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MEMORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE DE INVENCION

en
ESPANA
por VEINTE arios

a nombre de INTERNATIONAL MINERALS & CHEMICAL CORPORA~
TION, entidad norteamericaena, establecida en 20 North
Wacker Drive, Chicago, Illinois, Estados Unidos de Amé-

ricea, por:

¥ UN PROCEDIMIENTO DF OBRTENER PRODUCTOS
DE ALMIDON MODIFICADO ®

=2 =SS === o=

Este invento se refiere 2 un procedimiento
para recuperar cloruro potésico de mineral de silvini-

ta y més particularmente a un procedimiento mejbrado
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ﬁara el beneficio del mineral de silvinita por flotacién
espumosa,

Los procedimientos para la flotecién
de silvitas desde mineral de silvinita comprenden general-
mente preparar una solucién acuosa saturada conrespecto
e cloruro potdsico y cloruro sédico, cuya solucibn se de-
nomina comonmente salmuera, mezcla mineral de silvinita
ﬁriturado con esta salmuera para formar una pulpa 0 pa-
pilla, tratar la pulpa con un reactivo de frotacién ami-
nico, preferiblemente une amins que comprenda un grupo
hidrocarburado de cadena recta de por lo menos 7 dtomos
de carbono y someter luego la pulpa a flotacidédn espusa

de acuerdo con métodos bien eétablecidos en un aparato

de flotecién usual. En tales procedimiéntoe, un elemento

‘importante del coste es el precio de los reactivos ami-

nicos de flotacién y es deseable emplear procedimientos
que requieran una cantidad minima de tales reactivos.
Los materiales no potdsicos relativa-
mente finos presentes en el mineral de silvinita formen
fdcilmente lodos en mezclas acuosas y se denominan co-
munmente lodos o con ﬁés exactitud arcillas productoras
de lodos. Estas arcillas productoras de lodos, que se
creen que son del tipo de la montmorillonita, tienen la
caracteristica indeseable de allsorber fécilmente los reac-
tivos de flotacibdn aminicos a costae de las particulas de
silvita, aumentando asi la cantidad de reactivos reque-

rida para una flotacién eficaz de los valores potédsicos.
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Un objeto de este invento es crear un
procedimiento para la flotacién espumosa de mineral de
silvinita por el cual se evita la adsorcién del reacti-
vo de flotacién por las impurezas arcillosas.

Otro objeto del presente invento es crear
un procedimiento para flocular arcillas productoras de
lodos presentes en papillas acuosas de mineral de silvi-
nita.

Otro objeto del presente invento es crear
un procedimiento por el cual las arcillas productoras
de lodos en mineral de silvinita se hacen inactivas du-
rante la flotacibén espumosa de dicho méneral.

Otro objeto del presente invento es crear
un procedimiento para el beneficio ded mineral de silvi-
nita en el cual las arcillas productoras de lodos son
floculadas e inactivadas con respecto a sus caracteris-
ticas de adsorcién del reactivo de flotacidn.

Otros objetos serédn evidentes al compren-
der mejor el invento segiin exponemos a continuacién con
todo depalle.

De acuerdo con este invento, una pulpa,
gue comprende una papilla de mineral de silv-inita tri-~
turado en una solucidén acuosa saturada con respecto a
dicho mineral, se trata con un nuevo reactivo de flocu-
lacién de las arcillas productoras de lodos. Ie pulpa,
tratada que contiene el reactivo de floculacién, se a-

condiciona luego con un reactivo usual de flotacidn y
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se somete a flotacién espumosa de acuerdo con métodos
bien conocidos para recuperar desde ella los valores

de cloruro potédsico. Un método conveniente para llevar
a cabo el presente invento es retirar las arcillas pro-
ductoras de lodos floculadas desde la pulpa de flotacién
junto con los estériles en una méquina de flotacién u-
sual. Iosg reactivos floculadores de este invento hacen

que lasg arcillas productoras de lodos se floculeen y sean

"retiradas en los estériles durante el proceso de flota-

cién espumosa. Los estériles contienen en esencia to-

das las arcillas productoras de lodos que adsorben la

~eamina. Alternativamente, los lodos floculados pueden

separarse de la papilla por medios fisicos antes de la

flotacién espumosa de la papiila, por ejemplo, por fil-
tracién o hidroclasificacién. ,
De acuerdo con el presente invento,

se muele primero mineral de silvinita a unas-4 y unas

+ 30 mallas de tamafio y preferiblemente a unas -20 ma-

llas de tamafio (mallas por 2,5 cm.). Puede emplearse

si se deses un tamaiio de mallas mds basto para benefi-
ciar el mineral en mesas o por otros medios de beneficiv
de mineral relativemente grueso. Se prepara una pulpa
mezclando el mineral molido y clasificado con una solu—
cién acuosa saturada cdn respecto a dicho mineral. Iea
densidad de la pulpa puede variar de acuerdo con el tipo
de procedimiento empleado. En genral, sin embargo, uns

pulpa entre aproximadamente 40% y aproximadamente 65%

-4 -
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de sdlidos no disueltos referidos al peso total de 1la
pulpa puede emplearse adecuadamente en el presente pro-

cedimiento. Ia pulpa se trate, con el fin de flocular

" arcillas productoras de lodos, afiadiendo & la pulpe una

solucién de salmuera acuosa saturada con respecto al
mineral de silvinita ¥y que contiene entre aproximadamen-
te 14 y aproximadamente 5% en fieso de un compuesto de

dimslcohileminoalcoxi-almidén en el cual el grupo glco-

- xi1 contiene por lo menos dos étomos de carbono. Se em-

plea una solucién acuosa de almidén suficientemente mo-

. dificado pars dar por lo menos como 0,75 kgrs. de com-

puesto de dislcohilaminoalcoxi por dos toneladas de mi-
neral de silvinita tratado. Usualmente es suficiente
entre aproximademente 0.75 y aproximadeamente 2 kgrs.
del compuesto de almidén modificado por dos toneladas
de mineral, pero pueden usarse cantidades mayores. Se
emplea preferiblemente entre aproximadamente 1 kgra. y

aproximedamente 1,25 kgrs. de compuesto de almidén mo-

- @ificado por tonelada de mineral, y-a que produce las

mejores recuperaciones de silvita con el minimo coste

de los reactivos.

Los compuestos de dialcohilaminoalco-
xi-almiddén de este invento son cdmpuestos de almidén
modificado goluble en agus que contienen entre aproxi-
madamente 0,01 y aproximadamente tres grﬁpoe dlalcohila-
minoalcoxi por unidad de glucosa anhidra en la molécula

de almidén, El1 grupo slcoxi debe contener por lo menos

-5-
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.dos dtomos de carbone y es con preferencia un grupo al-

cohilo inferior, es decir, un grupo alcohilo que contie-
ne menos de unos 8 4tomos de carbono. Andlogamente, los

grupos alcohilos restantes son preferiblemente grupos

‘alcohilo inferiores, es decir, grupos alcohilo que con-

tienen menos de unos 8 d4tomos de carbono. ILos compues-

‘tos especificos de dialcohilaminoalcoxi-almidén que pue-

‘den utilizarse en este invento incluyen dimetilaminoetoxi-,

dietilamingetoxi-, dipropilaminocetoxi-, dibutilaminoeto-
xi-, diamileminoetoxi-, dihexilaminoetoxi-, dietilhepti-
laminoetoxi-~, metiletilaminoetoxi~, metilBeptilaminoeto-

kxi—almidén y similares, Los derivados adicionsles de al-
‘midén quenson dtiles incluyen dimetilaminopropoxi-, die-

tilaminopropoxi~, diheptilaminopropoxi~, metiletilamino-

propoxi-~, metilinobutilaminopropoxi-, metilheptilamino-

propoxi-almidén y similares.

Logs compuestos de dialcohilaminoal-
coxi-almidén de este invento, pueden prepararse hacien-
do reaccionar un almidén que puede ser almidén de trigo,
féculas de mafz, fécula de patata, fécula de tapioca, etc.
en una solucién alcalina acuosa con el deseado haluro
de dialcohilaminoalcohilo, usualmente el cloruro o el
bromuro. En lugar de las aminas libres, pueden usarse
para la reaccién sus sales dcidas de adicién que son més
estables y més fdciles de manejar. Por ejemplo, en lu-
gar de un haluro de dialcohilaminoslcohilo puede utili-

zarse el correspondiente hidrocloruro de dialcohilami-
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noalcohilhaluro. El naluro de dialcohilaminoalcohilo

"0 su sal vbtilizados, debeil COTCIIHON BT, POr supuesto,

8l derivado particular de dialcohilawinoalcoxi-alwmiddn

" que se desee. Ia reaccién se Lleva a capo en forma de

papills, afiadiéndose el haluro de dialcohilaminoalcohi-
lo o su sal écida de adicién =2 una papilia de almidén

alcalino. Ie reaccidn tiene luger a temperatura am-

' biente pero es favorecida por calor. Ie reaccién aven-

za de modo fdcil a temperaturas inferiores a unos 60¢C,.

Ia temperatura de la mezcla de reaccidn se mantiene ﬁor

- debajo. de la temperatura de gelatinizacién del almidén

y el producto de reaccidn se recupera por filtracién.
El producto de reaccién da una solucién estable y clare
en agua y se distingue fdcilmente de los almidones no
modificados que producen geles en condiciones compara-
bles. ‘ . /

Cuando se deseen productos de mayor
grado de modificacién, la reaccidén entre ei haluro de
dialcohilaminoalcohilo o su sal dcida de adicidén y el
almidén se lleva a cabo rnreferiblemente en la forma se-
ca rociando el reactivo de haluro de dialcohilaminoal-
cohilo sobre el almidén seco y calentando la mezcla mien-
traas se la egita. El preéente invento da un método con-
veniente para preparar derivados de almidén catidbnicos
golubles en agua que son particularmente dtiles en la
separacién de silvita desde minersles de silvinita por

flotacidn espumbsa utilizando los bien conocidos reac-
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tivos aminicos de flotmecidn.

Después dede adixién del remctivo flo=-

tcula-dor de los lodos, la pulpe se acondiciona, es decir,

-se ggita a gran densidad de sélidos para favorecer el

contacto entre el compuesto de elmidén modificado y las

ercillas productoras de lodos y luego la pulpa con o sin

'1a adicidn de ulteriores cantidades de sslmuera se tra-

ta con un reactivo defiotacién espumosa, por ejemplo una

‘amina, tal como octadecilamina, octadecenilemina, o una

mezecle de ellas y se somete a procedimientos usuales de

lflotacidn espumosa. Usualmente la pulpa acondicioneada

se diBuye con salmuera adicionasl a un contenido de s6li-
dos no disueltos de 25% aproximadamente antes de la flo~
tacién espumosa. En esencia todas las arcillas produc-
toras de lodos originalmente presentes en el mineral se
encuentran en los estériles producidos dutante el proce-~
80.
Los ejemfilos siguientes ilustran méto-

dos para prepsrar los compuestos de dialcohileminoalcoxi-

almidén de este invento y métodos para utilizar estos

»compuestos para flocular arcillas productoras de lodos

en un proceéo de flotacidn espumosa para beneficiar mi-
nerel de silvinita. Todas las partes y porcentajes son
en peso en menos que se diga otre cosa.
Ejemplo I. |

Almidén de trigo en una cantidad de unas

180 partes se llevé & la forme de papilla en unas 500
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partea de agua y a la papilla de almidén, cen agitacién,
se afiadieron unas 20 partes de solucién acuosa 5N de hi-
dréxido potésicé. A la papills de almidén alcalina se
le afiadieron unas 14,3 partes del hidroclorure de clo-
ruro de dimetilaminoetilo disueltas en unas 50 partes

de agua. Aproximedamente 38 partes de solucién acuose

5N de hidréxido potdsico se afindieron luego a gotas a la

mezocla y se continué la agitacién dursnte una hora apro-

ximademente, Durante este periodo ls temperatura subié

a unos 50 a 602C., E1l derivado de almidén se separéd lue-

g0 de la mezcla de reaccién, por filtracciébn, se lavé

con 3 porciones de 75 partes de agus, y se secé a unos

‘502C. El1 producto que ere dimetilaminoetoxi-almidén,
tenia un contenido de nitrégeno de apreximadamente O, 32%

y contenia aproximadamente 0,03 grupos de dimetilaminoe-
toxi por uhided de glucosa anhidra del almidén. Una pas-

ta que comprendia como 5% de este almidén modificado y'

como 95% de agua dié una solucidén clara y estable en

‘comparacidn con un almidén no modificado que dié un gel

en les mismas condiciones.

Ejemplo II.
Almidén de trigo en una cantidad de

unas 180 partes se pﬁso en suspensién en unas 50 partes

‘de alcohol isopropilico y se afiadieron unas 44 partes

de solucibén 5N de hidréxido potdsico. A la mezcla alca-

lina, lentamente y con sgitacién, se atiadieron unas 44
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partes de solucién 5N de hidréxido patédsico. 4 la mex-

- cla alcalina, lentamente y con egitacién, se afimdieron
‘unas 44 partes de hidroclaruro de c¢loruro de dietilemi-

~hoetilo disueltas en unas 100 partes de solucién acuosa

al 50% de alcohol isopropilico. Ia mezcla de reaccién

se calenté en un bafio maria_durante'dos horas a unos

T5OQG ¥ luego se neutralizé con 4cido clorhidrico concen-

trado (36%). Iea mezcla de reaccidn se filtré y la tor-

ta de filtro se volvié a suspender en unss 200 partes

- de una solucién acuosa al 50% de isopropanoi, se vol-
vié a filtrar y la torta de filtro se secé a unos 50¢C.
'E1 producto que era, dietilaminoetoxi-azlmidén, contenia

Q, 57% de nitrégeno y aproximadamente 0;06 grupos dieti-

laminoetoxi por unidad de glucosa anhidra de almidén.

Una pasta acuosa al 5% del producto era estable y no hu-

~bo formacién de gel.

' Ejemplo III.

Se separd un materisl de alimentacién
trituraedo minerel de silvinita segin se recibié de 1la
mina a un temafio de unas menos 20 mallis. Se preparé
une pulpe mezclando unas 700 partes del mineral tritura--
do que contenia como 15% de K,0 como 1% de arcillas pro-
ductoras dé lodos, siendo el resto NaCl, con unas 400
partes de una salmuera, es decir, una solucién acuosa
saturada con respecto a dichb mineraz. Se hizo una pa-~
pille con el minersl en la salmuere durante unos 2 minu-

tos con agitacidén y se afisdieron unos 15 c.c. de una

- 10 -
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solucidén al 2% de dimetilaminocetoxi-almidén. Le papi-

.1lla se agité durante otros dos minutos y luego se efia-
"did también el reactivo aminico de flotacidén espumosa
,eomo 1,7 c.c. de una solucibén acuosa al 5% de una mez-
‘cla 8l 50/50 de octadecilamina j octadecenilamina en
forma de sus acetatos. Se continué la agitacién duran-
“te otrog dos minutos después de lo cual la papilla se
-diluyé con més solucidén de salmuera basta contenis un
;contenido de sélidos no diaue&tnaede-aproximadamenfe
25% y se cargdé en una celda de flotacién. E1 proceso
‘de flotacién se condujec en la forma usual. Le tempere-
f"tm:'a de la pulpa durante l& operacién fué de unos 18¢C.

'E1 concentrado obtenido resulté contener aproximadamen—

te 58,3% de Kao ¥y los estériles aproximadamente 0,6% de

X,0 con una recuperacidn de K20 de aproximadamente 98,2%.

Ia presente solicitud, que correspon-

de a la presentads en Estados Unidos de América con fe-
‘cha 12 de Agosto de 1954, bajo el ndmero 449.509, se
acoge & los beneficios por el articulo 51 del vigente

Estatuto-Ley sobre Proﬁiedad Industrial.

-NOTA -

- 11 =
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Los puntos de invencién, propia y nueva
que se presentan fiara que sean objeto de la presente
solicitud de Patente de Invencidn, en Espafin por VEINTE
ariog, son los siguientesa:

10.- E1 procedimiento de preparar un diai-
cohilaminoalcoxi-almidén, que comprende hacer reaccio-

nar almidén con un haluro de dialcohilaminoalcohilo en

" un medio acuoso.

29.- Uh procedimientc segin se reivindi-

-ca en el punto 1, en el cual el haluro de dialcochilami-

. noalcohilo es un haluro de dislcohilaminoetoxi.

32.-~ Un procedimiento segiin se reivindi-
c¢a en los puntos 1 y 2, en el cual el haluro de dialco-

hileminoetoxi es c¢loruro de dimetilaminoetoxi o el ha~

- luro de dislcohilaminoalcohilo es clorurc de dietilami-

noetoxi.

42.,~ Un procedimiento de separar silvita
a partir de mineral de silvinita que contiene arcillas
productoraa de lodos, que comprende prepara una papilla
que contiene minerel de silvinita triturado y une solu-
cién scuose saturada con respecto & dicho minersl, tra-

tar dicha papilla con un compuesto de dialcohilaminosl-

' coxi-almidén en el cual el grupo alcoxi contiene por lo

menos dos &témos de carbono, flocular dichas arcillas

que producen lodos, y someter la pepille tratada &8 flo—

- 12 -
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tacién espumosa.

5¢,- Un procedimientd segin se reivin-

- dica en el punto 4, en el cual el compuesto de dialco-

hilaminoalcoxi-almidén se utiliza en una cantidad entre
aproximadamente 0,45 a aproximadamente 0,57 Kgl. por
tonelada de mineral tratado.

62.~ Un procedimiento segin se reivin-

dica en los puntos 4 6 5, en el cual el compuesto de

- almidén es dimetilaminoetoxi-almidén 8 dietilaminoeto-

xi-almidén.

72.- Un procedimiento de obtener produc-
tos de almidén modificado.

Tal y como seé ha descrito en la Memoris
que antecede y, peré los fines que ®e hen especificado.

La presente lemoria consta de trece ho-
jas escritas a méquine por una séla cara.

Medrid, mﬂ}ﬂ?ﬁ‘;

Pt -
A ce Elzalprs

“¢/rg. - 13 -
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