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ANTECEDENTES DE LA INVENCION

La presente invencidn se refiere a productos mi-
nerales calcinados y, mas particularmente, a un procedi-

5 niento mejoradb para producir pigmentos de arcilla calci-
nados de alto brillo y baja sbrasion.

Como se conoce an la técnica, durante muchos
afios el método convencional pare producir arcillas o pro-
ductos minerales de elevada calidad, tales como los gue

10 se requleren, por ejemplo, en el recubrimiento del papel,
implicaba la desfloculacion del material crudo en uns sus—
pensién acuosa y la clasificacidn posterior de dicho mate
rial crudo, por ejemplo por sedimentacidén, en fracciones
finas y gruesas. En afios mds recientes se ha encontrado

15 que las denominadas arcillas exfoliadas, producidas a par-
tir de fracciones de arcilla gruesas o de grado para re-—
ctbrimiento, son en muchos casos superiores a las arcillas
de recubrimiento fabricadas por la clasificacion conven~
cional del material crudo natural. A este respecto, las

20 arcillas exfoliadas, en virtud de la gran anchura y del~

| gadez de las particulas, dan une superficie recubierta
mas lisa, con susceptibilidad mejorada de impresion. Una
mejora en el brillo se consigue tambien mediante la exfo-
liacion, debido a que guedan expuestas superficies nuevas

25 no manchadas por la exfoliacion de las "pilas" de arcilla

10.8.73. -5 -
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en unidades delgadas. En general, y como se conoce tambien
en la técnica, los depodsitos de arcilla cruda, tales como
los caolines de Georgia, contienen particulas de tamaiios
comprendidos entre menores de 0,1 micra y haste, al menos,
5 15 micras. Las particulas menores de aproximasdamente 1 a
3 micras de didmetro tienen en su mayor parte forma seme-
jante a placas, cuyo didmetro es, por término medio, de
6 a 10 veces mayor que el espssor. las particulas mayores
de aproximadamente 1 a 3 micras son sustancialmente en su
10 totalidad pilas multicristalinas complestas de nimerocs va-
riables de cristales individuales, cementados unos con
otros en disposicién de cara con cara. las arcillas grue-
sas, tal como se utiliza esta expresion en la presente desg~
cripcién, incluyen aquellas arcillas compuestas sustancial

:15 mente por pilas asi como arcillas compuestas por mezclas
de pilas y cristales finos de la arcilla. Das arcillas ex—
foliadas se producen a partir de estas mesas estratifica-
das gruesas separando las pilas en unidades en forma de
placas delgadas.

20 En la actualidad existen cierto nimero de méto-
dos conocidos y asequibles para producir arcillas exfolig
das. Asi, en la Patente de 1os EE.UU. 3.171.718 se des-—
cribe un procedimiento en el que se lleva a cabo la exfo-
lizcion por agitacidn de una suspensidn acuosa con un me—

25 dio de trituracidn elastico ¥ no abrasivo tal como bolitas

10.8.73. -3 -
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o granulos de nylon. Esta patente describe también un mé-
todo para preparar en primer lugar el producto de arcilla
exfoliada con el medio no abrasivo y someter después de
ello el producto exfoliado a calcinacidn. El término "cal
cinacidn", tal como se emplea convencionalmente, hace re-
ferencia al calentamiento de le arcilla pars eliminar sl
agua de hidratacion y llevar & cabo una reaccidn fuerte—
mente exotérmica como se muestra en las curvas convencio-
nales de analisis térmico diferencial. En la patente an-
tes citada se indica que los productos de arcilla calcina-
da exfoliada poseen un elevado brillo G.E. ¢ Indices de
abrasion menores que las arcillas no exfoliadas que se cal-
cinan posteriormente, '
Lg Patente de los EE.UU. 3.519.453 describe un
procedimiento ulterior para preparar productos de arcilla
caolinica, en el que la arcilla se exfolia en primer lugar
con un medio de trituracion plastico y eldstico no abrasi-
vo, y se somete después a tratamiento térmico. En esta pa-
tente, la arcilla exfoliada ge calienta "al menos hasta
que comienza una reaccion endotérmica% interrumpiéndose
el calentamiento antes de la iniciacion de la reaccidn exo-
termica. En esta patente se indica que el procedimiento
de la misma produce laminillas individuales de alto brillo
y baja abrasidn gue poseen un mayor volumen de huecos y -

altas propiedades de aumento de volumen. Aun cuando muchos
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de tales metodos arriba expuestos han sido adoptados y
hen alcanzgdo aceptacion comercial, minguno de ellos ha
demostradof;er enteramente éa?isfactorio. Si bien las de-
nominadas técnicas de trifuracidn "de bajs intensidad" que
emplean medios de trituracidén no abrasivos o plésticos per—
miten obtener un producto de arcilla exfoliada de alta ca~
lidad, tales procedimientos presentan la desventajs inhe-
rente de bajas velocidades de trituracidn, lo que da co-
mo resultado mayores costes de produccién, {ndices de pro-
duccidn relativamente bajos, e imposibilidad de obtener

ol maximo brillo alcanzable. Adicionelmente, y con respec—
to a la presente invencidn, los productos minerales calci-
nados obtenidos por los procedimientos arribe indicados

y otros procedimientos conoeidos, aungue a menudo tienen
un brillo G.E. adecuado, se ha encontrado qus tienen un
{ndice de abrasion que es demasiado elevado para muchas
aplicaciones. Esto es una realidad, a pesar de los gran-
des y siempre continuados esfuerzos de investigacién en

dicha industria.

RESUMEN DE LA INVENCION

En resumen, la presente invencidn proporciona
un procedimiento sumamente eficiente y original para pro-

ducir minerales pulverizados y calcinados que tienen mayor



10

15

25

10‘8'730

brillo y una abrasion notablemente reducida. En su aspec—
t0 mds amplio, la invencion estd basada en el descubri-
miento de gue se puede conseguir hasta un 90 por ciento

de mduccién en la sbrasién asi como un aumento del bri-
1lo, sometiendo una suspension acuose de 10s minerales,
por ejemplo, arcilla oaolinica, a agitacion en Presencia
de un medio de trituracidn grenular mis duro que 1los so-
lidos del mineral a triturar, durante un periocdo de tiem~
po & fin de efsctuar la exfoliacion sustancial de los mi-
nerales y calcinando después de ello el producto exfolia-
do a una temperatura de al menos 750¢C y comprendilds pre—
feriblemente dentro del interwvalo de aproximsdamente 800

a 10002C. De acuerdo con una realizacidn varticularmente
ventajosa de la invencién, los minerales se someten tam-
bién a un oampo'magnético de alba intensidad para efectuar
la separacion de contaminantes magnéticamente susceptibles.

De acuerdo con lo anterior, es un objeto gene~-
ral de esta invencion crear un procedimiento original pa-
ra producir minerales pulverizados calcinados gue poseen
un alto brillo y una abrasion reducida.

Otro objeto, y mas particular, de la invencidn
es crear un procedimiento altamente eficiente y econdmico
para producir arecillas calcinadas de alta calidad que po-
seen propiedades mejoradas.

Otro objeto adicional es proporcionar un pigmen-
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to calcinado mejorado que posee un elevado brillo y un ba—

. I'4 s .
jo Indice de abrasion.

DESCRIPCION BREVE DE LOS DIBUJOS

El modo en que se consiguen los objetos ante-
riores, y otros objetos, de acuerdo con la presente in-
vencidn, se comprenderd mejor a la vista de la descrip-
cion detallada siguiente y de los dibujos adjuntos, los
cuales forman parte de la presente memoria descriptiva,

y en los cuales:

la figura 1 es una ilustracion diagramatica, re—
presentada en alzado, de una disposicidn adecuada de un
aparato para llevar a la practica una realizacidn particu-
larmente ventajosa de la invencion;

la figura 2 es un grafico que muestra el efecto
de la exfoliscion con bolitas de vidrio de uma fraccion
de arcilla gruesa antes de la caleinacion sobre el produc-
$0 calcinado;

la figura 3 es un grafico que muestra el efecto
de la exfoliacién con bolitas de vidrio de una fraccion
de arcilla fina antes de la calcinacidn sobre el producto
celcinados y

la figura 4 es un grafico que muestra el efec~

%0 de la temperatura de calcinacidn sobre la abrasidn y
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el brillo del producto acabado.

DESCRIPCION DE LA(S) REALIZACION(ES) PREFERIDA(S)

Como se ha expuesto brevemente arriba, la pre-
sente invencion esta basada en el descubrimiento e in-
corpora el concepto Ge que la trituracidon o exfoliacitn
ebragsiva energica de pigmentos minerales, tales como ar-
cilla caolinica, seguida por calcinaciodn, da lugar a un
producto que posee brillo mejorado y baja abrasion.

En la practica de la invencidn, como se descri~
bird con mayor detalle mas adelante en esta memoria, se
somete una suspension de mineral o arcilla a exfoliacidn
mediante la accidn trituradora de alta intensidad obteni-
da por agitacion de la suspensidn con un medio de tritura-
cion sbrasivo y duro que tlene una densidad relativa ma-
yor que la de la megzcla arcilla~agua, Medios adecuados in-
cluyen pequefizs bolitas de vidrio, arema o alumina fundi-
da, encontrdndose que el primerc de dichos medios es un
medio particularmente ventajoso. la agitacion nécesaria
ge puele comseguir por vibracion de alta frecuencia o por
mezclado con una rusda de paletas adecuada. La densidad
relativa de los medios de trituracidn es importante por
el hecho de que la utilizacion de medios que sean mds pe-

sados que la suspension de mineral o arcilla da como re-
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sultado fuerzas de impacto mayores y una exfoliacidn mds
completa. La exfoliacion completa es importante porgue

las pilas no exfoliadas se calcinan a particulas duras que
contribuyen notablemente a la abrasiom.

A continvacion de la exfoliacidn, los materia-
les subdivididos en particulas delgadas semejantes a pla
cas se calcinen calentando el producto a una temperatura
suficiente para expulsar el agua meocanica o higrosedpice-
mente retenida de la arcilla o del mineral, asi como el
agua combinada, y con un calentamiento adicional para pro-
ducir una reaccion exotérmice. Preferiblemente, la frac-
oidn de arcilla se calcina por calentamiento a una tempe-
ratura comprendida dentro del intervalo de aproximadamen-—
te 800 a 10002C, Ia celcinacion se puede llevar a cabo en
aparatos de calcinacion que se alimentan continuamente y
de los cuales se descarga continuamente el material calci-
nado con agitacidn o batido de la arcilla durante la cal-
cinacidn. No obstante, se puede emplear cualquier aparato
convencionael, come por &jemplo un horno rotativo, un hor-
no de tambor, un horno de mufla, hoxmos indirectos, u hor-
nos similares, que esteé provisto de controles de tempera-—
tura adecuvados, etc. 31 se desea, el producto exfoliado
puede secarse y/o pulverizarse antes de la calcinacion.

En general, sin embargo, el producto calcinado debe pul-

> 'y » 4 e ]
verizarse y/o someterse a clasificacion por tamafios a fin
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de disgregar o eliminar los agregados formados durante
la calecinacion.

Si bien el concepto de la utilizacidin de un me~-
dio de pulverizacion abraesivo, tal como arena, para la ex-
foliacion de minerales o arcilla es generalmente conoci-
do y descrito, por ejemplo, en la Patente de log EE.UU.
3.075.710, de acuerdo con una realizacidn o método parti-
cularmente ventajosa(o) de la invencion, los pigmentos de
mineral o de arcilla se exfolian, antes de la calcinacion,
de acuerdo con las ensefianzas y la descripeion de la Soli-
citud de Patente de los EE.UU. Num. de Serie 885.168, pre—
sentada en fecha 15 de diciembre de 1969, actualmente Pa-
tente de los EE.UU. 3.667.689. En esbta patente se descri-
be un procedimiento para utilizar eficazmente las venta-~
jes inherentes del medio de trituracion ebrasivo y duro,
est0 es, las altas velocidades de frituracion y las ele-
vadas producciones. El sometimiento de los minerales a wn
campo magnético de alte intensidad elimina las particulas
finamente divididas y de color indeseable gue constituyen
un obstéculo fundamental para el desarrollo de byillo en
tales sistemas.

De acuerdo con la invencién, se ha encoﬁtra&o
que la abrasividad del producto calcinado no s6lo es fun-
cion del tipo de medio de trituracion empleafo sino que

depende tambien de, 0 es funcion de, la ausencia de impu-

- 10 =
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rezag. As{, en una realizacidn particularmente ventajosa

vy preferida del método, las particulas de mineral o arci-
lla se someten a un cempo magnético de alta intensidad pa
ra eliminar teles impurezas. Las tecnicas de separacion
megnetica adaptadas para la eliminacidn de particulas ex
trafias o contaminaites se describen, por ejemplo, en la
Patente Francesa 1.490.027 y en la Patente Britdnica
1.004.570. En una realizacién preferida de la invencidn,
el tratamlento de separacidn magnetica comprende formar
una suspension de la arcilla o mineral y someter luego la
suspensién a la accidn de un campo magndtico no homogénao
gque tiene una intensidad media de al menos 1000 gauss y
preferiblemente 8l menos 8500 gauss. El tratamiento magné
tico se puede llevar a cabo empleando méquinas separadoras
magneticas humedas tales como las que se describen en la
Patente Britanica N2 768.451. Un procedimiento particular
mente ventajoso de tratamiento magnético, no obstante, se
describe en la Patente de los EE.UU. 3.471.011. Un proce~
dimiento de este tipo en lineas generales se ilustra esque
maticamente como un pre-tratamiento anterior a la exfolia-
cion en la Figura 1. Tal como se utiliza en sst2 memoria,
la expresion "separacion megnética humeda" se refiere al
hecho de que las particulas de arcilla y las impurezas se
hacen pasar a través del separadbr suspendidas en agua.

. + 4
Las suspensiones son retenidas dentro del campo de energla

_11..
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magnética de alta intensided durante un perioda de tiempo
controlsdo, comprendido preferiblemente entre aproximada-
mente 1C segundos y hesta aproximademente 8 minutos. Ia al
ta intensidad del campo de energia magnética puede variar
desde 1000 gauss hasta la limitacion impuesta por la méqui
na de que se trate.

En general, la concentracion de la suspension de
arcilla no es critica por debajo de 45% de soOlidos en la
fase magnética. Asi, el porcentaje de golidos puede variar
preferiblemente desde aproiimadamente 15% a aproximadamen—
te 45%. Las concentraciones preferibles de la suspensién
estdn comprendidas en el intervalo de 25 a 35% en peso de
contenido de sélidos. Las suspensiones de arcilla tratadas
en el campo de energia magnética se desfloculan preferible
mente, utilizando agentes dispersantes convencionales tales
como hexametafosfato de sodio ¢ silicato de sodio. Como re
sultara evidente, la suspension se puede hacer pasar a tra
ves del separador magneético mas de una vez para efectuar
eliminaciones sucesivas de los contaminantes.

Pasando ahora a detalles adicionales de la inven
cion y con referencia de nuevo a los medios abrasivos em-
pleados, las bolitas de vidrio proporcionan una velocidad
de triturscidn mayor que materiales tales como arena, debi
do g su naturaléza esférica que proporciona un mejor contac

to y mas répida que los meteriales pldsticos debido a sus

- 12 =
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elevadas densidad relativa y dureza. En comparatidm con
la arena, las bolitas'de vidrio poseen una mayor resisten
cia a la friturscidn, y por consiguiente producen menos
contaminacion que la arena. Las bolitas de vidrio tienen

5 una estructura més homogénea y, en general, presentan me
nos fracturas o fisuras, las cuales las debilitan y son
causa de roturas. Asimismo, puede adquirirse una diversi
dad de bolitas de vidrio con una forma esferica mds uni-
forme, que da como resultado una trituracion mds rapida

10 y un mejor contacto con el medio de trituracion. Como se
describe en detalle en la Solicitud de Patente de los
EE.UU. N¢ de Serie 885.168, antes mencionada, ademis de
variables tales como la relacidn de medio a suspension,
la velocidad de agitacién, ete., se pueden conseguir di

15 versos efectos establecidndo un balance entre el tamafio
de grano del medio de trituracidn y el nimero de frecuen
cia de las colisiones. Asi, las bolitas de vidrio permiten
alcanzar resultados adaptados a las necesidades empleando
diversas distribuciones de tamalios de grano de las bolitas.

20 Por ejemplo, se pueden alcanzar efectos Optimos por una se
leccidn adecuada del tamatio de las bolitas. Un aumento en
el tamgfio de grano del medio de trituracion produce may o-
res intensidad y fuerzas de trituracion, pero menor nimeroc
de colisiones. Ademés, las bolitas de vidrio proporcionan

25 una mejor operacidn intermitente debido & que son mds faci

10.8.73. - 13 -
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les de volver a poner en suspensidn que la arena, etc.,
durante la iniciaciom Ge la operacion. Como se ha indica-
do arriba, la densidad relative del medio, 0 sea de las
bolitas, deberia ser mayor que la de 1ls suspensién arci-
lla-ague. Una suspension de arcilla-agua que conbenga

30% de arcilla tienme una densidad relativa de aproximade
mente 1,23, mientras que las bolitas de vidrio preferidas
tienen por regla general una densidad relativa de aproxi-
madanente 2,45. Un ejemplo de bolitas de vidrio adecuadas
para uso en la presente invencidn son lag identificadas
cono Uni-esferas de Clase IV, Tipo 203, fabricadas por
Microbeads Division of Cataphote Corporation, las cuales
tienen una densidad relativa de aproximadamente 2,45 y un
didmetro comprendido dentro del intervalo de aproximadamen
te 595 micrss a 841 micras.

Como se ha indicado brevemente arriba, el proce-
dimiento de exfoliacidn asi como el de calecinacidn se pue-
den llevar a cabo por cargas o como un procedimiento conti
nuo. Ia exfoliacion se realiga preferiblemente de una mane
ra continua, circulando la suspension de los minerales en
agua a traves de una suspension agitada de bolitas, fluyen
do la suspensidn del mineral desde el depdsito de tritura-
cion & traves de wn tamiz que limita el medio de tritura-~
cion. Tanto en la operacién por cargas como en la continﬁa,

la agitacién dsl medio abrasivo duro, vor ejemplo, las bo-

- 14 -
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litas de vidrio, en la suspensidn de mineral o de arcilla
es suficiente para producir la accion de molienda por per
cugifn y friccion requerida pare producir una exfoliscidn
rapida y completa. Se continva el procedimiento hasta que
las pilas o paquetes de arcilla gruesa se exfolian y se
convierten en laminillas del tamaiio de particula deseado
0 especificado. En general, para la practica de la etapa
de exfoliacion de la presente invencidn se puede emplear
cualquier depésito 0 recipiente convencional equipado con
medios de agitacidn, etc. Aparatos adecuados para la exfo
liacion de fracciones de arcilla se describen, por ejem-
plo, en las Patente de los EE.UU. 3.075.710 y 3.171.718.
Como ge sabe en la técnica, el recipiente y el agitador
pueden estar cubiertos con caucho u otro elastlmerc ade-
cuado a fin de evitar la abrasidn y el desgaste de las

partes metalicas.

A este respecto, la figura 1 ilustre una dispo
sicion adecuada v rarticularmente ventajosa de un aparato
gue se puede emplear en la préctica de la invencion. En
esta figura, la dispersidn o sﬁspensién, después de ser
sometida 2l tratamiento magnético, en A se introduce en
un depésito de alimentacion 1 que estd provisto de medios
de mezclado adecuados 2 para mantener el mineral o lasg
varticulas de arcilla en suspension. La suspensidn se car

ga luego a un recipiente 4 de exfoliacion o de trituraciom,

- 15 -
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el cual estd provisto de una rueda de paletas 5 adecuada

y un tamiz 6. En el caso de una operacion continua, el flu
jo de la suspension desde el depésito de alimentacion 1 se
inicia abriendo la valvula 3, controlandose la velocidad
de flujo hacia el recipiente 4 por medio de una bomba 3!
de velocidad variable a fin de proporcionar el tiempo de
retencidn necesaric en el recipiente 4. ILa suspensién ex
foliada rebosa del recipiente 4 pasando a traves del tamiz
6 que sirve para retener el medio de trituracidn en el re
cipiente. Ia suspension de mineral o arcilla exfoliado se
puede introducir luego en un depdsito 7 de retencidm o al
macenamiento, o puede filtrarse, secarse y cargarse al hor
no de caleinacion 8. Como se ha expuesto previamente, la
calcinacion se puede llevar a cabo continuamente o en for
ma de una'operacién por cargas, prefiriéndOSe el primer
tipo de operacidn.

Los ejemplos y tablas que siguen servirdn para
ilustrer wmejor la presente invencién, pero no deben inter
pretarse como limitantes de la misma. A no serque se diga
otra coga, el aparato empleado fue sustancialmente el que

gse ilustra en la figura 1.
EJEMPLO I

En este ejemplo, se prepararon arcillas exfolia

das con y sin el uso de tratamiento magnético. EL meterial

-6 -
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de partida era una suspensidm no lixiviada, dispersada,

. ' .
de una arcilla de carga de grano grueso gue tenla un bri
1lo de 79,4 y una granulometria como se indica a continua

. 7
clion:

Yés grueso de 10 MiCTAS eevevevvnooens 15, 8%
MEs Zrueso e 5 MiCTaS veveeseevacsass 36,25

Més fino dezmic]f‘as LR B 2 I IR AL B IR N NN 4 35’9%

Una porcidn de la suspensidn que contenia 30%
de sélidos de arcilla se trato magnéticamente en un sepa
rador megnético que tenfa una cdmara de extraccion magng
tica de 10 cﬁ de didmetro por 50 cm de altura, situada en
una posicién vertical entre los polos magnéticos del sepa
rador. La suspension dispersada con 30% de solidos se in-
trodujo por el fondo mediante bombeo, y se extrajo por
una salida situada en el extremo superior de la camara.
El caudal a través de la cdmara se conbtrold para dar un
tiempo de retencion de 1,25 minutos de la suspension en
el campo magnético. La intensidad del campo magnético era
de 11000 gauss en los extremos de la camara, y disminuda
a 6000 gauss en el centro de la camara. Las suspensiones
con 30% de ﬁélidos, con y sin el tratamiento magnético,
se exfoliaron despues a un tamafio de particula de 78,1%
més fino que 2 micrag, empleando el aparato y el procedi

miento continuo en un solo paso que se ilustra en la figu

- 17 -
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ra 1. Se utilizaron como medio de trituracion Uni-esferas
de vidrio de Clase IV, Tipo 203 (de 595 a 841 micras), su-
ministradas por Cataphote Corporation. Las condiciones de

. ! o N « 7 .
operacion especiflcas para la exfoliacion fueron como sigue:

Relacidn en volumen de medio a suspension 55:45

Velocidad de la rueda de paletas 1300 revs. por
min.

Retencion en el depdsito de mezclado 60 minutos

Concentracidn arcilla/agua 30% de arcilla

Los efectos de la exfoliacion con y sin tratamien
to magnético sobre el brillo con anterioridad a la calcina-

cidn se muestran en la Tabla 1.

TABLA 1

Brillo con Anterioridad a la Calcinacion

Sin Tratamiento Magnético Brillo,%
1. Antes de la exfoliascion 79,4
2. Despues de la exfolimcidn 82,0

Con Tratamisnto Megnético

1. Antes del tratamiento magnético 79,4
3. Después del tratamiento magnético 82,5
4. Después del tratamiento magneético y la
exfoliacion 85,2
Los productos de arcilla de la Tabla 1 se filtra

ron después, se secaron, se pulverizaron utilizando un tamiz

- 18 ~
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de 0,020 en un molino Mikrosample y se calcinaron en un

horno eléctrico Harper a 1000°C durente una hora. Degpués
de la calcinacion, los productos se enfriaron a 54090,‘39
sacaron del horno, se enfrizron 2l aire y se pulverizaron
por medio de dos pasadas a través del molino Mikrosample.

Los efectos de la exfoliacidn con y sin tratamiento magné

+ico sobre el brillo ¥ la abrasividad de los productos cal

cinados se muestran en la Tabla 2.

TABLA 2

Brillo vy Abrasidn Después de la Calcinacion

Abragion Valley,

Sin Tratamiento Magnético Brillo,% Perdidas en mg.
Antes de la exfoliacion 85,6 342
Después de la exfolimcidn 92,6 50

Con Tratamiento Magnético

Antes del tratamiento magnetico 85,6 342

Después del tretamiento magnétg

co 58,1 280

Después del tratamiento megnéti o .

co y la exfoliacion 93,5 38
EJEMPLO 11

En esta serie de ensayos, se sometid la fraccidn
de arcilla de grano grueso tratada magnéticamente gque se
muestra como Producto 3 en la Tabla I a grados variables

de exfoliacion antes de la calcinacidn. El efecto de la

_.19..
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veriscidn del grado de exfoliscidn sobre el brillo y la
sbrasidn del producto celeinsde se muestre en la figura
2. Tanto el brillo como la abrasividad se mejoran progre
sivamente al aumentar sl grado de exfoliacidn. En dicha
figura, en ordenadas de la parte izquierda se representa
la abrasidn en Pérdida de alambre en mg., en la parte de
recha se representa el brillo G.E en %. En el eje de abg
cisas se representa el grado de exfoliacion (tiempasde re

tencion) en minutos. ® = Abrasidn, O = Brillo.

EJEMPT.O ITI

En este ejemplo, una suspension de arcilla dis
persada pero sin lixiviar que tenfa un tamafio de particu
la tal que un 90,1% era mas fino de 2 micras se tratd mag
néticamente y se exfolid durante perfodos de tiempo dife-
rentes antes de la calcinacidn. Bl efecto importente del
grado de exfolicidn sobre el brillo y la abrasidn de los
productos calcinados se muestra en la figura 3. las unida
des representadssen los ejes y € y O son iguales que en la

figura 2.

EJEMPLO IV

Se estudiaron varias variables del procedimien-—
to, obteniéndose los resultados ¥y conclusiones generales

siguientes con respecto a su efecto sobre los productos de

- 20 =
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arcilla calcinada.

a. Bl tratamiento magnético sin la etapa de exfo
liacidn, no s6lo mejoraba el brillo, sino que reducia tam-
bién la abrasividad.

b. La lixiviacidn de la arcilla con productos
quimicos convencionales tales como ditionito de zinc o de
sodio antes de la calcinacion, mejoraba el brillo final
pero era perjudicial para la abrasidn a no ser que los pro
ductos quimiCOs de lixiviacidn se eliminasen por lavado o
tratamiento de intercambio de ion antes de la calcinacion.

c. La impregnacidn de la suspension por medio
de un tratamiento con Zcido o alceli antes de la filtra-
oidn, del secado y de la calcinacidn, did lugar a reduc-
clones importantes en la abmsividad e hizo que aumentase
el brillo.

d. El tratamiento de la arcilla seca con aceiltes
vegetales tales como aceite de maiz antes de la calcinacion,
redujo la abrasidn.

e. EL efecto de la temperatura de calcinacion so
bre la abrasion y el brillo del producto acabado se mues—
tra en la figura 4. En dicha figura en ordenadas figuran
las mismas magnitudes que en la figura 2 y 3. En aleisas
se representa la temperatura de calcinacion en °C. Ia rec
ta superior se ofrece al brillo y 1la inferior a la abra-

.’
sion.
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Como resultarfe claramente evidente para los ex
pertos en la técnica, la presente invencion proporciona
un procedimiento original y sumamente eflcaz para prepa-
rar productos calcinados exfoliados que tienen propisda-.
des particularmente Geseadas. Si bien los ejemplos ante-~
riores presentan realizaciones y condiciones del procedi
miento especificas para llevar a la prdctica la invencidn,
debe entenderse expresamente que la invenciodn no esta li-
mitada por dichos ejemplos, en el sentido de que se encon
trardn claramente evidentes muchas realizaciones diferen~
tes, tales como variaciones en el tipo de equipo empleado.
Adicionalmente, el metodo de la invencion es aplicable a
minerales distintos de la caolinita, tales como pirofili
ta, mica, pigmentos de sflice natural y sintética, talco,
ete. Asd, si bien la presente invencidn encuentra aplica-
ciénvparticular en el tratamiento y en la- produccion de
arcillas calcinadas exfoliadas, la invencidn no se limita
a éllo.

La presente solicitud, gue corresponde & la pre
sentada en Estados Unidos de America, el 7 de Junio de 1972,
bajo el N¢ 263.381, se acoge & los beneficios del Articu-

lo 51 del vigente BEstatuto sobre Propieded Industrial.

RETVINDICACIONES

. * L4 L]
Los puntos de invencion propis y nueva que se

- 22 -



presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten

te de Invencion en Espafia, por VEINTE afios, son log que

Se recogen en las reivindicaciones siguientes:

18.~ Un método para producir pigmentos minerales

5 calcinados que tienen un brillo mejoradoc y baja abrasidn,

comprendiendo dicho método las etapas de someter una sus

pension acuosa de dichos minerales a agitacidn en presen

cia de un medio de trituracidn granular mds duro que los

s6lidos del mineral a triturar durante un perfodo de tiem

10 po a fin de efectuar la exfoliacion sustancial de dichos
minerales y someter dichos minerales a calcinacidn a una
temperatura de al menos 7502C para producir un pigmento
calcinado que posee mayor brillo G.E. y un indice de abra
gidn menor de 100.

15 28,~ El metodo de acuerdo con la reivindicacidn
18, en el gque dichos minerales son arcillas de caolita y
la suspension acuosa es una suspension dispersada de arci
1lla caolinica-agua, comprendiendo dicho método adicional-
mente continuar dicha agitacion para producir una fraccidn

20 . de arcilla que tiene un tamafio medio de particula menor de

‘ 2 micras.
8,~ EL método de acuerdo con la reivindicacidn
12, en el que dicho medio de trituracion estd comstituido

por bolitas de vidrio.

12.8.73. - 23 -
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48,~ El metodo de acuerdo con la reivindicacion
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32, en el que dichas bolitas de vidrio ocupan al menos
30% del volumen de la mezcla medio de brituracidén-sus-
pensidn en la exfoliaciém de dichas fracciones de arci-
1llas.

5 58,~ El1 método de acuerdo con la reivindicacibn
42, en el que dichas bolitas de vidrio tienen una den-
sidad relativa mayor que la suspensidén arcilla-agua.

62,~ El método de acuerdo con la reivindicacidn
52, en el que dichas b olitas de vidrio son sustancial-

10 mente uniformes y esféricas y tienen difmetros compren-
didos dentro del intervalo de aproximadamente 250 micras
a 1680 micras.

72,- El1 método de acuerdo con cualquiera de las
reivindicaciones precedentes, en el que la suspensibn

15 acuosa de dichos mineraleses sometida primero a un cam-
po magnético de alta intensided, de al menos 8500 gauss,
durante un periodo de tiempo a fin de efectuar la sepa-
racidn de los contaminantes magnéticamente susceptibles
de dichos minerales; la suspensidn asi tratada es reti-

20 rads de dicho campo magnético y somebida a agitacidn del
modo definido en la reivindicacidén 12 y, seguidamente,
dicha suspensidén es calcinada a una temperatura compren-
dida dentro del intervalo de aproximadamente 7/502C g

(ﬂ(@, 10002C,
25 8a,~ El método de acuerdo con la reivindicacién

?a, comprendiendo dicho método adicionalmente preparar

2708-75 had 24‘ -
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una suspensidén arcilla caolinica-agua de un contenido
de sb6lidos previamente debterminado, hacer pasar dicha
suspensién a través de un separador magnético de un
modo sustancialmente continuo, retener dicha suspensidn
acuosa espesa dentro del campo magnético de alta inten-
sidad de dicho separador para efectuar la separacidn de
los contaminantes magnéticamente susceptibles, hacer pa-
sar dicha suspensibén magnéticamente separada a un depbd-
sito de alimentacibén, establecer un contenido de sbélidos
de caolin y un tamafio de particula previamente determina-
dos en el interior de dicho depbdsito de alimentacién, bom-
bear continuamente dicha suspensibén desde el depbsito de
alimentacidén a un recipiente de exfoliscibn a un caudal
controlado para mantener condiciones previamente deter-
minadas en el interior de dicho recipiente de exfoliacidn
¥ para manbener un tiempo de retencidn previamente deter-
minado en el interior de dicho recipiente de exfoliacién,
retirar continuamente pigmentos de arcilla caolinica ex-
foliados de dicho recipiente, y calcinar dichos pigmentos
a una temperatura de al menos 8009C,

92,~ Un método para producir pggmentos minerales
calcinados.

Tel y como se ha descrito en la Memoria que antece-
de, representado en los dibujos que se acompaban y para

los fines que se han especificado,
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Esta Memoria consta de veintiseis hojas escritbas
a maquina por una sola cara.
o - ¥
Madrid, 29 A6, 15

P.A,
Alberio de Eivewviv

S

i

v
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