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FUNDAMENTO DE LA INVENCION

En general, la presente invencidn se refiere al
beneficio de arcillas y mds particularmente a la flocula-
cidén diferencisl de TiO2 partiendo de suspensiones acucsas
egpesas de caolin,

Las arcillas naturales variasn considersblemente
en sus propiedades de color, incluso cuando se obtienen de
mings situadas en la misma localidad o cuando se obtlenen
de diferentes lugares en la misma mina. Los depdsitos natu-
rales de arcilla caolinica contienen contaminantes descolo-
rantes, por ejemplo, minerales de hierro y tiftanio. Los mi-
nerales de titanio en el caolin se¢ presentan habitualmente
como pariiculas descoloridas y dstas son en gran parte res-
ponsables del tono amarillo-pardo de muchos caolines. Ire~
cuentemente se rechaza una arcills por inadecuada para uso
comercial uUnicamente a base del color,.inéluso si sus otras
propiedades fisicas tales como la viscosidad de las suspen-
siones espesas de arcilla-azgua y la distribucidn del tamafio
de particula se encuentrsn dentro de los limites deseados.

El brillo de las aréillas aumenta habitualmente
por fraccionamiento, siendo tanto mds brillantes las arci-~
1llas cusnto mds fino es el tamafio de particulas; sin embargo,
este aumento es insuficiente para la mayoria de las arcillas
descoloridas para que sean aceptables comercislmente y se

necesita tratamiento adicional de las arcillas refinadas,
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tal como blanqueo quimico. E1 blanqueo con compuestos qui-
micos tales como hidrosulfito de zinc o hidrosulfito sdédi-
co da por resultado,l en general, un brillo mejorado de las
suspensiones acuosas espegas (e arcilla refinada, pero ésto
proporciona un aumento, habitualmente, de aélo 2 a 5 puntos
de brillo, Existen otros métodos de mejorar el brillo de ar
cillas, pero en general son bastante costosos y no pmaporcip
nan un aumento suficiente de brillo para justificer el cos-
to.

Un paso importante en la solucidn del problema del
brillo fué dado por Maynard y otros, segin se describe en
la Patente de EE,UU. 3.371.988.

Este procedimiento, si bien proporciona un produc
to de brillo elevado, requiere periodos de sedimentacidn re
lativamente largos, que efectden un grado de sedimentacidn
del ofden de 28 a 40 minutos por centimetro de profundidad
de la suspensidn acuosa espesa. Los intentos de utilizar cen
trifugas al objeto de acelerar la velocidad de sedimentacidn
han-fallado hasta shora para producir rendimientos acepta-
bles,

SUMARIO DE LA INVENCION

Por consiguiente, es un objeto de esta invencidn

proporcionar un método nuevo, altamente eficaz, para 8&epa-
rar contaminantes de ‘l‘io2 descolorantes y de superar las de

ficiencias de los enfooues del problema por la técnica ante
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Otros objetos y un conocimiento mds completo de
la invencidn pueden conseguirse mediante referencia a la des
cripcidn y reivindicaciones que siguen, tomadas en ssccige
cidén con los dibujos que se acompaiian,

La presente invencidn supera las deficiencias de
la técnica anterior y consigue sus objetivos mediante el tra

Yamiento de una suspensidn acuosa espesa de caolin enve jeci

da, refloculada, con un polimero anidnico de peso molecular

elevado, en presencia de sales inorgdnicas especificadas.
Este procedimiento flocula y hace sedimentar los contaminan
tes de titanio y de hierro a una velocidad de sedimentacidn
sumamente rdpida de 0,8 a 4 minutos por centimetro de pro-
fundidad de la suspensidn acuosa esbesa, guedando en suspen
8idn una arcilla caolinicg sumamente blanca.

BREVE DESCRIPCION DE T0S DIBUJOS

Con objeto de facilitar lacomprensidn de este in-
veqcidn,_se hace shore referencia a los dibujos que se acom
pafian, de realizaciones preferidas de la presente invencidn.
Los dibujos no deben ser considerados como limitaciones a
la invencidn, sino Unicamente como ejemplo.

En los dibujos :

La Figura 1 es un diagrama de procesos que mues-—
tra el procedimiento general de la presente invencidn.

La Pigura 2 muestra el efecto de la dosificacién
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de . nexametafosfato sddico sobre la produccidn de arcilla
recogida después de diversos tiempos de almacenamiento de
la suspensidn acuosa espesa dispersada.

Ia PFigura 3 muestra el efecto de la dosificascidn
de hexametafosfato sddico sobre el brillo de arcilla termi-
nada, después de diversos tiempos de almacenamiento de la
suspensidn acuosa espesa dispersada.

La Figura 4 muestra el efecto de la dosificacidn
de hexametafosfato sédico sobre el tanto por ciento de déxi-
dos de titanio retenidos en la arcilla acabada desyués Ge di
versos tiempos de almacenamiento de la suspensidn acucsa eg
pesa disnersada.

Ta Pigura 5 muestra el efecto de diversos sdédlidos
en la suspeneidén acuosa espesa durante el tratamiento cuimi-
co, sobre el rendimiento.

Ta Pigura 6 muestra el efecto de diversos sdélidos
en la suspensidén acuosa esvesa durante el tratamiento quimi
co, sobre el brillo resultante.

La FPigura 7 muestra el efecto de diversos sdélidos
en la suspensidn acuosa espesa durante el tratamiento quimi
co, sobre los tantos por ciento de TiO2 y Fe203 gue permane
cen en le arcilla acabada refinada.

Ia Pigura 8 muestra el efecto de diversas dosifi~-
caciones de metasilicato sddico con diversas dosificaciones

de hexametafosfato sdédico y una dosificacidén de cloruro sé-
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dico de 5,6 kg/tonelada de arcilla seca, sobre el rendimien
to y brillo.

La Pigura 9 muestra el efecto de diversas dosifi-
caciones de metasilicato sddico con diversas dosificaciones
de hexametafosfato sédico y una dosificacidn de cloruro sg
dico de 6,5 kgs/tonelada de arcilla seca, sobre el rendimien
to y brillo. ' 7

La Figura 10 muestra el efecto de diversas Josifi-
caciones de metasilicato sddico y de hexametafosfato sddico
v una dosificacidn de cloruro sdédico de 7,4 kgs/tonelada de
arcilla seca, sobre el rendimiento y brillo.

Lz Figura 11 muestra el efecto de diversas desifi
caciones de metasilicato sdédico y de hexametafosfato de so-
dio y una concentracidn de cloruro sédico de 8,3 kg/tonela-
da de arcilla seca, sobre el rendimiento y brillo.

La Figura 12 muestra el efectolde diversas dosi-
ficaciones de cloruro .sédico a diversas dosificaciones de
hexametafosfato de sodio y una dosificacidén promedia de me=-
tasilicato sédico comprendida entre 5,4 y 5,6 kgs/tonelada
de arcilla seca sobre sdlidos en la suspensidn acuosa espe-
sa refinada.

Ia Figura 13 muestra el efecto de envejecimiento
estdtico y envejeéimiento con mezclado de una suspensidn
acuosa esnesa de arcilla refloculada sobre el rendimiento

de arcilla recogida.
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Ia PFigura 14 muestra el efecto de envejecimiento
estdtico y envejecimiento con mezclado de una suspensidén acuo
sa espesa de arcilla refloculada sobre el brillo de la arci
1la acabada.

La Pigura 15 muestra el efecto de envejecimizrnto
estdtico y envejecimiento con mezeclado de una suspensién
acuosa espesa de arcilla refloculada sobre el diéxide de %i
tanio retenido en la srecilla acabada.

La Pigura 16 muestra el efecto de la dosificacidn
de polfmero sobre el brillo y el rendimiento a diversas dosi
ficaciones de hexametafosfato de sodio.

Ya Figura 17 muestra el efecto de sélidos en la
suspensidn acuosa.éspesa y de concentracidn de cloruro sé-
dico sobre el brillo de arcillas acabadas.

La Figura 18 muestra el efecto de sdlidos en la
suspensidn acuosa esvesa y de concentracién de cloruro 8-
dico sobre el rendimiento de arcilla refinada.

La Figura 19 muestra el efecto de sdlidos en 1la
suspensidn acuosa espesa y de concentracidn de cloruro sé-
dico sobre sélidos en la suspensidn acuosa espesa refinada.

La Pigurs 20 muestra el efecto de sélidos en la
suspensidn acuosa espesa y de concentracién de cloruro sé-
dico sobre el brillo de arcilla refinada.

La Pigura 21 muestra el efecto de sélidos en la

suspensidn acuosa espesa y de concentracidn de cloruro sé-
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dico sobre el rendimiento de arcilla refinada.

La Figura 22 muestra el efecto de sélidos en la
suspensidn acuosa espesa y de concentracién de cloruro sé-
dico sobre sélidos en la suspensién acuosa espesa refinu-
da.

La Figura 23 muestra un brillo de una arcilla ter
minada con relacidn al contenido de didxido de titanis que
queda.

DESCRIPCION DE LAS REALIZACIONES PREFERIDAS

I. Procedimiento General

Como ilustrativo de un procedimiento general y ti
pico de una realizacién preferida de la presente invencidn
se considera el procedimiento siguiente, mostrado en lg Fi-
gura 1, de tratamiento de una arcilla caolinica cruda de
Georgia que posee un brillo de T78% e impurezas que compren-
den 2,3% de didxido de titanio y 1,2% de éxido de hierro.

A, Dispersidén de Crudo

El crudo anterior puede deshacerse y dispersarse
en el mezclador 10 hasta un contenido minimo de sélidos en
la suspensidén ascuosa espesa comprendido entre 45 y T0% de
sélidos, en peso.

El dispersante puede contener tipicamente 2,25 kg
de hexametafosfato sddico por tonelads de arcilla y 2,25 kg
de metasilicato sédico por tonelada de arcilla,

La expresidén "Calgon" como se usa en esta Memoria
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y en los dibujos, es una marca regisirada de Calgon, Inc.

para vidrio de fosfato sédico o hexametafosfato sddico que
tiene una proporcidn molecular de 1,1N320:1P205 con un mi-
nimo de 65% de P205.

licitud de Patente, Calgon ha sido usado alternativamente

Como tal y para los fines de esta So-

con hexametafosfato sddico y viceversa.

En general, se ha encontrado que el TSPP y 21 SIPP
son menos eficaces que los dispersantes anteriores en este
procedimiento.

La combinacidén de dispersantes anteriormentie 1ndi
cada muestra mantener la fluidez y dispersidn de la suspen-
sidn acuosa espesa durante periodos de tiempo mds largos que
cualguiers de ambos componentes aislados.

E1l crudo dispersado puede hacerse pasar opcional-
mente desvuds a traves de un mezclador 12 hasta un depdsito
de almacenamiento 14,

Para muchos productos puede ser deseable enve jecer
la suspensidn acuosa espesa dispersada durante un minimo de
24 horas, pero el envejecimiento hasta este punto no es esen
cial,

B. Refloculacidén

Ia suspensidn acuosa espesa puede regularse después
desde el depdsito de almacenamiento 14 a través de la bomba
dosificadora 16 al dispositivo de disolucidén de Cowles 18,

o un depdsito de mezclado de alta cizalla similar.
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En el depdsito de tratamiento 18 se coloca wuna so
lucidn al 25% que consta de 0,9 kg de hexametafosfato sddi-
co por tonelada de arcilla seca y 3,6 kg por toneléda de ar
cilla seca de metasilicato sdédico, ¥y se meszcla.

En general se desea que la dosificacidén de produc
tos quimicos en total durante el proceso no exceda de 4,50
kg de Calgon y 9,0 kg de metasilicato sédico por tonelada
de arcilla seca, incluyendo las dosificaciones de dispersidn
iniciales.

Co— Dilucidén y Mezclado de la Suspensidn Acuosa Es-—

pesa Refloculada

La suspensidén acuosa espess refloculads a 65 - 66%
de sdlidos puede hacerse pasar entonces a un dispositivo de
Cowles u otro. depdsito. de dilucién adecuwado 20, y diluir-
se hasta un contenido de sélidos de 25 - 45%, preferiblemen
te 40% de sdlidos, y mezclarse completamente.

D, Tratsmiento con Sal de la Suspensidn Acuosa Es

vess Diluida

Durante las etapas iniciales de dilucidn se afiade
una solucidn salinsg al 12% de cloruro sédico aproximadamen-
te, en la proporcidn de 1,8 a 22,5, de preferencia 6,75 apro
ximedamente, kg por tonelads de arcilla seca.

la suspensidn acuosa espesa trsitads con sal, con
40% de sélidos aproximadamente, puede bombearse despuds me~-

diante la bomba 22 g un depdsito de en&ejecimiento 24,

- 10 -
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E. Enve jecimiento de la Suspensidén Acuosa Espesa

Tratada

Un enve jecimiento estdtico, tranquilo, de la sus-
pensién acuosa espesa tratada con sal, con 40% de sdlides
aproximadamente, durante un periodo de tiempo comprendido
entre 5 y 24 horas, proporciona resultados superiores; sin
embargo, el envejecimiento con agitacién suave durante un pge
riodo comprendido entre 1 y 5 horas produce resultados ucep
tables y puede ser preferido como mds prdctico en la produc

c¢idn comercial,
F. Dilucidn de la Suspensidén Acuosa Espesa Fave je-

cida

Despuds de envejecimiento, la sugpensidén acuosa
espesa debe ser diluida adicionalmente hésta 10-35% de sé-
lidos con ung cantidad de agua {Kque tenga una temperatura
de 16 a 382C (preferiblemente unos 249021 suficiente pars
que despuds de la adicién de polimero la suspensidén acuosa
espesa tenga la concentracidén de sélidos deseada, preferi-
blemente 20%.

G, Tratemiento con Polimero

Inmediatamente despuds o durante la dilucidn, la
suspensidn acuosa espesa se trata en el depésito de mezecla-
do 25 con un polfmero fuertemente gniénico, de peso molecu-
lar alto, desde el depésito de dispersién de polimero 26,

administrado en la proporcidén de 0,0045 a 0,14 kg por tone-

- 11 -
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lada de arcilla seca. El polimerc se dispersa, en general,

en forma de solucién acuosa al 0,02 - 0,1% antes de su adi-

cidn a la suspensién scuosa espesa.
H. Megclado durante y después de la adicidn del

La agitacidén debe ser suficiente para incorporar

Polimero
la solucidén de polimero, con rapidez, a la suspensidn acuo-

Sa espesa de arcilla. Sin embargo, cualquier agitacidn Fuer
te que comience a romper los frdgiles fldéculos de polime-
ro-titanio u otros fldculos de arena, particulas gruesss de

arcilla o impurezas de hierro-titanio, tiende a hacer dismi
nuir rédpidamente la calidad del producto.
Puede emplearse agitacidn por medios mecdnicos,

I. Sedimentacidn de Fldculos de Polimero-Titanio

aire, etec.
Ia sedimentacidn de los fléculos de polimero-ti-

15
tanio se efectia rdpidamente en el depdsito de sedimentacidn
27. Los fléculos, por reposo, comienzen a sedimentar rdpida

mente de la suspensidn con grados de sedimentacidn que va-
rian de 0,8 a 4 minutos por centimetro de espesor de la sus

pensién acuosg espesa., La retirada de lg suspensidn acuosa
espesa refinada con 4 a 25% de sdélidos aproximadamente (prg

feriblemente del orden de 18¢%) puede iniciarse por sifona-

20
miento u otros métodos. Ha de hacerse notar que el polimero

se separa del sistema con los fldéculos rechazados.

25

- 12 -
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Jd. Tratemiento de la Suspensidn Acuosa Bspesa Refi-

nada .

Las grcillas refinadas pueden almacenarse en el de
pésito 28 y tratarse mds tarde por lavado, lixiviacidr, fil
tracidén y desecacidn, como es bien conocido en la téenica.

IT, Ejemplos -

EJEMPLO 1

Como control para los tres ejemplos préximos, se
obtuve una ﬁuestra de arcilla cruda de una mina situada en
Georgia Oriental, Este crudo tenis un brillo de 82,9 y con~
tenia 2,00 por ciento en peso, de impurezas de titanio ex-
presadas como T102 y 1,06 por ciento en.peso, de impurezas
de hierro exprgsadas como Fe203. Con este crudo se obtuvo una
suspensidn acuoss espesa con 35 por ciento de sélidos, apro
ximadamente, y se dispersd con 2,7 kg de .-hexametafosfato
sédico (Calgon) por tonelada de arcilla seca, cantidad nece
garia para obitener una viscosidad minima.

Se separd del crudo dispersado un tipo convencio-
nal de fracciéh fina. Esta suspensidn acuosa espesa estaba
compuesta de arcilla que tenfaz un brillo de 86,3 y contenia
2,01 por ciento en peso, de imourezas de titanio expresadas
como T102 y 1,07 por ciento en pesﬁ, de impurezas de hierro
expresadas como Fe20 ._Una lixiviacidn convencional con 4,5
kg de hidrosulfito de zinec por tonelada de arcilla seca ¥

1,8 kg de alumbre por tonelada de arcilla Seca provorciond

- 13 -
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un brillo de 88,5.

El ejemplo siguiente demuestra la liberacidn y se
dimentacidén de impurezas de titanio de una suSpehsién de ar
cilla a una velocidad de sedimentacidén relativamente lenta,
como se revela en la Solicitud de patente, Serial N¢ 97.270.
EJEMPLO 2 |

El crudo de -partida del Ejemplo 1, se tratdé mez-
¢ldndole en un Mezclador Wering durante 20 minutos, 21 55
por ciento de sélidos, con un dispersante, una combinacidn
de hexametafosfato sdédico, que ascendis a 4,5 kg por tone-
lada de arcilla seca y metasilicato sédico, que ascendia a
9,0 kg por tonelada de arcilla seca, Esta arcilla tratada
se diluydé hasta 25 por ciento de sblidos en peso, y se tra-
$§ adicionalmente con 1,8 kg de cloruro sdédico por tonelada
de arcilla seca, y se mezcld 15 minutos. La suspensidn acuo
Sa esSpesa Se hizo pasSar a un recipiente transvperente y se
dejé sedimentar sin agitacidn en una columna de altura de
la suspensién acuosa espesa de 37 cm durante 24 horas (una
velocidad de sedimentacidén de 0,64 horas por centimetro de
espesor de la suspensidn acuosez espesa). Al término del pe-
riodo de sedimentacidn de 24 horas, el volumen de sedimen-
to muy descolorido, amarillo-pardo, habla llegedo a tener un
espesor constante. La suspensidn de arcilla se retird dejan
do el depdsito en el fondo del recipiente.

La arcilla recuperada que contenia 21,63 por cien

- 14 -



to de sélidos en la suspensidn acuosa espesa de arcilla, se
lavé hasta que estuvo sustancialmente libre de compuestos
guimicos en exceso. Esto se 1llevdé a cabo acidificando la sus
pensién acuosa espesa a pd 5,75 con unos 7,4 kg de deido sul
5 filrico por tonelada de arcilla seca y a un pH de 4,20 con
unos 7,65 kg de alumbre por tonelada de arcilla seca, para
erear uns suspensidn acuoga espesa floculada que se filtrd.
El material filtrado se diluyd con agua y se volvid a sus-
pender ﬁasta obtener un 25 por ciento, aproximadamente, de

10 sdlidos. Esta suspensidén acuosa espesa estaba compuesis de
arcilla que tenfa un brillo, después de lixiviar, de 92,2 y
contenia 0,76 por ciento en peso, de impurezas de titanio
expresadas como T102 y 1,03 por ciento en peso, de impurezas
de hierro expresadas como Fe203.

15 Los dos ejempnlos siguientes demvestran una elimi-
nacidén méds eficaz de las impurezas de tiftanio a partir de
una suspensidén de arcilla a una velocidad de sedimentacidén
sunamente rdpida.

EJEMPLO 3

20 Se tratd el crudo de partida del Ejemplo 1, pars
formar una suspensidén acuocsa espesa refloculada, mezclando
en un Mezclador Waring durante 20 minutos, a 65 por ciento
de sélidos, con un dispersante, una combinacién de hexame-
tafosfato de sodio gue ascendias a 2,0 kg por tonelada de

25 arcilla seca y metasilicato sdédico que ascendla a 6,75 kg

21.7.73
C.M,H. - 15 -
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por tonelada de grcilla seca. Esta suspensidn acuosa espesa

)
TFnER

tratada se diluyd con agua hasta 25 por ciento de sélidos,
en peso, ¥y Se tratd adicionalmente con cloruro sdédico, en la
cantidad de 13,5 kg por tonelada de arcille seca, y se nez-
éld 15 minutos. Esta suspensidn acuosa espesa de arcilla es
pecialmente tratada se dejé envejecer sin agitacidn durante
un periodo de unas 18 horas. Durante este periodo de enveje
cimiento, la suspensidén acuosa espesa de arcilla coﬁtenia
cloruro sédico a una concentracién de 0,086 moles por litro
de agua. -

Después de envejecimiento, la suspensidn acuosa es
pesa de arcilla se traté con Betz Polymer 1230 (un polimero
identificado como un copolimero orgénico de acrilamida, anid
nico, de peso molecular muy elevado) disuelto previamente
en agua a una concentracidn de 0,0667 por ciento en peso, ¥y
que ascendis a 0,112 kg, base seca, por tonelada de arcilla
seca. La solucién de polimero se mezcld con la suspensién
acuosa espesa de arcilla, mezclando con suavidad durante un
periodo de 10 minutos. En este punto, despuds de afiadir la
solucidn de polimero, la suspensidn acuosa espesa de arci-
1la estaba constituida por 10 por ciento en peso de sdélidos
de arcilla y contenfa una concentracidén de cloruro sdédico
de 0,0284 moles por litro de agua.

' Inmediatamente después de la adicién de la solu-

cidn de polimero a la suspensién acuvosa espesa de arcilla,

- 16 -
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se observé que se formaban numerosos fléculos de color ama-
rillo-pardo muy descoloridos, con la fraccidn dispersada reg
tante de arcills ghora muy blanca en comparacién con la sus
pensidn acuosa espesa antes del tratamiento con el polimero.
Por reposo, los fldculos muy descoloridos sedimentarcr de

la suspensiénea una velocidad muy rdpida de 0,016 horas por
centimetro de espesor de suspensién acuosa espesa. La sus-
pensién de arcilla resultante que contenia 6,5 por cienbo

de sélidos de arcilla, aproximadamente, se retird dejando

el depbsito de fléculos en el fondo del recipiente.

La arcilla recuperada se lavé hasta que estuvo sus
tancialmente libre de compuestos quimicos en exceso y se li
xivié mediante el método descrito en el Ejemplo 2.

Esta arcilla especialmente beneficiada tenia un
brillo de 94,2 y contenfa 0,18 por ciento en peso de impu-
rezas de titanio expresadas como TiO2 v 1,0 por ciento en

peso de impurezas de hierro, expresadas como Fe203.

EJEMPIO 4

Se renltld el Ejemplo 3, excepto que la arcilla re
floculada y tratada con sal, después de envejecimiento, se
traté con Nalco 635, un polimero identificado como una polia
crilamida soluble en agua fuertemenfe aniénica de peso mole
cular elevado (Superior a un milldn), disuelta previamente
en agua a una concentracién de 0,1 por ciento en peso, ¥

que ascendia a 0,112 kg, base seca, por tonelada de arcilla
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seca,

Esta arcilla especialmente tratada tenfa un brillo
de 94,4, después de lixiviar y contenia 0,18 por ciento en
peso de impurezas de titanio expresadas como Tio2 y 1,02 por
ciento en peso de impurezas de hierro expresadas como Fe203.

Los cuatro ejemplos siguientes demuestran 21 efec
to de envejecer, sin mezclar, la suspensidn acuosa espesa re
floculada y tratada con sal durante periodos de tiempo va-
riables anteriores al tratamiento con polimero.

EJEMPLO 5

Una muestra de arcilla cruda que tenfz un brillo
de 80,0 ¥ que contenfa 2,23 por ciento en peso de impurezas
de titanio, expresadas como Ti02 ¥y 1,15 por ciento er peso
de impurezas de hierro expresadas como Fe203, se tratd, en
una mezcla madre, mezclando con un dispositivo de disolu-
cidén de Cowles durante 16 minutos a 65 por ciento de sdli-
dos, con un dispersante, una combinacidn de hexametafosfato
sSdico, que ascendfa a 1,8 kg por tonelada de arcilla seca,
y metasilicato sédico que ascendia a 6,75 kg por tonelada
de arcilla seca.

Esta arcilla tratada se diluyd con agua hasta 26
por ciento de sélidos y se tratd adicionalmente con cloruro
sédico, en cantidad que ascendfa a 15,8 kg por tonelada de
arcilla seca y se mezcld 12 minutos. En este punto, la sus-

pensidn acuosa esvesa de arcilla contenfa una concentracidén
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de cloruro sédico de 0,105 moles por litro de agua.

Una muestra de esta suspensién acuosa espesa re-
cién tratada, gue no representa ningin tiempo de enve jeci-
miento, se traté inmediatamente con un polimerc, Walco 635,
como Se ha descrito en el Ejemplo 4. Despuds de afiadir la
solucién de polimero, la suspensidn acuosa espesa de arci-
1lla contenfa 10 por ciento de sélidos de arcilla y c.iloruro
sédico a una concentracién de 0,033 moles por litro de agua.

La suspensidn de arcilla refinada se recogid 7 se
tretd como se ha descrito en el Ejemplo 2. ‘

BEsta arcilla especialmente tratada tenia un brillo
de 91,0, desvués de lixiviar, y contenia 1,24 por ciento en
peso de impurezas de titanio expresadas como T102 y 1.09
por ciento en peso de impurezas de hierro expresadas como
Fe203.

EJEMPLO 6

Una muestra de la suspensidn acuosa espesa trata-
da del Ejemplo 5, después de tratamiento con cloruro sédico,
se envejecié durante 4 horas sin mezclar. Estae . suspensidn
acuoSa esSpesa enve jecida se tratd después como se ha descri
to en el Ejemplo 5.

Ia areilla recuperads tenia un brillo de 93,4, des
pués de lixiviar, y contenfa 0,41 por ciento en peso de im-
purezas de titénio expresadas como T102 y 1,12 por ciento

en peso de impurezas de hierro expresadas como F9203.
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Se repitié el Ejemplo 6, excepto que la suspensidn

EJENMPLO 7

acuosa estable tratada se envejecid 22,5 horas, sin mezclar,
antes del tratamiento con el polimero.
Esta arcilla especialmente refinada tenfa un bri-

1lo de 94,0 después de lixiviar, y contenfa 0,28 por ciento

en peso de impurezas de titanio expresadas como Tio2 y 1,08
por ciento en peso de impurezas de hierro expresadas como
oy -
Fe, 0.. ‘
203

EJEMPLO 8

Se repitid el Ejemplo 5, excepto que después de
tratar el crudo con los dispersantes, hexametafosfato s6di-
co y metasilicato sddico, la suspensidn acuoss espesz de
arcilla se redujo con agua a 27,89 por ciento de sdélidos de
arcilla antes del tratamiento con cloruro sédico. Se dejé
enve jecer esta susupensidn acuosa espesa sin agitacién, du~
rante 18 horas, a una cohcentracidn de cloruro sdédico de
0,117 moles por litro de agua.

Después de envejecer, esta suspensidn acuosa es-
pesa se tratd como se ha descrito en el Ejemplo 5.

Egta arcilla especialmente tratada tenfa un bri-
1llo de 94,7 después de lixiviar y contenfa 0,13 por ciento
de impurezas de titanio expresadas como T102 ¥y 1,09 por cien
to en peso de impurezas de hierro expresadas como Fe203.
Loz tres ejJemplos siguientes demueniran el efecto
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de envejecer, mezclando con suavidad, la suspensidn acuosa
espesa refloculada y tratada con cloruro sédico, durante pe
riodos de tiempo variables, antes del tratamiento con el
polimero.

5 EJEMPLO 9

Se tratd la arcilla cruda del Ejemplo 1, en una

mezcla madre, mezclando con un dispositivo de disolucidn de
Cowles durante 16 minutos a 65 por ciento de sdélidos, con
un dispersante, una combinacidn de hexametafosfato sddico,

10 en cantidad que ascendia a 2,25 kg por tonelada de arcilla
seca, y metasilicato sdédico en cantidad que ascendfa & 6,75
kg por tonelada de arcilla seca. Esta arcilla tratads sz di
luyd con agua hasta 40 por ciento de sélidos y se traté adi
cionalmente con cloruro sédico en cantidad que ascendia a

15 6,75 kg por tonelada de arcilla, y se mezcldé 12 minvtos.
Esta suspensidn acuosa espesa de arcilla que contenia una
concentracidén de cloruro sédico de 0,086 moles por litro de
agua, se envejecid, mezclando con suavidad, durente un pe-
riodo de una hora.

20 Después de envejecer, la suspensidn acuosa espesa
se tratd con Betz Polymer 1230, previamente disuelto en agua,
a una concentracidn de 0,0667 por ciento en peso y en canti
dad que ascendia & 0,112 kg, base sece, por tonelada. de ar
cilla seca, bajo condiciones de mezclado suave durante unos

25 10 minutos.

21.7.73
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En este punto, despuds de afiadir la solucidn de
polimero, la suspensién acuosa espesa de arcilla estaba cor
tituida por 20 por ciento de sdélidos de arcilla y contenia
clo}uro sddico @ una concentracidn de 0,0117 moles por litro
de agua. !

Inmediatamente despuéds de la adicidn de la solu-~
cidén de volimero a la suspensidén acuosa espesa de arcills,
se observaron numerosos fléculos, muy descoloridos, que se
formaban y sedimentaban de la suspensién, segin se ha descri
to en el Ejemplo 3.

La suspensién de arcilla refinada, que contenia
aproximadamente 15,3 por ciento de sélidos de arcilla, se
recogid y se tratd como se hs descrito en el Ejemplo 3. Es-
ta arcilla especialmente tratada tenfia un brillo de 92,6,
después de lixiviar, y contenia 0,53 éor ciento en paso de

impurezas de titanio expresadas como 1i0, ¥ 1,03 por ciento

2
en peso de impurezas de hierro expresadas como Fe_, O,

273

EJEMPLO 10

Una muestra de la suspensién acuosa espesa tra-
tada del Ejemplo 9, despuds de tratamiento con cloruro sé-
dico, se énvejecid, mezclando con puavidad, durante un ve-
riodo de tres horas antes del tratamiento con polfmero. Des
pués de envejecer, esta suspensidén acuosa esvesa se traté
del mismo modo gue en el Ejemplo 9.

Ta arcilla refinads tenfa un brillo de 93,2,des -

- 22 -
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pués de lixiviar, y contenfa 0,40 por ciento de impurezas
de titanio expresadas como TiO2 y 1,03 por ciento en peso

de impurezas de hierro expresadas como Fe203.

EJEMPLO 11

Una muestra de la suspensidén acuosa espesa tra-
tada del Ejemplo 9, después de tratamiento con cloruro s6-
dico, se envejecid, mezclando con suavidad, durante un verig
do de 22,5 horas antes del tratamiento con polimero.

Desouds de envejecer, esta suspensidn acuosa o8-
pesa se tratd como en el %jemplo 9.

Ia arcilla refinada de este ejemplo tenfa un bri
1lo, despuds de lixiviar, de 92,7 y contenia 0,51 por ciento
en peso de impurezas de titanio expresadas como T102 v 1,03
por ciento en peso de impurezas de hierro expresadas como
Fe203.

Los cuatro ejemplos siguientes ilustran el efecto

de la dosificacidn de polimerc sobre el rendimiento y la ca

1idad de la arcilla refinada.

DJEMPLO 12

Ia arcilla cruda del Ejemplo 1 se tratd, mezmclan
do en un dispositivo de disolucidn de Cowles durante 16 mi-
nutos a 65 por ciento de sdlidos con un diswversante, una
combinacidn de hexametafosfato sddico, en cantidad que as-
cendie a 2,25 kg por tonelada de arcilla seca, y metasilicg

t0 sddico en cantidad que ascendia a 7,4 kg por tonelada de
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arcilla sece. Esta suspensidn acuosa espesa tratada se dilu
y6 con agua hasta 40 por ciento de sélidos de arcilla y se
traté adicionalmente con cloruro sédico en cantidad que as-
cendfa a 7,4 kg por tonelada de arcilla seca y se mezcld 12
minutos, Esta suspensidn scuosa esvesa de arcilla contenia
una concentracidn de cloruro sdédico de 0,0946 moles por li-
tro de agusa.

Esta suspensidn acuosa espesa tratada que contenia
40 por ciento de sdlidos de arcilla se envejecid mezclando
con suwavidad durante un periodo de tres horas.

Despuds de enve jecer, la suspensién acuosa espesa
se tratdé con Betz Polymer 1230 como se ha indicado anterior
mente en el Ejemplo 9, y en cantidad de 0,112 kg, base seca,
por toneladas de arcilla seca. Después de afiadir la solucidn
de polimero, la suspensidén acuosa espesa de arcilla contenfa
20 por ciento de sdélidos de arcilla y cloruro sédico a una
concentracidn de VU,035 noles por litro de agua.

Inmediatamente despuds de lé adicidn de la solu-
cidén de polfmero a la suspensidn acuosa espesa de arcilla,
se aprecid que se formaban numerosos fléculos muy descolori
dos, que sedimentaban de la suspensidn, como se ha descrito
en el Ejemplo 3.

La suspensidn de arcilla refinada se recogid y se
tratéd como se ha descrito en el Ejemplo 3. Se obtuvo un ren

dimiento de 47,6 vor ciento de arcilla blanca, que tenfa un
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brillo de 93,9, después de blanquear. Esfa arcilla contenis
0,23 por ciento en peso de impurezas de titanio expresadas
como TiO2 ¥y 1,02 por ciento en peso de impurezas de hierro
expresadas como Fe203.
5 BEJBMPLO 13

Se repitid el Ejemplo 12 excepto oue se usé una
dosificacidén de polfmero de 0,09 kg, base seca, por tonela-
da de arcilla seca.

Se obtuvo un rendimiento de 47,7 por ciento de

10 arcilla blanca, que tenfa un brillo de 93,7, después de li-

xiviar. Esta arcilla contenfa 0,27 por ciento en peso de
impurezas de titanio expresadas como Tioz y 1,04 por ciento
en peso de impurezas de hierro expresadas como Fe203.

BJEMPLO 14
15 Se repitié el Ejemplo 12 con excepcidn de gue se

usé una dosificacidn de polimero de 0,045 kg, base seca, por
tonelada de le arcilla seca.

Se obtuvo un rendimiento de 57,7 por ciento de ar
cilla blanca, que tenfa un brillo de 93,1 despuds de lixi-

20 viar. Esta arcilla contenla 0,42 por ciento en peso de im-

purezas de titanio expresadas como T102 y 1,03 por ciento en
peso de impurezas de hierrq exoresadas como Fe203.
BEJEMPLO 15

Se repitié el Ejemplo 12 con excepcidn de que se

25 usé una dogificacidn de polfmero de 0,018 kg, base seca, por

21.7.73
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tonelada de arcilla seca.

Se obtuvo un rendimiento de 70,2 por ciento de ar
cilla blanca, gue tenfa un brillo de 91,3, despuds de lixi-
viar. Esta arcilla contenia 0,93 por ciento en peso de impu
rezas de titanio expresadas como TiO2 ¥y 1,04 por ciento en
peso de impurezas de hierro expresadas como Fe203.

IIT, Las tabulaciones y cifras siguientes propor-
cionan ejemplos adicionales de las variaciones utilizables
dentro de la extensidn de la presente invencidn.

A. La sal

La sal preferida en el procedimiento de la vresen
te invencidén es el cloruro sédico. Otras sales eficaces en
el procedimiento'de la presente invencidn son el sulfato sé
dico, carbonato sddico, cloruro potdsico, nitrato sédico y
clorufo aménico. Sales semejéntes que se ha encontradoc gue
no son eficaces dentro de la presente invencidn son el ace-
tato sdédico, bicarbonato sédico, hipoclorito sédico, bromu-
ro potdsico, sulfato de aluminio y sulfato aménico,

B. El polimero

Los polimeros preferidos de la presente invencidén
son Nalco 635 y 675 un polimerd de poliacrilamida soluble en
agua, fuertemente anidnico, con un peso molecular superior
a un milldn, producido por la firma Nalco Chemical Company,
Chicago, Illinois, y Betz 1200, 1210, 1220 y 1230, un copo=

limero orgdnico de acrilamida soluble en agua, fuertemente
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anidnico, que tiene un peso molecular superior s un milldn,
suministrados por la firma Betz Laboratories, Inc, Trevose,
Pensilvania. Las series 1200 a 1230 de polimeros de Betz es
tdn claesificadas, progresivamente, en orden de sus designa-
ciones numéricas crecientes, como peso molecular alto, nmuy
alto y sumamente alto, E1l polimero 1230 de peso moleculsr
sumamente alto (aproximadamente 12 - 13 millones) que &std
constituido por 60% de compuesitos acrilicos, es preferido
en la prdetica de la presente invencidn,

Polimeros de caracter catidnico o neutro se ha en
contrado que son inadecuados para la presente invencidn., Otros
polimeros incluyendo poliacrilamidas, con pesos moleculares
inferiores a un millén se han encontrado ineficaces =n el pro
cedimiento de la presente invencién,

Asi pues, en la préctica de la ovresente invencién,
y como se ha discutido brevemente con anterioridad, los poli
meros adecuados que pucden emplearse en la presente inven-
cién comprenden productos solubles en agua fuertemente snid
nicos, obtenidos mediante la polimerizacidn de gcrilamidas
0 copolimeros de acrilamidas y otros mondmeros polimerizables
con ella tales como 4cido acrilico, dcido metacrilico, etc.
Tales productos son conocidos y pueden obtenerse mediante téc
nicas de polimerizacidn convencionales, por ejemplo, polime
rizacidn en masa, solucidn, suspensidn 6 emulsidn, etc.

Por tanto, conforme a la presente invencidn, se
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prefiere emplear un polimero anidnico soluble en agua, que

tiene la estructura genersl

H2 - ?H CH2 - ?H*':L'
> =0 C=0
%Hz b4 Cl)-Na-!:J y
basado en una estructura de poliacrilamida tal como
10
CH2 - ?H
€=0
l
NH2 n
15
Se ha descubierto que la naturaleza del polimero
es critica hasta el extremo de queel polielectrolito debe
tener un cardcter altamente anidnico y un peso molecular
alto. A este respecto, se obtienen resultados particular-
20 mente ventajosos en la presente invencién cuando el poli-
mero tiene un peso molecular alto,‘es decir, superior a un
milldn.
C. Disversidn de arcilla cruda
La arcilla cruda puede dispersarse preferiblemen-
25 te a 68-69% de sélidos con una combinacién quimica, inclu-
21.7.73
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vendo cantidades variables de hexametafosfato sdédico y 2,25
kg de metasilicato sddico por tonelada de arcilla, mezclan-
do con una intensidad de mezclado de 1277 metros por minu~
to durante cinco minutos.

5 La combinacidén de dispersantes es esencial por
dos razones. En primer lugar, los niveles de dosiiicacidn
de hexametafosfato sédico necesarios paré dispersar el cru-
do no pueden ser tolerados en el procedimiento ya que afec-
12 al rendimiento ¥y a la calidad del producto acabado. En

10 segundo iugar,.el metasilicato sédico sélo, no dispersard
con eficacia el crudo en suspensiones acuosSas esSpeSas con-
‘centradas. Fl metasilicato sédico no afecta al rendimiento
¥y & la celidad tan criticamente como lo hace el hexametafos
fato sédico.

15 Las combinaciones de los dos compuestos quimicos
dispersan la suspensidn acuosa esPesa cruda concentrada mds
eficazmente cue cualquiera de ambos compuestos quimicos ais
lados.

La eficacia del hexametafosfato sddico como dis-

20 persante para crudo de Georgia Oriental disminuye a medida
que sSe prolonga el tiempo de almacenamiento de la susvensidn
acuosa espesa dispersada.

Un cierto mimero de ejemplos que demuesirsn el efec
to de la dosificecidén de hexametafosfato sddico frente al

25 tiempo de almacenamiento de la suspensidén acuosa espesa dis

21.7.73
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rersada, sobre el rendimiento, brillo y contenido de impure
zas de titanio retenidas en el producto acabado, se muestran
en les Figuras 2 a 4. La Figura 2 muestra el efecto de la
dosificacidén de hexametafosfato sédico sobre el rendimien~
to de arcilla recogida después de tiempos de almacenamiento
diversos de la suspensidén acuosa espesa dispersada.

En la Figura 2 la curva A representa una dositi-
cacidn de hexametafoéfato sédico de 1,61 kg por tonelada de
arcilla seca; la curva B representa una dosificacién de 2,0
kg por tonelada de arcilla seca y la curva C una dosifica~
cidn de 2,5 kg por tonelads de arcilla seca. |

Ia Pigura 3 muestra el efecto de la dosificacidn
de hexametafosfato sdédico sobre el brillo de la arcilla aca
bada después de diversos tiempos de almacenamiento Ge la
suspensidn acuosa espesa dispersada. R

En la Figura 3 las dosificaciones de hexametafos-
fato sédico representadas por las curvas 4, By C son 1,6,
2,0 y 2,5 kg por tonelads de arcilla seca, respectivamente.

- Ia Figura 4 muestra el efeeto de la dosificacidn
de hexametafosfato sédico sobre el tanto por ciento de did-
xidos de titanio retenidos en la arcilla acabada, después
de diversos tiempos de almacenamiento de la suspensidén acuo
8a espesga dispersada.

| En la Figura 4 las dosificaciones de hexametafosfa

to sdédico representadas por las curvas A, By C, son 1,6,
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2,0 y 2,5 kg por tonelada de arcilla seca respectivamente.

En cada ensayo, la dosificacidn de metasilicato
sédico fué de 2,25 kg por tonelada de arcilla.

Como se indica, se hace necesaria la optimizacidn
de las dosificaciones de hexametafosfato sdédico, segin sea
la extensidén del tiempo de almacenamiento de la suspensidén
acuosa espesa, al objeto de obtener la calidad del prqduoto
sin sscrificar indebidamente el rendimiento. Sin embargo es
esencial algo de tiempo de almacensmiento, unas 20 a 48 ho-

ras, para producir el mdximo brillo.

D, S8lidos de suspensidn acuosg esvesa variables

durante el tratamiento quimico :

Se determind el efecto de variacidn del grado de
cizalla variando los sélidos de la suspensidn acuosa espesa
durante el tratamiento, sobre el rendimiento, sdélidos en la
suspensidn acuosa espesa refinada y brillo.

Se llevaron a cabo ensayos tratando arcilla cruda
a diversos niveles de contenido de sdélidos, comprendidos en
tre 45 y 65%, al tiempo que se mezclaba durante 20 minutos
con una combinacién de compuestos guimicos constituida por
2,25 kg de hexametafosfato sddico por tonelada de arcilla y
6,75 kg de metasilicato sédico por tonelads de arcilla. Ca-
da suspensidn acuoss espesa se diluyd después hasta 405 de
sélidos y se tratd con 7,4 kg de cloruro sddico por tonela-

da de arcilla, mientras se mezclaba durante un pericdo adi-

- 31 -



10

15

20

25

21.77.73
C.M.H.

cional de 15 minutos.

Las suspensiones acuosas espesas tratadas anterior
mente, se envejecieron durante un periodo de 3 horas mezclan
do con velocidad lenta, a 40% de sélidos. Despuds de enve je
cer, las suspensiones acuosas espesas se diluyeron hasta 20%
de sélidos y se trataron con 0,112 kg de polimero por tone-
lada de arcilla utilizando una velocidad de agitacidn lenta
para incorporar el agua de dilucidn y la solucidn de peli-
mero, '

Después del tratamiento con polimero, se permitid
que sedimentaran los fldculos resulfantes de impurezas, ¥y
las suspensiones de arcilla refinadas se retiraron del sedi
mento y se tratarqn hasta obtener arcilla scabada., Los re-~
sultados se muesiraen en las Piguras 5~7. La Figura 5 muestra
el efécto de diversos sdlidos en lg suspensidn acuosa espe-
sa durante el tratamiento gquimico, sobre el rendimiento. El
tiempo de retencidn se ajusté para que proporcionara la mis
ma entrada de trabajo paranla'arcilla a los niveles de sdéli
dos variables, La Figura 6 muestra el efecto de diversos sé
lidos en la suspensidn acuosa esvesa durante el tratamien-
to quimico sobre el brillo que resulta. Ia Figura 7 muesirs
el efecto de diversos sélidos en la suspensidén acuosa espesa
durante el tratamiento quimico sobre el tanto por ciento de
T102 que permanece en lg arcilla acabada refinsda. E1 tiem-

po de retencidn se ajusté para oque proporcionara le misma en
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trada de trabasjo para la arcilla a los niveles de s8dlidos
variables,
Como se muestra en las Figures 5 - 7, los grados

de cizallamiento obtenidos con una cantidad elevada de séli
5 dos en la suspensidn acuosa espesa (por ejemplo 65%) son re

gueridos para producir un rendimiento méximo. 3in embargo,

pueden obtenerse productos aceptables tratando arcillas que

tengsn un contenido de sélidos de 45% o mds elevado.

E. Efecto de las Administraciones de compuestos

10 quimicos
Se determind el efecto de cantidades verisblés de

compuestos quimicos sobre el rendimiento, sdlidos en la suspen
sidn acuosa espesa refinada y brillo. Este estudio se iimitd
8 1o utilizacién de hexametafosfato sédico, metasilicato sdédi
15 co anhidro y cloruro sédico. Polifosfeto, silicatos y otras
sgles distintes de las enumeradas anteriormente, fueron me-
nos eficaces o indeseables.
E1l crudo se tratd con hexemetafosfato sddico, en
cantidades que variaban entre 1,35 y 4,05 kgs por tonelada
20 de arcilla, y metasilicato sddico en cantidades que varia-
ban entre 5,4 y 7,4 kg por tonelads de srcilla. Fl trata-
miento se efectud mezclando a 65% de sélidos de arcilla con
una intensidad de mezclado de 1158 metros por minuto duran-
te 16 minutos. Las suspensiones acuosas espesas fueron di-

25 luidas hasta 40% de sélidos y se trataron con cloruro sdédi-

2107-73
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co, en cantidades que variaban entre 5,6 ¥ 8,3 kg por tone-
lada de arcilla, mientras se mezclaba durante 12 minutes
mas.

Las suspensiones acuosas espesas anteriormente tm
tadas se envejecieron durante un periodo de tres horas mez-
clando con velocidad lenta a 40% de sélidos. Después de en-
vejecer, las suspensiones espesas se diluyeron hasta 20%
de sélidos y se trataron simultdneamente con 0,112 kg de
polimero por tonelada de arcilla utilizando agitacidn sua-
ve para incorporar el agua de dilucidn y la solucidn de po-
1limero a las suspensiones acuosas espesas de arcilla.

Después del tratamiento con polfmero, se dejé que
los fldculos resultantes sedimentaran. Las fracciones de ar
cilla refinada que permanecian en suspensidn fueron retira-
das de los sedimentos y tratadas hasta obtener arcillas aca
badas. Los resultados se muestran en las Figuras 8 g 12, Ia
Figura 8 muestra el efecto de diversas dosificaciones de me
tasilicato sédico con diversas dosificaciones de hexameta-
fosfato sédico y una dosificacidén de cloruro sédico de 5,6
kg vor tonelada de arcilla seca, sobre el rendimiento y el
brillo.

En la Pigura 8, se afiadieron 5,6 kg por tonelada
de arcilla seca de cloruro sddico, para proporcionar una
concentracién de cloruro sédico en la suspensidn acuosa es-
pesa de 40% de sélidos de 0,415% 6 0,0713 moles por litro
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de agua y para proporcionar una concentracidn de cloruro sé
dico en la suspensidn acuosa espesa de 20% de sblidos de
0,156% & 0,0267 moles por litro de agua. Las dosificaciones
de metasilicato sddico representadas por las curvas A,B,C y
D son 5,4, 6,1, 6,75 ¥ 7,4 kg por tonelads de arcilla seca,
respectivamente.

La Figura 9 muestra el efecto de diversas dosifi-
caciones de metasilicato sédico con diversas dosificaciones
de hexametafosfato sddico y una dosificacidn de 6,5 kg por
tonelada de arcilla seca, sobre el rendimiento y el brillo.

En la Figura 9, se afladieron 6,5 kg por tonelada
de arcilla seca de cloruro sddico, para proporcionar una con
centracidn de cloruro sédico en la suspensién acuose espesa
de 40% de sdlidos de 0,481% & 0,0827 moles por litro de agus
¥ proporcionar una concentracidén de cloruro sdédico en la sus
pensién acuosa espesa de 20% de sélidos de 0,181% 6 0,0310
moles por litro de agua. Ias dosificaciones de metasilicato
sbédico representadas por las curvas A,B,C y D son 5,4, 6,1,
6,75 y 7,4 kg por tonelada de arcilla seca, respectivamen-—
te,

La Figura 10 muestra el efecto de diversas dosi-
ficaciones de metasilicato 8dédico y hexametafosfato sddi~
co, y una dosificacién de cloruro sédico de 7,4 kg por to-

nelada de arcilla seca sobre el rendimiento ¥y el brillo.
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En la Figura 10, se afiadieron 7,4 kg de cloruro sé
dico por tonelada de arcilla seca, pare proporcionar unsa con__
centracidn de cloruro sdédico en la suspensién acuosa espesa
de 40% de sélidos de 0,547% 6 0,0941 moles por litro de agua

5 ¥ vroporcionar una concentracidn de cloruro sdédico en la sug
pensidn acuosa espesa de 20% de sélidos de 0,206% 8 0,0353
moles por litro de agua. Las dosificaciones de metasilicato
sédico representadas por las curvas A, B, C ¥ D, son 5.4,
6,1, 6,75 y 7,4 kg por tonelada de arcilla seca respectiva-

10 mente, )

La Figura 11 muestra el efecto de diversas dosifi
caciones de metasilicato sédico y hexametafosfato sddico y
ung concentracidén de cloruro sédico de 8,3 kg por tonzlada
de arcilla seca sobre el rendimiento y el brillo.

15 En la Figura 11, se afiadieron 8,3 kg de cloruro
sédico por tonelada de arcilla seca, para proporcionar una
concentracidn de cloruro sédico en la suspensidn acuosa es—
pesa de 40% de sélidos de 0,613% 6 0,1055 moles por litro de
agua y proporcionar una concentracidn de cloruro sdédico en

20 la suspensidén acuosa espesa de 20% de sdélidos de 0,231% §
0,0396 moles por litro de agua. Las dosificaciones de meta-
silicato sddico revresentadas por las curvas 4, B, C y D sa
5,4, 6,1, 6,75 ¥y 7,4 kg por tonelada de arcilla seca, respec
tivamente,

25 La Tigurs 12 muestra el efecto de diversas dosifi
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caciones de cloruro sédico a diversas dosificaciones de clp
ruro sédico y una dosificacidén promedia comprendida entre
5,4 v 7,4 kg por tonelads de arcilla seca sobre los sélidos .
suspensidn acuosa espesg refinada.

Bn la Figura 12, que muestra el efecto de dosifi-
caciones de compuestos quimicos sobre sdélidos en la susvyen-—
sién acuosa espesa refinads, estd representada una docifica
cién promedia de metasilicato sdédico comprendida entre 5,4
¥y 7,4 kg por tonelada de arcilla seca. Tas dosificaciones
de cloruro sédico representadas por las curvas A, B, C y D

son, respectivamente:
CLORURO SODICO

Ke/tonelada - (oncentracidn, %
de arcilla $6lidos en la sus
pensidn acuosa es
pesa, %
40% 20%
A 5,6 : 0,415 0,166
B 6,5 0,481 0,181
c Ty4 0,547 0,206
D 8,3 0,613 0,231

Las Figuras 8 a 11 muestran el efecto de dosifi-
caciones variables de hexametafosfato sédico y metasilica-
to sédico en combinaciones, con cantidades constantes de clpo
ruro sédico, variando la dosificacidén de cloruro sddico de

uns figura a la siguiente.
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Ademds de mostrarse en dosificaciones como kg por
tonelada de arcilla, el cloruro sédico se muestra también co
mo une concentracidn expresada como solucién en tanto por
ciento basada en la cantidad de agua presente en cada Sis-
tema de suspensidn acuosa espesa. Estas concentraciones se
muestran para sélidos en la suspensidén acuosa espesa al 40%
¥y después de dilucidn al 20% de sdélidos de la suspensidn acuo
sa espesa. Especificamente, la Figura 8 muestra el efecto de
diversas dosificaciones de metasilicato sédico con diversas
dosificaciones de hexametafosfato sédico ¥y una dosificacién
de cloruro sdédico de 5,6 kg por tonelédé de arcilla seca, so
bre el rendimiento y el brillo. La Figura 11 muestra el efec
to de diversas dosificaciones de metasilicato sédice y hexa
metafosfato sddico y una concentracidn de cloruro sédico de
8,3 kg por tonelada de arcilla Seca, sobre el rendimiento
¥y el brillo.

En general, las Figuras 8 a 11, muestran los efec
tos siguientes.

Dosificaciones crecientes de hexametafosfato sédi
co dan por resultado valores del brillo decrecientes y valo
res de rendimiento crecientes. Sin embargo, el grado de cam
bio en los valores que tiene lugar con dosificeciones cre-
clentes de hexametafosfato sddico fué progresivamente dismi
nuido a medida que fueron aumentadss las dosificaciones de

metasilicato sdédico y cloruro sédico. Esto fue especifica-
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mente cierto para los valores del brillo, como se aprecia
comparando las Piguras 8 y 11.

Dosificaciones crecientes de metasilicato sddico
dieron por resultado valores de brillo crecientes y valores
de rendimiento decrecientes. El grado de cambio en los valg
res que tiene lugar sumentando las dosificaciones de meha-~
silicato sdédico fueron progresivemente aumentados con cosi-
ficaciones crecientes de hexametafosfato sdédico y, al con=-
trario, disminuyeron con dosificaciones crecientes de cloru
ro sédico.

Dosificaciones crecientes de cloruro sédico die-
ron también como resultado valores crecientes de brillc y
valores decrecientes de rendimiento. En este caso, el grado
de cambio en los valores del brillo, que tiene lugar con do
sificaciones crecientes de cloruro sddico fué progresivamen
te aumentendo a medida que aumentaron las dosificaciones de
metasilicato sddico.

La interpretacidén anterior sirve para ilusitrar
1la necesidad de seleccionar y mantener cuidadosamente un
equilibrio de dosificaciones de compuestos quimicos con ob-

jeto -de producir valores 6ptimos del brillo y del rendimien

" to.

La Pigura 12 ilustra el efecto de dosificaciones
variables de compuestos gquimicos sobre el contenido de sé-

lidos de la suspensidén acuosa espesa refinada. Dado que la
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sedimentacidn de cada suspensién acuosa espesa fué efectua-
da a 20% de sélidos, los valores resultantes dependfan dni-
camente de las dosificaciones de compuestos quimicos. Espe-
cificamente, la Figura 12 muestra el efecto de diversas do-

5 sificaciones de cloruro sdédico a diversas dosificaciones de
hexametafosfato sédico y una dosificacidén vromedia de netasi
licato sdédico comprendida entre 5,4 y 5,6 kg por tonciada &
arcilla seca, sobre los sdlidos en la suspensién acuosa es-
pesa refinada.

10 En general, la Figura 12 muestra los efectos si-
gulentes.

Dosificaciones crecientes de hexametafosfatlo 36di
co dieron como resultado contenidos de sélidos en la suspen
8idn acuoss espesa crecientes.

15 Xl efecto de cantidades variables de metasilicato
sddico, dentro del intervalo ensayado, fué inferior a + 1%
de sélidos de la suspensidén acuosa espesa, por consiguiente
solo se muestran valores promedios.,

Los sdélidos en lg suspensién acuosa espess fueron

20 disminuyendo con dosificaciones crecientes de cloruro sédi-
co para cada nivel de hexametafosfato sddico utilizado.

P, Envejecimiento de la Suspensidn acuosa esvpesa

tratada gquimicamente:

Despuds del tratamiento gquimico, la suspensidn acuo

25 Sa espesa puede ser enyejecida,_tipicamente. Los efectos de

21.77.73
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enve jecimiento estdtico y con mezclado se muesiran en las

Read

Figuras 13 a 15. Especificamente, la Figura 13 muesira el
efecto de envejecimiento estdtico y enve jecimiento con mez-
clado, de una suspensidn acuosa espesz de arcilla reflocu-
lada, sobre el rendimiento de arcilla recogida.

En la Pigura 13, la curva A representa envejecimien
t0 estdtico y la curva B representa enve jecimiento mientras
se mezcla.

Lg Figura 14 muestra el efecto de envejecimiento
estdtico y envejecimiento con mezcla de una suspensidn acuo
8a, espesa de ércilla refloculada, sobre el brillo de la ar-
cilla acabada.

En la Pigura 14 la curva A representz enve jeci-
miento estdtico y la curva B representa envejecimiento mien
tras se mezcla.

La Pigura 15 muestra el efecto de envejecimiento
estdtico y envejecimiento con mezcla de una suspensién acuo
sa espesa de arcills refloculads sobre el didxido de titanio
retenido en la arcilla acabada.

BEn la Figura 15 la curvs A representa envejecimien
to estdtico y la curva B representa envejecimiento mientras
se mezcla.

Como se ha ilustrado, se obtuvieron los valores
mds altos del brillo y los niveles mds bajos de titanio ba-

jo condiciones de envejecimiento de la suspensidn acuosa es
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vesa sin mezclar. Los niveles de rendimiento decrecfan con
el tiempo bajo ambas condiciones de envejecimiento, sin em
bargo, disminufan en menor grado cuando la suspensidén acuo-
sa espesa fué envejecida sin mezclar. Los valores Sptimos en
el brillo del producto muestran necesitar unas 20 horas de
enve jecimiento bajo condiciones de ausencia de mezclzio.

G. Dosificaciones de polfmero :

Se efectuaron ensayos adicionales mediante el mis
mo método de la presente invencidn con dosificaciones cons-
tantes de 6,75 kg de metasilicato sdédico por tonelada de ar
cilla y 7,4 kg de clorurc sédico por tonelada de arcilla uti
lizada en cada ensayo. E1 hexametafosfato sédico se rizo va
riar en cantidades comprendidas entre 1,35 y 4,05 kg por to
nelada de arcilla. E1 polimero se hizo variar desde 0,018 a
0,112 kg, base secé, por tonelada de areilla., Los resulta-
dos se muesfran en la Figura 16.

En la Figura 16, la dosificacidn de metasilicato
sédico es de 6,75 kg por tonelada de arcilla seca, la dosi-
ficacidén de cloruro sédico es de 7,4 kg por fonelada de ar-
cilla seca, proporcionando una concentracidn de cloruro sé-
dico en una suspensidn acuoss espesa de 407 de sélidos de
0,547% y de 0,206% en una suspensidén acuosa espesa de 20%
de sdlidos. Las dosificaciones de polimero representadas por

las curvas, en kg por tonelada de arcilla seca son:
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A - 0,018
B - 0,045
¢ - 0,068
D - 0,090
E - 0,112

Segin se ha indicado, los valores del brillo au-
mentaron a medida que aumentaron las dosificaciones ae po-
1fmero. Sin embargo, para cada dosificacién de polimero, el
valor del brillo disminuyé a medida que se aumentaron las do
sificaciones de hexametafosfato sédico. Un efecto inverso
fuéd apreciado para valores del rendimiento. Dosificaciones
crecientes de polimero produjeron valores decrecientes Je

rendimiento. Pero, para cada dosificacidén de polimero, los
valores del rendimiento aumentaron a medida que aumentaron
las dosificaciones de hexametafosfato sddico.

Bajo las condiciones mostradas en la Figura 16,
puede verse que sSe necesitaron dosificaciones de 0,090 a
0,112 kg de polimero por tonelada de arcilla utilizadas en
combinacidén con unos 2,25 kg de hexametafosfato sédico por
tonelada de arcilla, con objeto de producir rendimientos
Sptimos de arcilla de brillo mayor de 93.

H. Concentraciones variables de Cloruro sddico

Segin se ha indicado anteriormente, la cantidad de

cloruro sédico afecta en gran manera a la calidad y rendi-

miento del producto. Sin embargo, estos valores estdn afec-—
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tados por la concentracidn de cloruro sédico, basada en el
peso de cloruro sdédico disuelto en la cantidad de agua pre-
sente en el sistema de suspensidn acuosa espesa ¥y expresada
como tanto por ciento en la solucidn, en vez de estar basa-
da en el peso de arcilla seca. Asimismo, estas concentracio
nes pueden ser expresadas como moles por litro basadas en
el volumen de solucidn de cloruro sédico-agua, pero rc 21
volumen total de le suspensién acuose espesa.

Puede apreciarse que las concentraciones $ptimas
necesarias para producir vslores mdximos del brillo con mds
altas durante el periodo de envejecimiento de la suspensidn
acuosa espessg que durante ls fase del proceso de tratamiento
con el polimero. Asi pues, se requiere una reduccidn en el
contenido de sdélidos en la suspensidn sgcuosa espesa o €n el
contenido aumentadd de agua, en el momento del tratemiento
con polimero.

Se llevaron g cabo diversos estudios para deter-
miner el efecto de concentraciones variables de cloruro sé-

dico durante dos fases del procedimiento, la fase de trata-

.miento y envejecimiento de las suspensiones acuosas espesas

de arcilla con el cloruro sdédico, y la fase de tratamiento

con el polfmero. Los ensayos fueron efectuados tratando sus
vensiones acuvosas espesas de contenidos diferentes de sdéli-
dos con cantidades variables de cloruro sdédico estableciéndo

de este modo un intervalo de concentraciones al mismo conte
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nido de sdlidos, y manteniendo también, las mismas concen-
traciones con contenidos diferentes de sélidos. En el momen
to del tratamiento con el polimero, las suspensiones acuosas
espesas que contenfan las mismas concentraciones de cloruro
fueron diluidas con agus hasta niveles variables de conteni-
do de sdélidos, estableciendo de este modo un intervalc cife
rente de niveles de concentracidén desde el tratamiento con
cloruro sédico y la fase de enve jecimiento.

Cada ensayo fué llevado g cabo suspendiende arci-
1la cruda al 69% de sd8lidos durante un periodo de 10 minutos
a una intensidad de mezclado de 1277 metros por minuto. ILa
dispersidn se llevd a cabo con una solucidn constituids por
una combinacién de hexametafosfato sédico y metasilicato sg'
dico equivalente a2 2,25 kg, de cada uno, por tonelada de ar

cilla,
Despuds de dispersidn, el crudo se dejé envejecer

durante la noche con agitacidén suave. Despuds de enve jecer,
la suspensién acuosa espesa dispersada se traté con una so-
lucidn que constaba de eguivalentes a 0,45 kg de hexameta-
fosfato sddico vor tonelada de arcilla y 4,5 kg de metasill
cato sddico pbr tonelada de arcilla, mezclando duvrante 30
minutos a2 65% de sélidos utilizando la misma intensidad de
mezclado que para la dispersidn.

Porciones de la suspensién acuosa espesa anterior

mente tratada fueron reducidas en contenido de sdélidos has-
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ta niveles diversos y se trataron adicionalmente con canti-

dades diferentes de cloruro sdédico, mezclando con una inten

gidad de mezclado de 1158 metros por minuto durante un perio

do de 12 minutos,

Después de tratamiento con cloruro sédico, cada
suspensidn acuosa espesa fué enve jecida, mezclando svevemen
te, durante un periodo de tres horas.

Después de envejecimiento, las suspensiones acuo-
sas espesas fueron diluidas de nuevo hasta diversos conteni
dos de sélidos y tratadas con una solucidn de polimeruv s una
concentracidn de 0,027% y en una cantidad equivalente a 0,112
kg, base seca, por tonelada de arcilla. E1l agua de dilunidn
y la solucidn de polimero se incorporaron a las suspeunsiones
acuosas espesas enve jecidas mezclando suavemente. Los flécw
los de impurezas que resultaron, sedimentaron de la suspen-
sidén a una velocidad de sedimentacidn equivalente a 0,02 ho
ras (1,2 minutos) por centimetro de espesor de la suspensién
acuose espesa. ’

Las fracciones de arcilla refinada que permanecian
en suspensién fueron separadas de los sedimentos y tratadas
hasta obtener arcillas acabadas. Detalles de los diversos en

sayos estén tabulados a continuacidn.
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TRATAMIENTO CON CLORURO
S0DICO Y FASE DE ENVEJE-

N
—
C.5%

CON POLIMERO

FASE DE TRATAMIENTO

CIMIENTO
Sélidos ClNa Conc. ClNa S6lidos Conc, ClNs
en la sus kg/tone de Mo~ en la de Moles
pensién lada de ClNa 1les suspen- ClNa por
acuosa eg arcilla % litro sién % litro
pesa % acuosa
espesa %
35,0 6,68 0,398 0,0684 16 0,141 0,0242
35,0 6,68 0,398 0,0684 18 0,163 0,0279
35,0 6,68 0,398 0,0684 20 0,185 0,0314
35,0 6,68 0,398 0,0684 22 0,209 0,0358
35,0 6,68 0,398 0,0684 24 0,234 0,0401
35,0 6,68 0,398 0,0684 26 0,260 0,0446
35,0 7,81 0,465 0,0799 14 0,141 0,0242
35,0 7,81 0,465 0,0799 16 0,165 0,0283
35,0 7,81 0,465 0,0799 18 0,190 0,0358
35,0 7,81 0,465 0,0799 20 0,216 0,0371
35,0 7,81 0,465 0,0799 22 0,244 0,0419
35,0 7,81 0,465 0,0799 24 0,273 0,0469
35,0 8,93 0,531 0,0914 12 0,135 0,0232
35,0 8,93 0,531 0,0914 14 0,161 0,0276
35,0 8,93 0,531 0,0914 16 0,186 0,0323
35,0 8,93 0,531 0,0914 18 0,217 0,0373
35,0 8,93 0,531 0,0914 20 0,247 0,0424
35,0 8,93 0,531 0,0914 22 0,279 0,0479
35,0 10,02 0,596 0,1026 10 0,124 0,0212
35,0 10,02 0,596 0,1026 12 0,152 0,0260
35,0 10,02 0,596 0,1026 14 0,181 0,0310
35,0 10,02 0,596 0,1026 16 0,212 0,0363
35,0 10,02 0,596 0,1026 18 0,244 0,0418
35,0 10,02 0,596 0,1026 20 0,278 0,0476
- 47 -



VALORES DEL PRODUCTOQ

Brillo Rendi- Sdélidos
miento, en'la

o

» % suspensidén
acuosa
espesa

> refinadg,
%
90,9 75,0 13,4
91,6 68,0 14,2
92,1 61,8 15,0
92,5 56,8 16,0
10 92,8 50,4 16,9
93,0 45,0 17,8
91,7 75,0 11,8
92,2 68,0 12,6
92,6 60,5 13,4
93,0 54,3 14,4
93,2 48,0 15,0
15 93,2 42,0 16,0
92,2 76,7 9,9
92,7 69,0 11,0
93,1 61,4 11,9
93,4 54,0 12,6
93,6 47,2 13,2
93,7 41,0 14,0
20 92,3 79,0 8,0
92,8 71,0 9,2
93,3 62,8 10,3
93,6 55,2 11,0
93,8 48,2 11,5
93,9 41,2 12,0
25
21.7.73
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TRATAMIENTO CON CLORURO FASE DE TRATAMIENTO

SODICO Y FASE DE ENVAJE- CON POLIMERO
CIMIENTO
S6lidos ClNa Conc., ClNa S61lidos  Conc. ClNa
en la sus kg/tone de  Mo- en la sus de MNoles
5 pensién lada de ClNa les/ pensién ClNa por
acuosa eg arcilla %  litro acuosa % litro
pesa, % espesa
40,0 5,40 0,398 0,0684 20 0,150 0,0257
40,0 5,40 0,398 0,0684 22 0,169 0,0290
10 40,0 5,40 0,398 0,0684 24 0,189 0,0324
40,0 5,40 0,398 0,0684 26 0,210 0,0361
40,0 5,40 0,398 0,0684 28 0,233 0,0399
40,0 5,40 0,398 0,0684 30 0,257 0,0440
40,0 6,30 0,465 0,0799 18 0,153 0,0263
40,0 6,30 0,465 0,0799 20 0,175 0,0299
40,0 6,30 0,465 0,0799 52 0,197 0,0333
15 40,0 6,30 0,465 0,0799 24 0,221 0,0378
40,0 6,30 0,465 0,0799 26 0,245 0,0421
40,0 6,30 0,465 0,0799 28 0,272 0,0466
40,0 7,20 0,531 0,0913 16 0,152 0,0261
40,0 7,20 0,531 0,0913 18 0,175 0,C301
40,0 7,20 0,531 0,0913 20 0,200 0,0342
40,0 7,20 0,531 0,0913 22 0,225 0,0386
20 40,0 7,20 0,531 0,0913 24 0,252 0,0432
40,0 7,20 0,531 0,0913 26 0,281 0,0481
40,0 8,10 0,596 0,1027 14 0,146 0,0251
40,0 8,10 0,596 0,1027 16 0,171 0,0293
40,0 8,10 0,596 0,1027 18 0,197 0,0338
40,0 8,10 0,596 0,1027 20 0,224 0,0385
40,0 8,10 0,596 0,1027 22 0,253 0,0434
o5 40,0 8,10 0,596 0,1027 24 0,284 0,0486
21.7.73
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415652

VALORES DEL PRODUCTO

Brillo Rendi- Sélidos
o miento en la
” % suspensién

acuosa

espesa

refinada,

%

91,9 62,8 15,2
92,3 5545 16,1
92,7 51,4 17,1
93,0 46,0 17,7
93,1 40,0 18,7
93,1 35,2 19,5
92,4 61,5 13,6
92,8 55,2 14,4
93,1 44,0 14,8
93,3 43,2 15,9
93,4 37,0 16,7
93,4 32,0 17,5
92,9 62,4 12,0
93,2 55,2 12,8
93,4 48,2 13,4
93,6 42,0 13,8
93,7 35,7 14,6
93,7 30,5 15,2
93,1 63,8 10,5
93,4 51,4 11,2
93,7 49,4 11,8
93,8 42,5 12,2
93,9 36,0 12,5
93,9 30,4 13,0

- 50 -




415652

TRATAMIENTO CON CLORURO FASE DE TRATANMIBNTO
S0DICO Y FASE DE ENVEJE- CON FOLIMERO
CIMIENTO
S6lidos  ClNa Cone, ClNa Sélidos  Conc. ClNa
5 en la sus kg/tone de  Mo- en la sus de Iloles
pensién lada de C1lNa 1les/ pensién ClNa por
acuosa arcilla ¢4 litro acuosa % litro
espesa, egpesa
% %
4-550 4,39 07398 030683 23 07146 0,0249
45,0 4,39 0,398 0,0683 25 0,162 0,0278
10 45,0 4,39 0,398 0,0683 27 0,180 0,0309
45,0 4,39 0,398 0,0683 29 0,199 0,0341
45,0 4,39 0,398 0,0683 31 0,219 0,0375
45,0 4,39 0,398 0,0683 33 0,240 0,0411
45,0 5,13 0,465 0,0799 21 0,151 0,0250
45,0 5,13 0,465 0,0799 23 0,170 0,0292
45,0 5,13 0,465 0,0799 25 0,190 0,0325
15 45,0 5,13 0,465 0,0799 27 0,211 0,0361
45,0 5,13 0,465 0,0799 29 0,233 0,0398
45,0 5,13 0,465 0,0799 31 0,256 0,0439
45,0 5,87 0,531 0,0913 19 0,153 0,02¢2
45,0 5,87 0,531 0,0913 21 0,173 0,0297
45,0 5,87 0,531 0,0913 23 0,194 0,0333
45,0 5,87 0,531 0,0913 . 25 0,217 0,0372
50 45,0 5,87 0,531 0,0913 27 0,241 0,0413
45,0 5,87 0,531 0,0913 29 0,266 0,0456
45,0 6,59 0,596 0,1026 17 0,150 0,0257
45,0 6,59 0,596 0,1026 19 0,172 0,0294
45,0 6,59 0,596 0,1026 el 0,194 0,0333
45,0 6,59 0,596 0,1026 23 0,218 0,0374
45,0 6,59 0,596 0,1026 25 0,244 0,0418
25 45,0 6,59 0,596 0,1026 27 0,270 0,0464
21.7.73

C.M.H, - 51 -



VALORES DEL PRODUCTO
Brillo Rendi- Sdélidos

% miento, en la sus
4 % " pensidén
acuosg
5 espesa
refinada,

%

92,3 53,5 16,6
92,7 48,5 1795
92,9 43,0 18,4
93,1 38,0 19,2
10 93,2 33,4 20,0
93,2 29,0 21,0

92,9 52,5 14,8
93,2 46,0 15,6
93,4 40,5 16,4
93,5 35,0 17,2
93,6 30,0 17,8
15 93,6 25,7 18,7

93,5 51,5 13,2
93,6 44,8 13,7
93,7 38,5 14,4
93,8 33,5 15,1
93,8 28,5 15,7
93,8 24,0 16,4

20 93,8 52,5 11,5
93,9 45,5 12,0
94,0 39,0 12,4
94,0 33,0 12,8
94,0 27,5 13,1
94,0 23,5 13,4

25

21.7.73
C.M.H. - 52 =
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Dado que los resultados obtenidos era complejos
y fuertemente relacionados entre si, fueron ilustrados en
dos conjuntos diferentes de grdficas, en un intento de sim-
plificar los andlisis.

Tas Figuras 17, 18 y 19 muestraﬁ valores de brillo,
rendimiento y sélidos en la suspensidn acuosa espesa refina
da, respectivamente, representados frente-a una gama de sé-
lidos que varian en la suspensidén acuosa espesa existente du
rante la fase de tratamiento con el polimero. Cada figura
ilustra los resultados que se represéntan mediante cvrvas di
ferentes, producidas por diferentes concentraciones dz clo-
ruro sédico, Cada curva se establecid mediante resultados
que constan de valores parcialmente superpuestos obtenidos
de condiciones de sélidos en la suspensidn acuosa espese di
ferentes, que existen durante el tratamiento con cloruro sd
dico y en la fase de. envejecimiento de la suspensidén acuosa
espesa, '

Las figuras anteriores sirven para ilustrar las
conclusiones siguientes.

. Se obtuvieron intervalos extensos en rendimiento
y sélidos en la suspensidn acuosa espesa refinada para cual
guier nivel de brillo, es de¢ir,.se aprecié un brillo de 93
paré valores correspondientes del reqdimiento comprendidos
entre 45 y 67% aproximadamente y s8dlidos en la suspensidn

acuosa espesa refinada comprendidos entre 10 y 18% aproxima

- 53 -
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damente,

Se produjeron intervalos extensos de brillo a los
mismos niveles de rendimiento, es decir, se aprecid un rendi
mientorde 50% para valores correspondientes de brillo com-
prendidos entre 92,7 y 93,8% aproximadamente y sélidos en la
suspensidén acuosa éspesa refinada comprendidos entre 12 y
179% aproximadamente,

Las Figuras 20, 21 y 22 muestran los mismos valo-
res presentados en las Figuras 17, 18 y 19 representados fren
te a una gama de concentraciones variables de cloruro sddi-
co existentes durante la fase de iratamiento con el polime-
ro.

En la Figura 21, los sdélidos en la suspensidn acug
sa espesa durante el tratamiento con cloruro sdédico represen
tados mediante las curvas A, B y C son 35%, 40% y 45%, res-
pectivamente.

Estas figuras ilustran los resultados que Se repre
sentan mediante curvas, producidos por diferentes concentra
ciones de cloruro sdédico y bajo condiciones de contenido de
sélidos variable existentes durante el trataemiento con clo-
ruro sédico y la fase de enve jecimiento de la suspensidn
acuosa espesa. Sirven para ilustrar las generalidades si-
guientes, '

Los valores de brillo (Figura 20) fueron afecta-

dos sélo ligeramente por condiciones de sdélidos en la -

- 54 =
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suspensidn acuosa espesa diferentes, que existen durante el
tratamiento y la fase de envejecimientd de la suspensidn acuo
Sa espesa.

Las principales diferencias en los valores del bri
1lo se produjeron mediante concentraciones variables de clo
ruro sédico durante ambas fases de envejecimiento de la sus
pensidén acuosa espesa y de tratamiento con polimero,

Las diferencias en los valores del brillo, <omo
vienen afectados por concentraciones variables de cloruro
sédico, que existen durante la fase de tratamiento con poli
mero, se hicieron progresivamente menores a medida aque los
sélidos de la suspensidn acuosa espesa fueron aumentados du
rante el tratamiento y fase de envejecimiento.

Tos valores del rendimiento (Figura 21) fue-
ron fuertemente afectados por ambas condiciones de sdélidos
en la suspensidén acuosa espésa variables durante el trata-
miento y fase envejecimiento de la suspensidn acuosa espesa
y variando las concentraciones de cloruro sdédico durante la
fase de tratamiento' con polimero. Sorprendentemente, los va
lores del rendimiento fueron inafectados variando los nive-
les de concentraciones de cloruro sddico existentes durante
el tratamiento y la fase de envejecimiento de la suspensién
acuosa espesa.

Los niveles de sélidos en la suspensidn acuosa eg

pesa refinada (Figura 22) resultaron afectados algo semejan

- 55 -
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te a los valores del brillo, por cuanto las diferencias ma-
yores fueron producidas por niveles diferentes de concentra
ciones de cloruro sdédico existentes durante ambas fases de
tratamiento y enve jecimiento de la suspensidén acuosa espesa
y durante el tratamiento con polimero.'

En general, niveles crecientes de concentracidn
de cloruro sdédico produjeron valores de brillo aumentados,
¥ valores decrecientes tanto en rendimiento como en sédlidos
en la suspensidn acuosa espesa refinada. Sin embargo, pueden
utilizarse diferencias amplias en la cantidad de cloruro sé
dico y en el nivel de sdélidos en la suspensidn acuosa espe-
sa que produzcan la misma concentracidn de sal a agua, para
dar lugar a arcillas que tienen el mismo nivel de brillo a
lo largo de un intervalo extenso de rendimientos y de =d4li-
dos en la suspensidén acuosa espesa refinada.

I. Bfecto del contenido de titanio sobre el brillo

de la arcilla terminadas

El efecto de la cantidad de impurezas de titanio
retenidas en la arcilla terminada, sobre el brillo, se mues
tra en la Figura 23. Puede apreciarse que la relacidn es di
rectamente lineal. Ia relacidn mostrada en la Figura 23 pue
de varisr algo segin sea la arcilla particular y no se cree
Sea neceSariamente correlativa con otros procedimientos uti

lizados para extraer impurezas de titanio.

21-7073

C.M.H,
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Jd. Recogida y tratamiento de suspensiones acuosas

espesas refinadas:

A continuacién se describe una recogids y un tra-
tamiento posterior tipicos.

Después de la formacidn de flbculos, las impurezas
sedimentaron a una velocidad promedia de 0,8 minutos por cen
timetro de espesor de la suspensién acuosa espesa.

Una vez completada la sedimentacidn, la arciila
blanqueada que permanecia en suspensién fué retirada por si
fonamiento. Bajo condiciones ideales de tratamiento, esta
suspensidn constaba de 17% de sdlidos de arcilla, aprouxima-
damente.

Esta arcilla beneficiada se acidificé después con
4,05 kg de decido sulfirico por tonelada de arcilla hasta un
pH de la suspensidn acuosa espesa de 6,0 ¥y se coaguld con
6,3 kg de sulfato de aluminio por tonelada de arcille a un
pH de lg suspensidn acuosa espesa de 4,3, y se filtrd para
separar el exceso de sales solubles,

La torta del filtro resultante se diluyé con agua
¥y se volvié a suspender para obtener 20% de sdélidos de arci

1la.
Después de lavar, la arcills se lixividé con 3,6

kg de ditionito de zinc por tonelada de arcilla a 602C du-~
rante 30 minutos con agitacidén suave, Después de lixiviar

la arcilla se filtrd y la torta del filtro se secd hasta un
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contenido de humedad de 1%,

Después del tratamiento, cada arcilla puede eva-
luarse en cuanto a brillo y a contenido de impurezas de ti-
tanio y hierro. .

Por ejemplo, se prepard una arcilla refinade que
tenfa un brillo, lixiviada, forma 4cida de la arcilla, de
94,6 y conténia menos de 0,1% de impurezas de titenio. Dis-
persando la torta del filtro y secando por pulverizacidn,
este material proporcion& un producto que tenia un briillo
de 93,9 a 94,1%.

Adn cuando ha sido descrita en la descrivcidn de-
tallada anterior una realizacidén especifica preferida de la
presente invencidén, la descripcidn no estd destinada = limi
tar la invencidén en las formas o realizaciones particulares
aqui descrites, ya que han de ser reconocidas como ilusira-
tivas en vez de restrictivas y serd evidente para lo= exper
tos en la técnica, que lg invencidn no queda limitada de es
te modo. La invencidn se declara que cubre todos los cambios
y modificaciones de los ejemplos especificos de la invencidn
aqui descritos con fines de ilustracidn, oue no constituyen
sevaraciones del espiritu y extensidn de la invencidén.

La presente solicitud, gue corresponde al apresen
tada en Estados Unidos de América, el 8 de Junio de 1972,
bajo el N2 263.730, se acoge a los beneficios del Articulo
51 del vigente Estatuto sobre Propiedadllndustrial.
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@b G

Tos puntos de invencidén propia y nueva que se pre
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de
Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los cue se rerogen
en las reivindicaciones siguientes:

18,- Un método de benefitéiar arcilla de caolin que
comprende las etapas de (a) dispersar y reflocular una sus-
pensién acuosa de arcilla caolinica de 45 a 70% de sélidos
en peso, afiadiendo de 0,9 a 4,5 kg por tonelada de arcilla
seca de hexemetafosfato sddico y de 3,6 a 9,0 kg por tonela
da de arcilla seca, de metasilicato sdédico en una canvidad
combinada en exceso sobre la cantidad requerida para obte-
ner una viscosidad minima, pero en una cantidead menor que
la cantidad que produce un estado de gel intratable; {t) di
luir dicha suspensidén acuosa espesa refloculada hasta una
cantidad de sélidos comprendida entre 25 y 45%; (c) tratar
dicha suspensidn acuosa espesa afiadiéndola de 1,8 a 22,5 kg
por tonelada de arcilla seca, de cloruro sédico; (d) enveje
cer dicha suspensién acuosa espesa tratada con sal durante
un veriodo comprendido entre 1 y 24 horas; (e) diluir adi-

cionalmente dicha suspensidén acuosa espesa envejecida hasta

ot

- 59 ~



10

15

20

25

SRR
g‘:‘;ﬁ(lﬁ(g éx

i
& Sl | bi\. wiez grg

una cantidad comprendida entre 10 y 35% de sdélidos; (f) afia

dir y megclar con dicha suspensidn acuoss espesa diluida de

0,0045 a 0,135 kg por tonelada de arcilla secs, de un poli-

mero de poiiacrilamida soluble’ en agua, fuertemente anidni

co, que tiene un peso molecular superior a un millén, con

lo que tiene lugar una separacién de fldculos de titanio-po

limero desde dicha suspensidn a una velocidad de sedimenta-

cién superior a 4 minutos por centimetro de espesor de dicha
suspensidn acuosa espesa, y (g) separar la suspensidn acuo-

sa espesa refinada de este modo, de dichos fldculos.

28,- Un método segin la reivindicacién 12, en el
que dicha suspensidn acuosa espesa inicislmente disversada
se envejece durante 24 horas por lo menos antes de la reflo
culacidn.

38,- Un método seglin la reivindicacidn 12, en el
que la concentracién del cloruro sédico en dicha suspensidn
acuosa espesa tratada con sal, envejecida, estd comprendida
entre 0,06 y 0,12 moles por litro.

48,~ Un método segin la reivindicacidén 1%, en el
gue la concentracidn del cloruro sdédico durante el tratamien
to de 1la suspensidén acuosa eépesa con dicho polimero estd
comprendida. entre 0,01 y 0,05 moles por litro de agua.

_ 58,- Un método segin la reivindicacidén 12 en el -
que la concentracidn del cloruro sédico durante el tratamien

to de la suspensidn acuosa espesg con dicho polimero, estd

e

21.7.73
C.M.H,
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comprendida entre 0,124 y 0,284% del peso del agua presente
en el gsistema de agua y arcilla.

62.- Un método segﬁn la reivindicacién 18, en el
gue dicha suspensidn acuosa espesa tratada con sél ge enve-

5 jece durante 1 a 5 horas con agitacidn.

T72,=- Un método Segﬁﬁ la reivindicacién 18, en el
gue dicha suspensidn acuvuosa espesa tratada con sal se enve-
jece estdticamente durante 3 a 24 horas,

88,~ Un método segin la reivindicacién 12, en el

10 gue la cantidad'de cloruro sédico afiadida estd comprendida
entre 1,8 y 22,5 kg por tonelada de arcilla seca.

98,~ Un método segin la reivindicacién 12, en el
gue dicha suspensidén acuosa eepesa refloculada se diluye a
407 de sélidos aproximadamente.

15 18- Un método segin la reivindicacién 92, en el
que dicha suspensidn acuosa espesa tratada con sal, enveje-
cida se diluye a 20% aproximadémente.

11&,- Un método de beneficiar arcilla de caolin.

Tal y como sSe ha descrito en la Memoria que ante-

20 cede, representado en los dibujos que se acompafian y con
los fines gque se han especificado.

Pata Memoria'consta de sesenta y una hojas escritas
a mdquina por una sola cara.

Madrid,

25 P.A.

e

21.7.73
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