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RESUMO

Baseado nos resultados alcangados pelo Eng. Dr. Thar-
cisio D. de Souza Santos, na destilagao de ligas zinco-prata
de baixo teor em chumbo sob vdcuo, e no estudo sébre o apro-
veitamento do zinco contido em residuos de zinco-ferro, cons-
truiu o autor um forno semelhante ao descrito na Publicacdo
N.° 497 do Instituto de Pesquisas Tecnologicas de Sao Paulo.
As retortas e botes foram inclusive fornecidas pelo referido
Instituto. E aquecido por combustdo de lenha e o vicuo ne-
cessdrio ¢ efetuado por uma bomba rotativa “Leybold S 12”
de capacidade de aspiracdo igual a 200 1/min. e 0,01 mm Hg
de pressao final. A pressao residual ¢ medida por um va-
cuoscopio segundo Gaede, também de fabricagdo Leybold, cujo
intervalo de medidas é de 35 a 0,05 mm Hg. O tempo neces-
sdrio para se atingir uma pressao residual inferior a 1 mm Hg
é de 15 minutos.

O autor relata néste trabalho a natureza da liga zinco-
ferro a ser destilada, descrevendo ainda teoricamente o pro-
cesso. Cita também a maneira pela qual se determinou as
melhores condi¢oes operacionais.

Todos os resultados transcritos, referem-se a um lote de
10 t. de liga zinco-ferro que foi exclusivamente utilizado para
éste estudo. Algumas variagoes nas cifras e indice sao per-
feitamente possiveis, devido a heterogeneidade da liga.

1. INTRODUCAO

O presente trabalho visa divulgar os conhecimentos por nos
adquiridos no reaproveitamento do zinco contido na liga de
“ZINCO-FERRO”.

Esta liga provém das cubas de galvanizagdo, onde, pela pro-
gressiva dissolucdo do ferro pelo zinco liquido, originam-se cris-

(1) Contribuicao Técnica N.» 538. Apresentada ao XIX Congresso Anual da
ABM; Sao Paulo, julho de 1964.

(2) Membro da ABM e Engenheiro Quimico, do quadro técnico da Fundicio

Tupy, de Joinville, SC.
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tais do eutético Zinco-Ferro, desde que seja atingida a saturacio
critica correspondente. Estes cristais, face a seu péso especifico
mais elevado, sedimentam-se no fundo da cuba, retendo elevada
quantidade de zinco metdlico do banho. Este sedimento, de con-
sisténcia pastosa, ¢ retirado periodicamente a fim de evitar que,
pela agitacdo do banho liquido, o mesmo ndo contamine o res-
tante de zinco liquido acarretando dificuldades na galvanizacio
das pecas, pela elevacio do tedr de Ferro no banho.

A andlise quimica déste Zinco-Ferro revela a seguinte com-
posicao média, em % : Zn — 90,5; Fe — 4,5; Pb — 0,3; Al —
0,1; Cu — 0,02.

Como se pode ver, o tinico elemento indesejavel e de suma
importancia para o nosso caso, ¢ o ferro, uma vez que a quanti-
dade de chumbo ¢ relativamente pequena e além do mais, junto
do cobre ¢ um elemento sempre presente em zinco do tipo “PRI-
ME WESTERN”. Quanto ao aluminio, ¢ adicionado a fim de
melhorar o acabamento das pecas galvanizadas.
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Fig. 1 — Diagrama de equilibrio das ligas Zinco-Ferro, segun-
do M. Hansen.

Assim, pois, pelo diagrama de equilibrio binario das ligas
Zinco-Ferro, podemos ver que, pequena quantidade de ferro dis-
solvida pelo zinco liquido aumenta consideravelmente seu ponto
de fusdo. Os cristais de Zinco-Ferro assim formados, possuem
a propriedade de dissolverem certa quantidade de zinco liquido,
motivo pelo qual adquirem consisténcia pastosa.
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No que diz respeito ao eutético formado, deve ser provavel-
mente o FeZn; — fase 5 (89,12% de Zn) de ponto de fusdo igual
a 765°C aproximadamente.

A quantidade mensal de residuo ¢ bastante elevada, atingindo
até 12 t. (em média), motivo pelo qual torna-se necessaria a
sua recuperagdo ja que o zinco depende de importagdo e possue,
além da dificuldade momentanea de consegui-lo, um preco bas-
tante elevado.

Convém salientar aqui, que, além dos elementos revelados
pela analise quimica do Zinco-Ferro, existem ainda outros compo-
nentes como SiO., ZnO e, principalmente pecas de ferro maleavel,
que por ocasido da galvanizacao caem na cuba, incorporando-se
a liga existente no fundo da mesma.

2. FUNDAMENTOS DO PROCESSO

No que diz respeito a liga de Zinco-Ferro e a fim de que
tenhamos melhor compreensao da destilacao propriamente dita,
iremos tecer algumas consideracdes sobre a mesma. Comparan-
do-se a andlise quimica com o diagrama de equilibrio da liga po-
demos ver que esta nada mais ¢ que cristais da fase 7 encerran-

Fig. 2 — Zinco-Ferro: cristais da fase 7 disseminados na massa de zinco;
Cristalizacao hexagonal; 80 X.
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Fig. 3 — Zinco-Ferro. Cristais de Fe Zn, que cresceram livremente nas
paredes da cuba de galvanizacdo; CristalizacAo hexagonal.

do mecanicamente grande quantidade de zinco metalico. Cal-
culando-se a quantidade de cada um dos compostos presentes
constatamos que:

FeZn. + Zn em solucio = 61,6%
Zn metalico = 38,4%
FenZ-: = 41,3%
Zn em solucao no FeZn. = 20,3%
Zn total = 58,7%

O exame microscopico (Fig. 2, 4 e 5) da liga nos mostra
claramente os cristais de FeZn- disseminados na massa de Zinco-
Ferro.

A Fig. 3a mostra uma fotografia microscopica de um cristal
de FeZn, que cresceu livremente numa das paredes da cuba de
galvaniza¢do. Sua composicdo quimica ¢, em %: Zinco — 89;
Ferro — 10,9.

Este cristal de FeZn. encontra-se no agregado de cristais
de Zinco-Ferro, mostrado pela Fig. 3. Isto vem a comprovar que
os cristais que se encontram no residuo de Zinco-Ferro sdo real-
mente os da fase 5 e ndo outros, cuja composicdo ¢ de Fe = 5,75
a 6,25%, da chamada fase ¢, que cristalizam no sistema mono-
clinico.
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Fig. 3a —

Zinco-Ferro.

Sistema de cristalizacao hexagonal do Fe Zn;
30 X.

Fig. 4 — Zinco-Ferro. Cristais de Fe Zn;; 80
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Fig. 5 — Zinco-Ferro; composicao 90,5% 2Zn e 4,5 Fe; 80 X.

Lembrando que existem compostos ndo metalicos presentes
na liga e que a analise quimica revela como 95% a sua pureza em
Zn e FeZn;, logo sua verdadeira composicio sera:

FeZn: = 39,2%
Zn total = 55,8%
95,0%

A partir dos dados assim obtidos determinarenios a pressao
de vapor da liga, para a temperatura de ebulicdo do zinco. Se-
gundo Weaton e Long, a pressao de vapor em funcao da tempe-
ratura para o zinco ¢ dada pela formula: (T = °K).

Zn (liquido):
logp=— §7§Fgé— 1,051 log T —0,1255 X 10 =* T + 12,0181

Zn (so6lido):
logp=-—6939 —0,1458 log T —0,2883 X 10 =* T + 9,7756
T
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Para o ferro, a equacdo ¢é:

Fe (solido) log p = — 119%1_70 + 8,965
Fe (liquido) log p = —Eif;o + 8,527

Calculando, pois, a pressdo de vapor da liga para a tempe-
ratura de ebulicio do zinco (905°C) teremos:

a) Para FeZn::

Fe = 10,88%
Zn = 89,12%
1,5 = 0,1943 moles de Fe
56
ﬂ: 1,372 moles de Zn
65
1,5663 total
0,1943

100 X — = 12,41 moles % de Fe
663

)

100 X 1A72 = 87,59 moles % de Zn

1,5563
100,00 total

Pressao maxima dos vapores de Ferro a 905°C (1178°K):

log p = — 61715:‘;’3 =~ 1,051 log 1178 —
— 0,1255 X 10 =* X 1178 + 12,0181
log p = —5,7627 — 3,2281 ~ 0,1478 + 12,0181
log p = 28795~ 2,88
p = 759 mm Hg.

Pressao parcial dos vapores de zinco na liga FeZn.:
759 X 0,8759 = 665 mm Hg.

Pressdao maxima dos vapores de Ferro a 905°C (1178°K)
19270
1178

log p =

+ 8,965
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log p = — 16,358 + 8,965
log p = — 7,393
p = 0,000000405 = 4,05 X 107" mm Hg.

Pressdo parcial dos vapores de Ferro:
4,05 X 1077 X 0,1241 = 0,503 X 10" mm Hg.

Em virtude da reduzidissima pressdao de vapor do ferro, po-
demos desprezd-la sem alterar profundamente os calculos. A
pressdo de vapor da liga FeZn. serd de 760 mm Hg. quando a
pressao de vapor de zinco for:

760

— -~ 868 mm Hg.
0,8759

Assim, pois, a temperatura de ebulicdo da liga serd em
torno de:

log 868 = — Soh0

— 1,051 log T — 0,1255 X 10 =* T + 12,0181

T = 1192°K = 919°C

Observacdo — Nao foi levado em consideracao o calor de
combinacao, entre Zn e Fe.

b) Para o Zn: p = 759 mm Hg.

Observando os resultados alcancados, vemos que as diferen-
cas entre os pontos de ebulicdo e as respectivas pressoes de vapor
do Zn e do FeZn; sdao muito pequenas, podendo mesmo, sem come-
ter érro apreciavel, despreza-las. Assim sendo, o nosso residuo
de Zinco-Ferro comportar-se-d4 de maneira idéntica ao zinco me-
talico. Lembra-se porém, que o ponto de fusdo da liga zinco-ferro
¢ bem superior a do zinco puro.

Em virtude da impossibilidade de se destilar zinco em pre-
senca de ar e da dificuldade de se executar o processo sob atmos-
fera protetora (redutora ou inerte) optamos pela destilacio a
vacuo. Esta, além de evitar a formacdo de “Po6 de Zinco” (blue
powder — Poussiére — Zinkstaub) (Zinco com 6 a 10% de ZnO),
reduz de maneira considerdvel a temperatura de trabalho (ponto
de ebuli¢do do zinco) possibilitando o emprégo de retortas me-
talicas (ferro fundido ao Cromo — 2% ).

No diagrama pressdo — temperatura do zinco, segundo Wea-

ton e Long (Fig. 6) para pressao residual de I mm Hg o ponto
de ebulicdo serd de ca. 490°C. Na realidade, ndo se trata pro-
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priamente do ponto de ebulicio uma vez que nesta temperatura a
liga Zinco-Ferro ainda se encontra no estado solido. O zinco
ocluido ¢ que permanece fundido no seio da massa conferindo-lhe
a consisténcia pastosa.

A pressdo residual escolhida (menor que 1 mm Hg) baseia-
se nos resultados alcancados pelo Eng®. Dr. Tharcisio D. de Souza
Santos, citada no Relatorio n.» 2396 “do IPT (22/6/55).

Quanto a temperatura de aquecimento da retorta, esta poderd
ser bastante superior a 490°C, aumentando assim a velocidade da
destilacao, pela maior transmissdo do calor, e reduzindo o tempo
necessario para obter o maximo rendimento possivel. Um aumen-
to de temperatura na regiao aquecida da retorta também possnln—
lita uma maior velocidade de transporte dos vapores de zinco
para o condensador, regido esta cuja temperatura média esta em
torno de 300°C.

Os vapores que se desprendem a temperatura de 490°C pos-
suem a pressao de 1 mm Hg (pressao de saturacdo) e despre-
zando-se a pressdo devida ao ar residual, podemos dizer que a
concentra¢do dos vapores ¢ de 100%. No condensador, onde a
temperatura ¢ de 300°C, a pressdo de saturacdo dos vapores de
Zinco ¢:
log p = 65;3:))9 1458 log 573 — 0,2883 X 10 =* T + 9,7756

p 0,001253 mm Hg.

A concentracdo dos vapores sera:

0001253 _ 0001253 = 0,1253¢

Total de zinco condensado:

100 — 0,1253 = 99,8747 ¢

Estes 0,1253% " de vapores incondensaveis de zinco irdo con-
densar-se na tampa da retorta, onde a temperatura média ¢ de
40°C, nao existindo, pois, qualquer perda.

Resta agora, tdo somente, calcular a quantidade de calor
transmitida através da retorta a fim de determinar o tempo ne-
cessario para aquecer e destilar 1 kg de zinco. Este calculo,
porém, ¢ praticamente impossivel de se executar em virtude da
dificuldade de se determinar, de maneira suficientemente precisa,
a temperatura da parede interna, na regidao aquecida da retorta.
Assim sendo, procuramos através de experiéncia determinar qual
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o tempo e respectiva temperatura que nos permitird obter o ma-
ximo rendimento possivel. Outrossim, a velocidade de evapo-
racio nao depende somente da temperatura de aquecimento mas
também de proprio Zinco-Ferro, pois, as inclusdes de pecas de
ferro maleavel e materiais ndo metalicos, bem como o seu grau de
oxidacao influem de maneira apreciavel no processo. A quanti-
dade de material a ser tratado em cada retorta também influe so-
bre o rendimento.
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Fig. 6 — Diagrama pressdao — temperatura do zinco, segundo

Weaton e Long.

Finalmente, os cristais de zinco que se formam no condensa-
dor dependem principalmente da pressao e em menor intensidade
da temperatura. O objetivo ¢ obter cristais grandes e compactos,
isentos de oxidacao, a fim de que possam ser carregados no ba-
nho de zinco liquido da cuba de galvanizacdo sem perdas aprecia-
veis, perdas essas, exclusivamente por oxidagdo. Depende pois
da qualidade da cristalizagcdo do zinco destilado a necessidade de
serem €stes cristais refundidos e lingotados ou simplesmente uti-
lizados diretamente. Refundir e lingotar os cristais ¢ uma ope-
racdo muito importante, principalmente no que se refere aos cui-
dados a serem tomados na fusao, onde torna-se necessario o em-
prégo de uma cobertura de sais fundidos (cloreto de aménio e
cloreto de zinco) sdbre o zinco liquido para evitar perdas por oxi-
dacao. Além do mais, devido a facilidade de absorcdo de ferro
pelo zinco liquido, o cadinho de fusdo ndo podera ser de ferro-
fundido, necessitando-se entao de forno e instalacdo de lingota-
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Fig. 7 — Grafico representativo da composicao do residuo em Fe e em
7Zn metalicos em funcao do rendimento da distilacao.

gem especiais. Enfim, tdda esta operacdo viria a encarecer o
custo da recuperagao.

Quanto a temperatura no condensador, esta devera ser sufi-
cientemente baixa, a fim de evitar a fusdo dos cristais, dificultando
a sua retirada e favorecendo ainda a absorcdo de ferro das pare-
des do condensador pelo zinco liquido formado. Contudo, a tem-
peratura nao devera ser demasiadamente baixa, devido ao fato de
se formarem cristais muito pequenos e pouco compactos. O es-
friamento dos vapores de zinco devera ser relativamente lento,
a fim de possibilitar o crescimento dos cristais na forma desejada.
Em virtude da impossibilidade de se fixarem teoricamente as con-
dicbes ideais para esta cristalizacdo, determinaremos pratica-
mente as referidas condicoes.

3. EXPERIENCIAS REALIZADAS

Conforme o que foi dito anteriormente, o residuo de Zinco-
Ferro possue a seguinte composicao:

FeZn. = 39,2% = (34,7 Zn + 4,5 Fe)
Zn = 55,8%
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Teoricamente podemos destilar o zinco-ferro obtendo um ren-
dimento maximo de: 34,7 + 55,8 = 90,5%.

Como porém, parte do Zinco-Ferro, encontra-se oxidada, va-
mos admitir que o maximo rendimento seja de 89%, em péso, da
liga Zinco-Ferro. Neste caso, permaneceria um residuo de desti-
lacao cuja composicdo em Zinco e Ferro deveria ser a seguinte:
41% Fe e 13,6% Zn (sob a forma de ZnO).

Representando graficamente &ste raciocinio obtemos um dia-
grama que nos permite conhecer, para cada rendimento alcancado,
a respectiva composicao do residuo em Ferro e Zinco metalico.

Exemplo — Para um rendimento de 63%, em péso, a com-
posicdo tedrica do residuo devera ser: 12,85% Fe e 68,5% Zn
metalico.

Na realidade, éste residuo ndao mais possui esta quantidade
de zinco metalico suscetivel de recuperacao, pois, parte se perde
pela oxidacdo do mesmo por ocasido da descarga das retortas.
Esta perda ¢ da ordem de 3% do zinco metdlico existente o
residuo.

Foram entdo, levadas a efeito, uma série de experiéncias vi-
sando determinar qual o tempo e a temperatura que nos permi-
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Fig. 8 — Experiéncias visando determinar o tempo e a temperatura de

maior rendimento. A= 5 h: O = 45 h; | = 4 h.
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tem obter econdmicamente o maximo rendimento possivel. Fixa-
ram-se os tempos de 4 horas, 4,5 horas e 5 horas e féz-se a tem-
peratura variar de 50°C em cada destilacdo sucessiva, partindo
de 700°C. Os resultados obtidos estdao representados na Fig. 8.
O grau de vacuo médio das experiéncias realizadas atinge a 1 mm
Hg de pressao residual.

Néste grafico, podemos ver que quanto maior o tempo e
quanto mais alta for a temperatura, tanto maior sera o rendimento
alcancado. Nota-se porém, que a inclinacdo das curvas ¢ dife-
rente para cada caso. Isto ¢ motivado pelo fato de, quanto maior
o rendimento alcancado, isto ¢, quanto menor o teor de zinco no
residuo, tanto menor serd a pressdo parcial dos vapores de zinco,
como mostra o grafico da Fig. 9.
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Fig. 9 — Variacdo da pressdo parcial dos vapores de zinco na liga

Zinco-Ferro em funcdo do rendimento alcancado na distilacéo.

Observa-se também, na Fig. 8, que para uma temperatura
de 910°C e um tempo de 4 horas, alcancou-se um rendimento de
88,5%, muito proximo do teorico. Este mesmo rendimento seria
alcancado para um tempo de 4,5 horas e uma temperatura
ca. 890°C ou entdo em 5 horas e uma temperatura de ca. 860°C
(dados obtidos do gréafico da Fig. 8).

Porém, trabalhar a uma temperatura superior a 820°C, oca-
siona sérias dificuldades de operacao, pois, o zinco destilado funde
em virtude de refrigeracao insuficiente, dando um produto com
0,016% de Fe oriundo do ataque do zinco liquido as paredes do
condensador, o qual terd sua duracdo bastante diminuida face a
citada corrosao. Outrossim, os cristais fundidos sao dificeis de
serem retirados do condensador implicando em excessiva mao de
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obra. Quanto as retortas e demais acessorios do forno, também
terdo reduzida a sua duracdo nas condi¢oes de trabalho acima
citadas. Assim sendo, apesar de ser possivel obter altos rendi-
mentos, devemos restringir-nos a temperaturas inferiores por mo-
tivo de ordem técnica e econdmica.

Fig. 10 — Diversas fases do crescimento de cristais de zinco.

Segundo nos revelou a experiéncia, a melhor temperatura de
trabalho esta entre 750 e 800°C. Nesta faixa de temperatura e
com uma pressao residual inferior a 1 mm Hg conseguiu-se a
melhor cristalizacdo. Os cristais obtidos preenchem todos os re-
quisitos anteriormente citados, sendo de salientar que, mesmo
apos a sua retirada do condensador, efetuada com grande faci-
lidade, a porcentagem de material fino ¢ muito reduzida. Quanto
ao sistema de refrigeracao, éste satisfaz plenamente.

A Fig. 10 mostra claramente diversas fases do crescimento
de cristais obtidos a temperatura 780°C e 0,5 mm Hg de pressa
residual.  Crescimento dendritico bastante acentuado em todas as
direcoes, dando origem a cristais compactos e unidos entre si. A
fig. 11 apresenta a sequéncia de crescimento lento dando forma-
cao a cristais compactos e bem desenvolvidos. Estes foram obti-
dos a uma temperatura de 770°C e vacuo de 0,8 mm Hg. A
temperatura média do condensador foi cérca de 360°C.

A fig. 13, por sua vez, nos mostra algumas fases do cresci-
mento e a respectiva unido entre si, de cristais que cresceram
rapidamente. Foram obtidos a temperatura de 810°C e 0,2 mm
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Fig. 11 — Sequéncia de crescimento lento de cristais de zinco. Ver
figura 12.

Fig. 12 — Agregado de cristais de crescimento lento.

Hg de pressdo residual, sendo que a temperatura média no con-
densador era de 200°C. Note-se o crescimento acentuado numa
tnica direcdo. Sdo bastante compactos e de tamanho muito uni-
forme, apresentando a excepcional qualidade de, por ocasido da
retirada déstes do condensador, ndo darem formacgdao de cristais
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Fig. 13 — Diversas fases do crescimento rapido de cristais de zinco.

pequenos. Contudo, sdo dificeis de serem obtidos normalmente
na pratica, pois, necessita-se vacuo acentuado (pressdo residual
inferior a 0,25 mm Hg) e temperatura do condensador bastante
controlada. Caso a refrigeracdo seja excessiva e ndo se atinja
o grau de vacuo citado, forma-se certa quantidade de po (finis-

Fig. 14 — Agregado de cristais de crescimento rapido.
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simos cristais de zinco) diminuindo consequentemente o rendimen-
to na fusdo dos critasis por ocasido do carregamento dos mesmos,
no banho de zinco liquido, na cuba de galvanizacao.

A fig. 14 mostra o estado de agregacao dos critais, obtidos
nas condicbes precedentes.

Temperaturas inferiores a 750°C, apesar de possibilitarem
formacdo de cristais semelhantes, possuem o inconveniente de
darem baixos rendimentos. No que diz respeito a pureza dos
cristais de zinco obtidos nas diversas temperaturas e rendimentos,
a analise quimica déstes, atesta ser o zinco, da mais alta qualidade.

Andlise quimica dos cristais de zinco:

Fe = 0,008%
Pb = ausente
Cd = ausente
Cu vestigios
Al ausente
Zn = 99,992

Il

Il

Segundo normas da A.S.T.M. B6 — 37 vé-se que &ste
zinco se enquadra dentro do tipo “High Grade”, e nas normas

Fig. 15 — Superficie do zinco distilado; 80 X.
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Fig. 16 — Outro campo da superficie de zinco distilado; 80 X.

Fig. 17T — Aspecto da superficie de um zinco importado; 120 X.
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D

JIN 1706 encontra-se classificado como “Feinzink 99,99”.  Nas
jig. 15 e 16 vemos duas fotografias microscopicas do zinco desti-
lado, notando-se a auséncia, quase completa, de cristais de FeZn,.

A fig. 17 representa uma fotografia microscopica de zinco
importado, do tipo “Prime Western” onde pode-se ver e compa-
rar com o zinco destilado, a quantidade de FeZn. existente.

4. A ESCOLHA DAS CONDICOES DE TRABALHO

A capacidade de carga do forno ¢ de 150 kg. (25 kg. por
cada retorta). O ntimero de operarios necessarios para conduzi-
lo ¢ de 2, no maximo, por turno. A duracao da descarga e re-
carga ¢ de 30 minutos.

Em virtude dos resultados alcancados pela experiéncia, es-
colhemos a temperatura de 775°C, como a mais adequada. Assim,
podemos admitir uma variacio de + 25°C na temperatura, sem
consequéncias importantes no resultado da destilacao.

%0

jp I e o Rend. Miximy
p
]
80 o
Rend. Z 3
70 3
3
60 3 )
p
3
p
<
4 45 5 horas
Fig. 18 — Rendimento da distilacdo em funcdo do tempo.

Trabalhando continuamente, durante 24 horas, necessita-se
de 5 operarios (2 turnos de 10 horas cada e 1 operario para
guebra dos lingotes e controle do forno durante 4 horas), inde-
pendentemente do tempo de duracdo de cada destilacao (ciclo).
0 servico de administracdo e manutencdo, bem como a quanti-
dade de combustivel consumida, igualmente independem da du-
racao de cada ciclo.
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Na fig. 8, tomando-se para cada tempo, os rendimentos al-
cancados a temperatura de 775°C e representando graficamente
(fig. 18) verifica-se que os acréscimos de rendimento nao sa
proporcionais aos de tempo, isto ¢, a curva ¢ de cardter assinto-
tico em relacdo ao rendimento maximo.

70

60

54

Rend. % 40
30 o

20 o

4 4,5 5 horas

Fig. 19 — Rendimento obtido na distilacao de residuos.

Comparando-se na tabela I, a producao mensal para cada
tempo de destilacdo, vemos que o menor custo de recuperacao ¢
0 que nos proporciona, aparentemente, o ciclo de 4,5 horas.

Porém, estudando-se detalhadamente os residuos oriundos
das diversas experiéncias, verificamos que, destilando &stes na
mesma temperatura e tempo em que foram obtidos, o rendimento
da destilacao foi tanto menor quanto maior o tempo da destilacao
que lhes deu origem. (fig. 19)

Tabela |

Tempo N.v de ci- | Rendi- i Kg. ZINCO | Kg. Zinco Kg. Zn des- !
de des- ‘ clos por | mento FERRO | destil. | til. p/ meés |
tilacao fia (24h) | <% | p/ dia p/ dia | (20 dias)
I ! * |
| . R = = T T i
4 | 5,3 63 795 ‘ 501 10.020 |
| ) I
15 | 43 72 720 518 10.360 |
5 | 4,3 78 645 504 10.080
| |
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A fig. 20 nos mostra a fotografia microscopica de um residuo,
onde se podem ver os cristais de Zinco-Ferro separados por es-
pagos vazios, ocupados anteriormente por zinco metalico, e que,
muito bem demonstra que a distilacio compreende de duas fases:

1.°) Destilacdo do zinco metélico existente no Zinco-Ferro
oriundo das cubas de galvanizacao.

2.°) Destilacao do zinco combinado com o Fe.

Mediante os resultados alcancados e um raciocinio idéntico
ao exposto na tabela I verificamos na tabela Il os dados obti-
dos na destilacao completa da liga Zinco-Ferro, onde o ciclo de
4,5 horas nos proporcionou o maior rendimento total.

Fig. 20 — Residuo de distilacao; 80

Tabela I

T .
1.0 | Kg. 2.0 Rend.
| < Kg Zn ;
Fempo Ke d'e Rend. I&Zg‘ Resi- | Rend. | Kg Zn total %
horas carga % n - o F: total
B N SO SR I
4 150 63 94,5 55,5 60 33,3 127,8 85,2
4,5 150 72 108 42 54 22,7 130,7 87,13
5 150 78 117 33 40 | 13,2 130,2 86,8
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Fixando-se entio em 15 o numero de dias do més em que
podemos trabalhar destilando o Zinco-Ferro, permanecem ainda
5 dias para se trabalhar com os residuos desta destilagdo. A
capacidade de carga do forno, trabalhando com residuos ¢ no
maximo de 100 kg. (20 kg. por retorta).

No entanto, ndo ¢ necessario que se trabalhe alguns dias
do més unicamente com residuos, pois, poder-se-ia fazer com que
uma ou duas retortas trabalhem, conforme o caso, exclusivamente
com é&ste material.

A destilagdo de residuos, quer sejam ¢&les provenientes de
destilacdes no tempo de 4, 4,5 ou 5 horas, ndo ¢ vantajosa, pois,
o rendimento em péso ¢ baixo, e, além do mais, influe decisiva-
mente no custo da recuperacdo.

Comparando-se os resultados mensais alcancados nos diver-
sos tempos de destilacdo do Zinco-Ferro e dos respectivos resi-
duos, também destilados no mesmo tempo, verificamos que o ciclo
de 4,5 horas ¢ realmente o mais econdomico, pois, possibilitando
maior quantidade mensal de zinco recuperado, ¢ o de menor custo
de recuperacdo. (Tabela III). Apesar de apresentar um rendi-

Tabela 111
n o w =] 0Ll 80w~
N S Q N AT 45| 2w NT Q=
Tempo K de Kg de Kgde | ©3 32 w o ¢z X RES
Residuos ; w o= 88|l et3||E=2G"
em b7 ‘s Residuos | Residuos | 275 % S8 P|EEN c oz éﬁ 2z
G B A7 i 5 8 S of =0
horas (15 dias) p/ carga p/ dia | - < Vil o 3% A 2 X
Z o> c Ta~T oo
T Ha kB
4 4412 100 530 8,33 2650 1670 8490
4,5 3025 100 480 6,3 1633 674 8749
5 2130 100 430 4,96 852 0 8402

mento total de recuperacao bastante alto, deve-se levar em consi-
deracdo a heterogeneidade do material (Zinco-Ferro), que pode
causar pequenos desvios nas cifras obtidas.

Finalmente, podemos dizer que, tempos de destilacdo infe-
riores a 4 horas nao nos permitem atingir tdo elevada quanti-
dade mensal de zinco recuperado, devido ao fato de motivarem
maior numero de ciclos diarios, tornando maior a incidéncia do
tempo de descarga e recarga. Ciclos superiores a 5 horas tam-
bém sdo desaconselhaveis devido ao fato, ja mencionado, de ser
a curva do rendimento em funcio do tempo de destilacio de ca-
rater assintotico.



(M

RECUPERACAO DE ZINCO

-
ot
(S]]

CONCLUSOES

1) As melhores condi¢des de trabalho para a destilacdo a
vacuo do residuo de Zinco-Ferro oriundo das cubas de
galvanizagdo sao:

a) Temperatura = 750 a 800°C
b) Pressao residual = inferior a 1 mm Hg.
¢) Tempo = 4,5 horas

[N
~

Para os residuos provenientes da primeira destilacio
prevalecem as mesmas condi¢oes.

3) Os cristais de zinco obtidos possuem uma pureza de
99,99%, sendo que o tedr de ferro nos mesmos nao
ultrapassa a 0,01%.

4) O tamanho dos cristais obtidos permite o seu emprégo
imediato, ndo necessitando de refusdo e lingotagem.

5) O rendimento total médio da destilacao do Zinco-Ferro
e dos residuos desta, ¢ de 85%, em péso, da carga.
Nao consideramos a cifra de 87,13%, devido a hetero-
geneidade da carga (o tamanho dos pedacos de Zinco-
Ferro carregados na retorta influem consideravelmente
sObre o rendimento).

6) Para a recuperacdo de 10 t de liga Zinco-Ferro o custo
foi de Cr$ 68,60/Kg.
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DISCUSSAOQO

Eng. Manoel A. Moraes (1) — Mais uma vez temos a contribuicao
dos engenheiros da Fundicdo Tupy, de Joinville, a progressiva emprésa
que sempre tem colaborado com a ABM. Esta aberta a discussao.

M. Renné Gomes (2) — Quero felicitar vivamente o autor do traba-
lTho, porque me parece uma pesquisa de interésse tecnolégico, conduzida
de forma brilhante e orientada por andlise tedrica do problema. Acho
que aqui estd um excelente complemento, feito ja dentro da industria,
daquele trabalho de catequese que o IPT realizou em Sao Paulo. Queria
fazer uma pergunta ao Eng. Parucker: o senhor mencionou, por exem-
plo, o problema de deformacao das retortas, sobretudo quando as tempe-
raturas ficam muito altas. Vejo que estas retortas sdo apoiadas apenas
nas extremidades.

A deformacao que sofrem é simplesmente por flexdo ou contracao?

M. Parucker (3) — Principalmente por flexdao. Esta flexao, alte-
rando a geratriz — porque as retortas sao cilindricas — ocasiona difi-
culdades no encaixe dos botes, que levam a carga, com o condensador
que recebe os vapores de zinco, possibilitando a cristalizacdo dos vapores
de metal na parede interna da retorta, surgindo assim dificuldades na
retirada déstes acessorios, devido a fus@o do zinco e aderéncia do con-
densador a retorta.

Realmente, cogitam-se introduzir modificacées bastante grandes no
forno. No momento nao foi tomada nenhuma providéncia, em virtude
de ter sido éle construido baseado totalmente na publicacao do IPT.

Assim é uma instalacdo experimental, e futuramente construiremos

novo forno, contornando as dificuldades encontradas, inclusive o aque-
cimento que passara a ser a gas, ao invés de combustdo a lenha.

(1) Membro da ABM e na presidéncia da Comissdo; Diretor da Fundicao
Progresso S.A.; Sao Paulo, SP.

(2) Membro da ABM e professor Catedratico da EEUMG; Belo Horizonte, M.

(3) Membro da ABM e autor do trabalho; Eng. Quimico da Divisdo de Areias
e Refratorios da Fundicao Tupy de Joinville, SC.
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M. Renné Gomes — Queria lembrar o recurso que é empregado no
processo da destilacio do magnésio, em que a temperatura é bem maior
— 1150 a 1.200°C — onde também surge a deformacao da retorta. Essa
retorta, que tém maior numero de apoios, justamente por causa da
temperatura mais alta, sofre deformacdo por contracdo, havendo con-
tudo periédica pressao de ar sobre a retorta. Parece que a experiéncia
americana mostrou que ésse trabalho de pressao periédica reajusta a
retorta trazendo-lhe duragdo maior e permitindo que trinque menos. O
senhor teve ocasiao de verificar o tempo de duracao da retorta?

M. Parucker — Para esta distilacao de 10 toneladas, o numero de
destilacoes foi em torno de 150, funcionando quase sempre com todas as
seis retortas, uma vez que é quantas o forno possui. Até o momento
nao encontramos nenhum problema quanto a duracdao. Creio que em
torno de 300 a 350 destilacdes seria o tempo de duracido de cada uma
delas.

M. Renné Gomes — Gostaria de fazer, agora, uma observacao que é
mais de natureza econdomica. Os senhores estdo realizando um excelente
refino de zinco, dado que obtém zinco «special high degree», que seria
nao para cuba de galvanizacdo, mas sim para ligas de zinco para fabri-
cantes, que teriam ja& uma boa fonte onde obter ésse material. Faria
mais uma indagacao: SoObre vacuo, o senhor mencionou, a certo mo-
mento, homba de difusdo de mercurio ou 6leo? O equipamento de vacuo
também tem bomba de difusdo ou é bomba mecanica?

M. Parucker — Bomba mecéanica rotativa apenas, desde que se tenha
vedacao perfeita do conjunto. N&ao se torna necessaria a bomba de
difusdo, porque a pressdo residual em 'que se trabalha é bastante ele-
vada, nao havendo necessidade de alto vacuo no caso. Para um vacuo
de 0,15 mm de merctrio de pressao residual, ja teriamos a sublimacdao
direta do zinco, o que talvez aumentasse um pouco a velocidade do
processo, ndo havendo porém diferenca acentada. Conseguimos chegar
a 0,25 mm. com a bomba mecanica rotativa; a pressdo, neste caso, foi
medida com um vacuoscopio, segundo GAEDE, de mercurio, que funciona
entre as pressoes residuais de 30 e 0,05 mm de mercurio.

O Sr. Presidente — Agradecemos, mais uma vez, a colaboracdo do
Eng. Mario Parucker, apresentando trabalho que, como bem disse nosso
colega, talvez possibilite a recuperacido do zinco para outros fins tam-
bém. (Palmas).

Grato pela presenca de todos, dou por encerrada a presente reuniao.



TRADICAO

DE EFICIENCIA
| TECNICA
5""'[ na fabricagdo de

FORNOS INMTRIAIS

PARA TRATAMENTOS
TERMICOS

figuras 1 e 2

e Témpera
o Normalizacao
e Revenido

e Recozimento

FUSAO EM
CADINHO

FORNOS DE
FORJA
para grande
produgdo horéria

Para sua completa informacgao
peca nosso folheto STT/1/ASS

SOCIEDADE
TITE s.a. =505
INDUSTRIAL

Rua Lucas Obes, 1054 - Fone: 63-6337 - Sao Paulo




