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Fundamentos de la invencion

Esta invencidn se refiere en general a métodos
para el aprovechamiento de caol{n y otras arcillas, y mds
especificamente se refiere a un método para aumentar el bri
llo de caolines o similares, por medio del empleo conjunto
de un campo magnético de alta intensidad.

Las arcillas naturales, incluyendo los caolines,
comprenden con frecuencia contaminantes que dan color, en
forma de impurezas basadas en hierro y/o titanio, Las canti
dades de impurezas basadas en titanio son particularmente im
portantes en el caso de los caolines sedimentarios de Geor-
gia, en los que estas impurezas estdn presentes usualmente
en forma de anatasa y rutilo contaminados con hierro. Por lo
tanto, para refinar la areilla y llevar las caracter{sticas
de brillo del producto resultante a un nivel aceptable para
aplicaciones de recubrimiento de papel, se han usado en el
pasado varias tdcnicas para eliminar estas impurezas coloran
tes. Asf{, por ejemplo, se han empleado ampliamente hidrosul-
fitos para convertir al menos parte de las impurezas basadas
en hierro (4 "ferruginosas") en formas solubles, Que después
pueden separarse de la arcilla,

Entre los métodos mds eficaces para extraer im-
purezas titaniferas, incluyendo por ej. la anatasa contamina
da con hierro, se encuentran las conocidas técnicas de flota

4 P I . @
cion por espuma, Segun estos meétodos, s$e forma una suspension
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o pasta acuosa de la arcilla, el pH de la suspensi5n se ele

ieidn de

va hasta un valor alcalino, por ejemplo por adicion J

P

.
(SR

ardxido de amonio, y se aflade un agente colector, por ejem-
plo dcido oleico. La suspensidn se acondiciona despuds agi-~
tdndola durante un per{odo relativamente prolongado. Se ara
de un agente espumante, por ejemplo esencia de pino, a la
suspensidn acondicionada, y después se hace pasar aire a tra
vés de la suspensidn en una cuba de flotacidn por espuma, pa
ra efectuar la separaciGn de las impurezas,

Bn los Jltimos ailos se ha considerado que podrian
emplearse técnicas de separacidn magnética para separar algu
nas de las impurezas citadas antes, incluyendo las impurezas
titaniferas, as{ como ciertos wateriales ferruginosos, Se ha
encontrado que la anatasa, por ejemplo, y algunos otros ming
rales paramagnétieos, responden a los campos magnéticos de
alta intensidad, As{, por ejemplo, en la Patente de los EE,UU,
n? 3,676,337, concedida a Henry H, Kolm, se describe un pro-
cedimiento para tratar suspensiones o similares haciéndolas
pasar a travds de una matriz de lana de acero en presencia de
un campo de fondo de al menos 12.000 gauss., Se ha encontrado
que este procedimiento es Jdtil para separar los contaminantes
antedichos de las suspensiones de caolfn. El aparato descrito
en la Patente de los EE,UU, n? 3.627.678, de Marston, es igual
mente utilizable para separar las impurezas antes citadas de

. d .
una suspensidn de arcilla, En este dltimo caso, la suspensi5n
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a tratar se hace pasar a través de un receptaculo que ineclu
ye una matriz filamentaria de acero inoxidable o similar,
al mismo tiempo que se aplica un campo magnético de alta in
tensidad sobre dicha matriz,

Un estudio de la téonica anterior, incluyendo
las patentes citadas, demostrard que los investigadores an-
teriores han considerado por un lado la tecnologfa de flota
ci5n, y por otro el tratamiento de separacién magnética, co
mo posibles soluciones alternativas al problem? de la sepa-
racidn de impurezas, La explicaci5n de ello parece ser que
la flotacidn por espumacidn se ha considerado tan eficaz
para separar las impurezas titaniferas que se ha creido que
no podrfia obtenerse ninguna ventaja importante usando después
la separacidn magnética, excepto para la separacidn de mate-
riales ferruginosos, que en cualquier caso pueden separarse
por lixiviacidn normal,

Resumen de 1la invencidn

Ahora, segﬁn la presente invencién, se ha encon-
trado inesperadamente gue las suspensiones de arcillas, des-
puds de haberse sometido a un completo tratamiento de flota-
cidn por espuma, pueden mejorarse adn sustancialmente on cuan
to a caracter{sticas de brillo una vez lixiviadas, sometiendo
la suspensi6n purificada a un trétamiento posterior en un capm
po magnético de alta intensidad. Se ha encontrado, como uno

de los aspectos del descubrimiento de la presente invencién,
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que si el producto en suspensién de la flotacidn se analiza
antes y después del tratamiento magnético, los cambios en el
contenido de TiO2 y Fe203 son tan pequeiios que no explican
por completo la mejora de brillo observada. Se supone por

lo tanto que el proceso de flotacidn por espuma, de algin
modo que no se comprende completamente, ademdas de separar
las impurezas titanfferas, pone a otros contaminantes en una
forma que permite que estos contaminantes respondan después
al campo magnético de alta intensidad. Bste resultade puede
deberse, por ejemplo, a las cantidades relativamente altas
de energfa disipadas durante el procedimiento de acondiciona
miento concomitante con la flotacidn por espuma; o puede de-
berse a la combinacidn de la disipaci6n de energia con los
agentes qufmicos empleados en la flotacién, tales como los
agentes colectores, etc; o bien a otros aspectos del proceso
de flotacidn por sspuma, En cualquier caso, y como consecuen
cia de este tratamiento, parece gue ciertas impurczas hasta
ahora no sensibles, que posiblemente incluyen mica por ejem-
plo, pueden eliminarse después de modo efectivo por medio de
las tdécnicas magndticas antes citadas,

La operacidn de separacidn magnética de la pre-
sente invencidn se efectia preferiblemento haciendo pasar la
suSpensién acuoss de arcilla a travds de una matriz Terromag-
nética permeable a la suspensidn, mientras se aplica a la mae

triz un campo magnético de alta intensidad. E1 campo citado
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puede generarse por medio de electroimanes u otras fuentes de
campos, que al menos parcialmente rodean un receptdculo no
magnético en el que estd empaquetada la matriz. El material
que forma la matriz, como es sabido en la técnica, comprende
préferiblemente und lana de acero insxidable empaquetada, aun
que para este fin pueden usarse con ceficacia otros méteriales
filamentarios o en forma de fibras, como también matrices dec
bolas de acero, tachuelas de acero, u otros materiales ferrg
magnéticos permeables a la suspensidn.

La intensidad media de campo mantenida en l1la ma-
triz durante el procedimiento de separacidn estd en el inter
valo general de 7 a 22 kilogauss; y una intensidad de campo
preferible durante el procedimiento de separacién es de apro
ximadamente 15 a 20 kilogauss. La suspensidn se hace pasar
a través de la matriz a un caudal tal que se mantenga en el
campo durante al menos 15 sezundos, prefiriéndose un tiempo
de permanencia desde 1/2 a 2 minutos. También son aceptables
tiempos mayores de permanencia, teniendo en cuenta su efecto
sobre las velocidades de tratamiento; y puede hacerse bien
por medio de un sélo pPasc o por medio de pasos acumulados a
través de la matriz, La suspensidn, tal como se hace pasar al
separador magnético, comprende t{picamente desde aproximada-
mente 15 a k5% de sdlidos, siendo preferible de 15 a 35% de

sd1idos,
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Descripcidn de la realizacidn preferida

Segin la presente invencidn, el caolfn u otra
arcilla que ha de aumentar en brillo se trata inicialmente
por medio de una serie de operaciones que incluyen someter
dicha arcilla a un tratamiento de flotacidn por espuma, En
un procedimiento preferido, la arcilla bruta se bate y se
acondiciona, por ejemplo, formando una dispersién acuosa
alcalina de la arcilla (pH ajustado a aproximadamente 7 a
10 con hidroxido de amonio)}, dispersidn que puede incluir
como agente desfloculante una sal soluble en agua de un Joi
do poliacrflico o un dcido polimetacrilico, que tenga prefe
riblemente un peso molecular medio en el intervalo de 500 a
10,000; juntamente con silicato de sodio; y dcido oleico u
otro agente colector. Cuando se emplean, el poliacrilato y/o
las sales polimetacrilicas estdn presentes, tfpicamente en
aproximadamente 0,25 a 1,5 kg/Tm; pueden obtenerse materia-
les adecuados de este tipo, por ejomplo, de Allied Colloids,
Gran Bretafia, con la marca de fabrica de "Dispex" (por ej.
Dispex ¥-40)., El silicato de sodio estd presente en un inter
valo desde aproximadamente 0,25 a 8 kg/Tm; y el &cido oleico,
hasta aproximadamente 6 kg/Tm, y preferiblemente en el inter
valo de aproximadamente 1 a 2 kg/Tm. Las operaciones de ba-
tide y acondicionamiento se efectian preferiblemente al mis=
mo tiempo, con lo que el dcido oleico u otro agente colector

similar puede actuar parcialmente como dispersante, permitien



do con ello minimizar la cantidad de silicato do sodio usa-

da, lo que se ha encontrado que es ventajoso, porque cuando
rd

el silicato de sodio estd presente en exceso actua como de~-

presor durante la flotacidn por espuma,

5 Durante las operaciones antes citadas de batido
y acondicionamiento, la suspansi6n puede comprender desde
aproximadamente 20 a 70% de sdlidos, pero preferiblemente
incluye un contenido de sélidos relativamente alto, es decir
desde aproximadamente 35 a 60% de sélidos. Preferiblemente,

10 el proceso de acondicionamiento se continda durante un tiem
po suficiente para disipar al menos 27,6 CV-hora de energ{a
por Tm de s5lid05, aunque de modo mids general la invencidn
es efectiva cuando sdlo se disipan 11 CV-hora de energfa por
Tm de sdlidos. La suspensidn batida y acondicionada, una vez

15 afladido un agente de espumacién, como por ejemplo esencia de
pino, se somete 2 un tratamiento convencional en una cuba de
flotacidn por espuma, es decir, se hace pasar aire a través
de la suspensién en dicha cuba para efectuar la separacidn
de impurezas de 1la arcilla,

20 Con excepcidn del uso preferido en la presente in-
vencidn del batido y acondicionamiento simultdneos como se ha
dicho hasta ahora, los métodos hasta ahora descritos compren-—
den, per se, técnicas convencionales de flotacidn por espuma
para purificar arcillas de caolfn, particularmente de sus im-

25 purezas titan{feras; Yy a este respecto se describen mas deta-

5-8-75 -8 -
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lles del tratamiento de flotacidn por espuma en numerosas
patentes de la tdcnica anterior, como por ejemplo en las ra
tentes de los EE,UU., 2.990.958; 3.138.550 y 3.450,257.

Como se ha dicho hasta ahora, anteriormente se
supon{a que la tecnologia de flotacidn por espuma era tan
eficaz como la separacién magnética, o més, para eliminar
las impurezas titaniferas. Parecia ademds que no podfa deri
varse ninguna ventaja del empleo posterior de una operaci6n
de separaciGn magnética, por que las impurezas ferruginosas
vue era de suponer que se eliminarfan despuds, podfan sepa-
rarse en cualquier caso por lixiviacidn convencional, No obs
tante, segin 1la prdscnte invencidn, se ha Jescudiectd iLins-
peradaacnte que 21 nrocedimicnto de flotacidn por espuma pug
de, por el contrario, tal como se pone en préctica en la in-
vencidn, servir como preparacidn a un tratamiento de separa-
cidn magnética, que posteriormente causa unas mejoras muy im
portantes e inesperadas en la arcilla ya refinada sustancial
mente, Para demostrar la eficacia de este tratamiento conjun
to se describe ahora una serie de Ejemplos, en 1los que se sg
meten caolines brutos de Georgia a un tratamiento de flota-
cidn por espuma segﬁn la discusidn anterior, y que se tratan
después por medio de tratamientos convencionales de lixivia-
cidn y deshidratacidn para estableccr niveles de brillo de
caolines lixiviados para los ojemplos que siguen. Despuds se

dan resultados comparativos en los que las muestras proceden
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tes del procedimiento de flotacidn por espuma se someten
. P .
a separacidn magnética, y después a tratamientos comparables
s . . 2 . . .
de lixiviacion y deshidratacidn para obtener valores de bri-

110 para su comparacidn,

Ejemglo I

Bn este ejemplo, un caolin representativo de
Georgia blando sedimentario se sometid a la serie antedicha
de tratamientos, que culminardn con un tratamiento en una
cuba de flotacidn por espuma, Todos los tratamientos citados
se efectuaron en un medio de una instalacidn industrial, y
la cantidad total de energia disipada durante el batido y el
acondicionamiento fue al menos de 27,6 CV-hora/Tm de sdlidos.
Se encontrd que el producto purificado (sin lixiviar), tal
como salfa de la cuba de flotacidn, mostraba un brillo G.E.
de 87,5. En todos los casos de esta Memoria descriptiva ha
de entenderse que los valores de brillo se obtienen segin la
especificacidn normalizada establecida por el procedimiento
TAPPI T-646m-54, Se obtuvieron valores comparables de brillo
de material lixiviado centrifugando dicho producto de flota-
cidn de la instalacidn hasta producir una fraccidn de sustan-
cialmente de menos de 3 micras, y sometiéndola a un tratamien
to convencional de lixziviacidn con hidrosulfito de sodio a un
nivel de adicidn de & kg/Tm. E1l brillo resultante de material

lixiviado fue de 90,7. Se midid que el ocontenido de TiC, antes

- 1L -
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de la lixiviacidn era de 0,38%, y el contenido de Fejus,
de U,42%,

Con fines de comparacién posterior, se desviaw
ron muestras de arcilla bruta de la alimentacidn a la bati-
dora, es decir & la instalacidn antes citada, y se sometie-
ron al mismo plan de batido, acondicionamiento y flotacidn
por espuma, pero esta vez en un nmedio de laboratorio en el
que los pardmetros de tratamiento se pucden regular de modo
mas preciso, Durante este tratamiento se afladid hidrdéxido
de amonio (calculado como amoniace al 10(%) en una propor-
cidn tipica de aproximadamente 1,9 kg/Tm de arcilla seca;
dcido oleico en concentracidn de aproximadamente 1,85 kg/Tm,
y silicato de sodio en concentracidn de aproximadamente 1,35
kg/Tm. La energfa mecdnica total disipada durante el pProceso
excedf{a oon mucho de 27,7 CV-h/Tm de sdlidos, Se encontrd
que el brillo de una muestra no lixiviada del tratamiento de
flotacidn era de 88,5 en este caso; y se encontrd que el bri
1llo de material lixiviado de la arcilla sometida a flotacidn
en el laboratorio (empleando también & kg/Tm de hidrosulfito)
era de 90,8, El contenido de TiU, en este caso era de 0,22%,
y el contenido de Fezcg’ de 0,48%, Como un andlisis matemdti-
so de las tdenicas de andlisis qufmico empleadas indicd un
error probable en el andlisis del TiG de +0,07%, la compara-
cidn entre la flotacidn en el laboratorio y la instalacidn

indica que la metodologfa de flotacidn de la instalacidn estd

- 11 -



sin duda cumpliendo con su funcidn v eliminando de modo muy
eficaz las impurezas titanfferas,
Las muestras salientes de la cuba de flotacidn
de la instalacidn (nivel de brillo de 87,5) se sometiercn
5 después a un tratamiento en un campo magndtico de alta in-
tensidad., Las muestras de suspensidn asi tratadas inclufan
un 30% de contenido de sélidos (una vez dilufdas apropiada-
mente), ¥y se hicieron pasar a través del separador magnébti-
co a un pH de aproximadamente 9,3 y a una temperatura de
10 aproximadamente 3G2C, El aparato empleado era del tipo geng
ral ilustrado en la patente de BE.UU, de Marston n? 3,627.678
antes citada, y por lo tanto comprendfa en 1lfneas generales
un receptdculo relleno con una lana de acero inoxidable, a la
que unes imanes envolventes aplicaban una intensidad aproxi-
15 mada de campo de 15,5 kilogauss durante el proceso de sepa-
racién. La lana de acero inoxidable tenfa un grado de empa-
quetamiento del 7,5% lo que significaba que el 7,5% del volu
men del receptdculo estaba ocupado efectivamente por el mate
rial de la matriz, Durante el tratamiento magnético, el cau-
20 dal de 1la suspensién era tal que el tiempo de permanencia en &
campo magnético era de aproximadamente 1,2 minutos, Las mucs-
tras que salfan del separador magnético se flocularon después
a un pH de 3, tras lo cual se efectud una operacidn convencig
nal do lixiviacidn por adicidn de hidrosulfito de sodio, se-

25 guida de una deshidratacidn convencional, et¢, para producir

5875 - 12 -
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una muestra de ensayo. lLos resultados de las operaciones

anteriores se exponen en la Tabla I que sigue:

TABLA I
Tiempo de BPBrillo Brille con lixiviacidn

alimenta-  del 1 2 3 b Tio, FepCs

cion producto Kg/Tm % %
4,5 89,8 91,5 91,5 91,7 91,4 0,34 0,38
9,6 89,4 90,2 91,3 91,1 91,1 0,k2 ¢, 48
18,0 89,0 90,2 90,8 91,2 91,4 0,38 0,36
27,9 89,2 91,1 91,3 91,3 91,3 0,34 0,37
5pascs de 88,7 91,3 91,4 91,4 91,5 0,26 0,38

27 min.

Todos los brillos especificados en la Tabla I
se obtienen seglin los procedimientos descritos hasta ahora.
Los cuatro primeros valores de tiempo de alimentacidn tabula
dos indican que, después de hacer funcionar el separador du-
rante el tiempo especificado, una muestra del volumen total
que salfa del separador magnético (después de un paso) se so
metid a un ensayo de brillo. Por ejemplo, en el primer ¢aso,
al ocabo de un perfodo de 4,5 minutos de tiempo de operaci5n,
se tomé una muestra del producto total del separador tal como
salfa del mismo, y se encontrd que tenfa un brillo de produc-
to no lixiviado de 89,8, De modo similar, se encontrd que es-
tas mismas muestras tenfan brilloé, una vez lixiviadas, con
varios niveles de adicidn de hidrosulfito de sodio, como los

que se indican bajo los niveles de adicidn de 1, 2, 3 y % ki-

- 13 -



logramos por tonelada del agente de lixiviacidn. A1 cabo de
4,5 minutos de funcionamiento, la matriz del separador magné
tico se lavd bien, y se inicid un segundo experimento, que
despuds se continué durante 9 minutos, tras los cuales se

5 tomaron muestras de nuevo para obtener los datos que van ha
oia la derecha de la tabla. El descaiige guneral de niveles
de brillo al aumentar el tiempo de operacidn se debe, natu-
ralmente, a la contaminacidn creciente de la matriz del se-
parador.,

10 Finalmente, se tabula en la dltima fila de la
Tabla I un ¢aso en que la suspensidn se hizo pasar sucesiva-
mente cinco veces a través de la matriz, siendo de 27 minutos
el tiempo de operacidn para efectuar cada paso de la totali-
dad de la muestra,

15 Se observard en la Tabla I que se obtuvieron au-
mentos muy importantes en el brillo de las muestras, tanto con
lixiviacidn adicional como sin ella. Se llega a una deduccidn
igualmente importante de los conteni.los -le TiOa y de F9203 ’
que estdn tabulados a la derecha de la Tabla, (Todos los con-

20 tenidos de TiOz y Fe203 indicados en las Tablas I a X de esta
Memoria se derivan de andlisis de las muestras no lixiviadas).
Al comparar estos valores con los valores de TiO, y Fey04 da-
dos anteriormente para muestras que se habfan sometide a flo-
tacidn pero no a separacidn magnética (véase arriba), y al

25 tener en cuenta ademds el citado error de medida de aproxima-

5-8-75 - 1k -
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damente 10,07% en la determinacidn del TiCg, se demuestra
que la mayor parte del Ti0, contaminante se ha eliminado

por medio del procedimiento de flotacidn anterior, y que ha
habido muy poco efecto adicional, tanto sobre el contenido
de TiOz como de Fe203, como resultade de la separaci6n mage
nética. Estos hechos, tenides en cuenta en comparacidn con
el aumento muy notable de nivel de brillo, sugieren clara-
mente que las impurezas contaminantes eliminadas durante la
separacién magnética son distintas de los dos factores taby
lados, Es posible, por ejemplo, como se ha sugerido anterior
mente, que el elemento sobre el que se esta actuando sea la
mica, aunque es posible que otros elementos contaminantes
adicionales adn no conocidos, que se han hecho tratables gra
clas al proceso previo de acondicionamiento y flotacidn por

espuma, se eliminen por la separicidn magnética,

Ejemplo IT

Bn este ejemplo, la muestra de arcilla tomada de
la instalacidn después de la flotacidn por espuma tenia un
brillo de 87,1, y se encontrd que una fraccidn de menos de
3 micras obtenida de la misma por centrifugacidn, tras la 1i
xiviacidn (empleando un nivel adidonal de lixiviante de b kg
de hidrosulfito de sodio por Tm) tenfa un brillo de 89,6. Bl
contenido de Ti0z de la muestra no lixiviada era 1,01%, y el

de Fep 03, de 0,72%., Una muestra comparable tomada de la ali~

- 15 =
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mentacidn al aparato de batideo y acondicionamiento, y tra-
tada por flotacidn por espuma en condiciones de laboratorio,
tenfa un brillo de producto de 87,1, La muestra sometida a
flotacidn en laboratorio, tenfa un brille, lixiviada, de
89,5 a una adicidn de 1 kg/Tm de hidros. (hidrosulfito de
sodio); de 90,1 a una adicidn de 2 kg/Tm de hidros; de 90,3
a una adicidn de 3 kg/Tm, y de 90,6 a una adicidn de 4 kg/Tm.
Bl contenido de TiOp de la muestra sometida a flotacidn en
laboratorio era de 0,40%, y el contenido de Feg0g era 0,70%.
Empleando el mismo estado del imdn descrito en
relacidn con el Ejemplo I, y con un contenido de sdlidos de
la suspensién de entrada de 30% y un pH de 9,5, se obtuvie-
ron los aumentos de brillo indicados en la Tabla II que si-
gue, en la que en todos los casos los pardmetros identifica-
dos estdn de acuerdo con la discusién expuesta en relacidn
con el Ejemplo I. Se observard también en este caso que se
habfa obtenido un aumento muy importante en el brillo del pro
ducto, particularmente en comparacién con el brillo del pro-
ducto de la instalacidn, pero también en comparacidn con las
muestras tratadas en el laboratorio. Este aumento es especial
mente evidento a los niveles reducidos de adioidn de agente
de lixiviacidn., Se observa también que las diferencias en el
contenido de TiO, y Feg3, en COmﬁaracién con los contenidos
de estos contaminantes cuando sdlo se aplica una flotacidn

por espuma, son relativamente pequelias, si se tlenen en cuen-

- 16 -
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ta los limites de error experimental.
TABLA IT

Tiempo de Brillo Brillo con lixiviacidn ,
L Ti0 Fe,C

alimenta- del 1 2 3 2 2°3
cidn producto Kg/Tm % A
b,s 89,7 91,1 91,2 91,2 91,2 0,50 1,0
9,0 89,9 90,5 91,5 91,5 91,5 0,48 1,1
18,0 89,7 90,3 90,8 91,1 91,2 0,45 0,99
27,0 89,7 90,6 91,1 91,1 91,1 0,49 0,98

Ejemplo ITT

En este ejemplo se empled otra formulacidn de
un caolin bruto blando sedimentario de Georgia, Una muestra
tomada directamente de la salida de la instalacidn de flota
cidn tenfa un brille de producto de 86,9, y una fraccidn de
menos de 3 micras derivada de la misma y tratada a un nivel
adicional de agente de lixiviacidn de 4 kg/Tm, mostraba un
brille de 90,5. El contenido Zde Ti0, de 1a auestra no lixi-
viada era 0,50%, y el contenido de Fep0g era 0,50%.

También en este Bjemplo, la muestra comparable
tratada en el laboratorio (fraccién de menos de 3 micras) te
nfa un brillo de producto sin adicidn de agente lixiviante,
de 88,2, y cuando se emplearon &4 kg/ﬁn de hidros tenfa un
brille, liziviada, de 91,7.ELl contenido de Tilp de la mues-

tra no lixiviada tratada en el laboratorio era 0,30%, y el

- 17 -



contenido de I<‘e203 era 0,67%.

Las muestras de l1a salida de la instalacidn de
flotacidn se trataron como en los Ejemplos anteriores, a un
contenido de sdlidos de 30% y un p¥ de 9,5, En estas condi-

5 ciones se obtuvieron los datos indicados en la Tabla IIX que
sigue, siendo la identificacidn de estos datos segin la dis-
cusidn anterior. También en este caso se observa que se ob-
tienen aumentos muy importantes en los brillos de producto,
en comparaciﬁn, tanto con los procedimientos en la instala-

10 cidn industrial, como con los obtenidos cuando las muestras
gse tratan por flotacidn por espuna en condiciones de labora-
torio, También en este caso estos aumentos de brille son par
ticularmento importantes a bajos niveles de adicidn de lixi-
viante, o cuando no se usa lixiviante en absoluto; y btambién

15 en esto caso se observa que el contenido de TiOp y de Fep03,
dentro del limite del error experimental, no se altera de mg
do importante por tratamiento en el campo magnético, lo que
sugleroc (ue las mejoras observadas responden a la eliminacidn

de contaminantes distintos de estas dos fracciones.

20
TABLA ITT
Tiempo de Brillo 2rillo con lixiviacidn
alimenta- del 1 2 3 L Ti0, F°§03
ciodn producto Kg/Tm de hidros % %
25 L,s 89,4 91,0 91,3 91,4 91,4 0,36 0,41

5-8-75 - 18 -



10

15

20

TABLA TITI (Continuacidn)

. . . . . = . e
Tiempo de Brillo Brillo con lixiviacisn

alimenta-  del 1 2 3 L Ti0, Fe%UB
cidn producto Kg/Tm de hidres % I
9,0 89,0 9,0 91,1 91,3 91,3 G,34 0,46
18,0 88,3 90,2 90,4 90,5 90,5 G,k2 0,48
27,¢ 88,6 90,4 90,9 91,1 9¢,8 ,50 0,43
Spasos de 90,2 91,3 91,7 91,7 91,6 0,32 0,35
27 min

En los Ejemplos IV a VIII que se describen ahora,
las dificultades prdcticas inherentes a la realizacidn de on
sayos de la presente invencidn en condiciones industriales
a gran escala se eliminaron efectuando todos los ensayos en
condiciones de laboratorio. €n particular, un primer conjun-
to de muestras de caolines blandos sedimentarios de Georgia
se sometieron a batido, y después a una operacidn de separa-
eidn magnética, Un segundo grupo de muestras similares se sg
metid a una flotacidn de laboratorio batiendo y acondicionan
do bien las muoestras con aproximadagente 1,85 kg/Tm de hidrd
xido de amonio (calculado como amonfaco de 100%), acido olei
co en concentracidn de aproximadamente 1,85 kg/Tm, y con aprg
ximadamente 1,35 kg/Tm de silicato de sodio. la energfa mecd
nica total disipada durante el batido y el acondicionamiento
exced{a considerablemente de 27,6 CV-h/Tm de sdlidos. Final-

P4
mente, un tercer grupo de las muestras sc sometio al trata-

- 19 -
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miento de flotacidn citado, y después se hicieron pasar 2
través del separador magnético, En todos los casos la sepa
racidn magnética se efectud en una matriz de lana de acero

y a una intensidad media de campo de aproximadamente 15,5
kilogauss; y la suspensidn se hizo pasar a travds dol se-
parador a una dilucidn de aproximadamente 15-30% de sdélidos,
ajustdndose el pH a aproximadamente 9,5 por medio de hidrdxi
do de amonio, En todos los casos de las Tabias de los Ejem-
ples, los brillos se determinaron segin el procedimiento an
tes descrito, y para varios niveles de adicidn de lixiviante

comprendidos entre G y % kg/Tm de hidrosulfito de sodio.

Ejemplo IV

En este ejemplo, las muestras de arcilla bruta
empleadas tenfan un brillo medido de 83,5, un contenido de
Ti0, de 1,30%, y un contenido do FepCy de 0,20%., Los dates
de brillo, obtenidos seguin la discusidn del pdrrafo anterior,

se dan en la Tabla IV que siguoc:

TARLA TV
Ensayo Producto 1 2 3 L TiUz,% Fez“gr%
Adicidn de hidros
e/ Dn
Batido y un
paso por sg
paracidn magdl69 83,4 88,9 88,9 89,0 0,65 0,15
- 20 ~
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TAELA IY (Continuacidn)

Ensayo Producto 1 2 3 L 1o, choj
Adicidn de hidros % &
g/ Tm
Sometidas sdlo a
flotacidn de la-
boratorio 85,1 36,7 88,5 88,5 88,7 0,65 G,25

Sometidas a flo-
tacidn en labora
torio y un paso

por §eparaci5n 9G,0 96,7 9¢,9 90,9 90,8 ¢,70 ©,23
magnetica

Las muestras de arcilla empleadas en este caso
tenfan un brillo en bruto de 84,6, Se evalud que el conteni
do de TiOp de la arcilla cruda era de 1,47% y el contenido

de F9203, de G,23%, Para estas muestras se obtuvieron los

datos que se indican en la Tabla V,

TABLA V

Ensayo Producto 1 2 3 L Tio, Feyuq
Adlcidn de hidros % %
e/ T

Batido y un paso

Por separacion
magnética 87,3 90,8 90,5 96,5 90,5 0,92 0,17

- 21 -



TABLA V (Continuacidn)

Ensayo Producto 1 2 3 L TiGp FepOy
Adicidn de hidros, % %
kg/Tm
5 Id

Sometidas solo a

flotacidn de la-

boratorio 87,8 96,4 91,2 91,4 91,4k 0,65 0,17

Sometidas a flo-

tacidén de labora

torio y un paso

por separacidn mag

nética 89,5 91,0 92,1 92,3 91,9 0,52 0,09
10

Ejemplo VI
En este caso las muestras de arcilla cruda mos-

traban un brillo de 82,2, el contenido de TiOp era de 1,345,
15 y el contenido de Feplyde 1,09v, Los datos obtenidos al so=-

meter a ensayo estos materiales crudos segdn los procedimien-

tos anteriores se indican en la Tabla VI que sigue.

TAELA VI

Ensaya Producto 1 2 3 L TiGy Fep0s

20 Adicion de hidros, 9% %
e/ Tm

Batido y un paso

por secparacidn magné

tica 84,7 87,2 89,1 89,1 89,1 0,90C ¢,97

Flotacidn de labp

ratorio solamente 86,8 88,9 89,8 o9u,4 91,5 0,16 1,08
25

5-8-75 - 22 -
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TABLA VI (Continuacidn)

Ensayo Producto 1 2 3 b Ti0p Fey04
Adicion de hidros, % %
kg/Tm

Flotacidn de la
boratorio y un

pas;o por scpara

cidn magnética 91,3 92,5 92,5 92,5 92,6 0,16 0,82

Ejemplo VIT

El nuevo grupo de muestras empleado en este ensa-
yo tenfa un brillo en crudo de 79,9, un contenido de Til, de
1,47%, y un contenido de Foy Uy de 0,40%, Los datos correspon

dientes obtenidos por ensayo de estas muestras se indican en

la Tabla VII que sigue,

TABLA VIT
Ensayo Producto 1 2 3 4 Ti0, TFe,0.
Adicidn de hidros %2 g2 0

kg/Tm

Batido y un pasgopor
separacion magnética83,1 85,3 88,0 88,1 88,2 0,89 ¢,35

Flotacidn de labo-
ratorio solamente 83,6 83,7 85,6 86,3 83,8 0,37 ¢,38

Tlotacidn de labo-
ratorio y un paso por

separacidn magnéti-
ca 88,1 88,9 89,8 9¢,3 91,3 0,37 0,30




Ejemplo VIII

En este ejemplo, las muestras empleadas tenfan
un brillo en crudo de 82,1. El contenido de TiO, era de 1,27,
y el contenido de Fepus, de 1,18%. Los datos correspondienteos
5 obtenidos en el ensayo de estas muestras scgﬁn los procedi-

mientos anteriores se indican a continuacidn en la Tabla VIIT.

Tabla VIIT
Ensayo Praoducto 1 % 3 L Tio, F0203
Adicidn de hidros % %
10 kg/Tm
Batide y un paso
por separacidn
magnética 35,1 g7,c 87,1 87,1 87,1 0,81 1,06
Flotacidn de law
boratorio sola-
15 mente 86,0 88,3 89,% g9,9 96,4 0,30 1,13
Flotacidn de la-
boratorio y un paso
por §eparacion
magnetica 39,4 9¢,5 90,5 90,5 90,5 0,30 0,78
Ejemplo IX
20 En este caso el procedimiento de la presente in-
vencidn se puso en prdctica empleando como muestras de arci-
1la el producto "Alphaplate" de la corporacidn cesionaria, Ll
producto indicado es un caolfin de'Gcorgia deslaminado de tama
flo de partfcula relativamente grueso. Las muestras ompleadas
25 en los ensayos procedfan de 1la instalacidn industrial, y se
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tomaron después de la operaci6n de deslaminaci6n, pero antes
de la lixiviacidn, Dichas muestras, de acuerdo con el modo
usual de produccidn del producto "Alphaplate!, se habfan sg
metido ya a un proceso de flotacidn por espuma convencional,
es decir antes de la deslaminacidn. El contenido de sélidos’
de la suspensién entrante en el separador magnético era, en
oste caso, de U0%, y el pH era de 8,0, El caudal era tal que
permit{a un tiempo de permanencia en el separador magnébioo
de aproximadamente 1,2 minutos, siendo la intensidad media
del campo de aproximacdamente 135 kilogauss. En la Tabla IX
que sigue se indican los brillos comparativos obtenidos con
los tres grupos de experimentos, en 1o0s que on cada caso apa
recen datos comprativos con y sin uso de la operaci6n de se-
paracién magnética., Las ventajas obtenidas con dicha opera-
cidn subsiguiente son evidentes. Puede observarse de nuevo
que, aunque la separacion magnética sf{ causa una reduccidn
en el contenido de Tidy, en general ol cambio de contenido
de Ti0, y Fep03 como consecuencia de la separacidn magndti-
ca (en comparacidn con el TiCy y el Feplzen las muestras que
se habfan lixiviado, pero no sometido a separacidn magndtica)
es8 tan pequelio que no explica los aumentos relativamente gran

des de brillos,



TABLA IX

Ensayo Producto 1 2 3 b Tio, Fep0q
Adicidn de hidros, % 9%
kg/Tm
5
Producto de la
instalacidn
sélo 85,0 89,1 89,4 89,5 89,9 0,2v U,k2
Id. Id. y secpa
racidn merndti
ca 89,6 91,8 91,8 91,8 91,8 0,12 G,k2
10 Producto de la
instalacidn
s6lo 25,7 89,3 89,8 89,9 90,1 ©,25 0,48
Id. Id. y sepa
racion magneti
ca 89,5 91,6 91,7 91,7 91,7 0,18 0,4
15 Producto de la
iqstalacién
solo £5,0 89,5 89,6 89,7 89,9 0,30 0,47
Id. %d. y sepa
racion magneti
ca 89,0 91,5 91,5 91,5 91,5 C,22 0,38
20 Ejemnlo i
En este ejemplo se evaluan los efectos de varios
factores en el procedimiento de la presente invencidn. En par
ticular, se exponen en la Tapbla X los resultados de tratar mues
tras de caolines sedimentarios blandos de Georgia, que en to-
' 25 dos los casos tenfan un contenido inicial de Ti0, de 1,57% vy

5-8-75 - 26 -
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un contenido de Fez03 de 6,75%. En los ensayos efectuados
se considera la fraccidn de 3 micras de estos materiales.

Se observiard uce en la Tabla se indican prime-
ro datos a varios niveles de adicidn de lixiviante para mues
tras que (a) se han sometido a flotacidn en laboratorio, y
(b) se han sometido a flotacidn en laboratorio y después a
separacidén magndtica, En todos los casos la separacidn mag-
nética se efectia diluyendo las muestras obtenidas de la flg
tacidn hasta 20% de sélidos, y efectuando después la separa-
cidn con un tiempo de permanencla de aproximadamente 1,2 mi-
nutos, en un campo magnético medio de 15,5 kilogauss, El pH
estaba entre 9,2 y 9,5, y la temperatura era aproximadamente
302C durante la separacidn magnética, Se observa la mejora
muy notable cuando la flotacidn de laboratorio va seguida de
separacidn magnética, segin los Zjemplos y la discusidn ante
riores, Bl procedimiento de flotacidn de laboratorio emplea-
do para obtener los datos estd de acuerdo con la discusidn
exnuesta en el Ejemplo III,

En los ensayos de la parte (c¢), Tabla X, las
muestras empleadas se sometieron a condlciones destinadas a
simular el proceso norwal de flotacidn gque comprende el bati
do, acondicionamiento, dilucion y flotacidn, excepto en que
no se afiadid dcido oleico (agente colector). Es decir, que
aunque no se afiadid ningdn colector, 1la aportacidn de energia

3 3 . . '
(y demds condiciones) eran idénticas a lo que se evalué de
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una muestra con flotacidn. Después se efectud una separa-
cidn magnética en esta serie de ensayos, como se ha expli-
cado en relacidn con los ensayos (b)., Los datos obtenidos
en este caso, que indican una disminucidn considerable en
la mejora de brillo cuando se omite el agente colector, su-
gieren claramente que la aportacién do energ{a durante la
flotacidn no es el Unico factor que intervienc en los re-
sultados inesperados obtenidos con la presente invencidn,
Se deduce mds bien de estos datos que la totalidad del pro=-
ceso de flotacidn, que depende en cierto modo tanto de las
condiciones ffsicas como las qufmicas de flotacidn, forma
nuevos elementos extraibles por medio del proceso de soparn
cidn magndtica,

Para mejor comparacidn, se indican en la Tabla X,
en {(d) y en (e), los resultados obtenidos cuando las mismas
muestras, ya tratadas de otro modo para obtener los datos de
las tablas, se baten a 6C% de sdlidos, y despuds (tras dilu-
¢idn hasta 20% de sélidos), se someten a una operacién de se
paracidn magnética segin las condiciones antes desoritas; y
cuando el batido se efectda a 20% de sdlidos y la suspensidn
resultante se somoete a und operacidn de separacidn magnética,
La comparacidn de los resultados (d) y (e) con los resultados
(¢) revela que el batido, juntamente con la separacién mag=
nética, da aumentos de brillo no mucho menores gue los logra

dos si la flotacidn se simula sin agente colector. Esto su-



giere un mayor apoyo a 1la hipdtesis de que es el proceso to-
o s 2 s . . PR .
tal de flotacidn, o5 decir una combinacidn de disipacidn de
r'd . .
energia y otras operaciones en prescucia de agente colector,

el que es influyente en la presente invencidn.

5
TASLA X

PR e g

Producto 1 2 3 L Tiv, F02b3
Adicidn de hidros % %
Ke/Tm
10 (a) Sé1o flota-
cidn de labora-
torio 87’7 891? 90|8 9016 9018 0’29 "'53
(b) Flotac,labor,
+ Separ. MHagn, 89,5 91,6 91,6 91,7 91,7 §,27 o,k
(¢) Flot.lab,sin
az. colector 4
15 Sep., Magn., 87,5 88,4 89,1 89,4 89,4 0,89 0,55
(d) Batido a 60%
de sélidos seguido
de Separac, mazn 87,0 38,9 89,4 89,5 89,5 0,86 0,47
(e) Batido a 20%
de sdélidos segui- _
do do Sop. kagn. 86,9 89,5 89,6 89,6 89,6 0,8 ,53
20
Aunque 1la presente invencidn se ha descrito
particularmente en términos ds una realizacidn espec{fica
de la misma, ha de entenderse, dada la presente descripcidn,
que los expertos en la téenica pueden hacer numerosas varia-
25 ciones en 1la invencidn, variaciones comprendidas adn dentro
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del alcance de la presente sisefanza. Por consiguiente, la
invencidn ha de considerarse en sentido amplio, y limitada
solo por el alcance y espiritu de las reivindicaciones ang
xas,

La presente solicitud, que corresponde a la preg
sentada en los Estados Unidos de América, el 8 de Octubre
de 1974, bajo el N° 513.154, se acoge a los beneficios del

Artfculo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial,

REIVINDICACIONES

los puntos de invencidn propia y nusva qua se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los que se re-
cogen en las Reivindicaciones siguientes:

12,. Un método para abrillantar una arcilla da
ca0ifn, qus cumprends foraar uad dispersidn scuosa ds licha
arcilla, y batir y acondicionar dicha dispersi6n para disi-
par al menos 11 CV-hora de energfa por Tm de sélidos, same-
ter la susponsidn batida y acondicionada resultante a un tra
tamiento de flotacidn por espuma ‘para separar las impuresas
titan{feras, y someter el producto de dicho ftratamiento de

’ Ld . s
flotacidn por espuma a separacidn umagndética, haciendo pasar
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dicho producto a través de una matriz ferromagnética per-
meable a la suspensidn situada en un campo magnético de al
ta intensidad,
28,~ Un método segdn la reivindicacidn 1%, que
incluye ademds las operaciones de flocular la suspensidn
de dicha separacién magnética, lixiviar dicha suspensidn
floculada y lavar el producto de arcilla dejdndolo exento
de agentes de lixiviacidn resiinales y productos de reaccidn.
32,- Un método segdn la reivindicacidn 12, en
el que dicha separacidn magnética se efectda mientras usc
aantiene una intensidad media del campo magnético entre 7 y

22 kilogauss,

g ’ . . . « ?
L2, - Un método segdn la reivindicacidn 32, en
el quo dicho campo se mantiene en aproximadamente 15 a 20

kilogauss,

. N . 4 H
5%, . Un método segin 1a reivindicacidn 32, en
el que dichas operaciones de batido y uwconlicionamiento se
efectian mienbrus dicha suspensidn comprende de aproximada-

mente 35 & 60% de contenido de sdlidos,

6%,~ Un mdtodo segdn la relvindicacidn 5%, on
el quz dichas operaciones de batilo y acondicionamionto se
efeotilan simultdneamente,
a , o PR . . ? 65!
72, . Un método segun la reivindicacion , en
el que dicha operacidn de batido y acondicionamiento se efeg

tda agitando dicha dispersidn en condiciones alcalinas en
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presencia de al menos dcido oleico como agente colector, y
de silicato de sodio como dispersante,

4,- Un método segdn 1la reivindicacidn 7%, en
el que dicho dcido oleico estd presente en concentraciones
desde aproximadamente 1 a 2 kg/Tm, y dicho silicato de so~
dio estd presente en cantidades desde aproxi@adamente 0,25
a 8 kg/Tm de arcilla,

92,~ Un método segin la reivindicacidn 8%, en
el que hay presentes en dicha suspensidn, durante dicha ope
racidn de batido y acondicionamiento, desde aproximadamente
0,25 a 1,5 kg/Tm de una sal soluble en agua de un dcido polia
crflico o polimetacr{lico,

102,- Un método segin la reivindicacidn 42, en
el que dicha operacidn de separacidn magnética so efectda
haciendo pasar dicha suspensién acuosa a través de una ma-
triz filamentaria mantenida en dicho campo magnético.

112, Un método segdn la reivindicacidn 10%, en
el que dicha matriz comprende una lana de acero, y en el que
la suspensidn se hace pasar a un caudal tal que el tieMpo de
permanencia en dicho campo es de al menos 15 segundos.

128,- Un mdtodo segin la reivindicaoidn 1%, en
el que al menos se disipan 27,6 CV-hora de energfa por tone-
lada de sélidos durante dichas opéraoiones de batido y acondi
cionamiento.

132.~ Un método segin la reivindicacidn 12%, en

- 32 -



el que al menos dicha operacidn de acondicionamiento se rea

liza en presencia de acido oleigo como agente colector.
148, . Un método segﬁn la reivindicacidn 132, en

el que dicho dcido oleico estd presente en concentraciones

desde aproximadamente 1 a 2 kg/Tm de sdlidos.

“An

152, - UN METUDO PARA ABRILLANTAR UNA ARCILLA DE
CAOLIN.
Tal y como se ha descrito en la memoria que an-
tecede y para los fines que se han especificado,
10 Esta memoria consta de treinta y tres hojas,
esoritas a mdquina por una sola cara,

Madrid,

Po A,

3 ;13\5 4, d%gm
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