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MEMORTA DESCRIPTIVA
gque se presenta para unir a la solicitud
de
PATENTE DE INV ENCIOF
formulada el 25 de Septiembre de 1963, con el n® 291,953
en
ESPARN &
por VEINTE afios
a nombre de ALUMINIUM LABORATORIES LIMITED, entidad cana-
diense, establecida en 1, Flace Ville Marie, Montreal,
Quebecy Canadd, por:

"METODO DE PREPARAR UN PRODUCTO DE HIDROXIDO DE MAGNESIO"

Esta invencidén se refiere a un producto de hie
dréxido magnésico y a un método pars producir el mismo.
En un sentido particular, la invencidn se refiere a la ob
tencidn de hidréxido magnésico en una forms que se carac-
teriza por una reactividag imisitadamente alta y por una
sinterizacidn notablemente superior, asi como por otras
pfopiedades.

La magnesia (es decir el éxido de magnesio, Mg0)
se emplea mucho como materisl refractario incorporéndolo

a ladrillos para hornos de solers, para convertidores de
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afinado por oxigenacidn, y similares, y a otros tipos de
productos refractarics tales como mezclas para apisonar,
mezclas para aplicar a pistola y cementos pldsticos. Pars
estas finalidades, es necesario que la magnesis esté en
la llamada forma reticular de periclasa y que tenga una
densidad aparente de por lo menos aproximsdamente 3,2 me-
dide por el método conocido de inmersidén en queroseno.

En la prédctica comercial estd perioclasa de gran
densidad se produce usualmente tanto a partir de magnesias
(ordinariamente en forme dividida y derivadas por ejemplo
de la magnesita o0 brucita natural) ¢ a partir de una sus—
pensidén de hidrédxido de magnesio preparsda por precipite-
cidén desde agua de mar o salmueras ricas en sales de mag-
nesio. Bstos materiales de partida se convierten en magne
sia periclasa mediante una operacidén de caleinacidn a ten
peraturs elevada (a que se hace referencia cominmente co-
mo "calcinscidn a muerte®), la cual se lleva a cabo conve
nientemente, en un horno rotatorio usual para facilidad y
conveniencia de la operacidn, Algunas veces ée prefiere for
mar briquetas con el material de partida antes de la cal-
cinacidén a muertes; esta'operacién de formacidén de brigue-
tas al proporcionar un intimo contacto entre las partieup
lag, favorece su conversidn completa en periclasa y aumen
ta la aceidn sinterizante necesarias para obtener un pro-
ducto que tenga uns elevada densidad aparente. La forma
en briquetas de la periclasa resultante facilita también
la reduceidn regulada haste la gradecibn precisa del tamg
fio de particulas necesaria para la preparacién de produc-
tos refractarios de gran caligdad.

En los procedimientos conocidos se encuentran di
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macidn de briquetas con los materiales de partida requie-

re la aplicacifn de presiones que se aproximen a los
2.800 kg/centimetro cuadrado y, por lo tanto, se necesita
el uso de prensas especisles para la formacidn de brique-
tas a presiones elevadas; ademds, el material de partidas
de hidréxido de magnesio de que se dispone comercialmente,
no puede ser formado en briquetas como tal, sino que debe
ser secado y ligeramente calcinado para lograr su conver-
s1dn en magnesia antes de formar las brigquetas. Tanto si
se forman brigquetas como si no, el alcanzar una densidad
aparente aceptable en la periclass después de caleinada
(es deeir igusl o por encime de 3,2), exige de ordinario
"calcinar a muerte" a una temperatura por encima de los
16509C, Ademds, para slcanzer una densidad aparente de
3)4 6 mis después de calcinada, como Se necesita para los
usos particulares de la periclasa, es necesaric tanto pro
porcionar una iemperatura de calcinascidn a muerte de mis
de aproximadamente 1.7502C que estd préxima al 1imite su-
perior de temperaturs que puede obtenerse en un horno ro-
tatorio, o afiadir un agente de sinterizascién al material
antes de "calcinar z muerte®.

Estas dificultades son particularmente acusadas
cuando ¢l material a convertir en periclasa es de una pu-
reza muy elevada, como por ejemplo el que tiene un conte=
nido de 96% de magnesia o mds sobre uns base calcinada
{es decir después de "ecalcinar a muerte"). La formacibn
de briquetas con estos materiales solamente puede ser rea
lizada en condiciones de temperatura elevada ineluso a

las grandes presiones mencionadas arriba. Por otra parte,

-3 QQZ‘&ﬁ R A



Q

(3

‘10

. 15

20

25

30

la pro&uccién de periclasa conteniendo por lo menos un
96% de magnesia y teniendo una densidad aparente de por
1o menos 3,4 como conviéne para ciertas finalidades, re-
quiere una temperatura de calcinacidén a muerte considera-
blemente en exceso del limite superior arriba mencionado
para el equipo de horno rotatorio. Por lo tanto, debe ser
empleado otro equipo menos convgniente (tal como un horno
de cuba) para alcanzar este producto de gran densidad par
tiendo de un material de gran purezsa, & menos que se re-
duzca el requerimiento de temperatura, introduciendo un
sgente de sinterizacién con el consiguiente perjuicio pa=
ra la pureza del_pro&uéto.

Ia presente invencidn en un sentido general, se
refiere a la obtencién de una forma de hidrdxido magnési-
co que tiene una reactividad imusitadamente alta, asi Cco=-
mo propiedades notablemente superiores para la formacidn
de briquetas y para la sinterizacidn, que lo hace espe-
cialmente ventajoso para utilizarlo como material de par-
tida en la produccidén de periclasa (evitando las dificule
tades mencionasdas arriba) asi como para una diversidad de
otras finalidades. La invencidn abarca sdemds y en parti-
cular el descubrimiento de que se obtiene el hidrdxido
nagnésico en esta forma y con las propiedades preceden-
tes, hidratando magnesia que ha sido parcialmente recris-
talizada en una etapa de calcinacidn efectuada en condi=-
ciones eficaces para llevar la magnesia por lo menos en
parte al estado en el que predomina la red de periclasa,
¥ para producir en ella algun crecimiento del cristal.

El producto de hidréxido magnésico de la inven-
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cién es un material finamente dividido de un caréctgx%apg
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rentemente cristalino, que consiste en partieculas de hi-
dréxido de magnesio que pasardn a través de un temiz de
tamafio de abertura 44 micras, es decir particulas de 44
micras o de tamafio mds pequefioc. Sobre la base del presen~
te entendimiento y de la presente interpretacién de las
miorOgraf{as electrdnicas, se cree que estas particulas
de hidréxido magnésico son de configuraciln angular y ru-
£08a ¥y gue por 1o menos en algunos casos, son aglomerados
de subparticulas todsvia mds pequefias; el término "parti-
cula® ge utiliza agqui para incluir particulas que en mi-
croegtructurs son por sivmismas aglomerados. Debido al pe
quefio tamafio de partfcula, esta forma de hidréxido magné-
sico puede ser bombeada en estado seco, facilitando su ma
nipulacidn. Adicionalmente, este producto 44 micras o me~
nos se caracteriza, ademds, por las ventajas especisles
para la produccidn de periclasa mencionadas en general
arriba.

Asi, en particular, el hidrdéxido magnésico en
le presente formae puede ser directamente formado en bri-
quetas con prensas pars la formacidn de brigquetas usuales
que trabajan a una presidén comparativamente baja (mientras
que otras formas de hidrdxido magndsico deben ser conver—
tidas en magnesias antes de formar las briquetas, pudiendo
ser formadss a continuacidn en briquetas satisfactorias
que resisten el uso a que se destinan sblo para presiones
elevadas, como se ha mencionado arriba). Eg deeir, gque la
presente forma de hidrdéxido magnésico no sélo puede ser
formada en briquetas directamente, sino que esto puede
realizarse a presidn ventajosamente bajas. Aungue es im-

posible determinar la verdadera presidén producida en una
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prensa comercial para la formzcién de briquetas (;ﬁ la
cual el material que ha de formarse en briquetas es densi
ficado entre rodillos que tienen cavidades acopladas para
conformar las briquetas), se puede determinar la presién
neceseria para formar un material en briguetas que no se
deshagan, densificendo el material en una prensa de labo-
ratorio de tipo de émbolo o pistén utilizada para preparar
cuerpos cerdmicos, por ejemplo tal como la prensa modelo
CT 703 fabricada por la Soil Test Incorporated. Se ha deg
cubierto especificamente que el presente pro&ucto de hidré
xido de magnesio puede ser formado directamente en brique
tas satisfactorias en una prensa de este Wltimo tipo, @
una presién no mayor de aproximedamente 2.100 kg/centime~
tro cuadrado. Como se apreciard este valor de la presidn
de la formacidn de briquetas medido en une prensa de labo
ratorio como ésta, es una medida verdadera de una propie-
dad del material.

Se ha descubierto ademds que en la "caleinacidn
a muerte® 4e la presente forme de hidrdxido de magnesio,
se favorece la formacidn de periclase y el crecimiento
del cristal a temperaturass més bajas que en la calcina-
cibn a muerte de los materisles de partide usuales, de
tal manera que se consigue una densidad aparente de 3,2 §
mayor para temperaturss de calcinacidn a mierte sustaneial
mente inferiores a los 1.6502C (por ejemplo por debajo de
1.37590); en particular, la magnesis periclasss de una den
sidad aparente muy grande (3,4 & mayor) y de una porosi~-
dad aparente muy baja, se puede obtener fécilmente a par-
tir de esta forma de hidréxido de magnesio, caleinando a

merte por ejemplo a temperaturas no mayores de aproxima-
) )
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damente 1.650¢C, por debajo del limite de temperaturs su-
perior del equipo de hormo rotatorio usual. En relacidn
con esto puede explicarse que la "densidad aparente” de
un material es su masa por unidad de volumen incluyendo
el volumen ocupado por los poros cerrados; le densidad
aparente de la periclasa puede ser determinada aproximédg
mente, utilizando técnicas de inmersién en guerosenoy pu=-
diendo ser medida mds exdctamente con un picndémetro de
aire. Reciprocamente, "porosidad aparente" es el porcenta
je del volunmen total del material ocupado por los poros
cerrados (mientras gue la porosidad verdadera es el pore
centaje de volumen ocupadoc por los poros cerrados y abier
tos). La "densidad en masa" es menor que la "densidad epa
rente", siendo la masa por unidad de volumen gque incluye
el volumen ocupado por los poros cerrados y abiertos; la
densidad en masa puede ger determinada de manera aproximg
da mediante técnicas de inmersidn en mercurio. Todos los
valores de densided expresados equi, lo estdn en gramos
por centimetro cibico.

En sus aspectos mds especificos la invencidn se
refiere en particular a un producto de hidréxido de magne
sio en la forma descrita, gue tiene una pureza muy eleva-
da (por ejemplo un contenido de por lo menos aproximade~
mente 96% de magnesia sobre una base calcinsda), y a un
método para obiener este producto de alta pureza. El Pro=
dueto puede ser formado en briquetas a las presiones ba-
jas mencionadas arriba (es decir a no més de aproximada-~
mente 2.100 kg/centimetro cuadrado), sin que sean necesa-
rias condiciones de temperstura especiales. Ademds, puede
ser convertido en periclasa de gran pureza con una "densi
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dad aparente® por encima de 3,2 y una baja "porosidad apa

rente", por "calcinscidn a muerte® a temperaturas sustan-
cialmente inferiores a los 1.6502C, alcanzando a uns tem-
peratura de "calcinacién a muerte" de 1.6500C aprqximaéa-
ménte una "densidad aparente" de 3,4 & mids que excede ig-
cluso en algunos casos de 3,5 (y se agproxima as{ al valor
méximo tebrico de densidad aparente de la periclasa de
3458). En otras palabras, a partir de este material se
puede producir ficilmente periclass de gran pureze y de
una densidad aparente muy alta y de baja porosidad, me-
diante “calcinacidn a muerte” directa en un horno rotato-
rio a temperaturas convenientemente bajas, sin contaming-
cldn por la adicidén de agentes de sinterizacidén. Como es
natural, se entiende que la forma de hidrdéxido de magne-
sio proporcionada por la presente invencidén puede ser uti
lizada +también ventajosamente para una diversidad de otras
finalidades, debido a sus inmusitadas propiedades menciona
das arriba.

Como se ha mencionado arriba, la presente forma
de hidréxidoc magnésico es una agrégacién eristaliza de a-
glomerados‘o pafticulas de tamafio de malla de =44 micras,
que se cree que tienen una configuracidén angular y rugosa.
Esta configuracién rugosa de las particulas favorece una
estructura trabada con un contacto de lines con linea en-
tre particulas (es decir en una extendida drea de superfi
cie de contacto entre particulas) cuando las particulas
se dengifican juntas. En contraste, el hidrdxido magnési-
¢0 precipitade, por ejemplo, del agua de mar forma conglo
merados suavemente redondeados, que dan como resultado un

contacto punto con punto mds bien que un contacto linea
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con 1linea entre particulas. Se cree que la facilided con
que la presente forma de hidrdéxido magndsico puede ser
formada en briquetas, es atribuible a esta caracteristi-
ca de contacto de linea con linea. Se cree también que
la conversifn de este hidrdéxido de magnesio en periclasa
de gran densidad aparente y de baja porosidad, a tempera~
turas de calcinacién e muerte ventajosamente bajas, es de
vidae al drea de contacto entre particulas grandemente au-
mentada que proporciona la estructura entrelazada y al ca
rédcter de 1inea con linea del contacto mencionado arriba
(y en particular a que resulta de une rdpida sinteriza-
cién en estado 86lido originede por este contacto de 1i-
nea con linea), ya que la densidad aparente de la pericla
sa producida es una funcidn no sélc del tiempo y de la
temperatura, sino también del drea de contacto entre las
particulas tratadas.

El método de producir esta forma de hidrdéxido
de magnesio de acuerdo con la presente invencidn, puede
emplear como material de partida magnesia o un compuesto
que pueds ser convertido en magnesia por calcinacidn,
Ejemplos de estos ultimos compuestos son el hidréxido
magnésico (por ejemplo como el gue procede de agua de
mar o de salmuera, 0 en la forma mineral que se da en la
naturaleza conocida como "brucita") y carbonato de magne-
sio (por ejemplo como el mineral "magnesita"). El mate-
rial de partida es proporcionado preferentemente en for-
ms gramlar.

Este material se somete iniciglmente a una eta-
pa de caleinacidn eficaz para producir magnesia en un es=

tado de pro@ueeién por lo menos parcial de periclasas es
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decir magnesia que ha sido llevada por 1o menos en parte

al estado en que predomina la red de periclasa, ¥ en el

- cual ha tenido lugar algin crecimiento del eristel. Esta

etapa de caleinacidn implica calentar la magnesia hagia
ung temperatura por encims de los 8152C (por ejemplo en
un margen comprendido entre aproximadamente 815¢C y apro-
ximadamente 1.4852C). Se prefiere especialmente emplear
una temperatura de calcinseidn de por 1o menos aproximada
mente 92590, habiéndose encontrado que las temperaturas
de caleinacidn del valor dltimo y por encima de éste, tie
nen importantes ventajas econdmicas y de otra indole, es-
peclialmente para permitir alcanzar un porcentaje de recu-
peracién muy elevado del producto final de hidrdxido de
malla -44 micras, como se explica a contimuscidn mis exde
tamente. Un margen préctico de temperaturas de calcina~
cidn que se prefiere actualmente para 1s ejecucién del pre
sente método, estd comprendido entre aproximadamente 9802(C
¥y aproximadamente 1.485¢C. la etapa de calentamiento o de
caleinacibn se efectda convenientemente en un equipo de
horno rotatorio usual con un tiempo de permanencis en la
zona caliente comprendido entre aproximadamente 10 mima-
tos y aproximadamente 5 horas, prefiriéndose actualmente
un tiempo de permanencia comprendido entre aproximadamen~—
te 20 minutos y aproximademente 1 hora.

Se entiende que dentro de los mirgenes indica=-
dos arriba, las condiciones 6ptimas de tiempo y de tempe-
rature dependen en cierto grado de la composicidn del ma-
terial particular empleado. El margen de temperatura pre-
ferido por ejemplo para la calcinacifn de negnesis éranu-

lar de origea procedente de la brucita natural, estd com-

ey
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prendido sntre aproximadsmente 10358C y aproximademsn te
1.2608C,

Para obtener el producto de hidrdxido nagndsico
de 1a pregente invencién, la nagnesia recristalizada par-
cialmente obtenids mediante la operacidm de calcinacidn
precedente, se somete a hidratscidn, por ejemplo, con vapor
de agua o con agus. Esta etspa de hidratacidn puede ger
ejecutada en diversas condiciones, tanto a 1a presidn ate
mosférica camo a una presiln elevada en un recipiente auto
clave, selecciondndose las condiciones Sptimas de hidrate
cidn con respecto al meterial particular empleado, Las con
diciones de hidratecidn y las adicicnes de agua o de va-
por de mgus se regulan pere obtener un producto Ge hidréde
xido magnésico seco.

Como se ha indicado arriba, los grinulos o parti
culas de magnesia parcislmente recristalizada que se some
ten a eats etapa de hidratecidn, estdn en un estado de pro

duccién parciel de periclasa, Como la red de la forma de

 periclasa ocupg un volumen mis pequeho que la red de 1s

Torme sin calcinar o hidratada, la hidratacidn de los gré
nulos de megnesia de como resultado la expensidn de su vo
lumen, Bsta expansién de volumen crea un esfusrzo mecdnie
¢o suficiente para reventer los granulos, proporcionando
el hidréxido magnésico como un producto exfoliado, eg de-
cir en forma de particulas extremadsmente finas, En parti
cular, como rasultado de la exfoliacidn que tiene lugar
como consecuencia de la hidratacién, una proporcidn muy
grande (ordinarismente mds de un 80%) del hidrdxide de
magnesio producido estd en partfculas de temafio de malle
=44 micras., Sin embargo, las impurezas distintas de las

254 @E

-11 -



10

15

20

25

30

gy i
Rt &+ - d N

cantidades de cal arrastrades por la megnesis, permanecen
como particulas relativamente gruesas en el material hi-
dratado, Se entiende que la fraccién de malls -44 micras
del material hidratado constituye la forms de hidrdxido
de magnegio mencionada arribva; es decir, son egtas par‘ti—
cules de malla =44 micras las que tienen lag propiedades
ventajosas de formacidn de briquetas, sinterizscién y
otras, descritas anteriormeunte.

Se puede obtener una recuperacién muy grande de
hidréxido de magnesio de gran purezs, clasificando mecéni

camente el material hidratzdo (de cualquier manera convee
niente) pare separar y concentrar la fraccidn de temafio

de partfoule de malls -44 micras del materisl hidratado,
Esta fltima clasificacidn constituye una etaps adicional

e importante en el procedimiento de la presente invencién,
en un aspecto especifico de la misma. Una importente carac
teristica ventajosa de 1a invencidn en este aspecto Tesi-
de en esta fAcil obtencidn de una gren recuperacidn de hi
aréxido de megnesio de gran pureza. Se apreciard qus esgte
elevedo porcentaje de recuperaciin de producto de gran pu
reza, puede ser atribuido a la produccidn pareial de peri
clase efectumda en Ia etapa de calcinaciln del procasoc,

e que como se he explicado la exfoligcidm (que proporcio
ne el hidréxido de msgnesic en un temafio de partfeuls de
mglla -44 micras) tiene lugar en la etapa ds hidratacidn
debido a que la megnesis sometida a hidratacidn tiene une
estructurs de red de periclasa. Como se ha indicado arriba,
el porcentaje de recuperacidn de producto de hidrdxido de
malla -44 micras es muy noteblemente superior cuando lg
etape de caleinacidn go 1leva a cabo a temperaturas de a-

%2 1958
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proximadamente 925¢C § superiores; se cree gue este regul
tado e debido s la eficacia superior de estas Ultimas
temperaturas de celcinacidn para producir el desarrollo de
periclasas entes mencionado,

Se ha encontrado que la pureza de la fraccidn de
malla =44 micrag del materiel hidratado depende de la pro
porcidn de centidades de cel presentes en el materiel tra
tado. Es decir, si en el materisl de partida hay presen-
tes compuestos tales como carbonato de caleio e hidrdxido
de celcio (Portlandita), se convierten total o parcialmen
te en un 8xido de cglcio en la etape de calcinacidn & la
elevada temperatura de calcinecidn empleads; o1 éxido de
caleio & su vez es convertido en la etapa de hidratacidn
en cel apagade en forma finsmente dividida (hidrdxido de
celcic), y estd presente en la fraceidn de malle -44 mi-
crgg del materisal hidrastedo. A temperaturas de calcing~
cién inferiores & unos 9250C la celcinsciln de las centi-
dadeg de cal es sbélo parcisl. Sin embargo, a temperaturas
de calcinaciln por encima de unos 9258C y, por lo tento,
a tempersturas comprendidasg en el margen preferido pars
el pregsente procedimiento, se recuperan eﬁ este Ultimo
producto sustanciglmente todas lag cantidades de cal pre=-
sentes en el materisl de partids.

Por consiguiente, para obtener un producto de
gran purezga s¢ prefiere actualmente emplear en el proce-
dimiento de la invencidn un material de partida sustancial
mente libre de impurezas de cal, ¢ beneficiar el materisl
(antes o en combinaecidn con la ejecucidn del procedimien-
to) pars eliminar de éste lag impurezas de cal. En sugen-
cia de procedimientos de beneficio, un 1{mite superior pre

204853
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ferido o praéctico pera las impurezas de cal de los materia
les de partida empleasdos por el pregente procedimiento es
de wn 10 Qe 4xide de calcio aproximedamente, sobre una
base calcinads.

31 hay cel libre presente en el producto de hi-
drdxido megnésico de malla -44 micras de la presente in-
vencién, puede ser lixiviada con agua a la tempereture am-
biente; es decir, el dxido de calcio o el hidréxide de cal
cio puede ser separado, asi, con la ayuds de un filiro que
retiene el hidrdéxido de magnesio. Esta filtracitn puede
ser efectuads fécilmente debido & que el presente produc-
to de hidrdxido de magmesio, preparado por ejemplo ern una
guspensidn de un 10% de sélidos, se sedimenta y filtra ré
pida y eficazmente gin necezidad de agentes tensioactivos,
Como se epreciard, el procedimiento d¢ lixiviacién prece-
dente ¢s una maners alternativa de mejorar cualquier pro-

ducto particular de acuerdo con la invencién en lo que se

: refiere a la cal,

La presencis de cantidades de cgl en la propor-
cion antes mencionada (es decir de hasta 105 de Ca0, so-
bre una bage cglcinada) en el material de partida, puede
reducir le pureza de la fraccidn de malla —44 micras del
materiel hidratado haste wn 90f eproximadamente de dxido
de magnesioc sobre unz base calcinads. Suponiendo, gin enw
bargo, que ¢l material de éartida utilizado estd sustan-
cialments exento de cantidasdes de cgl, o estd tratedo pe~-
ra llevar & efecto au eliminacién,‘la ejecucién del pre-
gente procedimiento (incluyeﬁdo la etapa de clagificacidn
mecénica (1timamente mencionada) proporcicne un agregado
de part{eulas de hidréxido de megnesio de malls -44 micras
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con una pureza de por loc menos 965 aproximadamente de mag
negias sobre una base celcinada, lo gue represents una re-
cuperacidn mayor de un 80 de la magnesia sometids a la
etapa de hidratacidn., Este producto de gran pureza que con
gigste en perticulas de tamafio de malla -44 micras, que se
cree que tienen une configuracidn sngular rugosa como ge
ha mencionado arriba, tiene las propiedades ventajosas
mencionadas enteriormente con regpecto g la facilidad de
formacién de briquetas, de formecién de periclasa y de le
obtencidn de "dengidmdes sparentes" altas y porosided ba~
ja por calcineeidn @ muerte a temperaturas comparativemen
te bajas, teniendo, por lo tanto, un unago particular come
material de partids para la produccién de periclasa de
gran densidad y gran pureza,

Los detalles del aspecto particular de las part
culas 0 aglomerados de malla ~44 micrass del producto de lg
pregente invencibn, ver{sn algunas veces dependiendo de la
namraleza del materiel de pariida empleado (es decir, si
es minersl de brucita o alguna otre fuente de magnesie),
pero todos ellos exhiben el comportamiento que se cree g~
tribufble a la forme angular rugosa menciongda arriba. En
genersl, cuando el material de partida pare el método pre

sente es brucita o material bruc{iico, cadz une de las
particulas de hidréxido de magnesic de malla -44 micras

del producto es por si misme un conglomerade de subparti-

‘culas todaviz mds pequefins. El margen de tamafios de estos

sglarerados en una muestra tipice del presente producto

preparado a partir de este minersl brucf{tico, se indicg a
continuacidn:

-15 - @Q§953
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menos ds 40 micrag ... 9% en peso

menos de 30 micras ... 9% en peso

menos de 20 micras ... 6% en peso

menos de 8 micrag ... 19% en peso
Muchas de lag particulss individuales que componen 105 &-
glomeradog arribg indicados son de un témaﬁo gproxingdo
de 0,1 micras,

En una realizacidn iflustrativa del método de 1la

_presente invenciln, se emplee este método para benmeficiar

un mineral brucitico de un tipo que se encuentra en cier-
tas de Canadé, que comprende grfnulos de brucita en una
matriz de carbonato de calcio y que contiene pequefias can
tidades de otras impurezas que incluyen silicatos, altmi-
na y éxido de hierro. Un procedimiento usual para benefi-
ciar egte mineral, para eliminar de é1 las cantidades de
cal, es el llamado proceso Goudge, degerito en la patente
de Estados Unidos né 2,208.185. Este ¥ltimo proceso inclu
Ye las etapag de calcinar el mineral, preferiblemente en
forme granular, e hidratar preferentemente el dxido de cal
cio presente en el meterial calcinado pare permitir su se
paracidn en forma de cal apegada finemente dividida desde
las particulas de brucita calcinada relativamente grandes.
El método presente como se aplica el mineral descrito, in
corpora lasg etapas precedentes del proceso de Goudge, ac-
tuando la otapa de calcinacidén como etapa de calcinacién
del presente método,

El material dbrucftico triturado inicialmente hag
ta la forms granular para slcanzar una dimengidn méximg
de los grénulos de aproximedesmente 5 cm, se calcing asf
en un horno rotatorioc g una temperatura comprendida entre

291653
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aproximadamente 9008C y aproximadamente 16008C, siendo en
un sentido préctico el valor de 9008C el 1{mite de tempe-
ratura inferior para la ejecucidn de la etapa de calcine~-
cidn del proceso de Goudge, representando la temperatura
minima neceseria para llevar a efecto con seguridad una
celcinacidn completa del carbonato cdlcico., Esta calcina—
cidn ge lleva adelente hasta convertir ls brucite en mag-
nesia y efectuar en ella por lo menos una conversién par-
ciel en periclasa, mientras se provoca la descompogicidn
del cerbonato cdlcico de la matriz en Sxido de calcio, Se
prefiere llevar a cabo esta calcinacién a una temperature
comprendida entre aproximademente 11002¢C ¥ aproximadamen-
te 12008C con un tiempo de permanencis totsl comprendide
entre aproximedemente 2 1/2 y aproximadamente 3 1/2 horas.

Ademés, de acuerdo con el proceso de Goudge, €l
material calcinado resultante se somete & wme etapa de hi
dratacién parcial que permite la separacidn del &xido de
calclo efectuando une hidratecidn preferente de este Glts
mo en cel apagada, mientras deja los grénulos de brucita
calcinada en su mayor parte gin afectar. A este fin le
temperatura de hidratacidn se mentiene preferiblemente por
debejo de los 1008C y, ademds, se regula la centidad de
agua empleada en la hidrataciln parcial paras obtener la
cal en forma seca. Despuds de esta operacidn se separa lg
cal por separaciln, se lavan los grénulos restantes (que
comprenden ahora principalmente magnegla parcialmente rew
cristalizada pero con superficies exteriores hidrstadas)
para eliminar el polvo de cal adherente, y se secan.

Con la cel as{ separade y eliminads, los grénu-
los de brucita eelcinada se hidraten por completo bajo pre

-17 = | 29i953




10

15

20

25

30

sién con sgue o vapor de agua (por ejemplo en un recipien
te autoclave) para convertirlos en hidrdxide magnésico,
reguldndose la adicin de sgua o de vapor de agua de meng
ra que se obtenga un producto 86Co en un espacio de tiem=
po razonsble, Esta hidratacién puede ser realizada en con
diciones muy smpliss de presgidn, pero para asegursr que
el calor de reaccidn sea libersdo con suficiente rapidez
para hacer la reaccidn autdgena, la presi‘o'n del vapor de
agua en el recipiente se mantiene preferiblemente & no me
nos de aproximadamente 3,5 kg por centimetro cuadrado (a
cuya presidn la temperatura en el recipiente es de 1@-‘790
como se calcula a partir de las tablas del vapor de agua).
Ba wna operacidn t{pica, la hidratacién ge completa sus-
tanéia‘i.mente en un espacio de gproximedamente 25 minutos
2 una presidn de aproximademente 10,5 kg/centimetro cue~
drado con una temperatura correspondiente de aproximade-
mente 185¢C,

Esta hidratacidn proporcions un producto de hi-
dréxido magndsico exfoliadc debido a la expansién de los
grénulos de brucits calcinade, como se ha explicedo arri-
ba. Por otra parte, '1as- impurezas siliceas presentes en
el material tratado permenecen relativamente inslderadas
Y, por consiguiente, se libersn por exfoliacién como par-
ticules de mayor tamafio, facilitando la separacidn subsi-
guiente, S0 ha encontrado en particular, que las impure-
2ag presentes en les particulas bidratades estén princi-
pelmente en el margen de tamaefios de malla $44 micras s
mells -840 micras.

Por congiguiente, ¢l material hidratado se clae

sifica en cuanto a tamafioc de particula (mediasnte cualquier
- &y

a (3009
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operacién de separacidn mecénica couveniente, tal como
clasificacidn por eire o tamizado), para separar y recupe
rar una fraceidn de malls -44 micras, Como el hidrdxido de
megnesio estd en particulas extremadamente fines en el ma
terial hidratado, 1a fraccidén Ultima es un agregado de hi
dréxido magnésico de pureza muy grande, por ejemplo de
més: de 96 de magnesia sobre una base calcinada, y repre-
genta un elevado porcentaje de recuperacidn de magnesis
en el preducto calcinado, Este hidréxido magnésico es el
producto de la presente invencidn, es decir el hidrato de
megnesia parcislmente recristelizgdo que comprende un a-
gregado de particrulasﬁ de malls -44 micras que tiene la
elevada resctivided y las propiededes superiores de forms
cidn de briquetas y de ginterizacidn mencionedas arriba.

Se entiende gue en el procedimiento precedente,
la etapa intermedis de hidratacidn parcial se incluye, de
acuerdo con €1 proceso de Goudge, para eliminar lag canti
dades de cel presentes en el mineral particular tretaedo,-
ye que si no se eliminardn asf, se desintegrar{a una pro-
porcidn de. estas cantidades de cal en partfculas de tamzm
fio de malle -44 micras durante la etapa de hidratacidn
completa, y estarfan por consiguicnte presentes como cone
teminantes del producto fingl de malla -44 micras. Esta
hidratecién parcial no es neceasrie cusmmdo el material de
partida utilizedo en el presente método, estd sugtancial-
mente exento de impurezag de cal,

Los giguientes ejemplos especi{ficos ge indican

para ilustrar mds lasg caracter{sticas y ventajes de 1la in
venei éns: ’

-19 - o ,_, 950
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EJEMPLO I

Se triturd material brucitico del %ipo preceden
te (es decir que comprendia grdnulos de brucita en una mg
triz de carbonato dé calcio) hasta la forma granular, y
una fraceidn seleccionada por su elevado contenido de bru
cita fue calecinada a-una temperatura comprendida entre a-
proximademente 1.1502C y aproximadsmente 1.2008C, con un
tiempo de permanencia total de aproximadamente 3 horas. El
material calcinado resultante fue sometido a las operacip
nes sucesivas de hidratacién parcial para eliminar las can
tidades de cal, a hidratacidn completa bajo presién y a
clagificacidn mecdnica del material hidratado resultante,
todo ello como se ha descrito arriba. El andlisis de este
material en diversos momentos del proceso se indica en la
siguiente tabla, estando dados todos los resultados sobre
una base de ausencia de pérdidas {con la excepcidn del mi

neral alimentado al horno:

43
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Los "otros 4xidos" de la tabla precedente son
éxido férrico, alimina y de titanio.

Si se separa la fraccidén de malla 4595 micras
de los grémulos de magnesiz que quedan después de la ope-
racién de hidratacién parcial del proceso de Goudge, y se
lleva a cabo separadamente la hidratacidn final sobre es-
ta fraccidn de malla 4595 micras, se obteiene un producto

de pureza ligeramente mayor:

- P2 -

)
RED
fore

0

(8



- - e e e e e e e e S e R w e -

' ' ' ' ' '
0 ' € ' €6 ' 0fee .+ Tg9 ' [ ¢ BBIOTW Y4 BT
' ) ' s . '  ~BW 9P AH@HOOG.H.H
(] ) i 4 i A
' ' i ) ' s
0 ' €L ) 9L g0 . 6%96 ' ot ' T8ToaBd
' ) ' ‘ ‘ ¢ UoTORYRVAPTY Op
’ ' ¢ : ] SRIOSTH - BLTEW
' ‘ ' ¢ ' « ©OP WOTOOBAL B
' ' ' ' ' ¢ 9D SBRIOTW GRGY
' ! ' ) ' «  BITBUW ep uoTd
' ) ' ' ’ (=0BIF BT 8P TBU
' ' ) ' ' «~EF UQTOBIBIPTH
i 1 ] N [y [y L
(%) ugrotudy +  (¢) soprxop ¢ s ¢ g ! ‘ !
mwm &prpasg ¢ %) goa3ph (F)oso [ ($)70s [ ($)om | woroBrodnoox
' - [
ootwynb sTSTTRUY ' efeamsoxog ! uoTooRId
s )

LY LT

»

- B h e e E BB e e RS " e e

-23 =



‘f o v
N

10

15

20

25

430

- .
-
L AN NP

Asi, la fraccién de malla -44 micras del material
hidratado final (con o sin separacidén la fraccidn de malla
4595 micras antes de la hidratacién) era un hidréxido de
magnesio que tenfa una pureza de més de 96% de magnesia so
bre una base oaloinada,-y constitufa el producto de la pre
sente invenciéﬁ, siendo fécilmente calcinada a muerte has
fa una densidad aparente de aproximadamente 3,4. Se encon
tré que las pequefias cantidades de otras sustancias pre-
sentes en este producto, forman impurezas inocuas o0 inelu
so convenientes, tales como el silicato dicdlcico y tri-
célcico y brovmmillerita (4CaO.A1203.Fe203), gsiendo estd
ultima un buen agente minerslizante o de "calcinacidn s

muerte?.
EJEMPLO I

Se produjeron de scuerdo con el proceso de Goudge
aproximadamente 200 toneladas de magnesia de origen bruci
tico natural, por el procedimiento de calecinar el minersl
brucitico a unos 11002C en un horno rotatorio usual con
un tiempo de permanencia total de aproximadamente 3 horas
¥y un tiempo de permanencia en la zona caliente comprendi=-
de entre 20 y 30 minutos, y se separd la cal mediante la
etapa de hidratacidn parcial del proceso de Goudge como se
ha descrito arriba. El material calcinado resultante des-
puds de eliminar la cal, fue hidratado en un autoclave a

9,45 kg/cm2 (nanométricos) para producir hidréxide de mag

.nesio. Seguidemente, se separd la fraccidn de malla -44 mi

cras de este hidrédxido magnésico y se le dio la forma de
briguetas en una prensa usual de Komarek-Greaves para la
formacidn de briquetas. El material dio por anilisis en~

a = 7R
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tre 96,5% y 97% de magnesia sobre una base calecinada.
Una partida de 150 tdas. de estas briquetas de
hidréxido magndsico fue "ealcinada a muerte" en un horno
rotatorio a una temperatura comprendids entre aproximada-
mente 1650¢C y 17502C, para convertir el hidrdxido magné-
sico en periclasa. Mediante técnicas de inmersidn en mer—
curio se determind la densidad aparente de la periclass

producida, que estaba comprendida suntre 3,40 y 3,49.

EJEMPLO III

Hidréxido magnésico prodwcido como en el Ejeme
plo II, fue calcinado a muerte en un horno estacionario a
unos 1.65090. Le "densidaed aparente" de la periclasa pro-
ducida, medida mediante téenicas de inmersidn en querose-

no y de piendmetro de aire, era igual a 3,5 & mayor.
EJEMPLO IV

De 20 a 30 tdas. de briquetas de hidréxido de
magnesio preparadas como en el Ejemplo II arriba indicado,
fueron "calcinadas a muerte" en un horno rotatorioc 2 una
temperatura comprendida entre aproximadamente 1.2609C y
1.3702C. Mediante técnicas de inmersidén en gueroseno se
encontrd que la "densidad aparente" de muestras represen-'

tativas de la periclasa resultante, estaba entre 3,28 ¥y

3,30
EJEMPLO V

El método de la presente invencién fue llevado
2 cabo utilizando como material de pertida un kilo de meg
nesita australiana que tenie el siguiente andlisis (sobre

31953
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una base calcinada):

¥gO 46, 6%
3102 0,4
Cal 0,8
Pérdida por ignicidn 51,8
Otras impurezas 0,4
100, 0%

Esta magnesita fue calcinada a unos 1.0352C duran
te una hora, y el material calcinado fue hidratado en un
autoclave durante tres horas a 2,1 kg/cm® (manométrico) de
presidén de vapor de agua. Después se separd la fraccidn de
mella -44 micras del materisl hidratado (que era el produg
to de hidréxido de magnesio de la presente invencidn) y
se densificd en briguetas a una presién de 2.100 kg/centi
metro cuadrado, y se “"calcind a muerte" en un horno esta~-
cionario a 1.6502C qurante 3 horas. La densidad en mass
de la periclasa producida, medida mediante la téenica de
inmersidén en mercurio, fue de 3,33.

Ia presente solicitud que corresponde a la pre-
sentada en Canadd, el 3 de Octubre de 1.962, bajo el mime
ro 859.406, se acoge a los beneficios del articulo 51 del
vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

N O T &

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten
te de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los si-

guientes:

28 1953
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1.- Método de preparar un producto de hidrdxido
de magnesio desde un material de partida que contiene un
compuesto de magnesio que puede ser convertido en magne-
sia por calcinacidn, caracterizado por que dicho material
és calcinado a una temperatura de 8152C por lo menos, el
material caloinado es hidratado para proporcionar material
que contiene hidrdxido de magnesio en forma seca y fina-
mente dividida, y el producto de hidréxido.de magnesio es
obtenidd luego a partir del material hidratado separando
de é1 una fraccidén fins.

2.~ Método de acuerdo con el punto 1 caracteri-
zado ademds por que la fraccién fina consta de particulas
més finas que la malla 44 micras.

3.~ Método de acuerdo con los puntos 1 & 2 carac
terizado ademis por gque el material de partida es caleing
do a uns temperatura en exceso de 925¢C aproximadamente y
durante un tiempo suficiente para asegurar que cualquier
carbonato de caleio e hidrdéxido de calecio presente en &1
és convertido sustancialmente por completo en éxido de
calecio,

4.- Método de acuerdo con el punto 3 carscteri-
zado ademds por que el material de partida es caleinado a
una temperatura en el margen-de 1.100 a 12002C,

5.~ M&todo de acuerdo con cualquiera de los pun
tos 1 a 4 caracterizado ademds por que la hidratacién del
meterial calcinado es efectuada por medio de vapor Qde
agua bajo une presién de por lo menos 3,5 kg/cm?.

6.~ Método de acuerdo con cualquiera de los pun
tos 1 a 5 caracterizado ademds Por gue las impurezas de
cal son dismimuidas en la fraccién mds fina que 12 malls

291853

- 27 -



P EL N
\S ]

10

15

20

qgﬁQ:::“:?;:

de 44 micras por lixiviacibn de tal fraccidén con agua.

7.- Método de acuerdo con cualquiera de los pun
tos 1 a 6 caracterizado ademds por que el material de par
tida es un hidréxido de magnesio en bruto, un mineral de
brucita 0 un material de magnesita.

8.~ Método de acuerdo con el punto 1 caracterie
zado ademds por que el material de partida es brucita in-
cliida en forma gramilsr en una matriz de carbonato de
calcio, comprendiendo dicho método el caleinar dicho mate
rial de partida a una temperatura superior a 9002C para
convertir la brucita en magnesia y el carbonato de calcio
en oxido de calc%p, hidratar el material calcinado bajo
condiciones seleccionadas para efectuar la hidratacién
preferente del éxido de caleio, separar el hidréxido de
caleio finemente dividido as{ formado de los grimulos den
508 de brucita calcinada, hidratar los grdnulos de brucits
caleinada por contacto con vapor de agua a presidn para
producir hidréxido de magnesic en forma sece finamente ai
vidida y separar tal hidréxido de magnesio finamente divi
dido de las particulas de impurezas més gruesas.

9.~ Hétodo de preparar un producto de hiaréxido
de magnesio. ‘

Tel y como se ha descrito en la Memoria que an=-

tecede y para los fines que se han especificado.

291653

- 28 -



Esta Memoria consta de veintinueve hojas escri-

tas a maquina por una sola cara.
V. 1953
Magdrid, 23 NB
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