N
o
€D
s
3
)
i
1
\J1
v
Y
o
U

T T e e et e et i B s 0 B0

K 5100 SpA

s

-

- ’
Int. C1% Codf

MEMORTA DESCRTPTIVA

para solicitar PATENTE DE INVENCION EV ESPANA por 20 afios

a nombre de SHELL INTERWATIONALE RESEARCH MAATSCHAPPIC
B.V.

entidad holandesa

establecida en Carel van Bylandtlaan 50, Ia Haya[

Holanda

por: "PROCEDIMIENTO PARA AUMENTAR LA DENSIDAD APARTNTE
DE CIORURO DE MAGNESIO"
(Clase Internacional COlg)

12.9.73.



10

15

20

25
42o9' 75'

La presente invencidén se refiere a un mé-
todo para aumentar la densidad aparente de cloruro de
magnesio que contiene 2-16% en peso de agvua y que tiene
una densidad aparente menor gque 300 kg/m3.

Ta preparacion de magnesio se efectis fre
cuentemente en la téenica por electrolisis de cloruro
de magnesio anhidro fundido.

Para la preparacién de cloruro de magﬁesio
anhidro se parte generslmente en la préctica de solucio-
nes acuosas de cloruro de magnesio, pudiendo contener
dichas soluciones pequefias cantidades de sales de otros
metales, tales como potasio y/o sodio, dependiendo dei
origen de las soluciones de cloruro de magnesio, por
ejemplo de depbsitos de sales naturales o de agua mari-
na.

Generalmente, el agua se elimina de una
solucidén acuosa de cloruro de magnesio en diversas eta-
pas de secado. Para evitar la hidrdlisis del cloruro de
magnesio en magnitud indeseable (¥ convertir en MIgCl2
cualesquiera productos de hidrdlisis, tales como MpOHCL
v Mg0) es esencial que se tomen precauciones especiales
durante el secado de los hidratos de cloruro de magne-
sio que contienen 2 moles de H20, 0 menos, por mol de
MgClg, consistiendo usualmente dichas precauciones en

la eliminacién de agua en presencia de acido clorhidrico
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Para la eliminacién de agua de una solu-
cién de cloruro de magnesio, en parbticular de una solu-
cién acuosa saburada de cloruro de magnesio (que con’ie
ne 10-12 moles de H,0 por mol de Mgclg) se usa muy con-
venientemente el secado por pulverizacidn., Asi, 1a'%plg
cidn de cloruro de magnesio se pulveriza, por ejempic,
en una torre, en conbtracorriente o en corriente pafélé-
la con, por ejemplo, aire. De esbta manera se obtiene un
polvo que ain puede contener 2-167% en peso de agua, y'
que consiste en particulas muy finas que usualmente tie
nen la forma de peladuras y perlas huecas, que tienen
una densidad aparente menor que 300 kg/mB. Estas pazvi-
culas pueden contener no solo MgCl,, sino también sus
productos de hidrélisis (por ejemplo MgO y MgOHCl), ge-
neralmente en cantidad de 0,5~6% en peso (calculado co-
mo Mg0).

Para mayor deshidratacién del polvo resul
tante, y conversién de dicho producto de hidrdlisis en
MgCl,, es necesario un tratamiento con dcido clorhidri-
co, pero esto requiere instalaciones grandes, debido al
hecho de que las particulas tienen baja densidad aparen
te. Por ejemplo, cuando se pretende efectuar este tralag
miento con acido clorhidrico en un lecho fluidizado, se

han de usar velocidades de gas muy altas (lo que necesi
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ta grandes lechos fluidizados), o bien, debido a su ba-
ja densidad aparente o pequefic tamafio de particula, una
parte susbtancial del polvo es expulsada por sopiado del
lecho, ¥ no es sometida a secado. Ademds, el maberial
fino que es soplado desde un lecho fluidizado no puede
gser recuperado de manera econdémica.

Se ha hallado ahora un método para awnen-
tar la densidad aparvente y permitir asi el tratamiento
adicional del cloruro de mggnesio, el cual método no
implica dichos inconvenientes.,

Segln la invencidn, se hace que el mate-
rigl s6lido se aglomere por agitacidn mecénica a wma
temperatura entre 2002C y 5002C.

Aunque, desde luego, se puede usar como
dicho material s6lido cuslquier polvo de cloruro de mag
neéio que contenga 2-16% en peso de agua y que tenga

wna densidad aparente menor que 300 kg/mg, se da prefe-

. rencia a un polvo que contiene cloruro de magnesio del

tipo que ha sido obtenido por secado por pulverizaciodn
de una solucidén acuosa de cloruro de magnesio. Este pol
vo contiene preferiblemente 2-6% en peso de agua.

Con la expresién "cloruro de magnesio que
contiene 2-16% en peso de agua" también se quiere decir,
por supuesto, mezclas consistentes principalmente en

cloruro de magnesio que contiene no solo HZO N Hg012,
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sino también pequefias cantidades de los productos de
hidrdlisis de MgCl, antes mencionados (MsOHCL y lMg0),
¥ pequeflas cantidades de otras sales, tales como KCl
y/0 Wall.

La densidad aparente se aumenta preféri~
blemente hasta mis de 600 kg/ma. Desde luego, se ha' de
tener cuidado de que no se formen aglomerados extremada
mente grandes, ya que son diffcilesde deshidratar. Las
densidades aparentes de 700-~1000 kg/m3 son muy adecua-
das. Los aglomerados resultantes serén generalmente -
grénulos que tienen un diametro de 1-10, en parbticular
1-4 mm.

Ta agitacidén mecénica puede ser efectuada
de cualquier manera deseada, pero se prefiere el uso de
un agitador. El agitador ha de estar diseflado de manera
que se asegure la aglomeracién hasta la densidad aparen
te deseada. Es muy adecusdo un agitador de cinta.

Ta velocidad de agitacidn y la energis a
sunminisbrar al agitador dependen del tamafio y la forma
del reactor en que se efectfia la aglomeracidn, de la
forma y el tipo del agitador, de la situacién del mismo
v de la densidad aparente deseada para el polvo, y pue-
den ser determinadas facilmente por los expertos en la
técnica, en cada caso individual, empiricamente.

8i se desea, se puede hacer pasar a tra-
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vés del reactor, durante la aglomeracidn, algin gas inexr
te, es decir, un gas que no reaccione con Mgcl2 ni Héo
bajo las condiciones reinantes.

Se obtienen muy buenos resultados sila
temperatura estd entre 2502C y 4502C durante la agitaé
¢ibén mecénica, aunque no se excluyen en absoiuto las tem
peraturas mis altas, hasta el punto de fusidén del méte—
rial sdlido.

» FEl material sbélido obtenido tras la aglo-
meracién segin la invencidn puede seguir siendo secgdo
subsiguientemente, muy adecuadamente en un segundo reagc
tor, por ejemplo un lecho fluidizado, mediante un gas
que contenga &cido clorhidrico o consista en é1. '

Se prefiere efectuar el aumento de la den
sidad aparente y la deshidratacidén (y la conversién de
MgO y MgOHCL en MgCla) en un reactor., Para ello se hace
pasar por el reactor un gas consistente total o parcial
mente en dcido clorhidrico; para esbe fin se prefiere
un gas consistente enteramente en &cido clorhidrico. Ia
presidn en este reactor puede variar ampliamente, 7 ge-~
neralmente esta entre 1 y 4 atm. manométricas; las velo
cidades espaciales atractivas del gas consistente total
o parcialmente en acido clorhidrico varian entre 0,5 ¥
20 cm/seg.

Cuando se suministra &cido clorhidrico za
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seoso al reactor seglim se ha descrito antes, se puede
eliminar el agua suficiente del material sdlido aglome-
rado, de manera sencilla, para obbtener cloruro de magng
sio que contiene cantidades de agua, MO y MgOHCL tan
Pequefias que tras fundirle, sin mas tratamiento, éeéé
adecuado para ser sometido a electrolisis para la pre-—
paracién de magnesio mebtalico.
EJEMPIO

Una cantidad de 100 g de polvo obtenide
por secado por pulverizacidn de una solucidén acuosa de
cloruro de magnesio, ¥ que consiste principalmente»eﬁ,
cloruro de magnesio (polvo del cual se indican las pro-
piedades en la Tabla), fue introducida en un reactor.qg
lindrico consistente en cuarzo, y que tenfa un didmetro
de 64 mm, cuyo fondo consistia en una placa sinterizada
permeable a los gases, ¥ que estaba provisto de un agita
dor de cinta, de Hastelloy-B, con una holgura de 1 mm
desde la pared.

Se hizo pasar por el fondo &cido clorhi-
drico saseoso a una presidn de aproxzimademente 1 abtm, a
través del polvo, a velocidad de aproximadamente 1 cm/
geg, con el resultado de que se fluldizd el polvo, sien
do aumentada lentamente la temperatura del conbtenido del
reactor, por calentamiento exterior., Cuando el polvo hyu

bo alcangado unsa temperatura de 2902C se puso en marcha
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el agitador a una velocidad de 40 rpm. Los aglomerados
resultantes tenian un didmetro de 1-2 mm y una densidad
aparente de 880 kg/md. Ta temperatura fue elevada lenta
mente hasta 4502C, y se continud la agitacién y el paso

5 de Acido clorhidrico durante otras 2 horas. EL cloruro
de magnesio obbtenido estaba sustancialmente anhidro’

(véase la Tabla).

TABLA
Inmediatamente
Alimen- después de Estado
10 tacidn  aglomeracidn final
Densidad aparente v .
(kg/m) 190 860 870
Dimetro medio (mm) 0,03 1,5 1,5
% en peso de agua 3,6 ' - 0,2
15
Lz presente solicitud que corresponde a
la presentada en Holanda, el 23 de Agosto de 1972, ba~
jo el Wo 7211471, se acoge a los beneficlos del articu-
lo 51 del vigente Estabubo sobre Propiedad Industrial.
REIVINDICACTIONES
20 Los puntos de invencidn propia y nueva .
12.9.73.
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que se presentan para que sean objeto de esba solicitud
de Pabente de Invencidn en Espaiia, por VEINIE afios, son
los que se recogen en las reivindicaclones siguientes:

12,~ Procedimiento para aumentar laiﬁéﬁsg
dad aparente de cloruro de magnesio que contiene élﬁ'6?5
en peso de agua y que tiene una densidad aparente méhor
que 300 kg/m’, caracterizado porque el material séiido
es aglomerado por agitacidén mecénica a una temperabura
enbtre 2002C y 5002C.

22, - Procedimiento segin la reivindica~"
cibn 12, caracterizado porgue el material sdlido ha si-
do obtenido secando por pulverizacién una soluciédn acuo,
sa de cloruro de magnesio.

a,~ Procedimiento segln las reivindica-
ciones 12-28, caracterizado porque la densidad aparente
se aumenta hasta mds de 600 kg/m?.

4a8,- Procedimiento segin la reivindica-
cibén %2, caracterizado porque la densidad aparente se
aumenta hasta 700-1000 kg/m.

52 ,- Procedimiento segin cualquiera de
las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque
los aglomerados son granulos que tienen un dldmetro de
1-10 mm, en particular 1-4 mm,

62,- Procedimiento segfin cualquiera de

las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque
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la agitacidn mecédnica se efectfia mediante un agitador.

_ 72 .~ Procedimiento segin la reivindica-
cibén 62, caracterizado porque el agitador es un aglta-
dor de cinta.

8a,- Procedimiento segfn cuslquiera de-
las reivindicaciones precedentes, caracterizado poréue
la temperatura estd entre 2502C y 450eC durante la égi—
tacibn mecénica.

- %.- Procedimiento segin cualquiera de
las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque
le. aglomeracidén se efectfia por paso de un gas consisten
te total o parclalmente en Acido clorhidrico.

102, - Procedimiento segin la reivindica—
cibdn 98, caracterizado porque dicho gas consiste tobtal-
mente en 4cido clorhidrico.

112 .~ Procedimiento segin las reivindica-
ciones % 4 102, carvacterizado porque el gas que consis
te total o parcialmente en &dcido clofhidrico se hace pa
sar a una velocidad de 0,50-20 cm/seg.

122, ~ Procedimiento pars sumentar la den~
gldad sparente de cloruro de magnesio.

Tal 7 como se ha descrito en la Memoria
que antecede, representado en los dibujos que se acompa

flan y para los fines que se han especificado.
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Esta Memorisa consgbta de once hojas escri-

tas a maguina por una sola cara.

Madrid,

GID‘ S‘
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