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MEMORIA DESCRIPTIVA
para soliciter
PATENTE DE INVENCION
en
EsPAf A

por VEINTE afios
& nombre de THE FULLERS EARTH UNION LIMITED, entidad britdnica,
eatablecida en Patteson Court, Nutfield Road, Redhill, Surrey,
Inglaterra, por:
'UN PROCEDIMIENTQ PARA LA ACTIVACION ACIDA D% UNA ARCILLA“.

Esta invenocién se refiere a la activacidn de arcillas ac-
tivables por écido y proporciona un procedimiento mejorado para
la activacién de dichas arcillas utilizando cloruro de hidrége-
no y/o éeido clorhidrico. '

5 La frase “arcillas activables por 4cido" tal como aqui
se utiliza, debe sobrentenderse que abarcs, pero que no se limita
necesariamente a ellaa,'las arcillas de la serie de la montmori-
llonita que llevan calcio, sodio y magnesio en posiciones de
cambio de base, la familia de las bentonites y subbentonitas,

10 ilita, la familia de &rcillas conocidas cominmente con el nombre
de caolinita, y otros sluminosilicatoa que se encuentran en este-
do natural gue poseen une funcidn de cambio catidnico.

Dichas arcilles y aluminosilicatos, cuando se activan con
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dcido, tienen muches aplicaciones como catalizadores, soportes
catal{ticos, tierras de blanqueo y sorbentes porosos en general.

Los procedimisntos para la activacién dcida de arcillas
ge conocen ya desde hace muchos afios, comprendiendo los medios
usualmente empleados las operaciones de reducir la arcilla a wn
tapafio de particula relativamente pequefio, digerir la arcilla en
un medioc acuoso con un 4cido mineral fuerte, separar le arcilla
digerida por filtracidn o por otro medio adecuado, levar la ar-
cilla para eliminar el dcido residusl y agotado y las sales S0~
lubles, y secar y moler la arcille ss{ tratada. El dcido sulfi-
rico es el dcido mineral mds utilizado aunque también se conoce
el empleo de dcido clorhidrico como 4cido de activacidn.

En dichos procedimientos se usén cantidades considerables
de dcidos minerales. En la mayoria de los procedimientos, tel
como se practican en la actualidad, el licor separado de la arci-
lla tratada se tira 6 bien se somete a un tratamiento posterior,
por ejemplo neutralizacidn, o se utiliza (en el caso del proce-
dimiento con 4cido sulfdrico) en la fabricacién de productos ta-
les como fertilizantes artificiales. En la préctica comercisal,
todos estos métodos de tratamiento de los liquidos separados pue-
den ser antieconémicos en mayor o menor grado y, tanto si se tira
el 1{quido tratado como sin tratar, pueden presentarse problemas
diffciles de manejo y desecho de los lfquidos efluentes.

Hemos descubierto un nuevo procedimiento en el cual se uti-
liza cloruro de hidrdgemo y/o dcido clorhidrico para activar la
tierra, en el que el cloruro de hidrégenc se recupera a partir
de los cloruros metélicos producidos durante la activacién, y en
el que el efluente se encuentra en forma de Sxidos metélicos, fé-
cilmente manejables y utilizebles con frecuencia per se. En aspec~-

tos preferidos de la invencién, una serie de operaciones interde~
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pendientes proporcions un sistema eiclico continuo para la acti-
vacidn dcida de arcillas en el que el cloruro de hidrdgeno recu-
peredo a partir de los cloruros metdlicos producidos durante la
ectivacidn se recicla, bien ses en forma de cloruro de hidrdgeno
gaseoso o de solucién de deido clorhfdrico a la etapa de activa-
cién decida, y en el que los dxidos metdlicos producidos pueden
recuperarse. |

Es un objeto de esta invencidn proporcionar un nuevo y
nejorado procedimiento para le activacién de arcilles activables
con dcido utilizando dcido clorhfdrico.

De acuerdo con esta invencidn, se proporciona un proce-
dimiento para la activacidn de arcillas activebles con dcido uti-
1lizando cloruro de hidrdgeno y/o doido clorhfdrico y la recupe-
racidn de cloruro de hidrégeno a pertir del licor procedente de
la fase de activacidn, que comprende el tratamiento de la arcilla
activeble con dcido con cloruro de hidrdgeno o dcido clorhidrico
en presencia de agua, eliminacién del licor que contiene ion clo-
ruro de la arcilla tratada, y formecidn de cloruro de hidrdgeno
o dcido clorhidrico a partir de los cloruros contenidos en dicho
licor.

Preferiblemente, el procedimiento comprende la operacidn
adicional de reciclar el cloruro de hidrédgeno o el &cido clorhf-
drico as{ producido a 1a fase de tratamiento de la srcilla.

Preferiblemente, antes del tratamiento de la arcilla acti-
vable con 4cido, se muele dicha arcilla o se tritura hesta un ta-
mafio de partficula relativamente pequefio.

El tratamiento de la arcilla activable con dcido con clo-
ruro de hidrdgeno puede realizarse convenientemente absorbiendo
cloruro de hidrdgeno gaseoso en arcilla en forma de papilla acuo-

sa y sometiendo después a digestidn la papilla de agua-arcilla-
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dcido resultante a temperstura elevada, o bien, el tratamiento
se efectia afiadiendo solucidn de dcido clorhfdrico sobre arcilla
en forma de papilla acuosa o afiadiendo arcilla seca de tamafio de
part{oula relativamente pequefio sobre solucidén de dcido clorhi-
drico y sometiendo a aigestidn la papilla de agua-arcilla-acido
resultante a temperatura elevada. Otro método mds de operar con-
siste en afiadir arcilla bruta tal como se obtiene en las cante-
ras sobre deido clorhidrico disuelto y moler luego la mezcla re-
sultante hasta el tamafio de part{cula necesario. Esta mezola se
digiere luego a temperatuia elevada.

Preferiblemente, la absorcidén de cloruro de hidrdgeno ge-
seoso se afectua poniendo en contacto gas y arcilla en contra-
corriente o en corriente del mismo sentido en uns torre de absor-
¢idn rellena, disefiada de tal manera que procure un fntimo con-
tacto entre la fase lfquida y la gaseosa, siendo la naturaleza
del relleno y el contenido de agua de la papilla tal que permi-
ta un flujo fécil de la papilla desde la parte superior a la in-
ferior de la torre. El flujo fdeil puede ayudarse eliglendo una
velocidad de flujo de la papilla que origine turbulencia. Sin
embargo, hay que advertir que pueden usarse otros tipos de ab-
sorbedor, por ejemplo, aquellos en los que los gases que llevan
el cloruro de hidrdgenc se disperserian en la papilla acuosa
bien sea por su energia de movimiento o por medios mecdnicos
independientes.

Preferiblemente, cuendo se activan arcillas montmorillo-
niticas, la cantided de cloruro de hidrégeno o de dcido clorhi-
drico presente en dicha papilla de agua-arcilla-dcido estd
comprendida entre 2 y 20 miliequivalentes por gramo de arcilla.
Pars arcillas montmorilloniticas, los limites convenientes son

entre 2 y 10 miliequivalentes por gramo de arcilla, pero es con=
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veniente hasta 20 miliequivalentes por gramo para arcillas menos
fécilmente activables, tal como ilites y caolinitas.

Preferiblemente, la cantidad de arcille presente en dicha
papilla de agua-arcilla-fcido estd comprendida entre 5 y 40 % y
conviene que esté comprendida entre 20-30 % en peso de la papilla
egua~srcilla~-fcido. Es conveniente mantener baja la cantidad de
agua (es decir, de modo que el contenido de sélidos no sea mucho
menor de 25 %) para rebajar a un minimo la cantidad de agua que
debe evaporarse en las operaciones de concentracidén y descompo-
sicidén que se detallan més sdelante.

La digestidn puede hacerse entre limites de temperatura
de 100-200¢ C. y/o a presidn elevada, por lo menos durante 2 ho-
ras. Hay qﬁe advertir que los factores de tiempo, temperatura y
concentracidn son interdependientes. |

Las vesijas en que se realiza la digestidn pueden ser cal-
deras en cascada continua, aunque la actividad del producto obte-
nido de este modo tiene tendencia & disminuir debido al corcir-
cuito y & los efectos de mezclado de retorno. Nosotros preferi-
nos emplear una serie de digestores de tipo discontinuwo, asegurdn-
dose un efecto continuo por cargas sucesivas de los mismos, diges-
tidn del contenido, y descarge de la arcilla tratade de maners
cfclica.

El 1{quido que centiene ion cloruro puede eliminarse de
la ercilla digerida por filtracién, centrifugacién o sedimenta-
cién. De estos métodos, se prefiere la filtracién. Es convenien-
te que, después de eliminar la mayoria, si no todo, del licor que
contiene ion cloruro, la torta de arcilla tratada as{ producida
puede lavarse con agua antes de secar y moler.

Los 1l{quidos de lavado, que contendrédn iones cloruro solu-

bles, pueden afindirse al licor que contiene ion cloruro separado
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de la arcilla digerida. En tal caso, se prefiere afiadir dnicamen-
te aquellos 1fquidos de lavado obtenidos hasta el punto en que
la concentracidén de ion cloruro en el filtrado estd comprendida
entre los 1limites de 1,0-0,1 gr. por litro (denominados poste=-
riormente como "lavados de primera fase"). E1l filtrado resultan-
te de cualquier lavado subsiguiente (que puede no ser en modo
alguno necesario) tiene una concentracidn de ion cloruro exce-
sivamente baja pero para uso en la fase de recuperacidn de clo-
ruro de hidrdgeno del procedimiento, como se verd mds adelante,
puede utilizarse, por lo menos en parte, en otras fases del pro=-
ceso. En generel resulta practicable realizar tanto la elimina-
cidn del licor que contiene el ion cloruro como las lavaduras
para producir los lavados de primera fase, en una operacidén con-
t{nua para producir lo que se denomina mds adelante como "solu-
¢idn concentradar.

Preferiblémente, la concentracidn de iones cloruro en el
licor separado de la arcilla tratada o en dicha solucién con-
centreda se inorementa antes de la fase de descomposicidn de
cloruro. Esto puede realizarse bien gea afiadiendo cloruros so-
lubles, por ejemplo, de una clase ya presente tal como cloruro
célcico o por reduccién, mediante evaporacidén, del volumen de
1{quido que contiene los c¢loruros.

Convenientemente, esta disminucidn de volumen por evapo-
racién puede efectuarse en un evaporador de llama sumergida o
en un evaporador de miltiple efecto. Cuando se emplea el incre-
mento en la concentracién de ion cloruro por evaporacidn, esta
evaporacidn puede realizarse ventajosamente hasta no mds alld
del punto en que el licor que se estd enriqueciendo da lugar,

a la presidn atmosférica, e una concentracidn de dcido clorhf-

drico en fase vapor de 10 mg. de cloruro de hidrdgeno por kg.
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Cualquier vapor producido durante la disminucidn de volu-

de vapor.

men por evaporacidén puede emplearse para proporcionar agus ca-
liente para uso donde sea necesario en el proceso. Asf, el va-
por puede alimentarse a una columne dispuesta para proporcionar
agua caliente por arrastre de los vapores de agua cargados en la
misma y al mismo tiempo prevenir el escape de vapor gue contiene
ion cloruro.

Cuando se emplea la reduccidn de volumen por evaporacién,
es conveniente asegurar que se consume la totalidad del dcido
clorhidrico presente en la fése de digestidén. Si no se llega a
consunmlr todo el écido clorhidrico presente en esta fase, el re-
sultado serd que el licor se enriquece de tal manera que da lu-
gar a una concentracidn elevada de dcido clorhfdrico en fase va~
por antes de que la disminucidén de volumen haya llegado hasta el
punto deseado.

Ta inclusidén de wna fese en la que el volumen de licor se
reduce por evaporécién es convenlente por dos razones. En primer
lugar, la eficiencia térmica a que se vaporiza ague es mucho ma-
yor en un eveporador que en el tipo de reactor en que se efectha
la descomposicidn de los cloruros segin se describe mds adelante.
En segundo lugar, la cantidad de combustible gaseoso consumido
en el reactor de descomposicidén debe mantenerse en un minimo de
manera que el agua vaporizada y los gases de combustidn causen
la dilucidn minima del gas cloruro de hidrdgeno recuperado que
puseda asegurarse.

ILa formacidn de cloruro de hidrdgeno o de dcido clorhi-

drico a partir de los cloruros contenidos en el licor, preferi-

blemente enriquecido como se ha dicho arriba, se efectia de modo

muy conveniente mediante descomposicidn con vapor de agua entre
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los 1fmites de 500-10002 C. y preferiblemente a mds de 7002 .,

para dar una mezcla que comprende vapor de agua y clorurc de
hidrdgeno. Esta mezola puede utilizerse para producir una solu-
cién de dcido clorhfdrico, por ejemplo, por condensacidén o por
lavado de los vapores de una o varias torres de absorcidn.

El concepto general de la invencidn, y las fases indi-
viduales del proceso, se describirén shora con mds detalle. E1
proceso descrito aqui se hace posible recomociendo el hecho de
que, durante la fase de activacién, se producen cloruros fédcil-
mente solubles de los metales contenidos en la arcilla que se
quiere activar (facilitando asi cualquier operacidén de filtrado
y 1avado) y porque puede regenerarse cloruro de hidrdgeno a par-
tir de estos cloruros. Por consiguiente, el procedimiento de es-
ta invencidn depende de una combinacién de dos operaciones, por
lo menos. Estas son (a) separacién del licor que contiene ion
cloruro a partir de la arcilla digeride, y (b) regeneracidn de
cloruro de hidrégeno y/o dcido clorhfdrico a partir de dicho
licor, preferiblemente para re~utilizacién en la fase de activa-
cién decida. A estas fases conviene afiadir una tercera, a saber,
un enriquecimiento en ion cloruro interpuesto entre (a) y (b).
También en este caso, la elevada solubilided de los cloruros
producidos constituye una ventaja por el hecho de que, en todo
proceso de enriquecimiento en el que interviene evaporacidn de
1{quido, pueden obtenerse concentraciones relativamente eleva-
das de cloruro sin que se formen depdsitos de sflidos sobre las
superficies de transferencia térmica de los evaporadores.

Nosotros creemos que en nuestras realizaciones preferidas,
la fase (b) depende, en parte, de una reaccidén qufmice de la
que, en miestra opinidén, no se ha informsdo todavia. La regene-

racién de cloruro de hidrégeno y/o dcido clorhfdrico se efectia
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de une menera relativemente fécil y econdmica por descomposicién
con vapor de agua de los cloruros de aluminio, ferroso, férrico,
ragnesio y calcio resultantes de la descomposicidn parcial del
mineral arcilloso en la fase de digestidn dcida del proceso. Se
ha indicado ya en la Memoria britédnice 793.700 cdmo los cloru-
ros de magnesio, calcio, ferroso y férrico pueden hidrolizarse
térmicamente para producir dcido elorhidrico y agué en forma

de vapores por contacto de un riego de una solucidn acuosa que
contenga cloruro con una corriente de gas caliente. Las reaccio-
nes discutidas en la Memorie antes citade son las siguientes:

2FeCl3 + 3H20 = Pe O 4 6HC1

23
MgCL 4+ HO = Mg0  + 2HC1
2 2 -
ca012 + H0 = Ca0 4 2HCL
2

Sin embargo, le Yltima reaccidn alcanza un equilibrio
que es desfavorsble para la produccién de vapores de decido clor-—
hidrico a temperaturas fédcilmente asequibles, pero nosotros hemos
encontrado que la presenciae de éxido de aluminio, derivado de
la descomposicidn térmica de cloruro de aluminio presente en el
licor que contiene ion cloruro procedente de la fase de activa-
¢idn dcida, facilita esta descomposicidén. Asf, pués, las siguien-
tes reacciones alicionales tienen luger en ls descomposicidn
térmica de los cloruros derivados de la arcilla:

241C1 & 3HO AL Q & 6HC)Y
3 2 23

CaCl ¢ HO + A1 O
2 2 23

El examen con rayos X de los productos de la descomposi-

Ca0.A1 C & 2HC1
23

cién con vapor revela la presencia de otros compuestos de alu-
minato y espineles, por ejemplo MgO.A1203 ¥y FeQ.A1203. No pue-
de detectarse cloruro cdlecico residusl en los productos a par-

tir de une reaccién realizada en las condiciones 6ptimas de reac-



10

15

20

25

30

254089

cidn en las que la temperatura en el fondo del reactor pasa de
750¢ C.,

Asf, pues, el cloruro de hidrégeno y/o dcido clorhfdrico
se regenersn fdcilmente incluso cuando hay presentes en la arci-
lla naturael empleada peara asctivecidn cantidades apreciables de
compuestos cdlcicos. Esta observacidn permite el tratemiento eco-
némico de mquellas arcillas naturales que estdn contaminadas con
cantidades apreciables de minerales tales como calcita, ya que la
calcita se descompone simplemente a cloruro cdlcico y, esta dlti-
me sustancia se convierte cuantitativamente em dcido clorhiarico
por descomposicidn con vapor. Este écido clorhfdrico puede reci-
clarse al comienzo del proceso sin que haya consumo neto importan-
te de dcido para la descomposicidn de la calcita. Igualmente, si
hay une pérdida de cloruros o de dcido clorhfdrico del sistema
aquf descrito, la deficiencis puede compensarse sencillemente afia—
diendo cloruro céleico, barato, & la fase de enriquecimiento de
ion clorurc o una solucidn acuosa del mismo al hidrolizador de
vapor. Como es natursl, pueden afladirse otros cloruros metélicos
de meners andloga aunque las reacciones de dichos cloruros afiadi-
dos serdn diferentes.

A continuacidn se explica con més detalle la presente in-
vencidn con referencia a log dibujos que se adjunten en los ques

La figura 1 es un gréfico que indica la mahera segin la
cual varie la concentracién de ionm cloruro en el filtredo duran-
te las fases de filtracién y lavedo; la figura 2 es un gréfico
que indica las concentraciones relativas de iones clorurc en 1l&s
fases vapor y lfquido durante une concentracidn por evaporacidn
de la solucidn concentrada a presidn atmosférice.

La figura 3 es un esquema de une planta para realizar un

procedimiento de acuerdo con la invencidn y constituye, de modo
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mds partioular, un aspecto que emplea la técnica de contacto de
cloruro de hidrégeno gaseocso con papilla acuosa de arcilla; y

La figura 4 es un esquema de una planta pafa la realiza-
cidén de un procedimiento de acuerdo con la invencidn y constitu-
ye, de modo més particular, un mspecto que emplea la técnica de
afiadir solucidn de dcido clorhfdrico a la mezcla arcilla/agua.

Con referencia a la figura 1, (que se ha dibujado para
une torta de filtracién de un espesor de 1,4 cm.) se verd que
la retencidn del filtrado y los liquidos de lavado conseguida
haesta el punto en que el volumen de liguido recogido de la torta
de filtrecidn es igual a Vi, y el rechezo de los lavados obteni-
dos después de este punto, da como resultado la recuperacidn de
la mayor parte de los iones cloruro originalmente presentes en
la torta de filtracidn en un volumen de agua lo menor posible.
Asi, cuando la filtracidn va seguida de lavado, la concentracidn
de iom cloruro en la solucidn concentrada es lo mayor posible.
Esto significa que el volumen de 1{quido que hay que trater emn
cualquier fase de enriquecimiento de ion cloruro es el menor po-
sible. & medida que ¢l volumen de filtrado aumenta mds alld del
valor representado por el punto Vl, la aproximecidén a concentra-
¢ién cero de iones cloruro es, naturalmente, asintdtica.

Tos 1{quidos de lavado recogidos en la segunda fase de
filtracidn, es decir, més alld del punto Vl, no yresentan proble-
me de tratamiento de liquidos residuales, ya que la concentra-
cién de ion cloruro desciende generalmente por debajo de 100 mg.
de ion cloruro por litro. Por lo menos parte de estos lfquidos
de lavado pueden retornarse a la fase de activacidn, para utili-
zarge como agua de dilucidn, y para disolver los cloruros de
compensacidén a que se aludird mds adelante; o también, los 1igqui-

dos de lavado pueden utilizarse en contracorriente para lavar la
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siguiente pequefio mejoramiento en la concentracidn totel de ion
cloruro en la "solucidn concentrade". La torta de filtracidn de
tierra decolorante activade se retira del filtro y se seca y mue-
le de la manera corriente.

La fase de enriquecimlento de ion cloruro, si la hay, ge
efectia usualmente por evaporacidn, adn cuando hay evidentemen-
te otros métodos para el enriquecimiento de ion cloruro. La fi-
gwa 2 indica la relacidn entre la concentrecidn de ion eloruro
en el licor que se estd concentrando por evaporacién y la con-
centracidn de ion cloruro en la fase vapor que estd sobre el mis-
mo pera una temperatura dada en un aparato de evaporacidn parti-
culer. Se observard que, cuando la evaporacidn se realiza hir-
viendo a la presidén atmosférica, hay en este caso un brusco in-
cremento en la concentracién de ion cloruro en la fase vapor
cuendo la concentracidn de ion clorwro en la fase 1igquida exce-
de de 300 gr. por litro. Se comprenderd que la figura 2 se apli-
ca solamente a un aparato de evaporacidén particular y que diche
figura 2 es Unicamente tipica de la clase de curva obtenible,
produciéndose el incremento brusco a valores diferente de con-
centracién de ion cloruro en la fase lfquida para aparatos dife-
rentes. Por lo tanto, es necesario representar esta curva para
el aparato particular que se piensa usar, con el fin de obtener
las condiciones éptimas de evaporacidén. Las curvas tales como
la de la figura 2 indican que el grado de enriquecimiento posi-
ble, mientras se mentiene la pérdida de iones cloruro lo mds ba-
ja posible, es limitado. Esta pérdida, sin embargo, puede redu-
cirse, cargando los vapores producidos en la evaporacién en una
columna que, actuando de la menera conocida, retorna la solucidn

que contlene ion cloruro al sistema y produce agua caliente para
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A continuacién se describiré una realizacidn espeeifica
de la invencidn con referencia a la figure 3.

El material arcilloso bruto y el agua se cargan en unl mo-
lino de bolas 1, la papilla resultante se pasa al absorbedor 2
donde la papilla fluye desde la parte superior hasta el fondo y
entra en contacto en contracorriente con cloruro de hidrégeno
gaseoso procedente de otra fase del proceso (véase mds adelanc
te). La mezcla se pasa luego & una serie de seis digestores, 3,
de los cuales se representan solamente tres. El porcentaje de sé-
lidos en suspensién y la concentracidn inicial de 4cido en los
digeatores 3 deben mantenerse en un nivel tal que se obtenga en
el licor una elevada concentracidén de ion cloruro sin pérdide de
la oalidad del producto. Ia reaccidn se realiza entre limites de
tampératura de 100 & 2008 C. exigiendo de 24 horas a 2 horas, se-
gin sea la temperatura y la presidn a que se realiza la reaccidn.
La arcilla digerida y los licores se pasan luego & un filtro 4,
y la torta de filtracién producida se lave con agua caliente a
medide que se efectia la filtracién. E1l abastecimiento da agua
afiedida de esta manera se controla, regulando el volumen afiadido
de forma que la concentracidén de ion cloruro en el filtrado que
sale de la torta de filtracidn se mantenge & aproximadamente
0,1-1,0 gr. de ion cloruro por litro. Si se desea, la torta de
filtracidn puede separerse para que experimente un nuevo lavado -
en el filtro 5, despuds de redispersidén en agua, por medio del
wprepulpador" 6. En este caso, los 1fquidos de lavado son de con-
centracién muy baja en ion cloruro y se tiran, o se vuelven a la
fase de activacidn como fuente conveniente de agua caliente de
dilucidn, o para re-utilizacién que proporcione egua de lavado

para el filtro 4 o disolvente en el tenque de compensacién 10.

-1 =
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El filtrado y los liquidos de lavado del filtro 4 se pe-
sen a un evaporador 7 donde el licor se reduce de volumen hasta
que la concentracidén de ion cloruro en la fase vapor no exceda
de 10 mg. de ion cloruro por kg. de vapor. El evaporador utili-
zado es un evaporador de llama sumergida, pasando el vapor des=-
prendido & una columna 8, dividida en dos secciones. La mitad
inferior retorna la solucidén que contiene ion clorurc al siste-
me mientras que el vapor de agua gue alcanza la mitad superior
se pone en contacto con agua fria pare producir agua caliente
para uso en el proceso de filtraocidn..

El licor concentrado se somete a descomposicidn con vapor
de la manera conooide aqui desorita , calentando el reactor 9
por medio de llama de gas o0 aceite. El material oxidado produci-
do como subproducto de la descomposicién, suficientemente rico
en éxidos metdlicos para garantizar la recuperacidn de éxidos
de éluminio y otros, se retira del fondo del reactor. Los vepores
de cloruro de hidrdgeno y agua producidos por la descompdsicidn
salen del reactor 9 poryla parte superior del mismo, o cerca de
ella, y pasan a un ciclén 11 para eliminar éxidos finamente di-
vididos, y después. al absorbedor 2. Si se desea, puede omitirse
el ciclén 11, cargdndose directamente los gases que salen del
reactor 9 en el absorbedor 2, donde la pequefia proporcidn de Sxi=-
dos se traten con deido junto con la arcilla. Los gases que sa-
len del absorbedor 2 se lavan en la vasija 12 y la solucién en
dcido clorhfdrico as{ producida se carga em el tanque 10. Los
gases que salen de la vasija 10 se dejan escapar a la atmdsfera.

Otra realizacidn especifice de la invencién se describi-
r4 shora con referencia a la figura 4.

El material arcilloso bruto y el agua se cargan en un

molino de bolas leg, y la mezcla, con una de ague afiadida adiclo-
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nalmente si es necesario, en el tanque de agitacidn lb, se pasa
luego con &cido clorhidrico acuoso desde el tanque l¢ a las va-
gijas 3, de las cuales hay seis, donde la arcilla se digiere con
dcido olorhfdrico. E1 porcentaje de sélidos en suspensidén y la
concentracidn inicial de dcido deben mantenerse en un nivel tal
que se obtenga una concentracidn elevada de ion cloruro en el li-
cor, sin que el producto pierdas calidad. La reaccidn se realize
entre limites de temperatura de 100 & 2002 C., exigiendo de 24
horas a 2 horas, segin sea la temperatura y la presidn e que se
realiza la reaccidn. Con excepcidén del tipo de evaporador 7 y el
uso de la columna 8, el proceso es después el mismo que se ha des-
crito con referencie a la figura 4 hasta el punto en que los ga-
sea salen del ciclén 11. En este ejemplo, los licores concentra-
dos se evaporan en un evaporador de miltiple efecto 7 que estd
disefiado para producir, no solamente licor concentrado, sino
tambidn ggua caliente en una operacidn. As{, pués, la columna 8
es: innecesaria. Al salir del cicldén 11, los gases pasan por una
gerie de absorbedores 2 que lavan los vapores de 4cido clorhidri-
co con agua de la manera conocida para producir una solucidn de
dcido clorhfdrico. El 4cido clorhfdrico resultante de concentra-
cién aproximadamente 20 % (peso/peso) se recicla a la fase de ac-
tivacidn dcida. EL1 evaporador 7 es del tipo corriente de miltiple
efecto, siendo C una torre de enfriamiento por riego; S, un eyec-

tor de vapor; X, X2, X

1 3
poradores reldmpago; Pl' P

s cambiadores térmicosy El’ E,y E3, eva-

5 y P3, P4 y PS, bombasgs; y Tl, T2 y T3’
tanques.

Bs mucho mds féeil y mucho mds econdmico congeguir una con-
centracidn elevada de dcido en la papilla de agua-arcilla-dcido
trabajando de acuerdo con la figura 3 mejor que con la figura 4.

La naturaleza del producto obtenido depende de la concentracidn
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de écido y, por esta razén, el procedimiento descrito en el
Ejemplo 3 es particularmente adecuado para la produceidn de tie-
rras de blanqueo de gran actividad para el tratamiento de aceites
vegetales, mientras que el del ejemplo 4 es particularmente con-
veniente pare la produceidn de catalizadores de craqueo, tierras
de blanqueo de aceites minerales y tierras de actividad de blan—
queo moderada para aceites vegetales.

Esta solicitud que corresponde a la presentada en Gran
Bretafia, el 19 de Diciembre de 1958, bajo el Nim. 41091/581y el
11 de Agosto de 1959, bajo el Mim. 27440/59 se acoge & los bene-
ficios del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad In-
dustrial.

NOTA

Los puntoe de invencidn propia y nueva que se presentan

. para que sean objeto de esta Patente de Invencién en Espafia, por

VEINTE afios, son los siguientes:

12,~ Un procedimiento para la activacidn dcida de una ar-
cilla activable por dcido, usando un agente activador elegido
entre el cloruro de hidrégeno y el dcido clorhidrico, que compren-
de. las operaclones de tratar la arcilla con el agente activador
en presencia de agua, eliminar de la arcilla el liquido resultan-
te y recuperar agente activador de los cloruros contenidos en el
1{quido.

2%,~ Un procedinmiento segin el punto 12, en el cual el
agente aétivador.recuperado es devuelto al cilclo para el trata-
miento Je arcilla nueva.

32,~ Un pracedimiento segin el punto 22, en el cual la

arcilla,‘antes del tratamiento de aetivacién,'es desmenuzada por
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molienda.

42,- Un procedimiento segin el punto 12, en el cusal la

arcilla es montmorillonita.

5¢- Un procedimiento segin el punto 42, en el cual el
agente activador dcido es empleado en una cantidad de 2 a 10
mili-equivalentes aproximadamente por gramo de arcilla.

62,- Un procedimiento segin el punto 12, en el cual la
arcilla se trata con el agente activador en forma de una papilla
acuosa que contiene entre 5 y 40% en peso de arcilla.

72.~ Un procedimiento segin el punto 62, en el cual la
pepilla acuosa contiene entre 20 y 30% en peso de la arcilla.

82.- Un procedimiento segin el punto 12, en el cual el
tratamiento de activacién con 4cido se efectua por digestidn a
unae temperatura entre 100 y 2002 C durante un tiempo de por lo
menos 2 horas.

' 992.- Un procedimiento segin el punto 12, en el cual la
recuperacidén del agente de activacidn comprende la operacidn de
descompasicidn por vapor de los elorurcs contenidos en el 1iqui-
do.

10¢.~ Un procedimiento segin el punto 62, en el cual el
agente aotivador tiene la férma de cloruro de hidrégeno gaseoso
se efectua poniendo en contacto gas y papilla de arcilla en una
torre de absorcién provista de rellenc.

112,- Un procedimiento segdn el punto 12, en el cual la
arcilla trateda es lavada con agua y el agente de sctivacidn es
recuperado de los cloruros contenidos en dicho 1{quido resultan-
te y en al menos parte de las aguas de lavado.

122,.- Un procedimiento segun el punto 1%, en el oual la
concentracidn de los iones oloruro en dicho liquido resultante

se aumenta antes de la recuperacidn del agente activador desde

[
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los cloruros contenidos en dicho lfquido.

132,~ Procedimiento segin el punto 122, en el cual la
concentracidn de iones cloruro se efectua por evaporacidn.

14¢,- Un procedimiento segin el punto 132, en el cual la
evaporaci&n se lleva no més lejos que el punto en el cual el 14~
quido que se estd tratando de este modo da origen, 2 presién at-
mosférica, a una concentracién de dcido clorhidrico en fase va-
por de 10 mgs. de cloruro de hidrégeno por kilo de vapor.

152,~ Un procedimiento segin el punto 129,.en el cual la
concentracidén de iomes clorurc se aumenta por la adicidn de un
clorura soluble.

162,- Un procedimiento segin el punto 15¢, en el cual el
cloruro soluble es cloruro de calcio.

178,- Un procedimiento segin el punto 132, en el cual la
concgntraéién de iones cloruro se efectua en un.aparaxo elegido
del grupo consistente en un evaporador de 1lame sumergida y un
evaporador de efecto miltiple.

182,- Un procedimiento segin el punto 132, en el cual por
1o menos 90% del agente de activacién se consume durente la fase
de la digestidn.

’ 192,- Un procedimiento segin el punto 99, en el cual di-
cha descomposicién con vapor ge efectua dentro de la gama de
temperatura de 700 a 1000¢ C,

202.~ Un procedimiento segdn el punto 12, en el cual el
1fquido resultante se retira de la arcilla por filtracién.

212,- Un procedimiento ofclico para la activacién deida
de una arcilla activable por dcido, que comprende las operacio-
nes de mezclar une solucidn acuosa de dcido clorhidrico con una
papilla de arcilla em agua, digerir la papilla resultante de dci-

do-arcilla-agua a temperatura elevada, separar por filtracién la
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arcilla as{ tratada de los productozs lfquidos de la digestién
y lavar y secer la arcille as{ separada, recuperar écido clor-
hfdrico por un procedimiento que comprende la operacidén de des-
composicidn con vapor de los productos de la digestién y al me-
nos parte de los liquidos resultantes de los lavados de la ar-
cille asf{ separada y devolver al ciclo el dcido clorhidrico re-
cuperado & la operacidn de mezcla.

222.~ Un procedimiento cfclico para la activacién dcida
de una arcilla activable por écide, que comprende las operacio-
nes de poner en contacto cloruro de hidrdgeno con una papilla
de arcilla en agua en una torre de absorcién provista de relle-
no, digerir la papilla resultante de dcido-arcilla-agua a tempe-
ratura elevada, saparar por £iltracién la srcilla as{ separada
de los productes lfquidos de la digestiéﬁ y lavar y secar la
erctlls as{ separade, recuperar cloruro de hidrdégeno de los
productos de la digestidén y al menos parte de los liquidos re-
sultantes de los lavados de la arcilla asf seperada por un pro-
cedimiento que comprende la operacidén de descomposicidén con va-
por y devolver al ciclo el clorurc de hidrdgeno recuperado a la
operacién de contacto del gas con la papilla,

232,~ Un procedimiento segin el punto 212 o 222, en una
modifiocmcidn en la cual una arcilla bruta se pone primero en
contacto con dcido clorhidrico acuoso ¥y luego se muele o amasa
pera producir la pepilla, que luego se somete & digestidn.

242.- Un procedimiento para la activacidn dcide de una
arcilla,

Tal y oomo se ha descrito en la Memoria que antecede,
representado en los dibujos que se acompafian, y con los fines

que sa han especificadon
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Esta Memorla consta de diecinueve hojas y la presente

escritas a méquina por una gsola de sus caras,

Madrid,
ber{o ,ﬁe @/k
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