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PATENTE DE INVENCIONXN
a favor de:
FARBWERKE HOECHST AKTIENGESELLSCHAFT, vormals Meister Lucius & Brining,
de nacionalidad alemana, residente en Frankfurt (Main) (Repiblica Pede-
ral Alemana), por:
“PROCEDIMIENTO PARA LA FLOTACION DE SILVINA A PARTIR DE SALES PO-
TASICAS BRUTAS",

Memoria descriptiva

LI O,

Por la patente francesa Ne 1.7429.888 y la alemana N2 1.043.233 se
sabe que las mono-aminas primarias lineales con una lﬁngitud de cadens
de 8 & 22 4tomos de carbono son apropiadas como agentes de flotacién
para el beneficio por flotacién espumosa de sales potdsicas brutas.
Por el contrario, laé dieminas lineales de la férmula general R - NH -

(cﬂz )n - N, siendo B un resto alcohilo de 8 & 22 4tomos de carbono y
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ns= 2 a4, no musstran accidn colectors para le silvina o silvinita.
En contraste con esto se ha descublerto shora, de manera sorprenden

te, que las diaminas de la férmula general

I R_-CH-R!
m'v_ (cR,), - ¥E,
n .

en la que R y B! significan restos aleohilo safturados o insaturados, de
cadeng recta o ramificada que, en conjunto, contienen de 7 a 22 £tomos
de carbono y en la que n = 2 a 4 poseen una Sobresaliente accién colecfg
ra para la silvina - en especial en lejias portadoras con elevado conte—'
nido en magnesio. De prefereﬁcia, como colectores, entran en considera-
cidn aquellas disminas de la férmula T en las cuales los restos R o R!
significan un grupo metilo o etilo.

Ia mocién de las diaminas de acuerdo con el invento como colectores en
la flotacién de sales potdsicas brutas, superior a la de las mono-aminasg
empleadas hasgta ahora, es e8pecialisimamente sefinlade en lejlas portado-
ras que contienen més de 3% en peso de iodes de magnesio. Tales lejias
portadoras. aparsten en ia separacién por flotecién de silvina desde car
nglite descompuesta ya que estd, por lo comin, es flotada desde la lejia
de descomposicidn.

El objeto del invento lo comstituye un procedimiento para la flota-
cién de silving a partir de sales potdsicas brutas, en especial a partir
de lejfas portadoras que contienen megnesio, que se caracteriza porque,

ocomo colector, se emplean diaminas de la f6rmula

T R~ CH.R!
{
mr..(c:arz)n - NE,
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en la que n representa valores de 2 & 4 y B asi como R! significan res-
tos alocohilo saturados o no, de cadena recta o ramificada que, en con-
Junto, contienen de 7 & 22 &tomos de carbono, asi como mezclas de las
mismas.

las diaminas empleadas de scuerdo con el invento como colectores
en la flotacién de silvina pueden prepararse de acuerdo con procedimiey
tos conocidos. A partir de las correspondientes mono-aminas pueden obie
nerse, por ejemplo, por adicién de merilonitrilo con hidrogenascidn sub-
siguiente o también por reaccién de etilen-, propilen~, o butilen-imi-

P

nag. Ias mono-aminas empleadas como sustancias de partids son accesibles

de manera conocida & través de la reacoidén de alfa-olefinas con 4cido

cianhidrico segfin la reaccién de Ritter (Patente alemana Ne 870.856 y

Je. Am, 0il Chemist's Soc. 44, 78 - 81 (1964) y, ademds, por la hidro-

genaci6n de nitroparafinas, por hidrogenacién de cetonas asimétricas
en presencis de amoniaco y por la reaccién de cloroaslcanos con amoniaco.
El grupo amino secundario de las diaminas de acuerdo con el invento,
de acuerdo con el procedimiento de preparacién elsgido, puede estar
unido a un Atomo de carbono determinado de la cadena aleohSlica o tam-
bién puede estar estadisticamente distribuido por ftoda la cadena. lLos
productos de acuerdo con el invento puéden estar presénteé cém;~iﬁdi§1
duos de cadena pura o como mezclas de cadenas.

las diaminas segiin el invento, en contraposicidn a los agentes em-
pleados hasta ahora, son liquidos ¥y, por consiguionte, presentan mudhés
ventajas en su manejo. Pueden emplearse en su forma libre ¢ en la de sus

sales. Para la neubralizacidn, que puede realizarse tento estequiomé-

tricamente como también en cantidad en exceso o en defecto, son apropia
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dos én especial el dcido elorhfdrico y el dcido acdtico. Bl grado Sptimo
de neutralizacidn se ajusta en cada caso de acusrdo con la clase de la
sal bruta: .

las cantidades de diamina & emplear en la flotacién de acuerdo con |
el invento dependen tanto de los minerales concomitantes de la sal bruta -
p&ﬁo tambidn del contenido en silvina. Ba general, se hallan en la zona
de 20 a 200 g por tonelada de =zal bruia.

Ie flotacidn de la silving a partir de sales potdsicas brubas, emplean .
do las diaminas de acuerdo con el invento como colectores, puede realizar~
se de acuerdo con los métodos ya conocidos, por ejemplo, como se descrie
ben en la monografia "Potash and Potassium Fortilizers" de Robert Noyos,
Noyes Development Corporation, Park Ridge, Nueva Jersey, Estados Unidos
(1966) péginas 80 a 82 y 84 a 88. En la flotacién, paia favorecer el
efecto de flotacién asl como, eventualmente para la modificacién de la
espuma, Se emplean oconjuntamente de manera conocida los denominados es—
pumadores. Como tales espumadores se conocen, por ejomplo, cresoles y
xilenoles (4cidos oresflicos) asf como aléoholes alifdticos y aliciclicos
primarios o secundarios con unos 4 a 10 £tomos de carbono, como pentanoles,
hoxanoles y, en especial, metilisobutilcarbinol (MIBC) asf, como ademss,
polialcohilenglicoles con pesos moleculares de hasta 600 aproximadamente,
Bajo 1la expresiGnAﬁpolialcohilenglicoles" hen de entenderse agui tambidn
compuestos de adicidn de Sxidos de alcohileno sobre alcoholes alifdticos,
asi como polimerqs de bloque, por ejemplo, polipropilenglicol, al gue
haya sido adicionado dxido de etileno.

En la flotacién pueden asimismo emplearse conjuntamente los denemina-
dos depresores,gracias a los cusles se impide la acumulacién de componen-

tes fangosos en el concentrado de la flotacidn. Tales depresores conocidos
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se describen, por ejemplo, en la citada monograffa de Robert Noyes eﬁ'la
pégina 102. Se trata en estos depresores sustancialmente de materias del
tipo de coloides, como el &ter de celulosa, los almidones, la harina de

guar, la cola, las poliacrilamides y similares.

En la flotacién segfin el procedimiento del presente invento pueden -
afiadirse de manera conocida todavia otros materiales auxiliares para la .
flotaoidn, por ejemplo, aceites hidrocarburados (aceite para calderas,
gasbleo, cerosina) u otros auxiliares usuvales.

Ia gccién ventajosa de las disminas empleadas de acuerdo con el in— 5
venfo en la flotacibén de sales potésicas brutas aparece no s8lo cuando
se emplean como éolectores las mencionades diaminas o mezclas de estas
diaminas solas, sino que también pueden observarse las ventajas de estog
efectos cuando las diaminas se emplean junto con las moncaminas ya cono~
cidas como colectores. Al emplear tales mezclas de diaminas y monoamigas,
la proporcién de las diaminas en la mezcla debe ascender por lo menos a -
305 en peso.

BEn los siguientes ejemplos de realizacién, las indicaciones de por—
centaje se refieren siempre a porcentajes en Peso.

Bjemplo 1

Yuestras fe una suspensidn de 100 g de silvina ¥ 0,5 litros de lejfa
pdrtadora se acondicionan en ceda caso durante 3 minutos con'lds- aminas,
on forma de los clorhidratos, indicadas en la siguiente Tabla 1, y a
continvacién se flotan en una celda de flotacién de laboratorio (de fa-

bricacién Wedag). e composicién de la lejfa portadora con una densidad:

de 1,294, es como sigue:
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Mg 97,8 g/1
X : 2,8 g/1
Ne: 3,7 /1
Cl: 305,6 g/1
50, ¢ ' 046 g/1

la adicidn de los colec’corqs de amina Se resliza en cantidades de

50, 75 y 100 g de amina por tonelada de silvinas en forms de soluciones .

acuosas al 2%.
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TABLA
Preparacién {Extraceién en % al afiadir g
Colector R del colectorjde colector por tonelada de
en % silvina
100 5 50
Estearilamina BNE, 010/018 100 30 15 10
Auina de sebo RNH, c, 4/018 100 68 60 40
Diamina R -~ (‘33 - CH3
NH - (CH2)3NH2 Ciy 100 95 86 70
Diaming R - CH - CH3 , '
15}: - (CHQ) 4NH2 015 100 98 90 78
Diamina R - (iH - CHQ.CH3
NE - (032)3N32 Ci6 100 98 93 76
Estearilamina RNH, €,0/%8 60 0 85 15
Diamina R - (?H - CH3 018 40
NE - (crig)z’rnsr2
Estearilamina RNH, cw/c18 50 96 ', 90 14
Diamina R - (I:H - CH3 c /C 50
20
NE - (CH,),NE, 15
Estearilamina RNH, 010/ Cyg 30 94 -} 87.}--70.
Diaming R = (‘}H - CH}
c 0
NE - (CH,),-M, | ‘15 7
Diaming R - ?H - CH3
NH - (0112)2-1%{2 016/018 100 91 18 65
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E;_len.l_'glo 2
Mueétras de una sal bruta de la composicidn medis
RC1 s 28%
N¥aCl ¢~ 607
M8012 t 1]
MeSO, + 2
Insolible: W

se tratan en cads caso ouatro veces con lejia portaedora para eliminarz
log fangos."

Jas mvestras de la sal bruta previamente tratadas de este modo se
flotan a continuacién como se ha indicado en el ejemplo 1, con adicidn
de aminas y diaemines.

La composicién de la lejia portadora es:

: 82,8 g/1
kK 16,6 g/1
Na @ 13,3 g/1
Cl 250,2 g/1
304 s ‘ 4,0 g/1

Ia dicién de las aminas se hace en cantidades de 100 g por tonelada
de silvina en cada caso. Ademfis, se abaden 60 g/t de aceite de pino y
10 g/t de almiddén. Los colectores empleados y los resultados de la flo-

tacién se indican en la Tabla 2.
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TABLA 2
Concentrado Extrac~| Residuos de la
Colector R de flotacidn cibn de] flotacidn
o
peso % [ contenido Peso | Contenido
en K,0 % % | enK,0%
Estearilamina R-NEH, 016/018 10 45 25,4 90 14,7 -
Oleilamina R-NH, G, 3 40 97 97 17,0
Amina de sabo R—Nﬂé 014"018 12 48 32,5 88 13,5
Dismina R - CHé - CH ,
- (Cﬂé)3ﬂﬂé 015 24 57 1242 76 553
Diamina R - CHé - CH
-(01;2)3ma'2 Cyq 26 58 85,2 T4 3,6
Diaming B - CH ~ CHé - CH
B - (5), 0, o0, | 23 | s (103 | | 61

Las aminaes grasas empleadas en la comparacidén tienen la siguiente dis-

tribucién de cadensa:

®y | %6 | Cigk | Cigm
Estearilamina 4 30 63 3
0leilamina - - 10 90
Amina de sebo 6 25 24 45

# Batearil

##0loil
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‘De las tablas 1 ¥y 2 resuita inequivocamente el efecfo superior de
los colectores de acuerdo con el invento. Por combinacién de aminas
grasas con las diaminas reivindicadas pusede mejorarse mucho la activi-
ded de las aminas grasas. Es sorprendente la buena extraccién de cloru-

ro potdaico con notable selectividad simulténea, lo que repercute en

él elevado contenido en Kéo de los concentrzdos de la flotacidn.

Esta solicitud que corresponde a la depositada en Alemania el dia
24 de diciembre de 1966 con el ndmero F 51 078 VIa/lc, se acoge a los-
beneficios del artfoulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indus%
trial y del artfoulo.42 del Convenio de la Unidu.

LY

1). Procedimiento para la flotacidn de silvina a partir de sales potd-

sicas dbrutas, caraclterizado porque como colectores se emplean diaminas’

de la férmula
R—-CH-R'

o - (oR,), -

en la que n ‘tiene valores de 2 g 4 y R asi como R' representan restos

I

alcohllicos saturados o no, de cadena recta o ramificada, que contienen
conjuntamente unos 7 a 22 dtomos de carbono.

2). Procedimiento segin la reivindicacién 1), caracterizado porgue como
colectores Se emplean mezclas de las dieaminas de la Pérmula I Jjunto con
alcohilaminas primarias conocidas, ascéendiendo al menos a 307 en peso
la proporcién de las diaminas.

3). Procedimiento segin las reivindicaciones 1) y 2), caracterizado

porque como colectores se emplean mezclas de diaminas de la férmula I.
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210 4). Procedimiento segin las reivindicaciones 1) y 2) caracterizado por.
que para aumentar la selectividad de la flotecidén se afiaden productos

conogcidos, como espumadores y depresores.

5). WPROCEDINIENTO PARA LA FLOTACION DE SILVINA A PARTIR DE SALES POTA~

SICAS BHUTAS".

215, Fata Memoria consta de once hojas foliadas y mecanografiadas po¥r

un solo lado de sus caras.

Madrid, 28 de Noviw 1967
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