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MEMORIA DESCRIPTIVA

Es ssbido que las bebidas, sobre todo las bebidas fer- i
mentadas, tales como el vino y la cerveza, pueden contener preci
piltaciones de sustancias protéicas después de haber sido embo- ;4
telladas y comservadas durante algin tiempo., Para evitar ésto, |
es costumbre desde hace bastente tlempo someter tales bebildas é
a un tratamiento con agentes de adsoreidn, Se consigue con e116 .
que las sustancias albuminoideas, que mds tarde originarian la
precipitacidn, sean extraidas de la bebida,

Como agentes de adsorcidn para este fin, se han pro-

buesto Silicatos con estruotura reticulaer hinchable. Mayor impor
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tancia practica han alcanzado los minerales del grupo de ia
montmorina, sobre todo las arcillas de montmorilonite, bef&e—
lita y nontronita. (conocidos como bentonitas), asi como las
arcillas de hectorita.

En el caso de las bentonitas se presentan en la na-
turaleza dos modificaciones; las denominadas bentonita sédica
y bentonita ¢dlcica; Ambas modificaciones son empleadas para
el. tratamiento de bebidas. La mayor actividad la desarrolla,
de lus dos modificaciones, la bentonita sdédica. Esta, no
obstante, adolece del inconveniente de que, por lo pronfo; ya
no resultz nada de sencilllo el incorporarla a la bebida a tra~
tar, ya que, debido a su fuerte hinchazdn, forma inmediatamen—
te grumos. Pero incluso si por medio de un método de’ trabajo
apropiado se consiguen dominar estas dificultades, permanece
todavia el inconveniente inherente a la bentonita sédica de
que mediante hinchamiento se distribuye de manera extraordi-
nariamente fina en la bebida a tratar, no pudiendo volver &
ser extraida mediante filtracién. Por el contrario, es nece-
sario intercalar un periodo de sedimentacidn de varios dias,
durante los cuales la bentonita sédica, cargada de albimina,
se separa ﬁor gi misma de la bebida, por sedimentacidén, Resw
ta entonces, no obstante, siempre un volumen de sedimento basg—
tante apreciable, del que précticamente no puede ser recupe-
rada la bebida.

Los inconvenientes descritos no son tan menifiesg-
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t0s en la bentonita cdlcica, Este material no se hinchéx
tan fuertemente como la bentonita sddica. Por ello pueéé;}
en determinadas circwnstancias, ser incluso extrafdo nue--
vamente por filtracidén de la bebida, echando mano de me= ,
dios auxiliares para la filtraecidén, tal como, por ejemp;p;

4

tlerra de infusorios., En el procedimiento de sedimenta-
¢idn, la separacidén natural tiene lugar mas rapidamenja;‘
por sedimentacidén. Bl lodo de bentonita ¢dlcica, que ékiéi#
na pérdidas de la bebida, es mds compacto, En cambiojéé.él
material en total como tal bastante menos eficaz. Otro in-
conveniente que se viene a sumar en la bentonita sédica y
la cdlcica, estriba en que ambos materiales pueden contener
impurezas accesoriag de otras sustancias minerales, cuyo e~
fecto sobre la calidad de la beblda a trater puede, en dew
terminadas circunstancias, ser bastante negativo.

La mds apropiada para el tratamiento de bebidas,
seria la modificacidén obtenida mediante un tratamiento con
édcidos, a partir de minerales de montmorina. Tales produc—
t0s se conocen por lo general bajo el nombre de tierras de-
colorantes o tierra do batdn, que se obtienen hinchando pre-~
viamente con agua la arcilla bruta, para después disgregar-
la mediante coccidn con un dcido mineral. Seguidamente se
extrae el dcido disgregador, y la arcilla disgregada se la-
va cuidadosamente con agua. Siguen a continuacién el secado
y la trituraciédn,

Tales tierras dscolorantes son baratas. NO se hine
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chan al ser suspendicas en agua, por consiguiente pueden.
volverse a extraer fdcilmente de una bebida, mediante f1l—
tracién. Estas tierras decolorantes activadas mediante &-
cidos pueden incluso ser utilizadas como medios auxiliarés
para la filtracién, tal como ocurre, por ejemplo, con 1la
tierra de infusorios o con 1os polvos de celulosa, N
En la patente alemana no 682.788 ha sido descri-
ta ya la utilizacidén de bentonitas activadas acidamentei
(tierras decolorantes). Ahora bien,.ello no ha llegado a
introducirse en la practica, debido a que la actividad'de
las tierras decolorantes activadas dcidamente, que no se
hinchan, resulta demasiado escasa para la absorcidn de la
albvmina, Ia patente alemena ne 874.742 llama la atencidn
sobre la relacidn existente entre la actividad adsorbente
para el tratamiento de bebidas, y la capacidad de hincha-
miento de la bentonita, y recomienda para e¢llo gue las
bentonitas no hinchmbles, o poco hinchables, sean conver-
tides en hinchablazs, 0 poco hinchables, sean convertidas
en hinchables mediente un tratamiento con sales alcalinas,
Ahora bien, las tierrce decolorantes activadas Scidamente
pusden ser empleadas para el tratamiento de bebidas y, en
especial, de la cerveza, si conforme & la patente austria—
ca n¢ 249,611, se mezclan con gel de silice finamente mo=-
lido. El presente invento se ha propuesto cbtener un agen~

te clarificador para bebidas a base do minerales del gru=
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po de la montmorina, activados mediante deidos. Ante la-.
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natural sorpresa se ha descubierto que los minerales~dei
grupo de la montmorina tratados con 4dcidos, por ejeméié;
tierras decolorantes obtebidas a base de ben tonita cé:ici—
ca, si bien se hallan libres de sustencias solubles eﬁ”éﬁ
gua, ceden en cembio vajo el ataque de pH débilmentéiécido,
tal como 1o poseen el vino y la cerveza, cantidades 'donsids

> &2

rables de hierro y de aluminio a la bebida en cuestifdn, E-
1lo posiblemonte es el motivo, entre otros mds, de‘éﬁé las
tierras decolorantcs activadas dcidemente no se ha§é@}podi-
do implantar para la estabilizazeidn de la albimina del vi-
no y de la cerveza.

En ¢l caso de la cerveza, por ¢jemplo, se pueden
encontrar en todos los manuales datos sobre la influencia
parjudicial que sjerce el hierro sobre la calidad de la
cerveza. Fomenta procesos de oxidacidn, que repercuten de
menera negativa, tanto en la estabilidad coloidal, como
tembién en la conserverién del sabor., Es sabido asimismo que
las sales del aluminio actuan como precipitantes de las al-~
biminas, y ello en fcrme mds pronunciada que con otras sa~
les, debido al cardcter *rivalente del aluminio,

4si, por ejemplo, de wna tierra decolorante bue-
na unicemente entren en solucidn 0,1 & 0,2 % si se suspen~

de una muestra de ella en agua destilada. Es de apreciar

asimismo que prdcticamente no se disuelve ningdn hierro,

gy, 2 /1.:‘.‘ B
it .‘i
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ni tampoco ningin aluminio, Ahora bien, si se remueve ;@:‘
misma tierra decolorante en una solucidén tampén que pré~
senta el pH de la cerveza, o sea, aproximadamente 4,5 ens
tonces se comprucha que ya sdlamente de hierro (Fe) pueﬁe
llegar a disolverse hasta 0,2 %,

Aplicando esto al tratamiento practico de la cer-
veza con una tierra decolorantec asi, viene a significér:esta
comprobacién que, por ejemplo, al emplear 100 g de tiéffa
decolorante por -hectélitro de cerveza, el contenido de hie-
rro de la cerveza se eleva posiblemente en hasta 2 mgiéor
litro., Ahora bien, como limite tolerable para el contenido
de hierro de la cerveza, se consideran unos 0,4 a 0,5 mg por
litro.

La situacidn es andloga en el tratemiento del vie
no., Tempoco aqui se¢ desca que entre hierro adicional en la
bebida.

En el caso del aluminio la situacidn es similar.
Mientras que en productos de tierras decolorantes de alta
calidad se comprueba quc practicamente no ceden ningin alu-
minio al agua, resulta gque soluciones débilmente dcidas, ta—
les como, por ejemplo, ¢l vino o la cerveza, pueden atraer
por solucidn cantidades comsiderables de aluminio de la tie-
rra decolorante, Asi, por ejemplo, se compruecba en el ensa—
yo de laboratorio con solucidn tampdén, o bien con Acido mde

lico al 0,5 %, qus en su pH se encuentran en la gama del



5

10,

15.

20,

[
i

| 8
I
13

i
~3
]

vino y de la cerveza, quas pueden entrar en solucidn haé;-:
ta 0,3 % de aluminio. B

Se ha comprobado que la cesidn de hierro y de: -
aluminio de la montmorilonita activada dcidamente (tlerras
decolorantes) a liquidos débilmente dcidos puede ser rodu~ .
cida considerablemente si dicho producto, una vez realiéada
la disgregacidn dcida y despuds de extraido ol 4cido disgre-
gador, se somete, antes del lavado ulterior con agua,'é’hn
lavado con Acidos diluidos, preferentemente dcidos mingra=-
les diluidos. En este método de trebajo, y segén la clase de
las sustencias brutas, se puede conseguir que la cantidad de
hierro o de aluminio cedida a liquidos ddbilmente &cidos que=
de reducida hasta la cuarta parte, 0 sea reduccién muy consi-
derable.

Otro camino para reducir la cesidn de hierro y alu~
minio a liquidos débilmente fcidos, estriba en que la tierra
decolorante disgregada mediante dcidos, se somete a un trata—
miento con solucioncs de productos quimicos que, 0 bien blo-
quean &l hierro y aluminio en la arcilla, haciéndolo asi in-
soluble para liquidos débilmente 4cidos, o bien que disuel- Fi.

ven més o menos el hierro y aluminio en la arcilla disgrega~

da, solubles todavia para liquidos débilmente decidos, duren—
te dicho proceso ds disgregacidn, con lo que los convierten

en aptos para su extraccidén de la arcilla en el lavado final

Para este tratamiento demuestran ser apropiadas so-
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luciones acuosas o dcidas de fosfatos polimeros o deides.
polifosféricos. Asimismo pueden tomarse en consideracidn 5o~
luciones do acido oxdiico o de sus sales, soluciones acudsas
de deido citrico hidrofluosilicico o de sus sales y, final~
mente, tambidn soluciones diluidas de silicato sddico (vie
drio soluble), Bl principio por el que los productos quimi-
cos empleados trabajen en particular, es algo que todaﬁiq-

no ha sido esclarecido de manera inequivoca, j;ff

Los resultados mejores se consiguen combinando en-
tre si varias de las medidas anteriores, Convenientemente so
trabaja de la manera sigulente: EL producto disgregado de la
montmorilonite recibe, eventualmente al final de la disgrega-
cibén, la adicidn, por sjemplo, de Acidos hidrofluosilicico.
Después es bombeado a una prensa filtradora. Despuds de la
evacuacidén del exceso de Acido mineral diluido. 4 continua-~
cidn, y todavia en la prensa filtradora, se lava con una so--
lucidn acuosa de uno o varios de los productos quimicos indi~
cados. Finalmente se lava con agua exenta de sustancias hidro-
solubles.

Ia montmorilonita activada dcidamente que, de algu-
na de las maneras antes indicadas, ha sido reducida en cuan-—
t0 & su cesidn de hierro y aluminio & liquidos débilmente &-
cidos, no presenta ya los inconvenientes més arriba descritos
en el tratamiento de bebildas.

Ante la natural sorpresa se ha comprobado entonces
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ademds, que los minerales arcillosos del grupo de la ﬁbq%-
morina, disgregados con dcidos, y si el hierro y aluminip
todavia existentes se bloquean en la forma citada, poseen
también una accidn estabilizante de la albimina, mejorada
frente a productos equivalentes, en los que no se ha<alimi~

nado el hierro y el aluminio, Este efecto es tan buend que,
’ “\n,‘,

en el caso de la cerveza, pueden competir, por ejemplo, con

preparados a base de gel de silice, y tampoco son iﬂfefio-

res respecto a la bentonita sddica, mientras que, on -cam-

- R
bio, conserven las ventajag descritas al principio, &
gsaber, su mejor técnico, inherente a la falta de hincha=-
z20n.,

Los productos de tierras decolorantes obtenidos de
la menera indicada pusden, después del lavado usual con a-
gua, o bien ser tan sdlo exprimidos fuertemente, 0 Ser se—
cados total o parciclmente, y molidos a continnacidn, EL
producto pulverulento se incorpora a una pequefia cantidad
de agua, o de¢ la bebida, agiténdola, para ser empleado en
la clarificacidn de la bebida correspondiente, agregéndo-
s¢ dicha suspensidén a la bebida a tratar,

hhora bien, se puede prescindir también de la
molturacién y poner sl material seco total o parcialmente
en el mercado en forma granulada. Esto, en determinadas cir-
cunstancias, tiene la ventaja de que al ser pesado el agene

te de adsorcidn on 1la fdbrica de cerveza o en la bodega,
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no se producse un desarrollo de polvo grande. Se puede @éi f
fonces preparar una pasta con el material granulado y un
poco de liguido, y triturarlo finisimamente con ayuda de .
un dispositivo dispersador muy revolucionado. Esta forma de
trituracion proporciona suspensiones espscialmente finas,:.
cuya actividad adsortiva e¢s mas alta que la de un producto
comparativo, que fuera seccado y molido en ssco con los mb:
linos usuvales. La posibilidad de poder, & partir de naterial
de tierra decolorante seco y granulado, preparar suspensio-
nes finisimas mediante molturacidén en himedo con ayudé<dé

un dispositivo dispersador, es tanto mejor cuanto mds se
haya cuidadosamente secado el producto previamente, ya gue
mediante wn secado lento a temperatura baja (de hasta 1502C.),
se producen granitos sustancialmente mds blandos, que cuando
el secado es llevado a cgbo muy répidaments y a temperaturas
muy altas.

El agente adsorbente segun ¢l invento puede combi-
narse con otros agentes adsorbentes o procedimientos de eg~
tabilizacion. Su aplicacidn puede tener lugar al final del
proceso de produccidn, antes de la filtracién y del emb 0 te-
1lado, o bien (segin las necesidades), cn etapas intermedias

del proceso de fabricacidn.
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EJEMPLO 1

Praparacifn de un tierra decoloranty activada dcidamente,

gue tan £0lo cede poco hierro y aluminio a liquidos débil-

mente dcidos.,

.

2,800 g de bentonita cdlcica de los yacimientos de

Mossburg sn Baviera se trituran y se hinchan previaﬁén%e

hi s,

durante la noche con 10 litros de agua. Seguidaments-'se
agregen 2,8 1, de écido elorhidrico concentrado (ai.gé%).
Se hierve durante 6 horas. De esta preparacidn se extraen
partes que contienen en cada caso 80 g de sustancia arci-
llosa sgea.

Parte A, S¢ vierte en un dispositivode filtra-
cidn on vacio. &l acido disgregente cs oxtraido por ab-
soreidén. A continuzeidn, y para ¢l lavado, se aspiran a
travds de la torta de filtraeidn 1,500 ml de agua de la
cafleria,

Parte B, 3S¢ vierte sn un dispositivo de filtra-
cion en vacfo. Despuds ds evacuado ¢l dcido disgregante se
lava la torta de Tiltracidén con una solucidén de 10 ml de
adeido elorhidrico concenlrado en 300 ml de agua de la ca-
fler{a. Seguidamente se aspiran, para el lavado, 1.200 ml
de agua de la cafieria a través de la torta de filtracidn.

Parte C, S¢ vierts en un dispositivo de filtra-
cidn on vacio. A continuacidn ss aspiran a través de la

torta de¢ Tiltracidn una solucidn de 10 ml de dcido clor-

. .

Sosen.

¢
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hidrico concentrado y de 3,2 g de metafosfato sdédico
en 300 ml de agus de la caficria. Sigue a elleo un
lavado definitivo con 1,200 ml do agua de la cefieria. - °

Parte D. Despuds de la evacuacidn del dcido- !
disgregante, se lava la torta de filitracidn con una solu-
cién de 10 ml de dcido clorhidrico concentrado en 300 ml
de agua de la caileria. A4 continuacidén se aspira a trajé§
de la torta de filtracién una solucidén de 3,2 g de mé%é—
fosfato sédico en 300 ml de agua de 1la cafieria. Sigue
a ello un lavado definitivo con 900 ml de zgua de la’
cafieria.

Las cuatro tortas de filtracidn A - D se scecan
a 12020, y seguidamente se trituran.

40 g de las tisrras dscolorantes secas se sus—
penden en 200 ml de una solucidn tampdén de citrato~deido
clorhidrico segin Sgrensen, con un valor de pH de 4,0 y
se determinan las cantidades de hierro y aluminio que se
han disuclto. A ests particular se obtiencn,acon relacidn
a 100 g de sustancla de¢ tisrra decolorante, las siguien-

tes cantidades de hivrro y aluminio solubles (mg):

Hierro Aluminio
Muestra A 263 175
n B 86 78
" C 60 65

. D 35 vestigios
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EJEMPLO 2 s

Preparacidén da una tierra decolorante activada dcidambnte,

que cede tan s0lo poco hisrro y aluminio a liquidos ddbil-

mente acidos. N

280 g de bentonita cdleica procedente deriés'
yacimientos Qe Mossburg en Baviera, se trituran y duféhte la
noche se hinchan previamente con 1 litro de agua. ﬁeééués se
agregan 280 ml de 4cido clorhidrico concentrado. Se hierve
durante 6 horas. Ssguidamente se divide la preparacidén en
dos partes iguales.

L) Te parte A so vierte en un dispositivo de fil-
tracidn en vacio, .1 dcido disgregante se extrae por ab-
sorcidn yldespués ge lava on el mismo dispositivo con un
total de 2 litros de agua de la cafieria.

B) ILa otra mitad se vierte on el dispositivo de file
tracién en vacio, y ¢l dcido disgregente se extrae por
absoreidn, Entonces se aspira a travis de la torta de
filtracion wnz solucidn de 2 g de metafosfato sddico
+ 10 ml de 4cido clorhidrico concentrado en 200 ml de
agua. A continuacidn se lave con 1,800 ml de agua de la
caileria,

Las dos tortas de filiracidn se secan durante la
noche a 1502C, y después s¢ muelen. Rendimiento: aproximado,

sendos 100 g. Con relacidn 2 este rendimiento, el meta—

. [ 3
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fosfato sddico emploado en la preparacidén B) ascendid a ...

alrededor de 2 % de la sustancia scea de la arcilla tra-
tada. |

Determinacidn dsl hierro y del aluminio solubles.

1,5 g de los productos secos y molidos se suspenden
en ml de una solucién tampén de fosfoto de dcido citrico -
PH = 4,5 - segin McIIvaine, y se dejon reposar un dia, remo-
viendo de vez en cuando. £n seguida sc¢ centrifuga y sqrde-
termina por colorimetria vl hierro que ha entrado en solucidn.
Resul tado. h

4) Ensayo ¢n blanco, sin tretamiunto con fosfato:
2,0 mg de Pe por g do sustancia,ssca = 0,2 %.

B) Ensayo con tratamiento con fosfatos 0,8 mg de Fe por
g de sustancia seca = 0,08 %.

De manera andloga se suspenden durante un dia 15 g
de los dos productos de¢l ensayo cn 150 ml do una solucidn de
dcido mélico el 0,5 %. Seguidamente se determina el hicrro y
el aluminio que se¢ han disuclto en sste susirato,

Resultado.

A) Ensayo ¢n blanco, sin tratamicnto con fosfato: Fe =

0,56 por g de sustancia sceca; Al = 2,3 mg por g de sustancia

seca.

B) Ensayo con tratamicnto con fosfato: Fe = 0,17 mg por

g de sustancia secas Al = 1,2 mg por g dec sustancia scca.
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Tratamionto ulterior de montmorilonita dissregada dcidamente,

con solucionas acuosas de diversos productos giimicos..

S¢ dispongn una serie de preparaciones de la:®
memera sigulente: .

e

200 g de bentonita cdleica procedente de los’ ",

‘.t

yacimientos de Mossbaerg en Baviera y on e¢stado seco y’ .

molidos finisimamente, se hinvhan previamente durants{':

la noche en 1 litro de agua. Scguidamente se agregan 260

ml de Acido clorhidrico concentrado y se hierve durante

6 horas, Entonces se vierten las preparaciones en el
dispositivo de¢ filtracidén en vacio, limpidndose en éste del
acido disgregante, pera lo cual se lavan con 1.000 ml de agua

destilada., Sigue a csto un tratamicnto ulterior en el disposi

.tivo de filtracidn on vacio con las soluciones de los produc-

tos quimicos que después se indicaran, para lo cual dichos
productos quimicos s¢ disuelven en 500 ml de agua destilada,
y estas soluciones se aspiran a travis de las tortas de fil-
tracion e¢n el transcurso de 2 horas, aproximadamente. E1
liquido que con cllo sale dsl dispositivo de filtracidn

en vacio s¢ rocoge, al igual que se¢ hace con ¢l agua des-
tilada amplcada para el lavado definitivo ulterior, del

que para cada torta de filtraeidn sc utiliza 1 1itro. in-

tonces el liquido de¢ tratamiento ulterior, incluida el agua

1
1Y)

1N

o vie e e 1 o 8

3

e,
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ds lavado, es sometido a una incineracidn himeda, de- .
terminsndose despudés el hierro y el aluminio que han .:
sntrado en solucidén. Los valor:s se cnecucntra Sn la taé'
bla I e indican el hierro o aluminio disueltos, en mg por
5. 100 g de arcilla bruta.

Las tortas de filtracidn sc secenn finalmente y se

muelen finamente. A continuacidn se suspende una cantidad

P

de ellas correspondiente a 100 g de 1la arcilla de parﬁida,

[E SOy e

en 500 ml de una solucidn tampdn de fosfato ds écido;éié

10, trico de un valor de pH de 4,0 y se deja reposar durante

24 horas, removicndo de vVvez en cuarndo. Seguidamente se deter

eI R dtoann 4 29 2 DiaTee
s

na cuantitativamente 2l hierro y ¢l zluminio que han ¢ntrado

en solueibn, Los valores, referidos o 100 ¢ de arcilla bruta,

od et

8¢ encuentran en la tabla II.

e 15, . La tabla I indica, por consiguiunte, las centi-
dades de hierro y aluminio que adicionslmente han sido con-
vertidas on extraibles por lavado con ayuda del tratamiento
ulterior con los productos quimicos. La Tebla II conticne
las cantidades todavia existentes en la ticrra decoloran-—

20. te, de hierro y aluminio solubles en liquidos débilmente
acidos.,

Para ¢l tratamicnto ulterior fueron empleados los

siguientes productos quimicos, disucltos d¢ 500 ml de H

o0

1. Ensayo en blanco, sin productos quimicos

25, 2. 10 g de Acido metafosférico
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. 10 g de dcido oxAlico

d
10 g de dcido citrico

o

L]

10 ml de eido hidrofluosilicico o P

10 ml de #cido clorhidrico concentrado

10 & de metafosfato sddico

10 g de oxalato sddico e

.

O o 3 [s )NV
E

10 g ds¢ citrato sddico
17, 10 g d¢ silicofluorurc sédico SR

11. 20 ml de silicato sédico, d = 1,20 O

“aktla I (correspondiente al Ejemplo 32)

Cantidades de Al y de Fe (mgz por 100 g de orcilla bruta) con-~

vertidas en extraibles por lavado por el tratamiento con los

productos guimicos.

mg de Al mg de Fe™

1. Ensayo en blanco, sin productos guimicos 0 0

2. 10 g de¢ dcido metafosférico 100,40 104,10
3. 10 g de fdcido oxdAlico 97,3 104,10
4. 10 g de Acido ecitrico 0 72,50
5. 10 ml de deido hidrofluosilicico 133,8 41,5
6. 10 ml de -ecido clorhidrico concentrado 58,2 73,70
7. 10 g de¢ metafosfato sddico 88,6 84,9
8. 10 g dz oxalato sddico 80,5 124,5
9. 10 g de citrato =ddico 60,10 76,8
10. 10 g de silicofluoruro sédico 129,10 62,6

11. 20 pl de silicato wddico, d = 1,20 11,8 21,10
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Tabla IT (correspondiente al Ejemplo 32)

Contenido de Fe v Al solubles en dcidos ddébilmente Acidos

(solucién tampdén de dcido citrico-fosfato, pH = 4,0), en

las tierras decolorantes disgragadas, respscto a 100 g de

; 5. arcilla brutz de partida.
A;_» mg de Al mg de Fe
5 _- . 1. BEnsayo en blanco sin productos quimicos 54,0.fff 103
L 2. 10 g de 4dcido metafosférico ' 10,8 26,8
. 3. 10 g de deido oxalico 37,8 - 35,7
10, 4. 10 g de acido citrico 70,2 44,7
5. 10 ml de #eido hidrofluosilicico 54,0 122,38
6. 10 ml de dcido clorhidrico concentrado 43,2 53,6
T. 10 g de metafosfato sddico 3,2 27,9
8+ 10 g de oxalato sbddico 4,2 26,8
15, 9. 10 g de citrato sddico 18,4 3244
é 10. 10 g de silicofluoruro sédico 16,2 66,0
3 11. 10 ml de silicato sédico, @ = 1,20 23,6 65,9
EJEMPIO 4

R 20, Combinacidn de dos posibilidades de tratomiecnto ulterior.

Se disponen 4 preparaciones, cada una de ellas con 200
g de bentonita cdlcicn seca y finamente molida y litro de agun,

de jandose hinchar previamente durante la noche. Seguidamente se
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agregan o cadn preparacidn 200 ml de Acido clorhidrico ¢oncen-

<

trado. Se hierve dursnte 6 horas. T

- .

Preparacidn 1 Ensayo de control ,

Despuée de hervir, se extrae ¢l Acido disgregen-
te en el dispositivo de filtracién en vacio, y se

lave ulteriormente con 2 litros de agua destilada.

Preparacidn 2 Mudia hora antes de terminar el hervor 4¢ido, se
agregan 10 ml de deido hidrofluosilicico, des-
puss de los cuml se absorbe y se lava como aon 1,

Preparacidn 3 Despuds de hervir, se absorbe ¢l écido disgre—

sante en ¢l dispositivo de filtracién en vacio,
procedidndoss 1 lavado en dicho dispositivo
con une solucidn de 25 ml de Acido clorhidrico
en 500 r1 de¢ agua destilada, Duspuds se absorbe
"2 través una solucidn de 10 g de metafosfato
sédice an 500 rl de agun destilada, para final-
nente tornirnerse de lavar con 1000 ml de agua
destilnda,

Preparacidn 4 ledia hora antes duvl final de la disgregacidn sc

agregen 10 rl de deido hidrofluosilicico, E1 la-
vado en ¢l dispositivo dc Liltracidn em vacio so
lleva a cabo como c¢n 3.
Las tortas dg filtracidn so.can y se Mmelen, sus-—
pendidndose despuds la mitad (lo que corresponde a 100 g do

la arcilla bruta de partida) durante 24 horas en 500 ml de

s e

—r

s T e R
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de una suspension tampdn de dcido citrico-fosfato, pH = 4,0.
En esta solucidn tanpdn se determina ¢l hiorro vy aluminio
cedidos por la tierra decolorante. Los valores, referidos

nuevancnte a2 100 g de la arcilla do¢ partida, fueron les

siguicntes: f-
ng de Al me de Fe
Preparacidn 1 140,3 138,5
Preparacidn 2 . 102,5 140,6
Preparacidn 3 33,5 31;3
Preparacidn 4 17,0 26,8
EJBMPLO 5

Combinacidn de varias posibilidades de tratamiento wlterior

3 preparaciones, cada una de ellas con 200 g de
bentonita cdlcica sces y finamente molida, proccdentes de
los yacirdientos de Mossburg, se dojan hincher previamente
durante la noche on 1 litro de agua, y dospuds se hiecrve
cada preparacién durantc 6 horas con 200 nl de dcido
clorhidrico concentrado. A continuacidn sc tratan las
tres preparaciones de la manera siguiente:

Preparacidn 1l: La disgregacidn dcida se vierte en un dis-

positivo de filtracidn en vacio, y el Acido
disgrogonte s¢ extrac por absorcidén. Se

lava despues la torta ds filtracidn con
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500 nl de H0 + 25 wl do dcido clorhidrico .

concentrado, Seguidanentsc se lava con una

solucidén de 10 g de metafosfato sdédico en -

500 ml de agua destilada. Finalmente se lava .
5, con 1000 ml de H20 destilada para extraer las
sustancias solubles,

Preparacidn 2: Después de extraido por absorcién al acido

Taav

disgregante en ol dispositivo de filtracion

LN .

en vacio, sc lava en 500 nl de H0 + 25.nl

10. de deido clorhidrico. A continuacidn sé.éépira
a travéa de la torta de filtracidn una solucidn
de 25 nml de silicato sédico de d = 1,20 en 500
nl, Pinalnente se lava de nuevo con 1000 ml de
agus dostilada,

15, Preparacidn 3: Duspuds de oxtraido por absorcidn el dcido

disgregante, se lava la torta de filtracidn con
500 ml de Hy0 + 25 nml de deido clorhidrico con-
centrado. Entonces so aspira a través de la tor-
ta de filtracidn una solucidn de 10 g de metafos~
20, fato zédico en 500 ml de agua destilada. A con-
tinuacidn gu lava 1a torta de filtracidn con una
solueidtn do 25 ml de silicato sédico de d= 1,20
en 500 nl de H,0. Seguidamonte y como final, se
lava con 1000 ml de H,0 par2 extraer las sustan-

25. cias solublcs,
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Tas tres torias de filtracidn so secan entonces

a 1500 y se muelen finamente. 100 g del material seco ss

suspenden durantc 24 horas cn una solucidn tanpén de Acido

eitrico~fosfato. Se¢ determina ¢l

hierro y ¢l aluminio co-
didos por la tierra decolorante a dicha solucidn tampéﬁ.

Resulta que por cada 100 g do tierra decolorante son ce-

didas a lo solucidén tampén las siguientes contidades (ng)
de hicrro y aluminio: -

ng de Al ng dé-Fg

Preparacién 1 61,5 49,2

Preparacidén 2 71,2 42,5

Preparacidn 3 15,1 35,7
BJEMPTO 6

Estabilizacién do corvezas con tisrras docolorentes activas

dcidamente conforrmo al invento.

Bn un onsayo a pequefia escnla se agregsn a la cer~
veza da botella no tratada, tierra decolorante activada aci-
damente sin tratamicnto con fosfato, tierra dccolorante acti-
vada écidamente y tratada con fosfato (arbaz naterias de en~
sayos del Ejomplo 2) y, como comparacidn, tnrbién gel de sili~
ce molido finamente. Se¢ emplean cantidades que Se correspon-

den con una dosificacidn de 10C' g por hcetbélitro. Estas can-
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tidades de agenices adsorbente se¢ incorporan a la ceryégé
de ensayo que, wna vez agitada vigorosamente, se alma@éha
durantc dos dias a 09C, Scguidamente sc¢ clarifica la cer-
veza riediante centrifugador y se trasvasa a botellas de
prueba incoloras. Estas botellas de prucba se introéucen, )
a ofectos dc acclerar los fendnenos de envejecimiento..
qurante 3 dias en una cstufa de secado a 409C, y segii= :
damente durante un dia en hielo que se¢ derrite. Elﬂéﬂtur—'
biamiento preducido por el frio se mide en un aparatc de P
nedicibn, expresdndosec en unidades EBC. Mientras menor es 2
el enturbiomiento medido, tanto mejor es la acecidn estabi-
lizadorz del ngente adsorbente. Este cnsayo se lleva a cabo
con cuatro cervszas fuesrtes claras distintas, no tratadas,
de fabricas dec cerveze de Munich. ELl resultado se refleja
en la siguicnte Tabla,

TABLA

Curve 1 Cerv, 2 Carv. 3 Cerv.4

100 g/hl de tierra doco-
lorante activada dcida~-

mente sin trataniento
con fosfato 71,8 6,6 11,5 12

100 g/hl de ticrra deco-

lorante activada deida-

nente, con trotaniento '
de fosfato 6,5 4,5 8,5 9,2

100 g/hl de gel do gilice
nolido finamonte, de poro i
anplio 8,4 54,7 6,9 Ty4

nnsayo conperativo,
sin adiecidn 30 aprox. 30 aprox, 30 aprox. 30 :
aprox.
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El ejenplo mnterior demusstra que en todas las
cervezas, la tierra decolorante activada dcidamente gne
habia sido tratada ultcriorrmente con fosfatos y que,
por consiguicenitc, habia sido reducida considerablemente:
en su cesidn de hierro y alurinio a la cervesa, poseia una
accién estabilizadora sustancialuente rcjor que la tlerra
decolorante activada acidamente, sin trataniento con fogz-
fato. Bn las corvezas 1y 2, la accidn estabilizadera fud
incluso nejor que la del gel de siiice enpleado a ménera de
conparacidén. En las cervezas 3 y 4, la accidn estabiliéa—
dora no llegd o alecanzar totalmente lo del gol de silice.
81 se observa la media aritmetica de los valores de entur-
biamiento medidos, su descubre que la tierra decolorants
activada dcidancnte y tratada con fosfato es aproximada-

mente igual de eficaz que el gel de silicc.
EJEMPLO 7

Trituracidén_de 1la tierra decolorantc nctivada dcidamente,

obtenida conforme al invento, sntes dc su utilizacidn para

¢l tratamiento de la cerveza

Se dispone una preparacidn .como wn el ejerple

2/B. Después dcl lavado, la torta de filtracidn se divide
en 2 partes.

A) Una de las mitades se svea durante la noche

a 2002 ¢, siendo despuds molida y warizada
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La parte qus pasn por el tomizm, de 0,063 rm, e%fb@—
pleada para sl onsayo de estabilizacidn de 1z 6§f96—
Sc seea asimisno a 2009C, Ios grumitos que Sé'oﬁﬁ
tienen cou cllo, 3¢ trituran en himedo para e];knsayO‘
de la cstabilizacidn de la ccrveza, Para ello, 8o
trituran 50 & con 100 ml de agua destilada en, wna
mezeladora, durante 10 minutos. A continuacién;é@
complsta todo ¢llo con agua destilada hasta 5ébim1,
¢ modo que resulta una suspensidn al 10%, '
El polvo tamizado y la suspensidn al 10% se emplean
para ¢l tratanicnto de la cerveza, tratdndose 3 cer-
vezes conforme 2l ¢jemplo 62. Se emplean 100 g de
agente adsorbente (con relacidén 2 la sustancia scca)
por cada hl {d¢ cerveza, Para comporacidn, la cerveza
se¢ trata asimismo con 100 g de del de silice molida
finarmente, por cada hl., Asinismo se lleva 2 cabo
a la vez un ¢nsayo en blanco, sin tratamiento con

agente adsorbente.

AN Y e

e
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Regsuldoto del ensayo do gstabilizncidns

Cerveza 1 Cerveza 2 Cerveza 3

TMerra decolorante acti-
vada dcidamente, cn forme

5 de polvo 755 8,4 4,5

Tierra decolorante acti~
vada dcidamentc y en sus—

pensidn, obtsnida por nol-

turacién en huimedo 6,2 6,4 3,0
10, Gel do silice molida fina-

men te 8,8 7,0 3,6

Ensayo en blanco 30 aprox. 30 aprox. 30 aprox.

El cxtremo precedente derucctra nusvamente gue
la tierra decolorants activada deidamente, obtenida confor-
15. me al invento y on ¢stado pulvorilento, prescnta una activi-
dad ostabilizadoraAque, cn orden cusniitativo, se corrus-
ponde aproximadomente con la del gel do silice finamente
molido. ILa suspensidn obtenida mediente molturacién
en himedo del mismo nmaterial, ¢std mojorada notablemente
20, en su aceidn estabilizadora.
En ¢l cnsayo precsdento, ol material destinado
a la molturacidn en himedo fué secado d¢ manera relativa-

mentc brusca de modo que se produjeron particulas duras.
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Si ol secndo ss hubisra llevado a cabo en condiciones mode-—

radas, tal como ya so indicd en 1o descripeidn, entonces.se

hubicran producido gracitos mds blandos, cuya molturaciéﬁ

en himedo resulta més fAcil vy rdpida. R
*
- - ]
e — LN 2
»
LA
. & -
» " &
NOTaA

S¢ hacc constnr quo esta solicitud s¢ acoge a la
prioridad dc la solicitud de patonte alemana n? A 56,178
IVa/6d, depositadz ¢l dia 4 de Julio de 1967 y que lo que
s¢ declara cono nucvo y de propia invencidn comprende las

reivindicacioncs siguicntes:

1, Procudiriento para lit obtencidn de un agento

adsorbente = basc de montmorilonita activada mediente Acidos, |

destinado o bebidas, car ac ter i 2 ad o porque una
vez 1llevada o ¢abo la disgrogacidn por el dcido y eliminado
el decido d¢  tratamisento, ol mincrel disgregado es sometido
a un tratoniento quimico ulterior, que provoca una cesidn
disminuida dsl hicrro y/o aluminio contenido todavia en la

montmorilonita, n liquidos débilmente écidos,

2. Procezdimicnto de acucrdo con la reivindicacidn 1,

caracterizado porque el hierro y/o aluminio

ittt
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contenidos todavia sn 1z montnmorilonita, son transformados, al

menos parcialmente, a wna forma insoluble en liquidos acuoso0s,
débilmente dcidos.

3. Procedimionto de acuerdo con la reivindicacidn 1,

caracteriszado porque ¢l hierro y/o aluminio con-

tenidos todavia on lo montrmorilonite son transformados, al

menos parcialmente, en una forma hidrosoluble, siendo extraidos

mediante lavado todavia durante el tratemionto ulterior,

4. Procedimiento de acuordo con la reivindicacién 3,

caractcecrizado por lavarse la montmorilonita con

Adcidos diluidos, tales como Acidos minerales diluidos.

5. Procodimiento de acuocrdo con la reivindicacidn

3ycaracterizado porque lo montmorilonita se

trata con soluciones acuosas o dcidas de fosfatos polimeros

[4 »

0 acidos polifosféricos,

6. Procodimiento de acuerdo con la reivindicacidn 3,

caracterizado porquc la nontmorilonita es trataw

da con solucioncs acuosas o scides de dcido oxdlico o de sus
sales.

7. Procedimisnto de acucrdo con la reivindicacidn
3scaracterizado porque la montmorilonita se

trata con solucionos acuosas 0 acidas de dcido citrico o
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de sus sales.

€. Procedimiento de acucrdo con la reivindicacidn v
3, caracteriszado porque la montmorilonita s&|
*
trata con solucioncs ncuosas o deidas de dcido hidroflugsi- *

1icico o de sus sales.

L™ .“.

a & -

LI 4 ]
9. Procedimiento de acuerdo con las reivindidas
L) -

ciones 2 6 3, caractoriszado porque la montmo=

V.

e g O AT

rilonita se trata con soluciones acuosas o dcidas de silie

catos alealinos,

10, Procedimiento de acuwrdo con las reivindica-
ciongs 26 3, caracterizado porque la montmorilo-
nita se trata con soluciones zcuosas o Acidas de prodyctos
guimicos quu-forman quéelatos, tales como ol deido etilendia-

mintetrazcitico o sus sales,

11l. Procedimionto de acucrdo con cualquiera de las
reivindicnciones anteriores, carac tcecr iz ado porque
¢l tratamicnto ulterior tiene lugar snies de otro lavado con

agua,

12. Procedimiento ssgin una cualquiera de las reivine
dicacioncs antoriores, c2rac¢cterizado porgue la
montmotilonita, una vez lavada con agua, Se¢ prensa o Se Scea

parcial p totnlmente, y se musle,
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13, Procedimicnto segin una cualquiera de las rei-
vindicacionss anteriores, carccterizado porque la montmorilo-
nita prensada, todavia humeda, o bien seca parcial o totalmen-

te, se vierte en sgua para formar una papilla que después se

. 5e transforma mediante un dispositivo dispersor nuy revolucionado,
en una suspensidén fina. )
! « 14. Procedimiento pare la obtencidn de un agsnte
' adsorbente a base de montmorilonita activada mediante acidos.
- ’ . » . (Y
: Segun s describe y reivindiez en la presente me-
; "~ 10,

moria descriptiva que consta de 30 hojas foliadas y escritas

el a miquina por una sola cara.

Madrid, a 3 de Julio dc 1968
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