ilnd heill ncarly 
&o boiling Tilrillc with K.Fe(CN>,. wlution, 
wirring comwuly, unlil a drop oí uranyl ace
i.te inJ�tor IQlcJ in a white porcclain spol 
pYte �ws a brown tinge aflcr slilnding 1 min. 

7.2.2 Blank-Run a blilnk titration with 1he 
yme ;amounli oí rcagenli ,rnd water. 

7.l Ca/cu/a1ion--Calculil1c the pcrcent total 
zinc as Z11O, ilS follows: 

ZnÓ, $•(U V- B¡Z x l.24Sl/SJ x 100 

whcrc: 
y • millilitrcs oí K,Fc(CN). solution re

quircd for titration oí the s.ample, 
B 

z 

• milhlitre, oí K.l'ctCN). wlution re•
quircd for lllrillion º' the blank, 

• ZÍIK cqui\'&lcnt oí the K.Fe(CN>,. SO•
lution, g/ml., 

s 

l.24S
- grium oí s.amplc U)('d. ¡¡nd
• mol«:ul.ar weight ZnO (111.311)/mo

h:culilr weight Zn (6S.)II). 

l. 'l'ulal lmp111ide11

8.1 Ca/nda;ion--C&lculale thc pcrccnl total
impuritics .u fol1011¡·�: Total impurities • 100 
- tolllt Linc u ZnO. 

/ 

9. Tucal Sullur
9.1 Rtar,rnu:
9, 1.1 BromiM Waltr (sa1ura1td).
9.1.2 A/n1inum-Reagen1 gr11de granular

aluminum. 
9.1.l Barium Chloridt So/u1ion (/00 g BaC/1 

/ilrt)- O1>,)0lve 117 g BaCI,, 2H,O in water 
anJ Jilulc 10 1 litre. 

9.l ProuJurt:
9.2.1 We1gh 10 1he ne&ml 0.1 g ilbout 10 g 

oí 1hc Wtmplc into a 400--ml buker. AJJ SO mi 
oí ..aturatcJ hromine water. 100 mi of wuter. 
anJ H mi uí IKI. Boil unul ali thc bromine 
h.u bc:cn opcllcJ, cool, anJ aJJ J to 5 g of 

granular aluminum. Heal 10 boiling, filler, and 
wush wcll wilh hol wuler. 

9.2.2 Dilute 1he fillr111c 10 300 mi with water, 
m:u1rali1.c wi1h NH.OH, und. 1tdd 6 drop� of 
un llcal 1u builin¡ 1111d 11dd 2S mi uf h1>1 
BaCI� wlulion tJropwis�. wilh conslanl slirring. 
Allow 10 stand in a warm place for al leasl 2 h. 

9.2.3 filler, using & wciehed Gooch crucil'llc. 
or a fine 1e,11ured fillér'papaand\\�if"wcÍÍ 
with hot water. Dry and isnile in a muffic
furnace for 30 min. Cool_ 311 \Ve&gh asJ!./,\S.9..., 

9.3 Calculu1ion-Calcula1e the pcréenl sul
fur as follows: 

Sulíur, 'JI,• [(P X 0.!)74)/S) X 100 

where: 
P • grams of BaSO, precipilate,
S • grams of sample uscd, and
0.111.¡- molecular weight S (32.064)/molcc

ular weight BaSO, (231.43). 

10. Mol111ure and O1ber Volatlle Mauer
10.1 Procedure--Determine moisture and ·

other volatilc niauer in accordance with 
MelhoJ A of Method D 2110. 

�_.�;�l>t:D l.lN� OXll>t.: 

11. To&al Le114'
11.1 Pro,·edure:
11.1.1 Weish to 1he ncaresl 0.1 mg uboul O.S 

g of the �mplc inlo a 400·ml beakcr. Dissoh·c 
in 250 mi of water und 20 mi of HNOa (No1c 
2). Add S mi of •hso. and cvupor111c to dcnac 
white fumes. Cool, add SO mi of 9S % alcohol 
and 200 mi of water, let stand cold l to 2 h. 
Filler, using a weighed Gooch cruciblc. Wash 
the precipi1a1e with H,so. ( 1 +99) anJ combine 
the fillrale and washings. lf the zinc contenl of 
the sample is known to be 40 % or over, reserve 
1hc fihrale and washings for thc dc1ermina1ion 
uf IOlitl linc (Scclion 12). 

Non 2-lí lhc samplc con111ins cakium or bar· 
ium. 1hc lud and zinc lihould be scparalcd b1 precip
i1a1ion wi1h H,S aflcr soluiion in HCI, malong alka· 
linc wi1h N H ,011 anJ thcn acid wi1h acciic acid. 
Dwolvc 1he PbS and ZnS in diluic HNO, and dctcr· 
mine thc lcad and zinc iu abovc. 

11.1.2 lgnile the precipi1a1e in the cruciblc 
. 111 dull red heat (550 ± 50ºC) for 20 min, cool. 

1nd wcigh. 
11.2 Cu/cu/u1ilm---C'ulcula1e the percenl to· 

&al lcad as PbO as fi•llows: 
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PbO: %,• [(P X 0.736)/S) x 100 

where: 
P • grams of PbSO, prccipitate, and
S • grams of i.ample useJ 
0.736 • mokculur wcighl PbO (223.21)/1110•,; 

lecular weighl PbSO, ()03.211) 

12. Total Zinc
• 12.1 Reagenis-See 6.1 or 7.1, whichever is:
applicable. 

12.2 Procedure: 
12.2. l lf the zinc content of the sample is 

known 10 be 40 % or over, de1ermine zinc on 
lhe filtrate obtained in 11.1.1. lf the zinc con
tent is known 10 be under 40 %, weigh 10 the 
ncarcst 0.1 mg aboul I g of the samplc, precip
ilale and filler off lhe lead as PbSO, as de
scribed in 11.1.1, and determine zinc on &he 

S = · grams of sample uscd, and 
0.343 -= molecular weighl SO, (110.07)/molcc

ular weight BaSO, (233.43 ). 

14, To11I lmpurUle11 
14.1 Culculutlun-Calculate thc pcrccnl of 

lotil impurilics as follows: 
Tol_al impurilics, % • 100 -:. (L + Z + S) 

where: 
L - 101al lead as PbO, %,
Z • total zinc as ZnO, %, and 
S • total sulfur as so3, %, 

IS. Moisture and Other Volalile Matta-
1 S. l Procedur� Determine moislure and

other volalilc maller in accordancc wilh 
MethO!J A of Method D 280 .

liltrate. · 16. Waler-Soluble Salts
12.2.2 Evaporate &he appropriale fihrale 10 

dryncss and determine iinc as dircc1cd in Sec• 
16.1 Proudurt:
16.1.1 Weigh lo lhe nearcsl I mg aboud g 

1ions 6 and 7. 
1 

of the sample into a 500-ml graduated llask. 
13, Tolal.Sulfur 

13.1 Reagtnl-Sec 9.1.3. 
IJ,2 l'ru,·•dur•: 
ll.2.1 Wei¡;h 10 lhc ncarest 0.1 mg aboul 1

g o( thc sample, i.nto a 400-ml beaker. Add 10 
mi of walcr, J g of NH,CI, and 5 iiil of HCI 
saturatcd with bromine. Heal on a slc:am balh 
for aboul 1s· min. Add SO mi of w11tcr. neu1r11l· 
iu with dry Nu�CO:1 in excess. Boil 10 to IS 
min. Allow to �elllc, dilu1c to 250 mi with hol 
water, filler, anJ wash wilh hol water. 

ll.2.2 Redissolve lhe residuc in HCI, repre
. cipitale as bcfore, anJ wash with · hql water. 

Acidify the combined liltrales with HCI, adding 
S mi in excess. Boíl 10 10 15 min. · Nc11tralize 

· wi1h NH.OH and add 6 drops excess 10 HCI.
Hcat to boiling arid add 25 mi of hot' BaCh _ 
solu1ion dropwise, with constant stirring. AIIQ-.V.,. 
to stand in a warm pluce for at least 2 h. ''.> 

13.2.3 Filler, using a weighcd Gooch cruci
ble or a fine texlured filler papcr. and wash 
wvell with hot water. Dry and igni1e in a muffie 
fürnacc for 10 min. Cool and weigh. 

13.J, Ca/cu/ution-Calculate thc pcrccnt sul
lur as SO:1, as follows: 

SOJ, % • [(P x 0.343)/S] x 100 

Add 250 mi of water al room 1cmpcra1ure and 
shakc for 10 min. Dilute the solulion to the 

. mark wilh walcr, mix by 1haking, and filler 
lhrou�h II Jry, li11e1 pupcr . 

16.1.2 Trunsfer 400 mi of 1he clelU' fillrate 10 
a weighcd plalinum dish and cvaporale to dry
ness al 105 to l l0ºC, cool in a dcsiccator, and 

. wcigh rapidly 
16.1.l Ll/unk-Mukc a blunk Jetcrnünation 

111 1hc same time in a similur manncr. 
16.2 Culcu/atlon-Calcula1e lhe pcrccnt wa

. lcr-soluble salts as follows: 
W-1\er-soluble salts, % • ((R - B)/S] x 100 

where: 
!{ • grams of dry salts obtained from lhe 

B 

sample, 
grams of water-soluble salts obtained 
from lhe blank, and 

S • grams of sample rcprescoted in the ali-
quol uscJ: 

ZINC SULFIDE 

17. �lnc Oxiile
17.1 Reagents-See 7.1.
17.2 Procedurt: 
17.2.1 Weigh 10 thc nearcst I mg aboul 5 g

.vherc: 
i' . , .. of t�e :·mR�rin�U.5.()0-ml Erlcnmeycr fb.,k. ...  ·"·''· t1:-1 I�.\ ,1.t;·..;.1:;t:. � t ,:..; 11\..•· · • •  grams ol Baso. p�éip1Í-a0te:'. u 1 ', aná,11�,�7oq ,rif-L'?taceuc ac1d (3+97). Shakc

lfl.!;t,i,,1.t!i[!: f.), ,"l;,-· ........ :. ....... � !.· - -
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continuously for 20 min anJ iran$fer 10 a 500-
ml volumctric lluk. Dilute 10 the mark and 
filler througb a dry, fine· papcr. 

17.2.2 Tnin,fcr 400 mi of thc clcar fihratc 10 
a 600-ml bcaker. Add 20 mi of HCI and neu· 
tr¡lizc with NH.OH, using lilmus papcr. Add 
HCI until jwt aciJ and thcn add J mi in cxcess. 
Hut nurly 10 boiling and titrate with 
K.fc(CN). 10lu1ion .u dcKribcd in 7.2. 

17.J CaJcula1ion-Calcula1e lhc pcrccnt 
zinc OAidc as follow$: 

ZaO, "l • (U V- B) Z X 1.24.S)/SJ X 100 
whcrc: 
V 

IJ 

z 

s 

1.245 

• miUililíei of K.Fe(CN},¡ wlution re· 
'IIIIICJ Íll# IIIIIIIÍúll of" thc IM&lllplc, 

• nullaluru of K.Fc{CN)o aolution re· 
quircd for titralion of thc blank, 
zinc cquivalcnt of thc K.Fc{CN)o¡ liO· 
lution, g/ml, 

• g,anu of .amplc reprcacntcd in thc 
aliquot uicd, and 

• molecular weight ZnO (81.38)/mo
lccular wcight Zn (65.38). 

111. Zl11e S..Ulik

111.1 &oir111J-Scc Scction 6. or 7, which· 
cver � applic.iblc. 

111.2 Procrdwrr- Wéigh lo thc ncarcst 0.1 
mg a ponioo of lhc wmplc into a tall-form 40(). 
mi bca.,cr. Moutcn wi1h water, add 10 mi of 
H,so. ( 1 + 1 ). anJ evapora te to dryncss. Cool, 
¡¡nd pr.x:ccd u d1rcctcd in 6.2 or 7.2. 

111.J Co/o,Jatio11-C¡¡lcula1c the pcrccnt zinc 
iulfidc as foU01n: 
zns.-.-(uv-a,zx 1.4911/SJ>< 1ooi-1.20A 
V • millihlrcs of K.Fc(CN). :,;olution re

8 

z 

s 

A 

1.20 

1.491 

-

quircd for tilr.uion of the sample, 
millilitr� of K.Fc:(CN>,. wlution re
quired for litrillion of thc blank, 
z.inc C(juivillcnt of the K,fe(CN). :,;o. 
lution. g/ml. 
gram, of �mplc u:,,cd, 
pm:cniage of zinc oxide (Scclion 16), 
faaor for convcr�ion uf pcrcentage of 
ZnO to thc ZnS e4uivalcn1, and 
molecular wcight ZnS(97.44)/molec-
uLu wcight Zn(65.311). 

19. Watu-Sutubk Salts 
19.1 /'roadure - Octcrminc water-:,;oluble 

i..ih.� .u d1rcc1ed in Scction lb. 

20. Moisture 
20.1 Procedure-Dctermine moisture ªnd 

01her volatile mallcr in accordancc With 
Method A of Method D 280. 

21. Barium Sulíace 

2 l .  1 R11uge111s: 
2LI.I Sodium Carbonate Solution (2 g/ 

litre)-Dissolve 2 g of Na2CO3 m water a.'ld 
dilutc tó 1 litre. 

21.1.2 Methyl Orange lndicator Solution-
Dissolve 0.1 g of methyl orange in 100 mi of 
wa1cr. Filler if nccc��ary. 

2 l. 1.3 Amm,111/um Sulfute Su/111/un (JO g/ 
litrt)-Di5Wlve JO g of (NH.),SO, in water an4
dilulc tu 1 litre. · 

21.2 Procedure: 
21.2.1 Wcigh 10 thc nc11rc1il I mg about 1 8 

of thc umple into 1 400-ml beaker. Moistcu 
wilh water, and add 100 mi of H2SO. O+I), 
and evaporate lo dryness. Cool, add 200 mi of 
wa1cr, aod carcfully break up the rcsiduc. Boil

for 15 min. Filler, 11ml wuah with wutc:r. 
21.2.2 Traosfer lhe residuc and papcr to a 

platinum crucible and bum offthe papcr. Cool, 
add 6 g of NalCO,1, and mix. Cover with 2 g of 
NalCO,., and fusc: for 40 min over a Mcker 
buroer. Cool, and leach lhe fusion with 200 mi 
of ho1 water in a 400-ml bcaker. Filler and · 
wash wilh ho1 Na,CO:o solution. 

21.2.3 Dis:,;olve the BaCO,. with hot HCI 
( 1 +4 ). catching the filtra te in a 600-ml bcaker. 
Wash the papcr wi1h water. Neutralizc with 
NH,OH, using methyl orange as lhe indicator. 
Add HCI until jusi acid and then add 6 drops 
in exccss. Dilute lo 400 mi heat 10 boiling, and 
add 25 mi of hot (NH,)1SO, solution slowly, 
while slirring. Allow 10 stand in a warm place 
for al lcast 4 h. 

21.2.4 Filler off the precipitate, using a 
weighed Gooch crucible or a fine 1ex1ured filler 
papcr, and wash wilh hot water umil free of 
chlorides. Dry, ignile in a muffie furnace for 
30 mio. cool, and weigh. 

21.3 Calcu/01io11-Calcula1e the pcrcent bar
ium sulfale as follows: 

BaSO,. 'JI-• (P/S) x 100 

where: 
P - grams of Baso, precipita te, and 
S - grams of samplc used. 

�m� D 3280 

22, Ticanlum Dioxide 

22.·1 /'ron•Jurt'-Delermine 1i1anium diox· 
ide in ac_corJancc with Sections 8 10 12 of 

Me1hod D 1394. lf 1he pigment bcing analyzed 
is relatively low in TiO,, the use of a larger
sample than that spccilied in Mcthod D 13'>4 
should give more accurate results. 

1'/tt Am,ri<u11 Sadtt)' fu, TrSllng onJ M<11tr/u/s lukr, no po,itlan rrsp«tlng thr voliJl1r o/ unr ¡u,trnl riglu, ou,,1,J in 
(1Htllñ'liCHt t1•i1h ""Y ltc:m mtnliuntd In 1laiJ' >1,mJarJ. U,,,, uf lhis ,timJurJ '"', xprtUI)' ud,·,.-,J 1h"1 J.,,.,,,,,,n.,rwn uf 1h, i"luJily 
.¡ ""f ,wcli P"'"" flJhll, ""J tli, rl,4 o/ t•/rt11irm,n1 uf ,wl'lt r/31,11, "" ••tlrt(I' thtlr u"·• "'l'UN.ltht/11 . .-. 

Tlais Jlandard iJ subfecl 10 rtvision 01 c,ny 1imt b_y 1lrt rt1ponslblt ttclmical commilltt and must bt rtvin.·td ttttrJ' fl�t .>'C"Ofl 

.,.J if "°' r,viud, tilhtr rtapproitd or t11;ithdra•·n. Your com�nll art in�·iltd tithtr for tt\'iliOII o/ thú s,andard ar for addiliC1nal 
,ia,ulards 11nd shou/J b, uJJ,rs,.rd lo ASTM Hrodquorl<rs. Your commrnu •-i/1 r,c,iv, carrful consiJm11ion 010 muting o/ 1hr 
rtspons;blt ltrhmcal commitUt, •:hich lº" ma.r a1ttnd. 1/ yov /ttl thal your C'OtrllMIIIS ha•·t nol rtctivtd a fa;, Maring you sltou/J 
,na/cr your ,;,,.., kno,.·n to tlir ASTM Committu on Standu,ds, l9ló R,,c, Sr .• l'hilodrlphiu. l'o. /Y/QJ, ,.-1,icli ,.-;¡¡ schrdwlr u 
J,vt•,r liroring ,.-ga,Jing )'º"' CO"'lll<nlS. Failing salisfocti<Jlf lh<r<, you moy app,ol lo th, ASTM Board of Dir,ctors. 



l>otassium Dichromate 

K2Cr:,01 Formula Wt. 294.19 · 
.. 

REQUIREMENTS 

Insoluble mattcr and ammonium hydroxide prccipilate. Not more than 

TESTS 

0.005 per cent. 
Lou 011 drying, Not more than O.OS per cent.
Chloride ( CI). Not more th,m .Q�OO 1 per cen!, 
Sulfate ( SO4 ). Not more than 0.005 per cent.
Calcium ( Cn). Not more than 0.003 per cent. 
Sudlu111 (Na), Nolmoro lhun 0,02 por cent. 

lnaolublo mattor and ammonlum hydroxlde proclpltate. Dissolve 20 
grams iu 200 mi. of water, add 2 ml. of amm.onium hydroxidc, hcat to 
boiling, and cligest in a covered bcaker on the steam bath for 1 l10ur. 
Filler, wash thoroughly, and ignite.'-TliC weight of the residue shouJa 
not excced 0.0010 gram. Hetain the filtrate ÍOf the deternlination of 
Calcium. 

Lo11 on drying. Weigh accurately about 2 grums and dry to constant 
weight at 105ºC. The loss in weight should not exceed 0.05 per cent .of 
thc weight oí lhc sample. 

Chlorldo. Dissolvu 1 gram in 10 mi. of water, filler if nccc:isnry lhrough 
a small cl1lori<lc-free filtcr, and add 1 mi. of ummonium hydroxic.lc nud 
1 mi. of silvcr nitrale reagent swtion. Prepnrn n stnn<l:m.J conlaining 
0.01 mg. of chloridc ion ( Cl) in 10 mi. of water and add 1 mi. of am· 
monium hy<lroxide an<l 1 mi. of silver uitrate reagent �1. Add 2 
mi. of nilric acid lo each. Any turbidity in thc solution of thc s:pnpfo
should not excced that in the standard. The color in the sample can l,,e
compc11satcd for by superimposing a tube contaiuing 1 gram of the
sample in 11 mi. of wntcr plus 1 mi. of ammonlum hy<lroxidc und 2 mi.
of nitric acid ovcr the tubc containing the standard, and placing a tubc
containing 11 mi. of water plu:i 1 mi. of ammonium hydroxidc and 2 mi.
of nitric acid bclow lhc tube containing the sample. Both turbidities
are thus vicwcd through the same dcpth and color of solutions. The
comparison tubc:i may be machine-made vials, long stylc, of about 20-ml. 
capacity. 

Sulfate. f?issolvc 10 grams in 250 mi. of water, filter if ncce:isary, and 
hcat to boiling. Add 25 mi. of a solution containing 1 iram of barium 
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chloride and 2 mi. of hydrochloric acid per 100 mi. of solution. l;)igc:it 
in u covercd beakcr on thu i;tcum buth for 2 houi·:i un<l ullow to stuud 
overnight. If a precipitate is formed, filter, wash thoroughly, and ignite. 
Fuse. the residue with 1 gram of sodium carbonate. Extract thc fuscd 
mass with water ancl filter off the insoluble residue. Add 5 mi. of hydro
chloric acid to the filtrate, dilute to about 200 ml., heat to boiling, and 
add 10 mi. of alcohol. Digest in a covered beaker on the steam bath 
until reduction ·OÍ chromate is complete, as indicated by thc change to 
a clear green or colorless solution. Neutralize the solution with am
monium hydroxidc and add 2 mi. of hydrochloric acid. Heat to boiling 
and ndd 10 mi. of barium chloride .reagent sol�tiou. Digest in a covered 
beaker on the steam batfi for 2 hours and allow to stand overnight. 
Filter, wash thoroughly, and ignite. The weight of the precipitate shoul<l 
not be more than 0.0012 gram greater than the weight obtainecl in a 
complete blank test. If the original precipitate of barium sulfate weighs 
less than 0.0012 gram, the fusion with sodium carbonate is not necessary. 
Calcium. To one half of the filtrate from the Insoluble matter and am
monium hydroxíde precípitafe add 10 mi. of ammonium oxalatc reagent 

. solutiOO nnd 5 mi. of mnmonium hyafoxicfc, a11crálfow to stand llVCrnigJit. 
If a:· precipitate· is formed, filter, wash with a solution conlaining uboul
0.1 pcr cent of ammonium pxalate, and ignitc. Add 0.10 mi. of sulf uric 
aci<l to the coole<l rcsiduc an<l ignitc again. Thc weight of the residue 
shuuhl not cxccu<l 0.0010 grnm. 
Sodlum. Determine the sodium by the Hamo photometric mcthod uc
scribed on page 14. 

Sample Solution A. Dissolve 1 gram in water, add 1 mi. of ammonium 
hy<lroxide, and dilute to 100 mi. 

Control Solution ·B. Dissolve 1 gram plus 0.2 mg. of sodium ion (Na) 
in water, add 1 mi. of a�monium hydroxide, and dilute to 100 mi. 

Observe the. cmission of Control Solution B at the 589-m/L sodium 
line. Observe the emission of Sample Solution A at the 589-m/L sodium 
line and at a wavelcngth of 580 mJL, The difierence ( D1 ) between the 
intensities observe<l for Sample Solution A at 580 m/L and 589 m/L should 
nut exceed the <liíference ( D2

) observed at 589 IDJL bctween Sample 
Solution A an<l Control Solution B. 

)V,,¡., 

llll.i0Tt:CA ClNHIAL 
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Standard Spcci/ications /or 

ZINC YELLOW (ZiNC Cl l ROM¡\TJ:,.:) 1 

-
ASTM Dea;i�n1&1ion : D -178 - 49 (Run¡iprovuJ l !J!í!i) 

TIJa S1,uul.&nl uf a hc Arucri•·au S.,d�ly fur ·r.-�1i11¡; 11 1 1 .J l\ lalrdab b is�unl· 11 1 11 lrr 
t i.e i. .. cJ Jc,ie;11aliu11 I J  ·li'li; tl,c 11u11il ,cr i1 1 1 111�Jialdy lulluwiu¡; tlic Jc,i¡; 1 1A· 
tiuu inJit..:.11cs 1lic )'CAr ul uri�i,111.I adu¡,l iuu or, in llic case uf rc:visiuu, t l,c yc,n 
ul lut rcvi:.iu11. A uurnl,cr in pa1cnt l ll':,cs i11dic11tcs 1 1,c ycar úÍ last 1 cap¡inival.  

s�po 

l .  Th1::,e spcrif11:a 1 io11s covcr thc pig-
111c11t eom1ucrcially kuown as zinc yellow 

'I':\ 1 1 1 .E  1 .-H l-:< l ll I I U•:J\I  t <NT:-i 
lo'O lt  CUM l'ú;:, l'J 'lliN.  

'J',pc I I 'l'y¡,o 1 .1  
-----·--------,---·--

Ziuc (culcuh1lo:J IMI Z110), 
¡,or ccu� . . . . . . . . . . . . . . . .  :J:i t.u -11 11:,r, lu ·HJ 

. ·H 

:J . 0• 

0 . 8• 

Clirun1iu111 (i:11l.:ul11tc:d 11• 
Cr U,J . 11 1 i 11 ,  pur· c1111L . .  , , .  •1 1 

H11H11 1 <•1 (,,11l1111l11h11I IIU 
:-;(1,) , IIIIU, ¡11JI' cuut . . . , . .  U . '.!U 

Clcloridc;> (c11lcul11LcJ 114 
CI),  1111u, ¡,cr cc11t . . . • .  , .  O .  l ll  

Alkaliuo •ull� (,a,kulalcJ 
u� K,0) , 111111, ¡,ur ccut . . .  1 1 :1 1 1 :J  

!'11.,Ltcr i 11:,u lu l ,lc i11 acctic 
u.:id ( l : U) ut SU C, 111111, 
¡,cr cuut . . . . . • • . . . . . . • . .  1 O . :S  1 0 , 3  

1\ 1  ui-,l1Hu 111111 uthur vuln-

an
Lilu 

:,u u�l
1111,twr, 

l ldc,1 
""'"• 

{Lo&.uJ 
¡,ur cc11L

rc.,l
. I I . U  I J . O  

l;u '
d11u 

1
ru111i11cd "" No. :J'.!5 

(H ,111i11n111) 1,i1, �ll),  11111 � ,  
IJUf l]l!J I L .  • 1 1 1 , 1 , ,  , . , 1 1 1 ,  > 1 . 11 I . U 

• 'l'l,e 111111i111u111 ¡,erc1;11t 11gc:i uf ,,111 f:,ll.:;> ur

each lot, batch, day's ¡,¡¡ck 1 or olher 

u1 1 i t  o{ prod uct iu11  i 11  a :; l t ipmcn t. Wl1c11 

110 murk i11�s dbt i 1 1gubl, i 11g l>clwccn units 

oí proJuclion a ppcar, san,ples shall be 

takcu from Jilkn:1 1l  pacl�agcs iu L lic 

ra l io uf lwo :;a1 1 11 ,k:; fur l',1d1  1 0,000 lh, 

c:xi.:epl Lliat for sli i¡rn 1c1 1 ls u,f les:; t han 

10,000 fü lwo :mn ,ph:s slmll  Le lahn. 

AL thc oplion uf t l u.: ¡;�lfi.:haser, Lhc 

sampll:s may l,c t eskd separatcly or 

uf l er blc111 l i 1 1g  i11 ('( p 1 a l  �1ua 1 1 l i l  ic:, t hc 

:.amplcs from l l ic :,a 1 1 1e p¡·od uclion u11 il  

lo form a com¡,osilc :;amplc. 

· 

l

(úuc chrumalc).

Compo�tiuu IWd Prop1irht111

2. (") lJry J'i,111,11/ , · ··The pi�111c1 1t
11lmll l,c ll rc.itl iuu ¡ ,rcr i¡ii la lc  of :.<1lul,le
duomalcs a11J a :.uit,11.Jlc :tiui.: com¡,ouuJ
1111J :.hall � free ui c.i.: li:1 1dcrs, carLunalc:;,
auJ or�;wic color in a1 1y form. Tlic: pig-
111c11l shall i:u11fun11 lu tire requirc111c1 1 L s
fur 1:u11 1 ¡1v:.il iu11 ¡m:sail.Jt:J i u  TaLlc l .

(b) Thc 111.1s.s i.:ulur anJ <.:haracter uf
t hc t iu l  formcd Ly 111i.i.:l urc with a w hitc
¡,i¡�111c111 :.li.-11 Le l hc :.ame us, auJ lhc
:.l r c1 1¡.\ t l 1  11ul le:.:; 1 ha 1 1 ,  1 l ia 1  of a rcicrc11n:
M11 1 1 ,l1! 1 1 1 11 \ 1 1 11 l l y  ugacnl 11po1 1  li)' 1 1 11.l 
purdul>C:r 1111J 1 l11.: :.dlcr.

N umbur uf Tc11ti; 

3. Twu saan plc:i shall be lakcn al
randu111 fru111 di 1Tcrc1 1 l  p;1ckagc:s irom

' Uud�1 thu a t  .. 1 1dt, rd i,at wu 1,rc, .. ·._·durc uf t luJ 
b..H.;Jl:L.)', ti.,� ei,c,· .1f:t.:11l io,1e ,uc uuJcr &.l,u j uriiJ• 
Ji..::lJuU &.JI Ll,o .-\ST �1 l ;, .. 1 1u l . t llcu 1 >- 1 uu 1 '1,iut., 
\ .. , u \Al1 ,  l .1 .. t:1¿l.ur. hl1i! l tcl .,lcd 1 -rl>4 1Ul 'lb. A 11.�t 
uf 1 , ,..,1 1 1 1.c,• 11 1 �)' l.,o Jt,I I IHI i 1 1  tluJ A;j' l '/\ 1  \' 1;"r
h,u� . 

d,loridc.:1 ¡:ivo11 i11 tl,u t,1l,lu fur Ly¡,,: l I pi¡;1111:11l 
"l'l•IY i l  011ly UIIU ur tliu uLl,ur i� ¡,n:i,cll� (fui· 
Lhi• ¡,uq,udu u111ou11lü uf Ju;ru 111"11 U.U[, ¡,,;r •·unt 
1>l11dl bu di .. rcl{unl,,, I ) .  ll bull ,  c1d f,, l tc., ILllll 
cl1 luridc:i 1uu pn.a,u1tt, Llu.! :,U J H  oí 1..l iu ¡ ,cn·culn�c�
uí. ua,•11 d i \' i ,h;,t hy Í LN J U;-.¡,,·, ·Ú\'C , . 1o xi 1 1 lUIH 
1,cnuii�iblo J,crccuLuge l�.U iur b4 , -. Hud U.X l ur 
CI) .,111.JI IIUL cx,·cc,I 1 .0. J,',,r na 1 1 q ,lu , il 11 
�au,plu ,·u11Lui11� 1 .ll ¡,cr 1eu11 l �{1 1 (11.li uf Llrn 
1 1 1 1uiu1 1uu lur M&lí,,l\.s;•) uud U ,J ,,ur 1 ·01 1 L  u l ilu·

01l1
ridc" 

1q,lu 
(UA 

j U/'iL 
c,f 

cu11
thu 

í,,nu:1 
u1 1u,

lu 
: i 1 1 1u 1 1 1  

L l ,u 
l'
1 1 1a:
ur 

\ i 1 1 ,u
d.l,n 

1ti
ll:4:,

C
1) , 
�jt}Ú-tf"

t_ho 

, ,
1 �. ;:}! . .\ !. J ,-� ,,, t__; ¡ fj ¡-:¡_ ,;, L llt. • •� ri l  1� i t /l. t..' ( r 1 1' u 1 t  · 1 t' d 1 l il 1U u.,·,.:l: J . t cd �1· 1 , l . :u) , HHIJ. 

! L , \ • ! 1 1 1 ,  • ; 1 \ \ , ... 1 J \ ,' ,'l - •l '/, 1 n . t J ,,¡ t l 10 1 o ¡ 1q_ i t 1 ,  �, l 10 1 1 : 1 i 1 ,  , 1 . i  . .  1 , . , : 1 ,· i : L.f�,r,l, F.{�E � T t  iH r Rt-C{X.{)8 f l fJ � ¡i}�
.. 

- Methods of Tcsting

'1 . Te:;l!; sl mll !Je co1 11 lul'.teil iu acconl
aucc w it h  lhc followi 1 1g nwt hods:

(u)  Clii:111i.:.1/ . l 11alysis . ··· l\ h :thoJs o{
Chcniical Analysis of Zinc Yello\V l'ig
mc11l (Zinc Ch roma le Y cl low) (ASTM
] k:;ig1 1ai.iu11 : 1 )  ·J.1.1 ) .� 

(b) Cuar:;i: l'ar/idt's. · - l\·l c l hods oí 'J'c:.l
for Coarsc l 'ar l  icl..::; i11 l' ig, r.en ls, Pastes,
a 1 1 c l  l 'a i u t s  (;\S' J 'M l > ,·� ig 1 1a l io1 1 :  J) IXS).� 

(e) M us:; Culor 11ml 1 'i11ting St,�11gth.
Mc1 hod of Test fur  M ass Color a11d
'l ' i 1 1 1 i11g St rrn¡:, l h 1 1f  , :1 1 lur  l ' ig 1 1w1 1 l:1
(ASTl\.l l l t:si�1 1a 1 io 1 1 ; I >  .llií' ) .� 

1 A1,¡,ear11 in thid ¡,uhlii:iLtiou, 
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Standard M ethods o/ 

CHEMICAL ANALYSIS OF ZINC YELLO\V Pl G .t\ l fü\:T 
(ZINC CHROMATE V ELLO\V) ' 

e 
ASTM De11iglllltion : D 444 - 5 1  (Reap¡irovlld 1963) 

Thla �u.udard of lhc American Sociely for 'fc�tiu¡; and t.lu lcrials is issucJ undcr
thc ñxcd dcsigna.tioo D 444 ; thc number immediatdy fol lowing thc <lcsi¡;na
tion io<licAlcs thc yCAr of original adop(ion or, in the rnsc oí rcvisiuu, thc )'<-':11' 
of lut rcvii.ion. A numbcr io parcnthesc¡ indicatcs lhe ye1Lr oí last n:appn.1val .  

Swpe 

1 .  (a) Thesc mcthods covcr procc
du,,.s for thc chemical analysis of thc . 
pigment known commcrcially as ":ánc 
ycllow" or "zinc chromate yellow. 11 

(b) Tbc analytical proccdurcs appear
in thc following ordcr: 

Moilturc aod Othcr \lolatilc M, l· 
IU . . . . . . . . . . . . . . . . .  . 

Coml.ilocJ Walu . 
Chromium: 

Dichroma.lc M cthO<.I . .
ThioiuUatc Mcthod . . . . .

Zinc : 
H)•illo1y4uiuui111c .Mclhu<l . . . 
Fcrrocyauidc .Mcthod . . . . . . .  . 

Alkalioc Salts. 
SuUatca . 
ChluriJca . .  
Mallcr l11�lul.ilc ln Accllc Add 

( 1 : 9) . . . . . . . . . . . . . . . . . . . . 
Coarw P .. ruclcs. . . . . . . . .  . 

Pcoparation ot Samplo 

Sccllo,u 

4 
5 

o to 8
6 ,  9 ,  and 10 

v, 1 1 ,  u.nd 12 
(i ,  13, ami 1 4  

15  un<l 1 6  
1 7  anJ 18  
J I)  1111J 20 

2 1  
2 2  

l. Mu the laboratory samplc thor-

1 UuJur lhc 1o1,wdArdioAlio11 procodure of ll111
l:wcioly, ll,c.o mcthod• ..re undcr lhu juri,,diclion 
oí lhe ÁSTM Conuuillce D- 1  on 1'..iut, Varni�h; 
I ... c4uer, And Hul&led l'roducl.a. A li•l of 111e1111-

Lera uu,y l,o found in the ASTM Yo1.1.r Duo� .. 
Cum>lll odiLioo acceptoo Sept. :JO, 105 1 .

Ori�i 1H.!ly ;,..ue<l I o:·,7 .  ltc¡¡li.cu., D .¡.¡ .¡ - -18 .  

oughly. Tu.kc a !IU11icic11 t  qu.J.utity for 
thc chcmical analy!!C!I and pas!I it thrnugli 
a No. 80 ( 17 7-micron) sii:vc,2 grinding i l l  
a mor lar if nccessary. 

Purity of Reugents and Water 

3. (ü) Iú:a¡;e:11/s.-Unlcss otht:rwisc in
dicat<:d, i t  is i11 tenJcJ that ali rt·agcnts 
'lhull cu1 1 fun1 1  lu lhc �prdt'1u1 l iu 1 1 11  " f  t l 1 c  
Commit tce on  Analy t irnl l,cagc 1 1 l s  o f  
the American Chcmical Socidy,  -.d iere 
such spccihcations are .avai la lik.ª Otl i c:: r  
grades 1 1 1ay l>c u:icJ, pruvidcJ it i s  lirsl 
asccrtaiucd tha t the rcagcnt i� of su tli
cicu lly li igh purity to pcrmit i ts  use w i ll 1 -
ou t lcsscn ing the  accu r,icy u f  t l a c  dr 
tcr111ina t iun , 

1 Dct:iilcd rct ¡u in·1uc11l:1 (or tl, i:; :,Íovo urc
Kivo11 in Ll,u ::i1wcilic11 l iu110 for Wirc-Clull i ::-:ii<:\'L·• 
fur '1'�1i 1 1¡¡ l',1rpu .. , ·• (A:'iT.\I Dc�i.: 1 1ul i < 1 1 1 :  ¡ ,; 1 1  ) ,  
whl,,h 11 ¡ , ¡ ,11111' l11 �l ,u I IIUII /1<,11/; 11/ 11 .''i'/ ' , I( .'ít, ¡ 1 1 , /
arda. l' .. r l  :JO. 

1 "Hou¡¡cnl Clic111icAb, Auu,ricu11 Clic: 1 1 1 icuj 
Socicl)' ::ipccificutiouo," :\ 111. Cli< : 1 1 1 . Hoc., \\' u�li 
ioKl.ull, U. C. l•'or •u¡¡¡;o�lio11; uu Llw l<:bli1 1¡: uf 
ro11,¡:cula not li�lcJ l,y llu: A n1uriu11n Clw11 1 1cul
Souiuty, llllC "llou¡¡l'ul Chl•111Íci.L. 11 1 1d :-:\uwd
urJ�," 1,y Jo•uJJb Ho:oi 1 1, D. Vuu Nu,Lnu,d Cu., 
Iuu., Nuw York , N. Y., uud lhc " Uui lcJ Stu l.:, 
l'lum11�cu1,ciu." Jijt:>tftifürAíJ t'l',W!J r-�h iJt. 

\.... U.1:.aJ ! \.. 1 \ i .  J \. 1'1 1'\..L. l. .:.1 .&. .:>  vr 

(b) J .Vat.:,.--U1 1 lcss ut l icrw isc indi-
catcd, rcfi: rcnccs lo water fur use i11 t l i e  
pn::par:i lion uf rcagc1 1 ts a 1 1d  i 1 1  analy tical 
procnlun�s sh al l  he: u 1Hkrsto1 1d to  1 1 1 c·11 11 
d isl i lbl  wn lcr ,  

MOISTURE AN D 0THJ::lc 
VüLATlLl,; M ATl'l,:i{ 

Procedur.: 

4. Determine moislure and uthcr vula
lilc mallcr in  accordaucc w ilh Mclho<l A 
uf thc Staudard Ivk tlwd o[ Test fur 
Hygroscopic Muisturc (and Other l\lat
tcr Volatile Uudcr the Tcsl Cundi tiuus) 
in l'igmenls (ASTM '-- Di.:signat ion : 
D 280) .• 

COMll!NED \V ATEH

Procedure 
S. Wcigh accur.J.tcly abuut  J g. oi tl11:

ove11-JricJ material fro 1 1 1  thc <lclcr11 1 i 1 1a
lion oí moistu re ami o lher volatilc 1 1 1at
t1.:r (Notes 1 aud 2) ,  and place in a por
celain boat. In troduce lhc l>oat w i th  t l ic 
charge into a rcfractory comliust ion tubc 
in an clcctr ically-hcatcd cvmbustion fur
nacc of lhe typc u sc<l for thc dctern1 i 1 1a
lio11 of carlion in  sti.:.:I l iy din:d co 1 1 1 L u s
t iu1 1 .� l'lace t l ac  hua l a l  t l 1 e  crn tcr uf 
t l al: rn1 1 1 l , u s l i 1 1 1 1  t u l 1 L· 1 1 1 : 1 i 1 1 L 1 i 1 1 cd id  :1

tc1 1 1pcra l un: of I UUl J C. fur -1 l 1 r . ,\ c u r
ren t  of pu rc <lry air sh :dl  be dra\\' 1 1  
thruugh lhc tu lJ..: lo s 11· cc:i t l it:  evuh·.:J 
moist u re into a ¡ in:v iou sly 11 cighcd alJ
sorptio1 1  tu lic ·cu1 1 tai 1 1 i 1 1 ,!,  anhydruu s  
l\lg(CI0�)1 or o thcr t:1liL· i c 1 1 l  desicca 1 1 t .  
The  wcigh l i 1 1c rt·a�l' o [  t i t e  a lJsorp tiun 
t u lJc rc¡irc:;cn l s  l l 1 c  "c1 1 1 1 1 lJ i 1 1cd walc 1  ." 

Non,; 1 .-Luss ,>11 ig 1 1 i 1 iu11 ,,f 1hc pig 1 1 1 c 1 1 l  
dot·s not su1lírc fur t h c  d,· 1 n1 1 1 i 1 1 ; , t i ,,n uf cu111-
lii 11cd wala in zi1 1c ydluw. 

1 A ¡,¡Jt!llío 111 L l i i• ¡ , 1 1 l ,hc:1 li1J1 1 .  
• 8cu Appu.rntu, Nu. l f u r  L l i c  l.k 1 crrni11a liuu

uf Tutnl C111'Lu11 by Dirccl Cu111Lu., Liuu as dc
ocrihcd i 1 1  t l ic Hccu11 1 1 1 1,• 1 1<h,J l ' rat :l i .:1:• fur :\ p .

parut..u�. ]\l:u "1;ul�, and Sa fc ty  l'r\..:,·: 1uLivn:i fvr

t.:i1u 1 1 1 it·al 1\ 11al)'si., uf  !\Jct: ib (.-\8"!':ll  l>c�i¡¡ 1 11 1 -
tiu11 ; E úU) , 1/Ji'O /ic,<1/, i,/ .-I S'l',11 Stu11d11r1fa, 

l'nrt :l:.l.

t ¡( f:i om n �, 

.l 4 J. J. " '-- ¿ .&.:.1--4.-U 11 \ - . ._ 1- .& /

Nun; 2.-lf lhc pi¡;mcnl cuutai 
lrca t iu¡; a¡:,·11 1 ,  1 h is l 1 ,ali1 ,g a¡;c, 
lic removed l,y washi11¡; wi lh e t l i  
·rurm.

¡1.n orgaulc 
�hall lirsl 
or d1luru-

SotUTION OF SAMl' I .E  l'O l< lj l'l-:tc M I N A· 

'l'ION Of' (l l l<O�IIUM ANO �lNC 

Procedure 

u. Weigh accuratcly al.,ou t
samplt: ami mix wi th  50 n 
u�so. ( 1 : 5 ) .  l t  shoulJ <li�
pletely al th is stage (Not
the solu tio.n to 500 mi .  in  a
llask.

Non; .-:\ d1 1ud)' sulu t i1 1 1 1 muy 
pigntcut  i.:u1 1 1 ai 1 1� u �u t larc- t rcali1 
this rnsc, i t  usually ca11 l.ic dcarc 
in a11 icc-l.iatl1 llllll fi l & crin¡; thro, 
Jf lhc solu t iun is nut clarificd by l l  
thc ori¡;innl samplc sh.dl l ,c cxtr .  
sulvc11l such 11s ch lorufurm bdurc 
id bc¡:un. 

CII ROMlUM IIY TUE D I CIJ

METI!Ol> 

Reagents 

7. (a) Farvus A 11ww1úu
Svl11lio11 .-Dis:;0lvc: 80 g. 
(N l f ,) 1SU, · 61 1,U i 1 1  SU 1 1 1 I .  
(sp. gr .  l .S·l) a 1 1d t· 1 ,u 1 1v,h 11· ,1 1 
l lt tL'r ui :,ul u l i u 1 1 .  M i.\ 
Lid ore u se. This sulu l io11
imalcly 0.2 N.

(b) Sta nd,irJ l',,1,iss i 11111
Solutiv1t (U. J N) .-Dis�olv<:: · 
<lricd KlCr,01 in wa ter  a 1 1J 
l i tcr  in a volu1J 1ctric tlask. 

(e) Ortlto- Fliow 1dl11 ,,/ Í ¡ ¡e  / 1

Proct:dun: 

8. (a) hpct 50 ud.  uf lhe
lht �arnplt (Sl·t: l io1 1 6) iu lú 
l>t.:akcr. /\Jd 2UU to 250 1 1 1

anJ 10  mi. of 1 1,so, (sp. gr. 1
tu 35 C. ur Liclow.

(b) AJJ a1 1  e.H es:; ui f ,
monium su l[ a Le sul t ,  Lio1 1 anJ 
with 0 . 1  N K2Cr,01, u: 

g .  of the 
. oí cold 
,!ve com

D ilu te 
olumetric 

csull i r t h c
111,t· 1 1 t .  I n  
l.iy  cooliu� 
h asl.icslvs. 
trca lmcnt, 
lcd with a 
he u11a lysi1

/ M A T E  

Sttljüle 
FcSO, 

,i u.so. 
· to make
l l i l'UUg!ily

approx-

'Í�/1 ru111¡¡/t; 
10JS g. uf 
.lu tc lu l 

Íú1 lor. 

Jiu tio11 of 
1 000-ml. 
uf water 
1 ) .  Cool 

·uus a111-

·�k-ti l ra te
orlho-

HDillt.4.-, 
_ ---�- __ 1a�nAtcrn: nt �ucrn1�
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pbcnanlhrolinc indicator. Carry ou t a
bl&nk titration of tbc same arnount of
fcrrous ammonium sulfate solution at
tbe same time and in the samc manncr.

(e) CalculaJion.-Cakula.te the per
ccntage of chromium as CrO1, a.:. followi. :

(A - B)C X 0.03334 OOCrO, , pcr cent - D X l 

wbcrc : 
A • millilitcrs of K1Cr1Ü1 solution re

quircd for titration oí the blank,
Jj • millilitcrs of K1Cr1Ü1 solution rc

quircd for ba.ck-titration of thc
sa.mplc, 

C - normality oí the K1Cr,O1 solution,
and 

D ·== grams of samplc in the aliquot
uscd. 

(d) Alternatively, the solutiou of the
sample may be titrated directly with the
ferrous ammonium sulfate solution, using
an clcctrometric titration asscmbly to
dctect thc cnd point. The fcrrous solu
tion shall be standardizcd against
K1Cr1O1. 

C1111.oa.nuv nY TU E T111osu1.1'A1·i::
MJ::TDOD

R.e11¡cut1 

9. (a) Polassium I uJiJe Solulio11
(150 g. pcr l.) .-Dissolve 1 50 g. of KI
in water and dilu te to 1 l iter. 

(b) Sta111/ar,J SuJi1w1 T/¡iornlfate
Sofotion (0. 1  N) .-Dissolvc 24.8 g. oí
Na.iSaO, · SH,0 in l liter oí freshly boilc<l
and cooled water in a sterile glass bottlc.
Lf suliur prcciµi tates dur ing prepara.tion
or u pon subsequent use, discard the solu
tion and prepare a new one. Standard
iu against iodinc. 

(e) Slürch !11dicalúr Sol11/ion.-Pre
parc fresh as required.
Procedure 

10. (ü) l'ipc:t a 25-ml. aliquol oí the
solu tion o! lhc sam¡,lc (Scctiu11 6) iuto a
500-m l .  gl .. s�5tuppered Erlc1 1mcyt:r io<li-

mclric . llusk or othcr su i tublc glass
sloppcred uolllc coutaining 200 mi. o!
I hSO, (1 : 39). Add 20 mi. of KI ( 1 50 g.
pcr 1 . ), stoppcr, an<l allow thc solu tion to
stand for approximatcly 5 min. 

(b) Ti trulc llic liberaLc<l io<liuc wil11
0 . 1  N Na1S.!01 at room tempcraLurc uutil
the reddish brown iodine coloc bccomcs
quite íuint. Add 5 ml. of starch solution
and co11ti11ue the titratio11 un ti l  thc fu11d
color change bccomes pale green with no
blue tinge. This final titration shoul<l
be rnrricd out by lwirl i 1 1g t hc llask at
least thrcc Limes uflcr ead1 11<l<li t io11 of
the Na��O1, Leing sure that therc is no
further color change, especially at the
final stagc of the titration. The green
end point  is defrnite and sha.rp. 

(e) Calcu/a/ion.-Calculate the pcr
centage of chromium as CrO1 , as follows:

.·1 /J X O.OJJ:14 
CrO1 , pcr cent • --e--··-·- X 100

whcre : 
A = rnill i l i tcrs oí N a/>1ÜJ sol u liu11 re

qu ircd for ti trntion o( thc samplc,
lJ = nurmali ly oí thc Na�S.103 sulu tion

and 
e = grnms oí sample in the aliquot

\ l�td,
Z1NC lJY nrn l l Y UIWXVQU lNOLlNI:: 

METllOD
(Suitul,lc i [  No l 1 1 t crfcr i 1 1g Su\Jsla 1 1rcs

i\re Prcscn t)
l{eugcuts 

1 1 . ll celo11c So/11tio11 of S- llydroxy
lJ11i110/i11e (5U g. pu l .) .-Dissolve 5 g. of
8-hydroxyquinolinc in 100 mi .  of acclo11c .
Proctidure 

1 2 . (a) Pipel 50 mi. of thc i.olu tion oí
thc i.a1 1 1ple (Section 6) in lu a 250-rnl .
bcakcr and dilute to 100 mi .  Add S lo
10 g. of N l l .Cl ami hcat lo l ,oi l ing. A<ld
a sligh t cxcess uf N l l ,O 1 1  lln<l lel sta l ld
a fcw 1 1 1 i l lu lcs to al low any ¡ ,recipi la tc  t0

coagu lalc. h l l c r  t l i f' t J \ lg l i  l l l l  asl i lcs,:;,
rapicl papc:r intu a ,1ou-1 11 I .  Lcakl:r an<l
wash.

(b) Heat tlic filtrale lo l.io i l ing and add
5 mi. of NH.OI-1 (�p. g r .  0.90 ) .  Acld
Jropw isc 10 ud .  uf lhl' ,1u.:lu1 1c sulu l iu11 ul
8-hydroxyqu i. uoline (Note). Lcl sLan<l
10 to 20 min. ami f"i l l c r  through a
medium-porosity sintc:recl-glass crucible.
\Vash wcU with w1.1ler.

No-r�.-Tlic rca¡;cnl shal l  l,e usc<l in acctoncaolution ralhcr than alcohol solution lo c li1 1 1 ioalcll ic dun¡r,cr oí rc<lul"i11g s, 1 1nc oí I l it chru1 1 1a t c  by ,1kohul. Al tr.r t l ,c udd i 1 iu 1 1 ,,¡ thc l �U!(Cll l ,lcngLhy l,oilin¡; sh11ll be avoiunl. An cxccss
oí n:a¡;cnt abo sl 1a l l  be avoidcd. Ten millil i lcrs of hydroxy4uinolinc ( 50 g. per l .) is sufticicnt for u uurn1al z;i.uc ycl luw. Thc sulu Lionc;au l,c l�stc<l for complete 1 , rcd¡,i t a t iun, l,utsincc thc rcagcn t itsclf is ra thcr insoluble, Lhcrcsulls 111ay 1,c rnislc:adiu¡¡. Th� insoluble rcagc:1 1 1  will dissulve in a hut solu t ion anJ u lsu innn excc�11 uf ;1 lc.ihul or acctu11c, wl t�r�u, thc zincoxyquíuol1tlc wi l l  not. 

(e) Dry the precipiLt tc al 1 65 C. for
at  lea�t 2 hr. and \\'e Í ; ; l i  as zinc oxy
quinola lc. 

(d) Calc11/a/iuJ 1 .-Caku late tia<.: pc:r
cc11 tagc oí z inc as ZnO, as follows :

A X U.2:,0J Z110, pcr cc 1 1 t  - -------·- X 1 00/l 
whcre : 
A = grams of zinc uxyqu inolate, a 1 1d
/3 = grams oí sample i 1 1  H l iquot  uscd.

Z1Nc llV T l l l'. h-: 1rnucv .1.N 1 UE
M1n1w 1J

Reagenls 

13. (a) Thymul JJlue 1 11dicatur Su/111 io11
(0.5 g. pa l .) .  

(b) Methyl Ora11gi: l 11clica1ur. 
(e) Stumlard Poluss i11111 Ferrucy<111 id,Sulittio11 (1 111/. = U.O IZ l· ZnO) .·---Dissolve 4 2.5 g. uf K . l ·'<.:(l .:N ) , · 3 1  )l )  i 1 1watt.:r ami d i l u lc tu 1 li ler . DissulveU. ·1 g. oí zinc i 1 1  25 1 , 1 I .  o í  II CI (sp. gr .1 . 1 �) .  A ! lcr t l l\; z i 1 1 . ;  l 1 a� cu1 1 1 ¡ , l ctdyd is!lu lvcd , d i lu lc t o  3UU ! 1 1 1 .  Ncu t r:.dizc

tl ie solu tiu1 1 "· i th  N l l ,Ol l .  ,mi adu :.! g.
of N l I,Cl a11d J ml. of I ICI ;p. gr. 1 . 18).
Titratc the solu liun with tJ , K,Fc(CN),
sulu tion , using u ranyl ac.:!1 te as an  ex
terna! ind icator 011 a s ,t plat e  or
ft.:rruus a1 1111101 1 iu 1 1 1  suUale 1 ,u1 i11 ter11al
indicator. Cakulale the s e11gth of the
K .Fe(CN), sulu tion in le 1s of grams
of ZnO.
Procedurn

14 .  (u) Pipet 50 rnl. oí  .he solution
of t i te  sa1 1 1 plc (�l"l: t i 1. 1 1 1  <,) i lo 1.L •IU0- 1 1 1 I .
bc11ker. Ad<l 35 mi. of 111 '. ), ( 1 : 5) and
3 to 4 <lrops of Lhymol b e in<licator.
Add lirst N H,01-I (sp. g 0 .90) and
finally NH10H ( l : 10) un l : the color of
thc indirntur ch111 1gcs to a . lmon shade
which is in ter1 1 1 edi 1t Le bet11 .:n pink and
ydluw. This g ivts a p I I  a.bou t 2.4.
Dilu te the sol u t ion to 3UU n irnd hcat to
j ust u tulc:r l iui l i 1 1g .  l 'ass I l 11S a.t a
mu<lera lc  ratc: fur -1U mir. /\ llow · the
prccipitalc: lo sc t tle for 1 ! . ami filter.
Wash the li ltc.:r ten Lime, with water
r.aluratc<l w i l h  l i�s. 

(b) U is:ml\'L: tl1c prccip
HCI ( 1  :3) and wash tl1e li l i
w i th hot wa ter. Hoil ou t 
trnl i ,,r, to 1 1 ,d l 1 r l  orn1 1 ¡�c , .
1rnd <l i l u  le tu JU(J 1 1 1 I .  1\<ld 
and 3 mi . oí l l CI (sp. gr. 1 .
to boil i 1 1g. 

Jle in hut
� paper wel l
e I I1S, neu-
. l l N l l / ) 1 1 ,
� - uf N l l ,CI
i) , an<l heat

(e) Ti lra l c  thc l 1 u l  s, 1 Lio11 w i Lh
K 1 Fc(CN )6 ( 1  m l .  = U.OU . Zn) , u sing
u ranyl aceble a.:; a.n cxter d indicalur
on a spot pla tc or 1 tu 2 dr, ·S of ferrou s
a1 1 1 1 1 10 1 1 ium su l fate  as an in rnal  in<l ica.
tor. 

(el) Culculaúun .-Calcul., : the per
ce1 1 tage of zinc as ZnO, 11s ft ows:

. J /J ZnO ¡,cr c·cut  - ·· · ) (¡() , 

e 

whcrc : 
A .__ 1 1 1 1 l l i l 1 L c· 1  � . , ( F, , l .-t· , 1  

rt·qu i , cJ fur t i t r ..1 t io 1 1 . 
), �uiu t iu 1 1
, l ic sau1 p le ,

I T - l l  

-_.___
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/J - �11U c,¡uivalc1 1 l  of l l ic K , 1.-c(CN ).
sol u tio11, in ¡;ram:. ¡,.:r millil i ter, anJ

C • grams oí samplc in the aliquot
usc<l. 

AL�ALlNt: SAL'l'li 

Reagcnta 

15 .  (a) úaJ Acelate Soluti,111 (100 g .
per l .) .-Diswlvc 1 1 7  g. o f  Pb(C2H1O�h ·
3H,O in water ;4nd dilutc to 1 liter. 

(b) GelaJin Sol1uio,i (0.2 g. pe, l.) .
Dissolvc 0.2 g. of low-ash gelatin in water
and dilutc to 1 litcr. 

Proccduro 

16. (a) Dissolvc cxactly 1 g. (Note 1 )
o f  thc sample in 10 ml. o f  acctic acid 
(1 : 1) and add 25 rol. of water. Hcat 
until Jwolvcd. Dilutc to 250 111 I. and 
hcat to boiling. Add 20 ml. of lead 
aceta.te (100 g. per l .) and allow the 
pw:ipitate to settle. Filkr and wash 
lbc prcdpilalc wilh hol water. 

Non: 1.-Thc �ruple should uoL l,c grcater 
than I g. becausc abovc 1 g. thc los:. in alkali 
mctals Juc to adsorption ou thc prccipilflC be
comes cxc.:s5ive. 

(b) Saturatc lhe flltratc wilh HiS for
40 min. Add 10 mi. of gelatin (0.2 g. per 
l.) 11ml &lir vi¡_:11ruu:1ly . Filler uml wa:;h 
with H,S water acidilied with a few drops 
oí H,so. (1 : 1 ) .  

(e) Add S mi .  oí  1-hSO. ( 1 : 1 )  to the
tiltrnlc 11 11d lmil lo 11 volu 1 11e u( 50 1111 . 
TramJcr to a silica dish and cvaporate 
to dryness. lgnite gently. 

(d) Ltach the rcsiduc with hol dis
l i l lcd water, transfcrring thc cnt ire cou
tc1 1 t s  of lhc sil ica d ish tu a small IJcakcr. 
Saluralc with HaS for alJou l 15 mi11. 
(Note 2). Add 10  ml. oí gclatin (0.2 g. 
pcr l.) and stir vigorously. Filler and 
wu.sh thc precipitatc with ll2S watt:r, 
r � l •  h i n¡¡ lhr. li l t r ah, i 1 1 1& ln rcd 11i l icn d i 11h . 

N u rt. i.--:\ sccuud lrcat111rnl 11'hh H,S i� 
nccc»A.ry l.iccal!Jlc wmc of Lhc hca�:/ gictals · 
, ,�,s 1 h reou¡;h 1,1 lhc u lka l i metal fi l t ra l�---.J,;. s .; 

{e) 1\dd u l ,u u l  'l. 1 1 1 I .  of l l�Sl J 1 ( 1 : 1 )  tu 
lile !i l Lrn lc, cv;1¡,ura lc lo drym:ss, a1 1d 
again iguitc gently. During thc igni tion 
procc:,� uJJ :i1 1 1aU porlious of sol id 
(N H.),CO,. Cool iu 11. dcsb:ator all(l 
wcigh. 

(J) Test the residue for cnlcium. If 
presenl, determine thc amounl, cukulalc 
to CaSO4, aud deduct  from thc weight �f 
the igni ltd n:sidue. 

(g) Culculution.-Cakulalc the pcr
centage of alkalinc salts as K10, a� 
foll�ws :  

(A  - /3)  X 0.5-ll K 1O, pcr ,cn l  • · (,;·-- X 100

where : 
A = grn.ms oí ignited residue (Para

graph (e)) ,  
l3 = grams of CaSÜ4 ( ií  any) (Parn

gra¡,h (J)) ,  aud 
e = grams oí sample ustd. 

S U J.l-' A'l'l,;S 

Reagent 
1 7 .  Buri11111 Clllurid, Sol11lioii (100 g. 

pcr l . ) .

Proccdure 
1 8 . (<1 ) ' l'il kc al ,ou l 20 g. of lypr. 1 

pigmcnt ur alJou t 5 g. uf lypc 11 pigmenl 
for this dctcrmination. Wcigh the 
samplc into a 1 -litcr Lcakcr. Add 75 
1 1 1 I .  u( J ICI  (11p. gr . 1 . 1 8). · Uoil lhc 
solu tion un<ler a hood until the rapi<l 
evolu Lion of chlorinc has subsided. A<l<l 
S 1111. of mclhyl alcohol and boil to a 
volumc of auuu l 35 ml .  (Note 1 ) . Add 
25 1111 . of HCl and co 1 1 t i 1 t 1 1c  bui l ing. Add 
S mi. uf mell iyl alcolwl a 1 1d  again IJuil 
to a volume of nbout 35 mi .  

Non: 1 .-Jf  the  vuh1 111c i s  rcduceJ l.iduw 
35 1111 ., ¡¡ prccipilale 111uy for1n lhal  wi l l  LLUl 
diss, 1h·r 1 1 ¡ , 1 1 1 1  d i l 1 1 l l 1 1 1 1 ,  l l  ÍH i 1 1 1 ¡ , ,· 1 1 1 I Í 1•1·, h 1 1w 
c 1· 0 1 , 1 l 1 u l  u ll l l i u  t. l 1 1 u 1 1 1 l 1 1 1 1 1  l ,01 1 1. d 1 1 ,:nl. 

· (b) Di lulc the s¡:¡lu t iun tu 1UO mi .  with
w.ater . .  - l f _ u;/! 'sQl.� t i,�'11 - ¡� 1 1u l  dcar al

.. r � .: ' 
1 7 - 1 1

l h i!; po i n l , t 'd l n  i l .  1 k:d t 1 1  l 11 1 i l i 1 1 ¡ •, : 1 1 1d
adJ 5U ud .  of g lac ia l  acl' l i i.: ai.:id. 1\dd 10
111 I .  oí HaCI� ( 10 0  g. pl'I' l . )  d r1 1 ¡ ,w ise, 
wl_1 i lc st irri 1 1g .  Buil Í1Jr .>ll 1 1 1 i 1 1 .  anJ 
allow t.o sla 1 1d ovn1 1 i ;.;l i l  (Note  '.!) .  
l·_'i l ter through a tarcd Cooch crncible
and wash w i lh hot \l' a l er.

No'f¡,; 2.-Thc llL'CLic aód is m·ccs,ary to 
1 1 1 i 1 1 i 1 1 1 il.c thc lc 1 1 <lc11cy 11f s i i l fa l é  l o  f,.,r i 1 1  a 1 1  
inncr <:l1 1 1 1plcx wi th lhc l 1 i 1· ; , lc 1 1 l  l' 1 1 ru 1 1 1 i 1 1 1 1 1 .  l t  
i s  ncccssary t ha t  lhc s,, l u t iuu s 1 : 1 1 1u uvcri, igh t  
l u  �usure L l i c  prcrip i la l i"" n i  .d i  1 1 , .: s11 1 í :1 l 1 : .  

(.:) U ry ll ic prcci ¡ , i t ;, lc i 1 1  a1 1 uH· 1 1 ,  
a nd igu i t c  u t  CiOO to  'JU( ) C .  to co1 1::;t a o l  
wcigl i l .  Weigl 1 t  a s  HaSU, (Nut i: 3) .  

Non-: 3 .-lf l l 1 c  wd prcci ¡ , i t a l c  has  c e  yc llow 
a1,pcar:i11ci:, ali thc d1 roma t ,  wa� 1 1 1 1 1  prc 1  iu11,;ly 
rcdun:d. Thc 1-i-�u l 1 s  1, i l l  l,, l , i ¡.; 1 1  ,1 11u t hc �.1 1 1 1 -
¡ dc �hould l ,c d isl'a nkd. C ri·a tcr ,1 l t ,· 1 1 l iu 1 1  
should t l icn be givc1 ,  l <> l l , c n·d 1 1, l i i , 1 1  . , ¡  l hc 
1.:hronllu 1 1 1 .  i\ slir. l t t  ¡;rn· 1 1 i :i l 1  <.:l,lur CL 1 1 1 1 u t  1 11: 

avui,h·J IJ lll  d1 Jt.':i 1 , u t  i 1 1 i l il-: l H' a :,1:ri1w :-. 1 ·rrt1r . 

(d) Calrn/111iv11 .- - (_';¡ l ,: 1 i l a  l l! t h t: pa
ccntagc of su l iatc:s as SU, , · as fu l luws :  

. 1  X U .J-U S01 , pcr <:c11 l =0 -· -· • ... .. X l lJ\J 
/j 

w licrc :  

,1 .. ,  grn 1 1 1 11  u[ BaSU, ,  a 1 1 d 
/J = grnms uf sa1Hplc used . 

CJi LUIU IJ l ;S 
lluu¡.,;uut 

1 9. Si/ver Ni/rule Svlu / ÍvJI (17 g. pu 
/.) .-Dissolve 1 7  .O g. uf Ag:\JOa in water 
and di lu te to 1 l i t e r .  

Proccdun: 

20. (l.l)  Wi:igh 10 g .  ui l li t: ,:;:1 1 1 1 pl c  i 1 1 Lo
a 600-ml .  Lcakcr. i\dJ 200 m i .  of wa ter 
and 50 mi. of HNO3 (2 : 3). \Var11 1 just  
c 1 101.1 ¡, d 1  t u  d i �sul v l '  t l 1 c s : 1 1 1 q i l c .  1 .- i l t e r 
I &> I C:I I I U Y C i 1 1�ul11 l ,k  1 1 1 . 1 l c 1 1 . , I ,  :\ , Id 11 

sligh t exccss of Ag!'\ ( )¡ ( 1 7  g. pcr 1 . )  
(Note 1 ) .  Boil for 5 m i 1 1 .  a 1 1J I d  sL1 1 1<l 
for abo11 l 2 h r .  

N uT I•. l .  l f  , a t r  i h  r .H· 1 t  i:\1·d 

a �l i ;� l t l  c.\,·n;� o( 1\g N U,, IHJ :\ >,:, ; 

Alio¡1 l 10 lo 1 5  111I. of 1\l(N01 ( 

· 11tt1 1 a l l 1' 1 1 1 , t  ¡ ,,,, 1 1 1 1wl 1 .  

(/,) l f  no crystals of 
¡.,rcscu l, Ji! Lcr a t room 
througb a tarcd, fine-poro! 
glass cruciLle, u sing sut.:t io1 
precipitate fn:c uf AgNOJ 

( 1  : 99) . To l,c sure L l i a  l 
i\gNOa was uscJ, ll:sl th
adc l i ng  a few drups o( l l l ' I  
lhc  prct· ip i la lc  a l  1 05 t u  l l t  
cuul ,  ami wciglt as A¡•,Cl .  

(e) 1 1' cry:; la l s  oí i\g�l'rU
(Note 2), !i l lcr the súlu tiu 
linc-porosity sin LL:red -g lass 
<l iscard lhc li l tra le l·un t:i i 1
t l 1 1: chru 1 1 1 i um .  D is:;u lvc t
c ip i la tc  by po11 r ing 1 00
N J l ,01 1 ( 1  : S) slowly t
cru cible wl i i l ,.- a ¡ ,ply i 1 1g gc
Catd1  l l 1c  J i l tra lc in a dca 1 1
carc no t tu lose auy of i t.
fcw mi l l i l i ters �f l l Núa (s1, .
t la:11 w i l h  a .l i t t le mere N j

:\un: 2 .-Sill'cr c l , rou,ale i� 
svl vc cornplcltcly l,y w.1sliiu0 wit! 
hcnce in such cases il is ncces;. 
in N 1 1,01 l 1111!1 rqn/ripi t 11 l t .  

(d) Transf er l l 1 1:  so l  u tio1 1
and make i l fai11 t ly  aci<l 1 
w i t l.I ei lhcr HNOa ( 1  : 5) 
( 1  : 5 ) tis rcqu ircJ. i\dd a 
AgNO3 ( 1 7  g. per l . )  and U< 
Lct sla11d a t lcasl 2 l 1 r . in •. 
Fil ler through a larc<l, 
s i 1 1 tcrc<l -glass crui.:i l Jlo.:,  us  

(e ) \\'ash l h c  ¡ ,rn: ip 1 l .1 l l- f 1
,1· i l 1 1  H:--:O1 ( 1  : 99) , a 1 1d d 1  
1 1 0 C. for 2 h r .  Cuul a1
AgCl .  

(J) Ca/c 11/u 1 iu 11 . ---C. 1ku L 1 1 
1 · 1 · 1 1 t , q_: 1; . , ¡  1 l t f , 1 1 1d , · :: " º  
fu l luws:  

l X U Chloriuc ¡ ,cr ccu t  = · _ ___ _ , 
h. 

11 uddiog bu t  
.-u, wi l l  l11n11. 

¡: . pcr l.) is 

i,CrO4 are 
&.: 11 1perature 
y sintered-

Wash the 
v i th HNO1 
1 CXCt:SS OÍ 

l i l trate Ly 
l : .1 ) .  U ry
·. fur '!. h r. ,

are presc1 1 t  
through a 

·uciLle anJ
1g most of
: AgCI ¡m:
d .  uf hot 
uugh lhe  
k suctio1 1 .  
:1sk ,  takillg 
ash with a 
• J .42) an<l
.OH (1 : 5) .
1icu l t  l o  dis
l i lu lc HNO,¡ 
y lo dissulve 

u a Ltakcr
adjusti.ng

r NH,OH 
-.v Jrops uf 
for 5 min. 

lark p la ce. 
1c-purosi ty 
� suc \ Íul l .  
· of  ,\ ¡:NOJ 

u l  1 05 lu
wcigh as

l I Jc j ICI  -

l , , 1 1 1 1 \ '
1 

,, r 

X IOU  
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wherc: 

A = grams oí AgCI, and 
JJ = grarns !IÍ snmple uscd. 

MArrER INsoLu11u: IN /\cisne 
Acrn (1 :9) 

Procedure 

21. (a) Weigh accurately about 10 g.
o( the sample (Note) and place in a 600-
ml. bcaker. A<ld 300 mi. of acctic acid
(1: 9). Hea.t the mixture to 80 C. and
maintain at 80 ± 5 C., while stirring,
until nothing further dissolves. Filtcr
while hot through a tared Gooch crucible.
Wash the insoluble residue on the filler
with hot water.

Nonr ... 1( 1hr piv,1t1rlll 1'10nl1ii11fl rtll "'l:111111· 
1,r11!111u n1tr·11t, 1111• l1•11111111 n111•111 •l11oll 11 .. 11,,, 
'""'""",! liy ll'11aldn1t wlth clhrr or chloroforrn. 

(/,) IJry lloc ciudl,lc al Jl/:) 111 l lU < ·• 
an<l wtígh. 

(e) C11fr11/t1/io11.--· C'alc11lalc.- lile prr
ccntage oí matter iusoluhle in acl'lic 
acid (1 :9), as follows: 

.-1 
Malter insoluble in acclic ncid (1 :9) "' - X 100 

Jj 

whcrc: 

A = grums oí rcsi<lue, and 
B = grams oí samplc uscd. 

CoARSE PA1ff1c1.1-:s 

Procc<lure 

22. Determine thc pcrcenlagc of co:irsc:
particlcs in the pigmcnt as re(:ei,·ed, i 11 

accorcla1,ce with thc Standard i\lrth0ds 
of '1'1·:it f11r ( ',,nr·:t'. l'arlit.'11·<•, i 11 
l'n·1t, .. 1, 1111,I l'niillf- (1\!�T,\I 
tion: l l 185).' 

( ! i '.'.I I lf' 111 :: , 

J 11·�! 1 '_/i<I· 
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Standard Method of 

t1Hn 1,11,11,1,1111 .; 1 1 u i , 1..1iu1 
\J:.iA, �i,_.,-.1-,1,•a lh.tUUhl 

f1nh•1:.,"1 1,y An1u11L:11h 
ll��l• u.,1 .. 11.:i �: ::il.h.:.1al� 
L1n.Ju, �..:\I hy N.alu .• H"11 

A1:tui;1,.11H,m uf ML.ldl 1 11u:.ho1 � 
1 u1Juu.1llv11 ul JuLiu111a, lu1 

t'.iml Tuchnolvuv �1 ... rn1"1d Nu L1i I d-ül 

SALT SPRAY (FOG) TESTING
1 

Thi!'t s1.uulaHl is i,,u\.'t.l Ulllh:I' lit( hM,:J ,k,1ttU,UhHI u 11 /: 1h,: uu111l1"·1 imrnc,li..ah;I)' f'ulluwi11g lhc J1,.''.)lgrn.1Uuu 111Ji-.: ... 11.:� tlu: 
�c�,r uf urig¡oal aJ,>pliuu ur, in lh&: ..:�,:-.!,.'. uf h:vi:.il>O, Jh� }�ar uf t,.,1 h:�i�1 u11. A 11u111bcr in p.ircullu:'>4.'._:-. mJ1�.1h::-. thc �c-1r of 
l.t�I rca1•ph1v.il. 

l. Scopc

1.1 Th is mclhod scls forth lhc cúndit ÍllllS
requircú in �.di spr.iy (fog) le�1i11g for specili
ca I ion purposcs. Su it.iblc .ippar.itus whid, 
muy be uscd lo obtain lhe�c conúitiuns is úc
scribcú in Appi:núiil A l. The methoú does 11ot 
prescribe lhc lype or lcst spcci111cn or cxpu
sun: pcriods lo he uscú for a spcl:ilic produ1:l, 
nor lhe inlcrprct.ilion lo pc givcn 10 lhc rc
:,uhs. Con1111cn1s úfl lhc use of I he lcsl in n:
seurch will j,c found in Appc11diil A2. 

Non: 1·· This 111clhoJ is 11111 li111i1cJ tu s.111 ,pray 
{l'o¡tl 1c,1i11¡; uf 11011krrn11, 11u:lilh and ,11111),. 11 i, 

. .ippllcahlc lu sall spray (fug) 1c,ting uf kr1uu, 111c1-
als, ano is abu u,co tu tc,t inorgani..: cind organi.: 
..:uating,, ct..:., c,pccially wlu:rc ,ud1 tc,b ar;.: tlic 
basís f,1r n1a1crial ur produ.:t spci:ili,,11iu11,. 

2. App11r111us

2.1 The .ipparnlus rc4uircd fur ,all �pruy
(fo¡;) 1c,ting cunsists of a fog cha111h.:r, .i ,:111 
solution re:iervuir, a supply ur su itauly cund i
tiuned cumpresscd air, uni: or more alú111i.ti11g 
no11ks, spccimcn supports, pruvisi on for 
hi:a1ing lhc ch.imber, and 11occ:�: .. iry mcans of 
control. Tlu: si.te anú úct.iilcú cumtructiun 11f 
1hc apparn1u, are 11ptio11ul, pruvidc,l lhc i.:011-
di1iu11, ob1ai11cú 1111:i:l thc rc4uiri:111e11ts ur 1his 
rnethud. 

2.2 Drops of solulion whid1 al·cumul.ih: 011 
1hc cciling or covcr uf lhc d1n111hcr .,hall nol 
b.: pcrmillcú to foil un lhc ,pe..:11111:11, bc111g 
tcsted. 

2.) Drups of solu1ion which fati frnm lhc 
spccimcns ,hall nol hc relurncd to 1111.: solution 
rcscrvuir for respraying. 

2.4 Maleri.il \lf cúnslruc1iu11 \h,dl he such 
thal it will nol .ill'cu thc C(Hru\ivc11c�s uf lhe 
ruµ .. 

.1. Tc:st Spccimc:m, 

3.1 The typc .rnd numbc:r of 1c,1 specimcns 
lo he useú, as wcll .i� the cri1cri.i fur lhe cv
.ilualion of lhc 11:�1 rcsulis, �h.ill he dcli11cd in 
1l1c �pccilic.itions covcring . lhe 111alc1 i.il or 
producl bcing lcslcd or sh.ill hc muwally 
agrccd upon by lhe purchascr anti lhc ,cllcr. 

4. l'rc:piuation uf'l'c:sl Spt:cÍm\'u�

4.1 Mct.illic anJ 111clallic-rna1i.:d �.¡>ec11111.:m,
sh.ill be �uíl.ibly clc.iucd. ·1 he ck.i11i11g 
111c1hod �h.ill be optiun.il úcpcridin!!. un the 
11alure ul' lhc �urface anú the c1111l,111111i.1111', 
exccpt lhat i1 shall nol induJc the u,c ur abr.i· 
,1ve, olher than a p.isle úr pure 11 1;igncsiu111 
oxide nor of solvcnh whid1 ,ir..: últ ru,ivc or · 
will úcp osil either corru,ivc ur prulccti�c 
lilms. The use ol' a nitri..: aciú sulutw11 for lhc 
d1c111ical dcaning, or p.is�iva1iu11, ,>r ,i;1ink,, 
s1ccl ,pccimen� is pcr1111�,1hk wli..:11 .,1;r,·.:J 
upuu by the purd1.i,er ,Ulú lhc ,cllcr. C.irc 
shall be lal..cn thal �pccimcm are 111il rcc011-
la1111nalcú .iflcr ckaning by n..:c,si ve ur 
c.irdcs� h.indling .

·l.:! Thc artides or metal p.im:I, ,ch:i.:1nl for
cuuting wilh puinl� und 111hcr urg.1111,: ..:u,11111�, 
lll.lf he uf a11y ,dei.:lcd c11111¡hr,t111111 ,111d 111.1) 
he dcancú and preparcJ lúí ,·oal111�· .• 1,.:urdi11g 
to co111111crcial practice or hy .11,y ¡.11u,·cJurc 
that is 111ulu,dly ngrccd 11¡>1111. l)11l,·1w1· . ..:, lhc 
1..:,1 ,pcc1111c11, ,hull u,n,i,1 llf ,t,·, 1 111n:l111�: 
1he ru¡uiremcnb uf ,\S l ° M McllidJ, I> t,1)9 
lor l'rcp.iration of S11:cl l'anels l.ir T,"1i11g 

'Thi, 111<1hud is undcr lhc juri,.J,,1io11 vi A:-. fM C,m1-
111ilh.;l.' (i-1 \111 ('urrtl'IIUII u( f\hlJh, 1\ h!il \JI IIILll1h1.1:1o IIIJ) 
he luuml 111 th( ,\� 1 "-I Y,.a1 l,"o�. 

t.'u 11-.:111 l·Jtt1uu dll:,:ti-.,c :\u¡; \t. tw�l tl111;111.tlly 1::i.# 

::.t1úl 1•1 l lJ H�pl.,u·, 11 117 t,� 
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Paint, Varnish, Lacqucr, anJ R claled Prod
ucts,2 and sha l l  he ck;tncd ancl prcparcd for 
coa1 ing accord ing 10 Pruccdure A of Mcthod 
1) 6-0'>.

4 . 3  S pec i m e ns  coa h!J w i l h  pa i n t s  or
nonmctal l i c  coa tings sltall no l  l,c clcancd or  
hand lcd cx.:cssivcly p r ior lo tol. 

4.4 Whcnever i 1  is d.:si rcd lo determ ine the 
developmcnt of corfli,ion from an ahradcd 
a rca in  the pa int  or organic coat ing, a scratch 
or scrihcd linc sha l l  be madc t lt rough thc coat
ing with a sharp ins1 rumc11 1  so as to expose 
the undcrlying metal hcforc tcsti ng. The con
di t ions of mak ing thc ,natch sha l l  be agrced 
upon hclwccn thc pu rdia,cr a ncl ,dlcr. 

4.5 Un less otherwi,c ,p.:ci lied, the cut 
e<lges of platcd, coa tcd or duplcx matcrials 
ani l  are.i s  rnnl.i in ing i1kn1 i tica1 io11 marks or 
in con tact with l hc rad. ,  o r  ,upports shall he 
protecte,1 w i th ;1 su i tahk coa t i ng stahlc under 
t ite cond i tions of the 1c,1 ,  ,uch as ceresin wax .  

N 1Y1 t· � · ShnulJ i 1  he dcs, rahli, 1 1 1  cut h:sl ,,-.. .-d. 
nwn, frum para-. 1 1 r  f r n1 1 1  p 1 q,l .1 l l·\ I . p�& 1 1 1 h.:,I, or ulh· 
C f W l !\C \,'. 1 tah:tl ,tl·d ,Ji�l'. I ,  l lh' L I J I  . . ·d ¡ • , · ,  ·.ha l l  he pro
tc.:tcll hy c,1.1 1 1 1 1� th1:n1 " 1 1 h  p:1 1 1 1 1 .  wax, t;1pc, or 
1 1 1hcr clkc1 1w 11 1cdia ,o t h a t  1 1 ,., . lnd11p1111. 1l l of u 
µalvunk clkcl hclwccn ,u. ti c,lg�,. aod lhc adjacc111 
p la tcd or o l hc rw i ,c n, a 1 c d  m e t a l  s u r íai:cs,  i s  
prcvcntcJ. 

S. Po!.ition oí S�cimens Durin¡: Test

5 . 1  Thc pos i t ion of 1hc spccimcns in the
sal t  spray cha mhcr rl u r i ng lhc test sha l l  he 
such that lhc fo l luwing c11 nd i 1 ions are met:  

5 . 1 . 1  Un lcss othcrw i�e spccilicd, the speci
men� sha l l  be suppor tccl or su�rended hetwecn 
1 5  and 30 deg from t hc vcrt icl l anti prefe rahly 
para l lcl to the principal d i reclion of horirnntal 
tlow of fog 1hro1tl-',h the cha tn hcr, bascd upon 
t hc dom i nant  surface hcing lc�kd. 

5 . 1 . 2 Thc spccimcm ,ha l l  not con lact cach 
o thcr  or any  mc ta l l i c  mater ia l  or any mater ia l  
capahlc of act i ttg as a w ick .  

5 . 1 . .  , l ' arh �pcc i 1 1 1rn ,ha l l  he  �,1 p laced as  
1 11 pcrm i t  free scl l l 1 11g uf  fo¡: on a l i  ,pcci rncns. 

5 . 1 .4 Salt solut  ion from onc spccimrn shall 
nul d r i p  on any othcr ,p.:c i mcn .  

N 1 1 1 1  1 .. Su i tahlc makr i : ih f11r thc n1 1ist ruc1 it1 11 
01 l·o11 1 1 n �� ni 1 .h.:"- ,  ant i  ,1 1pp1 1 1 1 - . : & l' l' g l . ,�,. ruhhcr, 
p i . IS! ... . 11r " 1 1 t ; 1 b l y  ,· 1 1a tnt "'"" l .  1 1 : i rc metal ,hal l  
1 1 1 1 1 hl' 1 1 ,cd Spc�i ,ncn,  ,h; i l l  prdcrahly he s11p
p1 1 r 1cd fr1 1 rn lhc l 1 1 1 1 tu 1 1 1  ur thi, , idc Slol tctl wnodcn 
, i r ip, ar,· ,11 i 1 ahlc i . , r  thc ,upp, i r t  1 1f lla 1  pancls .  
S 1 1 -.. 1w n_, 1 , 1 1 1  1 1 1 1 1 1 1  r l . 1 "" h, , , , �  . ..  , 1 1  '" · 1 ,nt .... 1 r iHp n 1 : 1 y

U -, 1 ./ 

mws is 11h1a i 11cJ, if ncécs,ar)' by mcans of �cconJ
ary support al 1 hc hullont of thc spccimcns. 

6. Salt Solution

6. 1 The salt solu t ion shall be prcparcd by
d issolving 5 :!: 1 par Is by weight of salt in 95 
parls of d is l i l lcd walcr  or wa ter conta i n ing not 
more than 200 ppm of tolul sol ids, The sal t  
used sh al l  he sod ium chloridc suhstan t ia l ly 
free of n i ckcl a nd coppcr and con1ain ing on 
the d ry ha,i, not 1 1 10, c t itan 0. 1 pcrcent of  so
d i um iod idc and not more than 0.3 perccnt of 
total impur i t ies .  Thc pH of the sal l  solution 
shall he such th;1 t  whcn alom ized u t  35 C
(95 F) thc col lcctcd solut ion wi l l  he in the pl l  
ra ngc of 6. 5 to  7 . 2  (Note 4) .  lleforc' thc solu
tion is a lorni1cd i t  shal l  he free of suspentlcd 
sol ids ( N ote 5). The pl l mcasu rcment shall 
be madc clcct romclrÍl:a l ly  ut  25 C (77 1-') 
u , i nl( a l', la,·, � 1c L: 1 1 uJ..: \, i t h  ;i :,a t u ra lcd p 1 1 tas
siu 111 chlo ridc hridge; or colorimet rical ly usin�
bromothymol blue as  i n< l icator ( Note 6).

N, 1 1 1  .f T,· 1 1qll· .- a t un: alkch 1hi: p i  I of a ,a lt 
,olut "'" prcp;1r,·d 1 1 ,  1111 w;1 1 -: r  ,a1 1 1 r .1 tcd wit h carhon 
d 1ox itlc a l  11 .. 1 1 1 1  t, 1 1 1pcra l 11r� an,I ¡, 1 1  :1t l _jus1111c11t 
muy  1� 111 .1dt· hv 1 lw l 1 1 lh1wi 11�. tlm,,· nw1 lt111I\: 

( / )  Wh,·11 t ite pH ,11 u s:.tll i;ul 1 1 1 1011 is udju�lcd ul 
room lc 1 1 1pcrat 11rc. anti a tom i1cd at 95 F. thc p l f  of 
thc collcckd ,ulu t ,._ 1 1  will he h ighcr than the origi
nal s,1l11 t i,1n duc I n  thc l,hs of carhnn diox i,k al lhc 
h ighcr lrn1pc.-a111rc. Whcn l ite pi I uf tite �all solu-
1 i1 1 1 1  i s  atl j u ·, tnl a t  room 1cm pn.1 t 11 rc. i t  i\ thcrcforc 
ncc.:ssary  to acl ju,t it hdow l>. 5 so 1he collcctcd so
lut 1 1,n aíkr a i , 1 1 1 1 11 i 1 1g al .\ \ (_' (') � 1 -') ...- i l l  1 1 1,d th.; 

pl l l i 1 1 1 i 1 ·; ,,f t,_ <, 1 1 1  1 : � .  Takc :1 h11ut a �O-mi ,:unple 
of thc sah �olu llon as prcoarcd a l  room lc:m1>cru
l1 1rc, hoi l  g,11 1 1 >  f.,r ·10 s, · ,1 1 1 1 1 ,  ami dckr1 1 1 1 11c lhc 
pl· I . Whcn thc p l l  of lhe sah solu l iun is udjuslcJ 
to h.) lo 1 . 2  l,) 1 1 1 1 ,  ¡ , , , , , .· , 1 11 1 , ,  1 1 ,._ p l l  11f l hc 
a t 1 1 1 1 1 i 1rc l : 1 1 1 t l .- .. 1 1 <-c tnl  ,,. , f , 1 t ion at .1 S (' (\IS I ' )  wi l l  
..:omc w i 1 l1 1 11 1 l1 1 ,; ran¡\c. 

(.') I ka1 1 1 1g lile -.. , l t  " 1 1 l i 1 i 1 1 11 ltl hoi l i1 1r a111I ,,1111-
in¡_\ 111 •J <, F 111 1 1 1 .1 1 1 1 1 :, i n i ng i l  a t  ,,, I' fnr appro� i 
ma1cly 4X h hcforc :ul jus t 1 11g t hc pl-1 rro,tuccs a so
lu1 i 1 1 11 th.: p l l 1 1 f  wh id ,  <11 1 ,:, 1wt rnatnial ly diangc 
whcn 11 to 11111cd 11 1 Y, e ('J 'i  I ' ) . 

()) l lca l i ng t hc walcr h um wh idi l he sall ,olu
l ion i ,  prq,ar,·,l "'  I', (' I''� F) 1 1r ahuvc, to  C\jk:I 
rnrlmn ,h, >K l <k,  arul :ttl _j us l in!( l hc p i  I of - lhc ,:ill 
�ulu l h > U  \i. 1 1 i i i 1 1  1 ! 1 \'.  l a 1 1 : 1h 1 , f  ( 1 .� lt> ] . !.  prod l11..l'\ :1 
sulut ion t hc p l l  uf whid1 J,ics nol malcrially 
..:hat 1l(" wl,c1 1 :i t , . in i ,ul \� _\ : ,  (__ ( ')) I ' ) .  

N t 1T F 5 - Thc f, ,:,h ly prcpurcd sal1 súl u l ion m:iy 
lw l i l t,:r.:d 1 1 r  t lr , ·  1 n ln l  l .,· f, , r,: i t  i ,  ¡ , l . 1 ,-.:d i u  l h.: r e·;. 
l' fVnÍ 1 .  llí t tu: t•11d ut l l ic l uhc l,·u t l iuy. fr l l l l l  l l u: "tol1 1 -
l ll l l l  to l l ll• 1 1 t 1 1 1 1 1 1 1c r  1 1 1 :1 y he u1vc1ct l  w i th a d11 1 1h lc 
laycr of d1ccscd11 1h 1 1 1  rr,vcnl plugg ing uf thc 1101-
1lc. 

%111 

Non: 6- -The pl l can he aJjusted by atldi l ions uf 
dilulc cp ltydrocltlorie ;icid •.1r i:p soilinm h}dro�iJc 
sulutions. 
7. Air Supply

7. 1 Thc compressed air  supply to the nonlc
or nozzles for a tomiz ing thc sult  solut ion shal l  
be free of oil  and dirt (Note 7 )  and ma in
taincd bctwecn 69 and 1 72 kN/m� ( 1 0  and 25 
psi ) (Note !I) .  

Non 7---Thc 11ir supply may he frced from oil 
ami dir t  by passing il throu�h :1 water scrubhc:r or al 
lcast 610 mm (2 ft) of su11ahlc dc:rning m:1 1 t:rial 
sudi as ushc:stos, shcc11's wool, c:llcclsior, �lag 
wool, or a..:tiv.11ed 1 alumimi .  

N <nl' 8 - - ·Atomi1in11 nonlcs may  havc 11 "cr i i" ical 
prcs,urc" 111 which an :1hnor11 1al ini:rca\c in  thc .:or
rosivem:ss of thc �1111 fog occurs. lf the "crit icul 
prcssurc" uf ¡t n,1ulc ha, 1101 hccn c,tahli,111:,I w 1 1h  
i:c_r tainty

{ 
control _of  Ouctuat ion i.n lhc air prcssure 

w1t l 1 1n p us ur n11nus 0 . 7  1,, N /m· (0. 1 p,1). t,y 111-
sta llu t ion of a suitahlc rrcs�urc rcgulator'. valvc' 
1 1 1 i 11 i , 1 1 i 1. cs thc possihi l i ly thal t hc noulc will he 
opcrutcd ut its "i:ritii::tl pre�su rc" ." 

K. Condltlon!I In the Salt Spray Chamber

l!. I Tt'mp1•rC1t11rl! · ·  Thc  c x posu r c  1. onc of
thc salt spray chamhcr �ha l l  he ma iot;i i n,·d at  
J5  + 1 . 1  - 1 .7 C (7S + 1 - J F) ,  Thc 
lctnperaturc within lhc cxposure :wne ol' the 
closed cabinet shall be rccorded at lc:.isl  tw ic.: 
a day al least 7 h apart (exccpt on Satu rdays, 
Sundays, and holidays when the sal t  spray 
test is not  interrupted for exposing, rearrang
ing, or removing test specirncns or to check 
and replenish · the solut ion in t he rcservoir). 

Non 9--,\ �uitahlc mcl hotl lo record thc tcm
pcruturc h by a i:11 1 1 t inuuu, rc..:urd i 111,: 1lcv 1i:c 111' h) a 
thcrmnmctcr whid1 can he rc:ul fn,m ouhi,tc thc 
dosel! cahinct. Thc rccordcd 1cmpcra lurc mu,1 he 
oht.1 i1 1etl w i th thc sal l  �pr.1y d1a 111h�r d11,nl to 
uvnitl a false low rcadi111t bc..:ause of "'"·hu lb ci l'cd 
whcn tite chamhcr is open. 

!1 .2  A tomi:ation and Q11antit_1• o/ Fo¡.:-- A l  
l c a st two  c lc ;i n  fog co l l e<: tors  s h a l l  h e  so 
placed w i t h i n  t he cxposurc zonc that no d rops 
of solut ion from the lest spccimcns or any 
othcr sourcc sha l l  be collcclcd. Thc Cli lkch•t , 
shal l  he placed in thc pru,.it t1 i ly  of t hc lc\l 
spccimcns, onc ncaresl to .i ny noalc and thc 
other far thcst from nl l  nonlcs. The fog sha l l  
be  such 1 h1 1 t for cach  XO cm' of hor i100 1 a l  l'nl
lec t i ng urcu thcr.: wil l  he cu l lcctcd in cach cul
lcclor from 1 .0 to 2.0 mi of solut ion per hour 
hascd on an average run of a l  least 16 h (Nole 
l t l ) .  Thc sotl i um ch lor idc co11ccn l ra t ion or  thc

1 '
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t ion shal l he 6.5 to 7 .:!.  Thc pi I mcasurcmcn 
shall he madc dectrometr ic:1 1 ! ;- or color imct 
rical ly using hromothymol_ hluc ;h the i11dic;1 
tor.  

Non 10  - Suilable collci.:ting ,J., i,·c� are gla
fu11111:I, wi1h t hc ,1cm� in,crtnl 1 hrou�h sh•pp<:1 
in lu pira,fualcd n·l i 1ukrs, 1 11 ..:1 , , 1 :, l l 1, inl!' , l i ,h,· 
1-'unncl, ami ,li,hcs w 1 1h  a diam,h::r uf I II cm ha, 
:111 arca of ;,bout KO cm'.  

Nin F 1 1  ,\ ,olution ha,·in� a ,,x·cdn: gr;1vily , . 
1 .0'.!55 to l .(�00 at 25 e P7 n .. , 1 1  lllt'.CI thc ,·011 
cc11 1ratinn n:qu i rcmcnt . Thc ,·,,nl·.:ntr : l l ion ma, al, 
be: dctcrminc<l :ts follow,: 1> , tutc :, rnl ,,r lhc col 
kt:tcJ ,olul ilHt to 100 mi " "h 1l i . t i l lc1I w· :tt<r 1111 
mix 1horo11pihly; pipcl a IO-ml  :1ht¡1101 ioio ., ; 
cv:tfklíalÍnf-! Ji�h or i.:as,crok: add -10 mi oí dhlilh:, 
water aud 1 1 1 1 1  uf I l'<'í<'ctt t p, 1 1 .",ium ch1,1m.11 
,-olu1 io11 (d1lor i,lc-frcc) ami 1 1 1 ,atc ,. , ,h  11 . I N "'�' 
qitr:11.: \,1l11tiun to thc tirst ap¡,c.1r.1n,c ,,r a 1>crm1-
1 1,·nt rctl .:olora1 iun. A "' 1 1 1 1 11 111 1h . 1 1  r,·1111 i 1 c ,  h, 
twccn · 3.4 anJ �. I mi of O. 1 .\' ., 1hcr 111tr;11� soh11 1, ,  
" ' 11 tnccl t i,� l'1ln-.:cn1r .L t 1un h:1 fU lh,: 1 1h: u t s. 

K.J The 11<111lc or no11 lc, ·,h ., 1 1  he so d i
rected o r  h:1 1 l1cd that non..: of t h c  spray c;1 , 
impingc tl i rcct ly on t hc tc�I ,pn: 1mcns. 

'>. ( 'onlinuily  ofT""' 
9. 1 U nh:,s othcrwisc ,Jl<:,· ilinl in the ,;pcci

li c a l ions  c, 1 v c r i 11g l h l' n 1 :i t .: r t : i l  ur fHoll lll 
hcin¡? lc�tcd , t hc test sh:1 I I  he ,·ont inuous fu 
lhc durat ion of thc: ent irc 1c,a ¡,criod. Contin 
uou,; opcral ion impl ic� tha t  thc ..:hamhcr" t,. 
clo�cd ;rnd 1he spray opcr;, t in� conlinuousl 
eXl'CJll for thc short dai ly in tcrrupt ion .. nc1:c, 
�ary to i nspccl, rcarranvc. ur r.:movc 1cs1  sp<.· 
c imcn .. ; to <:heclt. ancl rcpkri i ,h thc solu t ion \ !  
t he  rc,;crvoir, and  to  ma�e 11<·c..:"ary rccortl 
i nJ!S :is descrihcd i n  Scct ion X. Opcra1ion 
�hall he so �chedulcd lhat thc,c intcrrupt ion 
ar..: hclJ lo a m ín imum.  

10. Period ofTesf 

IO .  I The period o f  test ,ha l l  l tt: as dc�i�
na ted b} lhe �Jl(Ólicat ion .. i;. , ,·c 1 1 11� thc tll:tti: 
r ia l  or prndud bc in¡t 11.: ,1 .: , I  1 1 r  ,1 , mu t u a l l -. 
ag rccd upon hy thc pt.1 rd1;"i.:r . ,nJ l hi.: �cl l..:r  

' H<�i,ter«l t i . S P:tt�nt o•r.,c 
' 1 h\." � 11 l t . 1 1 .,t 11..: pu:,,u,c ll·.,.- �1:.11 .. , 1 1 11 l' t ¡ 1 1o alcn 1 )  mJn 

uforlurcd h�· �l l •orc Prudu'"·" ( " . l t , 1 1 1 1 1  1 H lH 1 1 1 0i.(  '.',h . 
Ph1l.11ld,,l11 ., .  l',1 , .., , _.,_., ,, ,1111 .,, , IL '" ' 1 1 1 1 ,  ('- • l f J"' I '.(" 

' • 1 1  h.i" t11C.; 11 oh'4:l \ rtl t l i.1f p-· 1 1 ,  .. h, l ! ,a 1uJ l 1t.,n, in ou, 
(lí!.: \\U(C ul I J _,t l N /111 40. ) p,1J  1 1,. ,ulu:11 111 Jl>ut..,l ,¡ l•\1 

JulJ m�rc.1� 1n 1hc ..:�1 r rth1,- 1 l y  , 1 1  1h� 1,,pi. 1 , l1 1 1 l  J 1,01 1 '1-
\\hÍL"h \IW.1, l 11C 1 1ttc up<'rn lc,I ..i l  J U  ,a \ L' l -1¡.!l p , c-,,urc ol 1 1 1 1 

l N/m' ( l t. p,i )  C ,1 1 1 1, , . J l l n,e 1h< 1 1 \h l 11 ., 1 . .  ,r" "' nh,n t O. ,
L. N /r111 (0. 1 JhtJ.  hu'A ( \ C f , ;l \ . 1 1 1 k J  .1 1 o \  1n,,_ T ( .J -.-.:- 1n 1 h .
\'1 1 1 1 , ,-.i \ ; l \  , , f 1 1

1 t -. • . 1 1  I , ,.· S..·l· l l. , r ... , \ \1 .tnJ ( ·J , J

1 1  1 1• t1 \\ I {  • .  \ , ,  . .  1 t  1 1 , • •  ¡ l .  ! f , 1 , '- 1 1  t •. l .  1 



,.. 
.. 

.. 

,.. 
.. 

.. 

CD 

l .!:,�

� 
:s 

"'O 
o 
... 
c. 
... 
o 

.. 
-5 
-:c. 
e: 
... 
.. 
> 
o 
:., 

·-
-= 5 ._: 

·-
= 

:: 
'
o 

:j -:.t "t 
.· 

.. '.l .r 
'": 

¿_ =

..:.. 

X 

z = 

.r 
/. 
... 

:.. 
'./l 

l"'I 

< 

"'· 



4SI� 
die Q)lÍDSli or o( co1d111iu111 pl..ilc 011 sh:d. For 1lii, 
purpu� Mc:1huJs lf !K 7 ami U J<,11 are 11vailabk, 
"'bí..:h are ;alw �un,iJacJ h) ,umc 10 be �11pcriur 

-íor cump.ui.on of d11:111i.:jll) -1u:a1cJ alu111inu111 
(.:liromalcJ, phu,¡1ha1.:.J. .,, .. 11,uluctl), allhuu¡:h 
lu¡;¡I ,u11clu,iuu, 11:¡;a1J111g lhc VjhJti} uf tc:.I re· 
áUlli rcljlcd lu :.cl\·1�,- 011\:ri,11.-..: h,1vc uul b,:,:u 
rc,,di.:J. l\lc1huJ U 1 1 ·1 1> ú11a-1JcrcJ 10 be 1110,1 
U>.:

Í
ul III C>lllll..il111¡: 11,..: 1.:l.,1nc hd1,1v1ur uf clv-.:ly 

h.:IJh.:J IUJh;UJ.h in llt,JI 111-.: JIUtt.bplu:rt.:�. :\iOl't.: Ü 
,uuulJh.:� 11.-.: b .. nh.: t..,>Jhllla.uh "'11h •,ulH\: ,u,.:.,;\.:lt,;l'.t· 
1io11 duc tu clllH:r 10Cl11n, ur 1c111pc1 ,,lurc ur boih. 

A2.3 Whcn ;¡ h:,l 1> u,cJ lur rc,..;ard1, il tila}· 
pruvc o11hanl.ijlcOu> 10 u¡i.:ra1c ...-uh;¡ Jilli:rcut :.ulu-

'fAüLt: Al U¡1.r .. 1i1,i; ( b;or;o,lcri.ak� 
uf T)¡,i,;ol �l''"Y Nu.uk 

S1phu11 
Jki1h1, 

in. 

.¡ 
11 

12 
16 

Sipboo 
Hcight 

cm 

10 
20 
.JO 
40 

i\11 t-lu•. 
IÍ(t:l).'UUII -----··-· .. 

Air t'u::-.!1-uh:, Jbi 

s 

l'J 

111 
lll 
l'J 

10 15 .. 
2t,. 5 JI.) 
2{1.) JI.) 
lb.� JI. 5 
26.() 31.) 

Air fluw, 
d.m1/111i11 

--
20 

ll, 
j(¡ 

)1, 
}6 

�lu1io_n 
( ·.,11,11111pliu11, 1111/h 

-----···---

Air l'rc»uu:, p:,i 
---

5 .. 
!IUU 
bJ() 

10 � ... 
Jll-W 
11W 

o lllSO 
o 7KO 

I.S 2U 
·-----
4511-1 �256 
H20 -1320 
30W J710 
2124 2"0,4 

Solutiou 
Cou:.umplion, 

c1111/h 

1----·--··-···]-·-··. --·--
Air Prc�urc, Air l'n:�urc, 

L:N/m' kN/m' 

�If6� I IU) 
1
1311: 34 . t>•/1 IOJ1úii 

·1r1��-5 31. l )b 211XJ JK40
1

45K45256. 
IV 

1
26.jl)I.� Jt, <,J(¡ 27WJ72U4320 

1v 2<..:> 111 .)¡ Jú u rnm;3oou J7IO 
IV f�b.b_3UJ)ó U 71S012l24�1 
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1iun cumposi1ion or cuncc111n1tion or al u tliffcrc:111 
1c:111pc:1a1urc. In all cases, huwcvcr, it is tlesirable tu 
control lhc 1rn1pcraturc a111.I hu111itli1y in lhe manncr 
>Jll:.:ilictl, autl 10 111al.c ccrtain 1ha1 thc compu:.i1i1>n 
uf lhc ,.:11lcJ Í••ic: ami 1hat uf lhc: sul111iun in 1hc: 
ri:sc1 nur ,He ,ub,1a1111ally the sa1111:. Whcrc Jillcr
cnc.:, Jevdup, it is nc:cc:.,ary lo �·ontrnl c1111di1iu11s 
,u 1ha1 1hc ..:haractcri,ti..:, ur thc ,culc.l lu¡¡ '"''" 1hi: 
:.1i.:c1licJ rcyuirc111c11b for thc atnw,,phcri:. 

i\�.-1 M,11.:rial �pccilic,11iu11, ,huuhl ulwuy, be 
wri11c11 in 1c1111> uf lite ,1.a11.IJ1J r.:yui1i:111c111s uf lhc 
app.-.,pd,111.; ,al1-,pr.ay 111.:lhud, ll1c1chy 111ilki11¡; it 
pu»1lilc_ lu 11.:,1 a varic11 uf materials from Jill'i:rcnl 
,ourccs 111 thc ,;une c1¡111pmc111. 

'l'Aül.t: Al Ti,uipi,ruturc 11ud l'ri:�urc 
Ki:11uirc111oui. fur Opcriatiun uf . 

Tnl al YS l.' 

Ai.- l'rcnur,, p,i 

--1-·2 
¡ 14 �1 ·11 

�14 117 l 11� 121 Tcmpcnalurc:, Jc11 f" 

Air Prci.i;urc, kN/m' 

li3 96 110 124 
···--·· --·---· --------

Tcmpc:ílUUCI:, dc:g C 46 47 48 49 

J· 

1 

1 

1 
1. 

13-

20 

,._ 10 :1---:l 
;.--¿-, 

1 

a'
-

ijSj� 

Ir' --, [ 20 ··---
' H•• ___ , 

fT:1 [,a·1 , .. 1!
1 3 :¡ ·-i __ 1 3

20-

5[]. 
- -1_-j!iJ-.:. �¡::¡ 

¿¡¡,� 
6 • 
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9 

..-------i:l 
t�.:-i· J· ···r

1 1 
20 : ' 

., 1 1 
.:: · ...... 12 ;_ �' ; : 
: _: . . c.? · �, ,: 1 1 

L 

.

. _;,.L '.,:; 
1 ···• 12A 

-��- _�}j-;
.
:.;_q··.·.

-
_�; _ 14 

-----''Q.. 

11- A1111lc uf liJ, 91) lo 125 Jcg 
1 -Thcr1110111c1cr anJ 1h,r111u,1;11 fur cunlrullin¡¡ hcalcr (11cm Nu. 8) in bJ,c 
2 ·- /\ulumalic water kvcllin¡¡ Jcvicc 
3 -- l lumiJil"yini; luwcr 
4-- Autumatk 1c111pcra1urc rcgulJl<lr fur cu11lrulli1111 hcalcr (11cm Nu. �) 
5 --- l111111crsio11 hcalcr, 11011-ruslin¡¡ 
t, -· ,\ir i111t1, muhi¡>lc u1,c11i11¡¡, 
7 -Air lubc lo spray noulc 

· 11-- Su ip hca1cr ,n base: -
'J ·-· IIÍ11¡,\cd h>p, hyJraulically opcra1cJ, or cuuntcrbalani:cJ 

10- Urackcl> fur roJs ;uppor1in11 spcci111cn), or 1c,1 table 
11 · -· 1 nlcrn.11 rc'>Crvuir 
I! - Spray nuulc abovc rc.crvoir, ,uitably Jc,i¡;ncJ, loc;11cJ, a11J h,11llcJ 

20 

121\ ·•· Spray noalc huu.cJ in Jis111:rsiu11 towcr l,1,,11cJ p1ckrably in cc111cr uf cabincl 
1.1 - W111or S.:11!_ 
14 - Co111liina1iu11 Jrain und cxhau,1. t::�hau,1 JI oppo,ilc ,iJc uf 1,,1 ,pace fwm spray uuuk I llrn, l.',. bu1 prcfcrably in 

cumbi1 1a1iun wilh drain, w;"lc trap, ami furcc,J 1lr;1fl wa,1c pipe (11ci1" lt>, 17, anJ l<J). 
ló---Cumplclc "para1iu11 b.:1wcc11 furccJ draft wa,lc pipe (11cm 17) JIIJ rnmhinallun Jr.1i11 and c,hu,"I \hc111> 14 anJ 19) 

lo u�uh.l uiHk::-.iro,hk :.u�lio11 ur ha..:k prc�.,urc. . 
17-- Fi>r.:cJ J1;11"1 wa,1� pi¡,c. 
18 -- /\u1u111a1ic lc�dliug Jcvicc for rc>ervoir 
1'> --· Wa,tc 111111 
20 -- Air ,pace or walcr ja�kcl 
21 -Tcsl table or ra�k, wcll bclow roof arc;1 

HG. Al Typic11I S•II Spr•y üaloiud. 

]2 

al" 

3 

Nun-- Thc ,onuob are 1hc ,ame. 111 r-cncral as fur 1hc 
labora1<1r� c.,uincl (Fi¡:. t\l ), hui "'" "'"J tu ,•1c fur thc 
largcr cubc. Thc ..:hambcr ha� lhc f1,llu\"' 111� h;jlurc::»: 

(/ l 11,avy iusulati,11,, 
(!) Kdr,�claLivu J .. hJí 'A'ilh J11p r.1iJ, ur prc::i:-iuri; duur 

wilh Jrip rail, iuwarJ-:.lupiul-t -.ill, 
(J) 1 \,P4· lCIIIJX.:íJIUl1.'. .1u>..ilt.1f) l11.:.1l1,:r, .11,J 
(-1) l)ud,. huJrJ:io un lluur, �llh 1ii.H>1 :..tu¡1'J hJ �vmbina� 

lhHl J1J1u .uu.J .1ir c.,h.,u�l. 
··u;, A2 Walk·iA Cha•lwr, I.S b> 2.� 11,111 1S b) 11 h) alMI 

\Jpw..114 111 Ut1·1 •ll .'uo·, 



ANEXO 4 

Guía para la Selección de Equipos 
de Fil tración a Presión 

Type of batch pressure filter 

Horizontal- Vertical-

Batch 

Tube (candle) Variable-Criterion for 
selection Filter press Sheet filter leal filter leaf filler fil ter volume filter 

Slurry properties 

1-100 0.1-70 1-100 1-100 1-100 1-100 
0.001-40 0.001-1 0.01-1· 0,001-0.5 0.001-0.1 1-30 

· f>a:-ticle size, µ.m 
Solids content, % 
Cai<�-buildup r2te 1 medium-low low high-low medium-low medium-low medium-low 

Fro:::ess requirements 

So:i:is throughput . Jow-high low-high low-medium low-high lo,·.•-high Jow-médi.Jm 
rate2 

Caice ��ist�re3.: · ,º� N.A. 

no 
low low low very low4 

· Solids reco·very ·. 
:a;>;>lications. 

Darification 
.;;:,plications 

W�h possibility 

yes 

yes 

fair 

.. yes 

N.A. 

yes 

no 

good 

yes yes yes 

yes yes no 

not not good 
recommended reco:nmended 

· ·. Crys-..al breakage · 
risk 

low low low low low low-high5 

. -. Vapor containment · 
: O;>eration abnve or 

·.·.no6 
·. yes

yes7 . · 
--yes 

yes7 

yes 
·yes7 ·yes7 006 

. yes yes ····no· 
. ,.oelow amb .1t temp. ·; '" .. : . 

. 0::Maximum tiltering area ; 400 

��,·r:���;t?�--/\'/ii-,,,/i:'�\:.::. ·•.: ... 
60-80. 60 ::·.:.,., __ ,300.,::.,:, :, ... ,.'.l50, · 1.3 (high pressÚre)

' . �- � \• ... · 32 (tioriz.. plate) · 
· .. · '· · 200 (vert. platel 

- .·:· .,; .. ": ... __ ::._:...-�· . ., .... ,-:·:°·:� .. ::::,:·):�., !-.:��: · . . r: :- .- •. � :·· 

':, �- ·: ,. .. · -:·.:.. · ... · 
-� -·l �·k��ild�P ;�t�s based o� �a·U·1o·r·-0.75·bar \'&cuum: low = , .. , 00 mn:. ··c-aik�1h·,: �edi��-- i-100 -�� -�-���;�-�

-�, · -.,. 1
·" 

·;,:,.nigh•.1-l00mmulce/s.. . .' .. .-.· · . .-._., .. ·' ..- 1:· .· ··•· •. •.• ·:····.:·,::,;,!.··· .-;,·:·· ·: · ···.,: · . .  ···.·,..
· .
. _:2App;¿ximate vaÍues are:·l�w • 1 m3/h:;.;.;�ium ;;_·1 O m3/h, 

.
high • 10,0 m3/h:.- .. : .. <<: 

·.,t,'\l�ry Jow molsture lf als� c.ompressed. Sorne materia Is may not respond to compression drying, and sorne ·. · 
-,nay produce 100-hard e.alce: .. 

· .:55�ukage· risk depends o� t.he mat�rial. · 
· 6SoJids: con�� ai; on discha;ge . 

. • .. 7 Good v·apor containment i( cl;sed discharg� is u sed .. 
..... - - .. _ ,- . 

'.,,N.A. Means not appfíca!:>le. 

ANEXO 5 

· .... .

Característ icas de los Platos y 
Marcos del Filtro. 

PLATO DE 

LAVADO 

Do 

MARCO PLATO 

.. · 



ANEXO 6 

Trayectoria y Propiedades del Aire 

Húmedo en el Secador. 

TBH4 f 
TBSLi

"O 

o 
"O 
'(!) 

E 
:, 

:e 

'• ------ ------------------------- h¡
,H1 

.
\ 

1 1 

1 1 
t 1 
1 1 

TBS1 Temperatura de 
Bulbo Seco 

TBS3 

CARTA PSICROMETRICA 
AIRE DE SECADO 



ANEXO 7 

PORCENTAJE DE CLORUROS 

EN LA TORTA 

Deducción de la fórmula: 

El porcentaje de cloruros en la torta se define 

como� 

f
f

1c l. 

1/., e 1 -- ----·-.. ·--..

ffi-t 

;{100 

%Cl porcentaje de cloruros en la torta 

mc1 masa de cloruros en la torta seca, gr. 

m�,·. masa de torta seca, gr. 

Asumiendo que todos los iones cloruro se encuentran 

en solución, la masa de cloruros mc1 se puede expresar 

como� 

_ .. e :-: '-v' 1... 

donde: 

e Concentr¿,_ción de cloruros en el liquido de la 



t.C)l'·ta. 1, q1-- ./J.t."

VL Volumen de liquido en la torta húmeda, lt. 

La masa de torta seca m t puede expresarse como� 

-- d ;-: 'v,, .. 

d densidad del sólido, gr/ce . 

uununnun(:::::) 

v. = Volumen de sólido en la torta seca, lt.

Asimismo asumimos qu.e ,::;.1 l ve::, 1 umen hu.,:2co En 

seca es el mismo que el volumen ocupado por el 1 í.qu.ido 

en la torta húmeda, y por definición de porosidad= 

Despejando VL, se tiene� 

"h .. -· V,,,. ( e"?!/ ( 1·-·e)

( :2 ) y ( 3 ) f".:>n ( 1 ) � 

% Cl 

( 4 ) en ( 1.5) : 

u u n n ff e ( 4 )

11111;u 11(�1) 



e ;{ '-.,) fiB, e 

�� e: 1 - -------( ----- ) X 100

d :< V"" 1. .... e

Corrigiendo dimensionalmente la fórmula (C en g�/lt 

y d en gr·/ e: e ) � 

e :-: 1 o···=�� �::, 

i� Cl ( _,_ ....... ,- ... , 

d .
l 

-- I::.''! 



El tanque 

ANEXO 8 

SISTEMA DE AGITACION 

TANQUE DE DICROMATO 

de d .i.c roma t.o l 1 ev "''· un (]•z.' 

agitación destinado a la disolución del dicr-omato de 

pot.<'::tf3iO �;ólido. El c:I i ·;5f::ñ o 

basado en los requerimientos de este reactante para un 

batch dF..J :?5 kg de pigmento, es decir, para un volumen 

de 200 lt. de disolución. 

DISEf::íO 

Por las razones expuestas en 7.1.2.a del dise�o del 

s:;e <.::;e 1 �?ce: .ion a 

paletas inclinadas. 

t. i po -!::.u r- b .i. n -='-

Los datos necesarios de laboratorio son� 

Agitador de turbina de paletas inclinadas. 

Velocidad de giro :=:,oo , .... pm := 1\1 .1. 

Di. ámf2tro el r-=:.• J. recipiente 1.�5 cm -- t. l. 

D.i,3rrH:�tro dr-2 l ag i tc1clor- 7 e: m ·-·· D:, ..

Siguiendo el método expuesto en 7.1.2.b 

Ci, 1 e u l_o º-'ª- l_s\. r: a z ó n º-"ª' §�§.C a 1 é:\ �



� razón de escala 

V2 : volumen del tanque de planta piloto 

1 volumen del recipiente de laboratorio. 

R - 3.85 

Como� 

R -

donde: 

Tz diámetro del tanque en planta piloto. 

- 1 � diámetro del agitador en planta piloto. 

Asi: 

13 (3.85) = 50 cm 

7 (3.85) - 27 cm.

N2 : rpm en el agitador de p.p: 

n 2/3 ; cte. de transferencia de masa equivalente. 

N2 - 500 (7/27) 2 /3 - 203 rpm



Por medio de la fórmula � 

HP potencia del motor, Hp. 

89 : gravedad especifica = 1.06 

D- :diámetro� in .

Se selecciona un motor de 0.2 Hp y 190 rpm. 

Recalculando el diámetro del agitador: 

H p 

________ )1/e 

S
g 

X N 3 

0.2 
---------- ) 1 /B 

1.06 (190) 3 

D2 - 12.1 cm.



ANEXO 9 ·-

Costo de Instalación de Equipos 
expresado como Porcentaje del 
Costo del Equipo. 

Tipo de equipo 

Bombas 
Compresores 
Cristaliz.adores al vacío 
Cristalizadores mecánicos 
Evaporadores 
Filtros 
lntercambiadores de calor 
Mezcladoras 
Secadores 
Separadores centrífugos 
Tanques de rriadera 
Tanques metálicos 
Torres o columnas 

Costó <1e instalación, en % 

� -10-50 

20--60 
40_:55 

30-50
10-40
25-45

10-35

10-20

50-150

10-35
30-60
20-40

25-50

·.
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