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La invencidn se refiere a un procedimiento
para la preparacidén de déxido de magnesio, en especial en
forma activa, a partir de una suspensidn acuosa de hidpé
xido de magnesio.

Para la preparacidn de éxido de magnesio
activado a partir de hidréxido de magnesio es conocido,
de la memoria de la patente de los Estados Unidos 2234367,
llevar primeramente a la forma de polvo seco, de prefe—~
rencia con empleo de un secador por pulverizacidn adecua—
do, a un hidrdxido de magnesio de consistencia pastosa,
que contiene agua y que se obtiene como torta de filtra-
cidn, que puede ser liberado ampliamente de impurezas de
cloruros por lavado con agua y filtracidn subsiguiente,

y después transformar el polvo seco en 6xido de magnesio
activado por un tratamiento térmico a temperaturas de co-
mo minimo 400°C aproximadamente, para lo cual se recomen-
daba la introduceidn del hidrdxido de magnesio en un hor-
no tubular rotatorio calentado desde fuéra. Para el dxi-
do de magnesio obtenido se indica un grado de actividad
expresado por un indice de yodo superior a 60.

De la memoria de la patente de los Estados
Unidos 2 219 726 es conocido asimismo un procedimiento pa
ra la preparacidn de magnesia activada por expulsidn del
agua desde hidrdxido de magnesio en una corriente calien—

te de aire o de gas, siendo conducido el material de par-—
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tida a través de un hormo tubular rotatorio en contraco-
rriente con gases calientes de combustidn y debiéndose
alcanzar el grado deseado de actividad, por regulacidn
de la temperatura, en un lugar seleccionado del hormno.
Como material de partida en forma de una torta de filtra
cidn o de un lodo, se puede emplear hidroxido de magne-
sio recientemente precipitado o hidrdxido de magnesio que
habia sido obtenido por hidratacidn de déxido de magnesio.

Estos procedimientos que trabajan con hor-—
no tubular rotatorio tienen el inconveniente de que el ma
terial estd expuesto durante un tiempo relativemente lar-
go a la temperatura elevada, lo que puede dar lugar a so-
brecalentamientos locales, por ejemplo por radiacidn, y
por consiguiente a una pérdida de actividad. Por lo tan-
to la magnesia obtenidas de este modo tiene diferencias
en cuanto al grado de actividad, tanto entre sus particg
las individuales como también entre la superficie y el in
terior de una particula.

Para evitar la actividad irregular se re-
comienda en la memoria de la patente de los Estados Uni-
dos 2 606 8L6 que un hidrdxido de magnesio, cuyo conteni-
do de cloruro habia sido reducido por lavado y que des-
pués habia sido secado y desmenuzado, en forma de una masa
suelta, capaz de fluir libremente, sea puesto en contacto

con una corriente calimnte de aire seco o de otro gas no
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inflamable de volumen considerable, de preferencia en
isocorriente, en un horno tubular rotatorio calentado
desde fuera. Esto tiene el inconveniente de que hay
que calentar un volumen considerable de gas y ademds
hay que prever un calentamiento externo del tubo rota—
torio.

De la memoria de la patente de la Gran
Bretafia 591.941 es sabido descomponer hidrdxido de mag
nesio, en forma seca, para formar ¢xido de magnesio ac
tivo, en una cdmara de reaccidn calentada desde dentro
o desde fuera, de preferencia en un tubo rotatorio. En
el caso de una cdmara de reaccidn calentada desde dentro
se puede introducir el material de partida seco en la cé
mara de reaccidn en forma de un chorro, mediante un gas,
actuando este gas no sélo como vehiculo, sino que tam-
bién por su propia combustién proporciona el calor ne-
cesario. En este caso es indispensablemente necesario
que el material de partida se encuentre en una granulacién
fina, con tamafio uniforme de granos, lo que exige un des
menuzamiento regulado con exactitud. Puesto que este pro
cedimiento trabaja con temperaturas altas, de 800 - 1100°C,
el material debe estar expuesto a esta temperatura sélo
durante un periodo de tiempo corto, 1o que es diffcil de
cumplir,

Los hornos tubulares rotatorios tienen ade
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mds el inconveniente de que se trata de aparatos en mo-
vimiento, que necesitan una propulsidén y que tienen par
tes sometidas a fuerte desgaste. Lo mismo ocurre con
hornos de solera rotatoria, que son conocidos también
para la descomposicidn térmica de suspensiones de hidrd
xido de magnesio., En el caso de calentamiento desde den
tro es de temer una reaccidn del dxido de magnesio for-'
mado con los gases de combustidn, en especial con CO2 y
SO3, lo que conduce a una reduccidn de la actividad. Es-
tas reacciones son favorecidas aun mds por los tiempos
de permanencia, relativamente largos en la mayoria de
los casos, del producto de los gases de combustidn. En
el caso del calentamiento desde fuera, la mala transmi-
sion de calor es desventajosa. Sobre todo en el caso de
hornos alimentados con material de partida seco, existe
ademds el problema de efectuar el desempolvado.

También es conocido (memoria de la paten-
te de la Gran Bretafia 793 700), incorporar por rociado
cloruro de magnesio en solucidn acuosa o en forma fundi-
da en wna cdmara de reaccidn, y alll descomponerlo térmi
camente para formar cloruro de hidrdgeno gaseoso y dxido
de magnesio por gases calientes en presencia de vapor de
agua., Sin embargo, el dxido de magnesio preparado de es
ta forma tiene sélo un grado de actividad muy pequefios

se pueden lograr sdélo valores de actividad correspondien
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tes a una superficie especifica segin BET, no superior
a 10 mz/g.-

La invencidén se ha establecido la misién
de evitar los inconvenientes mencionados y de proporcio
nar un procedimiento mejorado para la preparacidén de
6xido de magnesio a partir de una suspensidén acuosa de
hidréxido de magnesio, mediante secado por pulverizacidn
y subsiguiente descomposicidn térmica. Para ello, la in
vencidn se caracteriza porque la suspensidn acuosa de hi
drdéxido de magnesio se introduce por rociado en un horno
de reaccidn inmdvil, en cuyo interior reina una tempera—
tura de como minimo 3502C, porque la deshidratacidn y la
descomposicidn del hidrdxido de magnesio se llevan a ca-
bo en una sola etapa intercambidndose mutuamente, porque
el éxido de magnesio formado se recoge y se evacian los
gases de escape formados.

La incorporacidén por rociado de la suspen
sién acuosa en forma de gotitas, con formacidn de una
niebla de rociado, asegura una reaccidn rdpida y un tiem
po de permanencia corto en la zona caliente del horno,
con lo que se pueden lograr actividades elevadas. Por
modificacidén de la temperatura de funcionamiento del hor
no se pueden ajustar fdcilmente determinados valores de
actividad. Pueden lograrse actividades correspondientes

a una superficie especifica segin BET de aproximadamente
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cidén del producto final, que fundamentalmente es atri-
buible a hidrdxido de magnesio no descompuesto, se en-
cuentra en este caso en el intervalo de 2 a 15% en pe-—
50 0 de 5 a 10 % en peso. (Los valores segun BET coin
ciden aproximademente en valores numéricos con los ig
dices de yodo; en el caso de actividades mds altas, los.
indices BET son algo mayores que los correspondientes
indices de yodo).

En este caso, el horno de reaccidén pue-
de ser de construccidén muy sencilla, aproximadamente en
forma de una cédmara cilindrica con una parte cdénica aco
plada por abajo. Puesto que, a diferencia de los hornos
rotatorios conocidos, no contiene ningunz parte en movi-
miento, es sencillo y de funcionamiento seguro. Ademds,
este horno es mds barato gue un horno tubular rotatoris,
0 que una combinacidn de secador por pulverizacidén y hor
no tubular rotatorio o que un horno de solera rotatorio.

Es ventajoso que la suspensidon se intro-
duzca en el horno desde arriba. EL horno puede ser ca-
lentado por uno o mds gquemadores dispuestos radial o tan
gencialmente. ILa evacuacidén de los gases de escape del
horno se realiza convenientemente por encima de la zona
en la que se introduce por rociado la suspensidén de hi-

dréxido de magnesio. Ademds es ventajoso que la niebla
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de rociado de la suspensién de hidrdéxido de magnesio
sea conducida, al menos en parte, a contracorriente con
rélacién'a loé gases de combustidn de los quemadores.

Para la preparacidén de éxido de magne-
sio activo con superficies especificas superiores a
100 mz/g, segin BET, es conveniente que la temperatura
en la zona de reaccidn del horno sea de 400 a 700°C,

Si hay que preparar déxido de magnesio con actividad
mds baja y con una pérdida por calcinacidn menor, se
ajusta la temperatura en la zona de reaccidn del horno
a mds de 7002C.

Venta josamente se trabazja con rendimien-
tos de 0,1 a 4,5., de preferencia de 0,34 a 2,25 kg de
Mg0 por hora y m3 de volumen del horno.

Segin otra forma de realizacidn del pro-
cedimiento segun la invencidn, el éxido de magnesio o
el hidrdxido de magnesio arrastrados con 1os gases de
escape se separan y pueden ser introducidos de nuevo
en el horno de reaccidén, Para la separacidn puede ser-
vir un lavador por via himeda, que estd conectado =z
continuacidn del horno de reaccidén. EL Mg0 y el Mg(OH)2
arrastrados se separan del liquido turbio obtenido en
el lavador por via himeda y se alimentan de nuevo al
horno., TILos componentes arrastrados pueden ser separa—

dos también ventajosamente por medio de un separador
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por via seca, por ejemplo, un filtro de manguera o un
filtro electrostatico y se agregan a la corriente de
producto principal. En este caso los gases de escape
pueden ser enfriados y simultdneamente se puede obte-
ner eventuelmente con ayuda de un cambiador de calor,
agua caliente, la cual puede ser empleada para la prepa-—
racidén de la suspensibén de hidrdxido de magnesio.

Como material de partida para el proce~
dimiento segun la invencidn se puede emplear un Sxido
de magnesio parcialmente purificado, que puede ser pre-
parado segin el procedimiento descrito en la DOS 2 107
844, Tal déxido de magnesio contiene aun ciertos restos
de compuestos de calcio y de cloruros, asi como eventual
mente sulfatos. En tal caso este material puede ser
hidratado con agua para formar Mg(OH)Z, disolviéndose
una gran parte de las impurezas mencionadas, Por una
filtracidén subsiguiente, la suspensidén puede ser libe-
rada ampliamente de egtas impurezas. Especialmente es
importante la reduccidn del contenido de cloro, puesto
que un contenido de cloro demasiado alto impide la con-
gecucidn de actividades elevadas. EL contenido de Cl~
del hidrdxido de magnesio debe ser inferior a 0,6 % en
peso, de preferencia inferior a 0,4 % en peso. ILa sus—
pensidn de hidrdxido de magnesio purificado obtenida,

se somete después al procedimiento segin la invencidn,
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en todo caso después de nueva adicidn de agua.,

En el dibujo estd representado esquemd ti-
camente un egemplo de una instalacidn para la realiza-—
cién del procedimiento segin la invencidn. PEn un reci-
piente con mecanismo de agitacidn 1, con medios auxilia-
res de agitacidn 2 se introducen dxido de magnesio, a
través de una conduccidn de aportacidén 3, y agua a unos
708C, a través de uns conduccién de aportacidn 4, y se
agitan conjuntamente. De este modo se hidrata el Mgl a
Mg(OH)z, ¥y el calor de reaccidén que queda libre calien~
ta el contenido del recipiente .a aproximadamente G09C.
Después de un tiempo de agitacidn de dos horas la hidra-
tacidn estd terminada, y se ha disuelto la mayor parte
de las lmpurezas del hidrdxido de magnesio, que consis—
ten en compuestos de caleio, cloruros Yy sulfatos. Por
apertura de la valvula 5 la suspensidn de Mg(OH)2 se in-
troduce mediante una bomba 6 en un filtro de tambor en
vacio 7 y alli se filtra. Durante la filtracidn se la—
va con agua caliente a unos 709G, que puede ser tomads
de un depdsito 8, EL producto filtrado transparente
con las impurezas disueltas se retira por 9.

La torta de filtracidn de Mg(OH)2 se trans-.
porta, por medio de una cinta transportadora 10, a otro
recipiente de agitacidn 11 y alli, con adicidn de agua,

que es afladida a través de una conduccidn 12, se 1lleva a

- 10 -
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una consistencia apta para ser bombeada. ILa suspen-
sion de M’g(OH)2 obtenida se almacena luego en un de-
pésito 13 con agitacidn.

Desde el depdsito 13, la suspensidn
de M’g(OH)2 se introduce mediante una bomba 14 en el
horno de tostacidn con rociado 15, a través de las
toberas de rociado 16. EIn este horno con intercambio
mituo, primero se evapora el agua de la suspensidn y
después el Mg(OH)2 seco se descompone en dxido de mag-
nesio y vapor de agua. FEl horno 15 es calentado por
quemadores 17, que en el presente ejemplo estdn dis—
puestos tangencialmente. Los gases de escape del hor-
no 15 se introducen primero a través de una conduccidn
18 en un cicldén 19, donde se separa una parte de las par
ticulas de MgO de M‘g(OH)2 arrastradas, que son alimen-
tadas de nuevo al horno 15 a través de una conduccidn
20. Los gases de escape asi purificados previamente se
conducen luego a través de una conduceidn 21 a un lava-
dor por via humeda 22, que es regado con agua a través
de una conduccidn 23. En este lavador por via himeda
se eliminan las porciones restantes de MgO y Mg(OH)2
desde los gases de escape, que luego son evacuados me-
diante un ventilador 24 a la chimenea 25,

El liquido turbio procedente del lava-

dor por via himeda 22, se introduce de nuevo desde

- 11 -
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arriba, por medio de la bomba 16 y a través de una
conduccidén 27, en el lavador por via himeda 22, para
reforzar su circuito de agua. En este caso el liquido
turbio se conduce a través de un cambiador de calor
28 dispuesto en la conduccidén 27, donde calienta agua
de nueva aportacidn gue entra por 29, y al mismo tiem
po se enfria por su lado. El agua de nueva aportacidn
calentada se introduce en el depdsito 8, de donde pue-
de ser retirada para la hidratacidn en el recipiente
con mecanismo de agitacidén 1 y para el lavado del re-
siduo de filtracidn en el filtro de tambor en vacio 7.
Cuando el liguido turbio se ha enriquecido con 6xido
de magnesio y con hidréxido de magnesio, se deriva del
circuito por 20 y se conduce a un depésito 3l. Desde
éste se introduce en el filtro de tambor en vacio 7
vy alli se filtra, agregdndose sus porciones de Mg0 y
de Mg(OH)2 a la corriente principal de producto para
la posterior alimentacidn al horno de reaccidn 15.
En lugar del lavador por via himeda 22 se podria em~
plear también para la separacidén de 6xido de magnesio
y del hidrdéxido de magnesio arrastrados un separador
por via seca, por ejemplo, un filtro de manguera o un
filtro electrostatico.

El producto de Mg0O puro activado resul-
ta en la salida 32 del horno 15. Se enfria en un tor-

- 12 -
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nillo sin fin de refrigeracidn (no representado) y se
introduce en un puesto colector 34, por ejemplo, mediante
un equipo de transporte 33 hecho funcionar neumdtica-
mente. Este puesto colector puede ser um silo o un
dispositivo de ensacado, donde el producto g0 se enva-

sSa en gacos.

Ejemplos de realizacidn:

En el recipiente con mecanismo de agita-
cién 1 se agitaron durante 2 horas 4000 kg de 6xido de

megnesio con la composicidn.

Ca (como Ca0) 3,41 % en peso
c1” 4,91 % en peso
SOZ_ 1,06 % en peso
Superficie especifica
(segin BET) 5 n°/g
con 40 m3 de agua a 622C, En este tiempo la tempera-—

tura de la suspensidén subid a 77¢C. ILa suspensidn de
M;g(OH)2 resultante ge filtrd a través del filtro de
tambor en vacio 7 y se lavé con agua a 622C. La tor-
ta de filtracidn se introdujo en el recipiente de agi-

tacidn 11 y el producto filtrado se desechd. ZEn el

- 13 -
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recipiente de agitacidn 1l la torta de filtracidn se di-
luyé por adicidn de agua para formar una suspensidén con
un contenido de 317 g de Mg(OH)z/litro correspondientes
a 219 g de MgO/litro. Despuds de un almacensmiento in-
termedio en el depdsito 13, esta suspensidn se introdujo
a través de una tobera de rociado 16 en el horno de tos-
tacidn con rociado 15, en una cantidad de 750 litros/ho-
ra. Este horno fue calentado por medio de cuatro quemado
res 17 dispuestos tangencialmente, de forma tal que se mi
did en el plano de los quemadores 565°C, en la parte su-
perior del horno 5102C y en la conduccidn 18 hacia el ci-
cldn 19 460°C, El volumen libre del espacio del horno
era de 445 m3.

En estas condiciones se retird por la sa-~

lida 32 del horno 15 un dxido de magnesio activo con

Ca (como Cal) 0,59 % en peso
o1 0,41 % en peso
S04 0,71 % en peso

Pérdida por calcinacidn 9,30 = en peso
Superficie especifica
(segin BET) 160 m2/g
La presente solicitud que corresponde a
la presentada en Austria, con fecha 1 de Junio de 1.973,

bajo el mimero A 4825/73, se acoge a los beneficios del

-14 -
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Articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Indus—

trial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva,
gue se presentan para que sean objeto de esta solicitud
de Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son
los que se recogen en las reivindicaciones giguientes:

le,~ Procedimiento para la preparacidn
de dxido de magnesio, en especial en forma activa, a par
tir de una suspensidn acuosa de hidréxido de magnesio me
diante secado por pulverizacidn, seguido de descomposi~
cidn térmica, caracterizado porque la suspensidn acuosa
de hidrdxido de magnesio se introduce por rociado en un
horno de reaccidn inmovil, en cuyo interior reina una tem
peratura de como minimo 350°C, la deshidratacidn y la des
composicidn del hidrdéxido de magnesio se realizan en una
s0la etapa intercambidndose mutuamente, el dxido de mag-

nesio formado se recoge y se evacdan los gases de escape

/ - 15 -
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formados,

28,- Procedimiento segin la reivindica-
cidn 12, caracterizado porque la suspensidn se introdu-
ce por rociado en el horno, desde arriba.

8,~ Procedimiento segin la reivindica-
cidn 12 o 22, caracterizado porque el horno es calenta-
do por uno o varios quemadores dispuestos radial lo tan
gencialmente,

48,~ Procedimiento segun una de las rei-
vindicaciones 12 a 32, caracterizado porgue la retirada
de los gases de escape del horno se realiza por encima de
la zona en la gue es incorporada por rociado la suspen-
sidn de hidrdxido de magnesio.

g8,~ Procedimiento segun la reivindica-
cidn 32 & 48, caracterizado porgque la niebla de rociado
de la suspensidn de hidrdxido de magnesio se conduce, al
menos en parte, en contracorriente con los gases de com-
bustidn.

62,~ Procedimiento segin una de las rei-
vindicaciones 18 a 68, caracterizado porque se trabaja
con rendimientos de 0,1 a 4,5, de preferencia de 0,34 a
2,425 kg de MgO por hora y m3 de volumen del horno.

g8,~ DProcedimiento segin una de las rei-
vindicaciones 128 a 68, caracterizado porque se introduce

por pulverizacidn en el horno de reaccidén una suspen—

v/

- 16 =
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sidn con un contenido de C1l  del hidréxido de magnesio
inferior a 0,6 % en peso, de preferencia inferior a 0,4
% en peso.

88,- Procedimiento segin una de las rei-
vindicaciones 12 a T2 para la preparacidn de Sxido de mag
nesio activo con superficies especificas superiores a 100
m2/g segin BET, caracterizado porque la temperatura en .
la zona de reaccidn del horno es de 400 a T700°C.,

98,~ Procedimiento segun una de las rei-
vindicaciones 12 a 728, para la preparacidn de oxido de
magnesio con menor actividad y con una pérdida por calci-
nacidn mds baja, caracterizado porgue la temperatura en
la zona de reaccidn del horno es mayor de TOOSC.

108,- Procedimiento seguin una de las rei
vindicaciones 12 a 98, caracterizado porque el déxido de
magnesio o el hidrdéxido de magnesio arrastrados con 1os
gases de escape se separan por medio de un lavador por
via himeda o de un separador por via seca, y pueden ser
conducidos de nuevo al horno de reaccidn.

1le,- Procedimiento segin la reivindica-
cidén 108, caracterizado porque los gases de escape se en
frian y simultdneamente, de modo eventual con ayuda de
un cambiador de calor, se obtiene agua caliente, que pue
de ser empleada para la preparacidén de la suspensidén de

hidréxido de magnesio.

'??// - 17 -



1228,- Procedimiento para la preparacidn
de Oxido de. magnesio, en especial en forma zctiva.

Tal y como se ha descPfito en la llemoria
que antecede, representado en los dibujos que se acom—
pafian y para los fines que se han especificado.

Ia presente Memoria consta de dieciocho

hojas escritas a mdquina por una sola de sus caras.

ey
v APV
T

Madrid, Yo ev s

6.6.74 - 18 -
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