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Fundamento de la invencidn

g

Esta invencidn se refiere, en gensral, a mé-
todos para el beneficio de minerales y, mis especificaments,
se refiere al método para mejorar el brillo o luminosidad
de minerales, tales como arcillas de caolin, mediante sl
empleo de la separacidn magnética.

Los minerales que se encuentran en la natura-
leza, tales como las arcillas naturales, carbonates, talcos
u otros, incluysn frecuentemente contaminantes que cambian
el color, en forma de hierro y/o de impurezas a base de ti-
tanio manchadas con hierro, La presente invencidén es parti-
cularmente aplicable a las arcillas naturales, incluidas las
arcillas de caolin, pudiéndose sefialar, a este respecto, que
las cantidades de las sustanci§s que cambian el color, a ba-
se de titanio, anteriormente mencionadas, son particularmen-
te importantes en el caso de los caolines sedimentarios de
Georgia, en los gue tales impurezas estan presentes, comln-
mente, en forma de anatasa y rutile manchados con hierro.

En el caso de las arcillas de caolin y de
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otros de los minerales mencionados, es frecuentemente de-
seado y, algunas veces, necesario, refinar el producto na-
tural y llevar sus caracteristicas de luminosidad hasta
un nivel aceptable para el recubrimiento del papel y para
otras aplicaciones. Anteriormente se han utilizado diver-
sas técnicas para llevar a efecto la eliminacién de las im-
purezas que cambian el color, anteriormente mencionadas.
Asi, por ejemplo, se han utilizado ampliamente hidrosulfi-
tos para convertir por lo menos parte de las impurezas a
base de hierro (o "ferruginosas") en forma soluble, las cua-
les pueden seguidamente ser eliminadas de las arcillas.
Entre los métodos mis eficaces para elimi-
nar las impurezas titaniferas, incluida, por ejemplo, la
anatasa manchada con hierro, estin las muy conocidas téc-
nicas de flotacidn con espuma. De acuerdo con tales méto-
dos, se forma una suspensién o papilla de la arcilla, se
aumenta el pH de la papilla hasta un valor alcaling, por
ejemplo, mediante la adicién de hidréxido amdnico, y se
affade un agente colector como, por ejemplo, dcido oleico.
Seguidamente, la papilla se acondiciona mediante la agita-
cién de la misma durante un periodo relaticamente sosteni-
do. A continuacidn, se affade a la papilla acondicionada,
un agente espumante, tal como aceite de ping, después de
lo cual se hace pasar aire por la papilla en una cuba de

flotacidn por espuma, para llevar a efecto la separacidn

- 3 -
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de las impurezas.

En los Gltimos afios se ha demostrado, adicio-
nalmente, que se pueden utilizar técnicas de separacidn mag-
nética de alta intensidad, para elimipar ciertas impurezas
de las anteriormente mencionadas, incluidas las impurezas
de titanio y hierro y cierta materia ferruginosa. La anata-
sa, por ejemplo, y otros ciertos minerales paramagnéticos,
han resultado responder a los campos magnéticos de alta in-
tensidad. Asi, en la patente de Estados Unidas niémero
3.676,337, de Henry H., Kolm, por ejemplo, se describe un
procedimiento para tratar suspensiones minerales o similares,
haciendo pasar a éstas a través de una matriz de lana de ace-
To en presencia de un campo de fondo de 12.000 Gauss por lo
menos. Para realizar los procedimientos citados se pueden
utilizar diversos aparatos, tales como sl descrito en la pa-
tente de Estados Unidos ndmero 3.627.678, de Marston., En es-
te Gltimo caso, la suspensidn a tratar se hace pasar, por
lo tanto, a través de un recipiente, que contiene una matriz
ferromagnética filamentosa de aceroc inoxidable o similar,
mientras se imprime sobre la matriz un campo magnético de
alta intensidad, mediante bobinas envolventes,

Aunque el uso de la separacidn magnética de
alta intensidad, tal como se ssboza en el péarrafo preceden-
te ha encontrado un alto grado de aceptacién en cierta tec-

nologia de beneficio de minerales, lo mas notablemente en
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el abrillantado de caolines, se ha considerado generalmente
hasta el momentoc actual, que dicha tecnologia no era de he-
cho capaz de producir las mejoras de luminosidad consegui-
bles mediante el uso de las técnicas de flotacidn anterior-
5 mente mencionadas, Como es natural, tampoco se ha conside-
rado que los niveles de intensidad de campo del tipo bajo
a intermedio, pudieran ser valiosos en el abrillantado de
caoclines o similares, a niveless comercialmente aceptables.

De acuerdsc con lo gque antecede, puede consi-

10 derarse como un objeto de la presente invencién, proporcio-
nar un método para la separacién magnética de contaminantes
modificadores del color desde suspensiones de minsrales,
tales como suspensionss de caolin, método que permite me-
joras de luminosidad anteriormente inalcanzables mediante

15 los procedimientos de separacidn magnética.

Un objeto adicional de la presente invencidn
es proporcicnar un método para el beneficio magnético de
suspensiones de minerales, tales como caolines, método que
proporciona mejoras de luminosidad a niveles suficientemen-

20 te elevados para evitar cualquier nécesidad de tratamientos
por flotacidn.

Todavia un objeto adicional de la presente
invencidn es proporcionar un método para la separacidn
magnética de contaminantes modificadores del color desde

25 suspensiones de mineralss, que se basa en el uso de agen-

15.1.76 -5 -
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tes activadores magnéticos en particulas, de un tipo que pue-
de producirse a bajo coste y que tienen un efecto pequefio o
no perjudicial, sobre el medio ambiente.

Todavia un objeto adicional de la invencidn es
proporcionar un método para la separacidn magnética de conta-
minantes modificadores del color, desde suspensiones de cao-
1in o similares, que permite el uso de intensidades de campo
inferiores a las que se han considerado hasta ahora apropia-
das como utilizables para tales fines.

Todavia un objeto adicional de la invencidn es
proporcionar un métedo para la separacidn magnética de conta-
minantes modificadores del color, desde suspensiones de cao-
1in o similares, que puede ser utilizado con un aparato de
separacidn magnética existente y gue aumenta ampliamente las

capacidadss de rendimiento de tales aparatos.

Resumen de la invencidn

Ahora, de acuerdo con la presénte invencidn,
se consiguen los objetos precedentes y otros tal como resul-
taran evidentes en el curso de la memoria siguiente, con un
método en el que una suspensidn (papilla) acuosa dispersa-
da del mineral crudo se mezcla con un material en particu-
las de siembra magnética, material que es dispersado de

gste modo por toda la suspensidn para sembrar eficazmente
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la suspensidn. Después de ello, la suspensién sembrada se
somete a un campo magnético como, por ejemplo, haciéndola
pasar a través de un aparato del tipo citado en la patente
de Marston anteriormente mencionada. Dicho campo actla de
modo que flocula magnéticaments los contaminantes y las par-
t{culas de siembra, eliminando, después ds ello, por lo me-
nos parte del material en particulas junto con los contami-
nantes.

Después del tratamiento mediante el campo
magnética, dicha suspensién, por ejemplo, después de que
sale del separador magnético, ss flocula y, seguidamente,
se somete a una operacién convencional de lixiviacién, ti-
picamente con hidrosulfito sddico. La suspensidn lixiviada
puede ser lavada, después, para eliminar de ella los reac-
tivos residuales de lixiviacidn y, si se desea, se puede
eliminar de ella el agua.

Como resultari mas evidasnte en relacién con
los ejemplos que siguen, la operacidn de lixiviacién de
la presente invencidn es de una importancia particular,
porque los materiales en partfculas magnéticos tienen, en
muchos casos, una coloracifn muy oscura. En consecuencia,
el producto que sale del separador magnético, a pesar de
haberse eliminado de &l grandes cantidades de las sustan-
cias modificadoras del color originales, puede todavia ex-

hibir una luminosidad relativamente inaceptable. Sin em-

-7 -
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bargo, la modificacidn del color gue procede del resto del
material en particulas de siembra mégnética, es debida a
compuestos de hierro que son eliminades facilmente por li-
Xiviacién, mien%ras que los contaminantes ques han sido des-
plazados son de un tipo que no responde relativamente a la
lixiviacidén convencional,

Como es natural, se entenderi que cuando se
utiliza el aparato de la patente de NMarston anteriormente
mencionada, o de tipos similares, la matriz colectora resul-
tard saturada, durante un periodo de tiempo, con los elemen-
tos eliminados de la suspensidén, es decir con los materia-
les en particulas magnéticos y con los contaminantes de ar-
cilla eliminados con ellas. Como es bien sabido en la téc-
nica actual, las matrices son sometidas, por lo tanto,
de tiempo en tiempo, a operaciones de limpieza convencio-
nales, con el campo suprimido o extinquido.

Un material en particulas magnético preferi-
ble para ser utilizado con los pracedimientes de la inven-
cidn, puede comprender material en particulas de particu-
las de 6xido ferroso férrico, en el que por lo menos el
50% en psso de las particulas son de un tamafio inferior a
la micra, el cual material en particulas se prepara como
el producto de coprecipitacién de sales de hierro (III)
con sales de hierro (II) mediante un excesoc de una base

relativamente fuerte. La preparacidn de un material en
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particulas de este tipo se ha descrito como un aspecto de
una comunicacién de W. C, Elmore, titulada "Coloide ferro-
magnético para el estudio de estructuras magnéticas" en la
revista Physical Review 54, 309 (1938). Aunque no es tan
eficaz en la presente aplicacién, se puede utilizar tam-
bién en la practica de la invencidn un 8xido ferroso férri-
co natural, tal como una magnetita finamente molida que ten
fa una distribucidn de tamafo tal que por lo menos el 50%
en peso sea inferior a 30 micras de didmetro esférico equi-
valente. De manera similar, se pueden utilizar como activa-
dores otros materiales ferrimagnéticos finamente divididos,
incluidos los ferritos clbicos, tales como NiF9204 y
C0F9204; y el dxido férrico gamma.

Muchos de los llamados "ferrofluidos" son tam-
bién adecuados para ser utilizados en la invencién, Median-
te el término citado se hace referencia a la clase de sus-
pensiones coloidales descritas en numerosos sitios de la bi-
bliografia cientifica, tal como en la patente de Estados
Unidos N2 3.806.449, de Kalssr; en la patente de Estados
Unidos N2 3,843,540, de Reimers y Khalafala, y en el arti-
culo ampliamente citado, de R, E, Rosensweig, titulado
"Fluidos magnéticos", que aparece en la pigina 48 de Inter-
national Scisnce and Technology, de Julio de 1966, Estos
ferrofluidos pusden estar constituidos a base de suspen-

siones coloidales de los materiales magnéticos citados an-

- 9 a
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teriorments, o en suspensiones de otras particulas ferrimag-
néticas o ferromagnéticas.

Una consecuencia principal de la presente in-
vencidn es que los nivelss de rendimiento del aparato de se-
paracidn magnética se aumentan de una manera tan vasta, gue
se puede elegir entre variaciones de los caudales de paso a
través de un aparato dado (y con ello del tiempo de permanen-
cia en el campo) y la intensidad de campo, hasta un grado
que hasta ahora no se consideraba practicable. Por lo tanto,
el campo magnético al cual se somete la suspensidn, puede,
en la prédctica de la invencién, hacerse disminuir hasta por
lo menos un valor tan bajo como de 5 Kilogauss, proporcionan-
do todavia un abrillantamiento del mineral tfatado hasta ni-
veles completamente aceptables, es decir hasta niveles que
anteriormente se podian alcanzar solamente para intensida-
des comprendidas en el llamado margen de "alta intensidad®
de entrs aproximadaments 12 y 15 kilogauss o superiores.
Para el nivel citado de 5 kilogauss, serd eficaz, para dar
8l resultade mencionado, un tiempo de permanencia del arden
de 70 a BO segundos (o més). M4s generalmente, los tiempos
de permanencia se ajustan a las intensidades de campo uti-
lizadas y al abrillantamiento requeride : por ejemplo, el
tipo de aparato de Marston anteriormente mencionado, esti
disefiado para aproximadamente 15 a 22 kilogauss (y se ha he-

cho funcionar asi en el pasado). Con estos niveles de inten-

15.1.76 - 10 -
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sidades de campo los tiempos de permanencia en la pricti-
ca de la presente invencidn, son del orden de 15 a 80 se-
gundos. Dentro de los limites de la tecnologia (y de la
sconomia), se pueden utilizar también con la invencidn cam-
pos mas intensos, por ejemplo, de hasta 60 kilogauss o su-

periores,

Descripcidn de la realizacidn preferida

La manera en que se practica la presente in-
vencidn, se entiende mejor, considerando los ejemplos que
ahora se van a exponer, los cuales, ademds, aclararén a
los familiarizados con la técnica actual, las notables me-
joras de luminosidad conssguidas mediante la practica de

la presente metodologia,

E jemplo 1

Con el fin, inicialmente, de establscer da-
tos de control, para demostrar la eficacia de la presente
invencidn, se beneficiaron cuatro grupos de muestras de
arcilla de caolin de Georgia, de coler crema, blandas :
(1) por lixiviacidn solamente; (2) mediante el uso de flo-
tacidén solamente; (3) por separacidn magnética de la téc-

nica anterior; y (4) mediante un tratamiento combipado de

- 11 -
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i e 1

la técnica anterior, de flotacién y separacidn magnética.
Dos de dichos grupos de arcilla (arcillas A y B) eran de
una variedad “"gruesa"; las otras dos (arcillas C y D) sran
arcillas "finas". En todos los casos la muestra cruda fue
inicialmente mezclada en forma de pasta. Especificamente,
se formd una dispersién alcalina, acuosa, de la arcilla
cruda (el pH se ajusté a aproximadamente 7 a 10 con hidré-
xido aménico), efectudndose el mezclado en forma de pasta
en presencia de una pequsfia cantidad de un dispersante,

tal como silicato sddico, siendo la cantidad de energia
disipada de aproximadamente 10 HP.hr/tonelada de sdlidos.
La muestra mezclada fue sometida, seguidamente, a un trata-
miento adicional ds acusrdo con el programa de ensayo. La
eficacia de los diversos tratamientos de beneficio fus ca-
librada mediante la determinacidén de la luminosidad resul-
tante para la fraccidn de la muestra tratada cuyo 90% tenfia
un tamafio inferior a 2 micras. Los datos resultantes se ax-
ponen en la tabla I siguiente, en la que, en todos los ca-
sos, los valores de luminosidad numéricos son los denomi-
nados "luminosidad G. E." obtenidos de acuerdo con la es-
pecificacidn normalizada establecida mediante el método
TAPPI : T-646m-54,

- 12 -
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Tab

Luminosidad
Arcilla | Procedimients | TiO Fe.0 Producto | Lixiviacidn (3,6 Kg)
% 2 %2 3
flezclado en
pasta 1,77 | -- 84,5 86,8
Flotacidn 0,50 | -- 89,5 91,6
Arcilla | Magnético 1,29 | -- 87,9 9g,0
A Flotacidn &
magnético 0,46 | == 90,6 92,0
Mezclado en
pasta 1,63 0,24 77,9 84,1
Flotacidn 0,42 |0,24 88,0 91,2
Argllla Magnética 0,99 |o,18 84,3 87,9
Flotacidn ¥
magnético 0,42 |0,1B 89,8 91,7
Mezclada en
pasta 1,45 |- 82,3 87,2
Flotacién 0,17 |~- 87,8 90,5
Arcilla | Magnético 0,77 |-- 87,3 90, 2
c Flotacidn &
magnético 0,03 |-- 90, 1 91,9
Mezclado en
pasta 1,47 [ 1,10 83,1 88,0
Flotacidn 0,39 {1,18 86,3 9g, 8
Arcilla| Magnetico 1,02 | 0,90 87,5 89,6
D Flotacidn &
magnético 0,35 | 0,91 90,0 91,7
15.1.76 - 13 -
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En todos los cases, en la Tabla I, los datos
sobre luminosidad indican para la muestra tratada, tanta
antes ("producto"), como después de la lixiviacidn con hi-
drosulfito sédiéo, para niveles de adicién de 3,6 kg/t de
sdlidos. Ambos contenidos de TiO2 y de F9203, como 8s CoS-
tumbre en esta técnica, se determinaron antes des la lixivia-
cidn.

Los datos de flotacidn de la Tabla I fueron
obtenidos sometiendo las muestras a un tratamiento de flota-
cidn convencional. Esto se llevd a afecto mezclando en pas-
ta y acondicionando dichas muestras con acido oleico como
agente colector, en cantidades comprendidas en el margen de
aproximadamente 0,9 a 1,8 kg/t. E1 contenido de sélidos du-
rante dicho mezclado en pasta y acondicionamiento, era dsl
60%. La cantidad de energia disipada durante el mezclado en
pasta y el acondicionamiento, fue de aproximadamente 40 a
50 HP.hora/t de sdlidos., La suspensién‘mezclada en pasta y
acondicionada, después de la adicién de un agente de forma-
cién de espuma, camo por ejemplo, aceite de pinao, fue some-
tida, seguidamente, a un tratamiento convencional en una cu-
ba de flotacidn por espuma, es decir se hizo pasar aire =z
través de la suspensidn en dicha cuba, para llevar a efec-
to la separacién de las impurezas desde la arcilla.

Los datos de la Tabla I identificados como

"magnético", fueron obtenidos sometiendo las muestras a un

15.1.76 - 14 -
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tipo de separacidn magnética de la técnica anterior. En par-
ticular, las muestras de suspensidn que habian sido previa-
mente mezcladas en pasta, se hicieron pasar, con un conteni-
do de aproximadamente 30% de sdlidos, a través de una matriz
de lana de acero (empaquetamiento 7,5%), en un aparato del
tipo general descrito en la patente de Marston anteriormente
mencionada, nimero 3.627.678. La intensidad de campo media
durante dicho tratamiento, fue de aproximadamente 15 kilogauss
y el tiempo de permanencia en el campo fue de aproximadamente
1,2 minutos, Estas condiciones se aproximan a un ritmo de pro-
duccidn de 10 t/hora para un imén de 214 cm (didmetro inte-
rior), para un 30% de sdlidos, y se consideran relativamente
optimas.

Los datos de la Tabla I identificados como
“flotacién + magnético" fueron obtenidos sometiendo las muss-
tras a una separacién por flotacidén y magnética, en secuen-
cia, efectuindose cada operacién en las mismas condiciones
que se acaban de indicar. Puede sefialarse a este respecto,
que tal procedimiento en secuencia, ha sido descrito en la
solicitud de patente nimero de serie 513.154, de Alan J.
Nott, inventor qonjunto de la presente, presentada el 8 de
octubre de 1974, en la que se indica gue el tratamiento de
flotacidn inicial permite la eliminacidm, mediante separacién
magnética de alta intensidad, de impurezas, por otra parte

no tratables por separacidn magnética. El aumento da lumi-

- 15 -
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nosidad y la reduccidn de TiD2 llevados a cabo mediante es-
te tratamisnto conjunto, son de hecho los resultadaos bpti-
mos obtenidos en los datos tabulados de la tabla I,

Un material en particulas preferido, para la
siembra magnética, para ser utilizado en los procedimientos
de la presente invencidn, es un éxido ferraso-férrico sinté-
tico, que se prepara mediante coprecipitacién de iones de
hierro (I11) y hierro (II) desde una solucidn acuosa, en una
proporcidn molar deseada, y mediante neutralizacidn con un
exceso de una base relativamente fuerte, tal como hidréxido
amdnico o sédico. Los tamafios y distribucicnes de tamafio del
material en particulas resultants, varian alqgo de acuerdo
con los especificos de las condiciones de reaccidn; pero,
en general, el material en particulas tiene una disposicién
de tamafios tal que por lo menos el 50% en peso de las parti-
culas tienen un didmetro equivalente menor de 1 micra, como
se determina por andlisis Sedigraph ("Sedigraph" es una mar-
ca registrada para instrumentos de andlisis de tamafio o gra-
nulométricos, fabricados por la Micromeritics Instrument
Corp., de Norcross, Ga.).

La reaccidn citada da como resultado un pre-
cipitado ferrimagnético intensaments coloreado de negro. Las
proporciones molares ds las dos clases de hierro pueden mez-
clarse para obtener productos de diversos indices de satu-

s 7 Id s - - 3
racion magnetica. En un margen de composicidn preferida,

- 15 -
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8l 46xido ferroso férrico asi preparado, tendrd una propor-
cidn de hierro (III) a hierro (II) comprendida entre apro-
ximadamente 1 a 2,5; siendo un margen todavia mids Sptimo,
gl que tieme una proporcidn de hierro de aproximadamente
1,5 a 2,0,

Ejemplo I1

Un material en particulas, para siembra mag-
nética, para ser utilizado en los procedimientos de la invepn
cién, se prepard pasando 12,8 g de FsC12.4H20 y 18,6 g de
FeCl3 (anhidro) en un matraz de 400 ml. Se affadieron, con
buena agitacidn, 200 ml de agua desionizada. Con agitacidn
vigorosa se afiadieron después, lentamsnte, 61,2 ml de NH40H
(solucifn al 28%). Esto proporciond aproximadamente 264 ml
de “solucidn" de material en particulas, para siembra mag-
nética. Las proporciones de dosificacidn en muchos de los
siguisntes ejemplos, se expresan en mililitros de dicho ma~-
terial en particulas magnético acuoso afiadidos a una suspen
s8ién de arcilla que contienes 1,8 kg de arcilla pesada en
seco. Por ejempio, una proporcidn de dosificacién de 100
ml/1,8 kg de arcilla corresponde a 50 litros/t. Si se su-
pone que todo el hierro de la solucidn salina se convierte
en F9304, entonces los 264 ml del material en particulas

magnético acuoso, contendran 13,2 g de F9304' Por lo tanto,

1501076 - 17 -
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una proporcidn de dosificacién de 100 ml/1,8 kg de arcilla
corresponderd a 5,0 g de F9304/1,8 kg de areilla y a 2,5 kg
de Fe304 por t. de arcilla,

Ejemplo II1I.

El material en partfculas, para siembra mag-
nética, acuoso, del Ejemplo 1I, se afiadid y se mezecld iInti-
mamente, con suspensiones acuosas (30% de sflidos) de mues-
tras de arcilla de caolin del tipo identificado en el EjemJ
plo I como "arcilla A". La resultante suspensidn “sembrada®
se hizo pasar, seguidamente, a través de un aparato de se-
paracién magnética del tipo citado en el Ejemplo I. La intep
sidad de campo media en la matriz de lana de acers utiliza-
da, fus de 15 kilogauss. Se emplearon diversas velocidades
de bombeo (proporcionando diversos tiempos de psrmanencia
en el campo); y se emplearon diversas proporciones de dosi-
ficacidn del material para siembra magnética. Los datos

resultantes se exponen eén la Tabla II siguiente:

™
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Tabla Il
Método Zropor?ién Ajuste | Ti0 Fe,0, Produt::iniiigsgadn
e ?981?1- de bom (%? (%} (3.6 ka/t)
cacién, ml | beo ’
Flotgcién 1] - 0,42 1,12 86,6 90, 8
0 10 -- -- 88,1 90, 4
Magnético 0 20 - -- 88,2 90,1
0 30 - - 87,2 89,8
Flotacidn + 0 10 g,29 0,93 90, 1 92,0
magnético 0 20 0,42 | 0,78 89,7 92,0
g 30 0,35 0,89 89,3 92,0
agnético ¢ 10 0,93 | 0,98 87,5 9g, 2
i::aterial en 25 ml 20 1,05 | 0,91 | 86,6 90,0
particulas 30 1,12 g0, 93 86,1 89,8
para siembra 10 1,05 § 0,86 81,8 90,6
50 ml 20 g, 97 8,91 86,8 90,0
30 1,02 0,95 86,0 89,8
10 0,48 | 0,94 | 86,7 91,8
100 ml 20 g,48 g, 88 85,7 91,4
a0 0,66 1,03 83,3 91,2
10 0,55 | 1,09 | 81,2 91,5
150 ml 20 0,51 1,09 80,9 91,6
30 0,45 1,18 80,9 91,2
- 19 -




10

15

20

25

15.1,76

Los datos de luminosidad que aparscen en la
Tabla II, han sido tomados todos (como se ha descrito en
lo qde antecede) para la fraccidn de la muestra tratada,
cuyo 90% es de un tamafo inferior a 2 micras. Los ajustes
de bombeo, identificados como "10%, "20" y "30", correspon-
den, respectivamente, a los siguisntes tiempos aproximados

de permanencia en sl campo,

Tabla III
A juste de bombeo Tiempo de permanencia
(sequndas)
10 72
20 48
30 24

Comparanda los datos de la Tabla II que apa-
racen a la derecha del método identificado como "magnético
+ material en particulas para siembra", con los resultados
de control que aparecen inmediatamente encima (y, también,
con los datos de control de la Tabla I), resultard eviden-
te gue los niveles de luminosidad del material lixiviado

conseguidos (especialmente cuando se consideran nivelss de
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dosificacidn relativamente bptimos de alrededor de 100 ml),
exceden con mucho a las me joras de luminosidad obtenidas me-
diante la separacidn magnética sola de la técnica anterior.
La mejora de luminosidad para los niveles Gptimos de la com-
5 posicidn de siembra excede también claramente del resultado
obtenido mediante la flotacidn de la técnica anterior; y
las técnicas de la técnica anterior de flotacidn 4 separacidn
magnética proporcionan sclamente resultados mejores en un gra
do m{nimo que con la aplicacidn del método de la invencién.
10 Existe un promedic de aproximadamente 0,4 uni-
dades de luminosidad de diferencia entre los resultados ob-
tenidos con ajustes de bombea 10 (72 segundos de permanencia)
y 30 (24 segundos de permanencia). Los datos de tiempos de
permanencia bajos son particularmente notables porqus el
15 tiempo de permanencia de 24 segundos estd muy por debajo del
que previamente se ha considerado necesario para obtener una
me jora de luminosidad incluso utilizable, excediendo mejoras
mucho menores a las obtenidas por flotacidn.
Puede seffalarse en la Tabla II que las lumino-
20 sidades de "magnético % material en particulas para sismbra"
son en general para el "producto" tomado del sesparador mag-
nético, mis bajos que para laos "productos® de los otros di-
versos métodos de tratamiento, es decir gue el "producto” es
de una luminosidad inferior hasta que se efectla la lixi-

25 viacidn. Este resultado se obtiene debido a la intensa colo-
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racién oscura del material en partfculas magnético. B4sica-
mente, las particulas individuales afadidas par la invencidn
(como se describiri adicionalmente en lo que sique) sirven,

en presencia del campo magnético, para recoger o colectar

impurezas, tales como Ti0, manchado con hierre. Aunque de es-

ts modo se sliminan grandzs cantidades de tales impurszas
(junto con las particulas de siembra), a medida que la sus-
pensidn sembrada pasa por el ssparador, el "producto" (cuan-
do emerge del separador) puede mostrar en realidad un aumen-
to del contenido de Fezu3 y un oscurecimiento de su color,
porque la cantidad de hierro affadida por los restos del
material de siembra puede igualar o esxceder a la cantidad

de hierro "combinado" eliminado con el T102 y otras impure-
zas. Sin embargo, como es natural, el material de siembra es
(a diferencia del TiDZ) facilmente eliminable por lixivia-
cidn, La hipftesis que se acaba de establecer esti comple-
tamente fundamentada por los datos de la Tabla II, asi como
por los datos que se expondrédn a continuacidn en relacidn
con los ¢ jemplos adicionales que siguen. Por lo tanto, se
observara, por ejemplo, (comparando la Tabla I) que el con-
tenido de TiD2 de las muestras tratadas mediante la presen-
te invencidn, son aproximadamente un 40% inferiores a los

de las muestras correspondientes sometidas a separacidn
magnética de la técnica anterior.

El mecanismo preciso que permite las resul-
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tados obtenidos mediante la presente invencidn se entiende
actualmente sdlo de una manera imperfecta. Sin embargo, se
mantisne la hip6tesis de que los miembros del material en
particulas introducido por el presente procedimienta, y que
rasponden magnéticamente, sirven para definir puntos de ele-
vado gradiente de campo magnético sobre la suspensidn sembra
da gque llega al campo magnético. E1 mscanismo en este sen-
tido se puede caonsiderar como analogo al que permite que
la propia matriz de lana ds acero anteriormente mencionada,
actle como un eficaz colector de impurezas paramagnéticas y
de otras impurezas poco susceptibles de ser atraidas. Sin em-
bargo, sl material en particulas de siembra magnética, cuan-
do se considera asi, se ve que es mis exactamente una exten-
sidn de este mecanismo de la técnica anterior, puesto que,
en primer lugar, los puntos colectores que presenta el ma-
terial en particulas son mucho menores gue los puntos que
presenta la lana de acero; Yy, en segundo lugar, debido a
que las particulas individuales estdn altamente dispersadas
y son altamente mdviles. Idealmente, las masas de puntos
colectores presentados por los activadores pueden conside-
rarse quizds mas exactamente como una matriz colectora mé-
vil o dindmica.

Puede también sefialarse en relacién con el
andlisis precedente, qus, de tiempo en tiempo, se ha obssr-

vado en la técnica anterior que ciertos aditives que poseen
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propiedades ferramagnéticas o ferrim;gnéticas, pueden ser
Gtiles en el curso de la ejecucifin de una separacién magné
tica. Un ejemplo notable puede encontrarse en la patente
de Estados Unidos nidmero 2.352,324, de Hubler, cuya expo-
sicién hace relacidn al beneficio de minerales feldsspéti-
cos. Hubler, como un aspecte de este procedimiento de bene-
ficio, puede incluir una operacidén de separacidn magnética
por via himeda., En relacidén con esto, &1 observa que el acon
dicionamiento del mineral en presencia de ciertos reactivos
de &cidos grasos, tales como 4cide oleico, beneficia el pro-
cedimiento de separacidn magnética; e indica gque la mejora
tiene lugar debido a que el reactivo de Acido graso recubre
las contaminantes en particulas, de tal manera que permite
a la magnetita que estd presente en el minsral que quede,
entonces, unida a las impurezas y que las recubra.

Sin embargo, las ensefianzas del tipo prece-
dente son nuy diferentes de las de la presente invencidn,
en la que no se utilizan reactivos de dcido grass ni simi-
lares. Los mecanismos ds la presents invencidn son en rea-
lidad muy distintos de los que pueden haber tenido lugar en
una técnica tal como la de Hubler. Esto es debido, pasible-
mente, a la amplia difsrencia de tamafios de particula de los
aditivos, as{ como a las diferencias de naturaleza de las
composiciones en particulas. No se considera, por lo tanto,

que el mecanismo en la presente invencidn implique un recu-
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brimiento de las impurezas con el material en particulas mag-
nético mediante sustancias intermedias, tales como reactivos
de Acidos grasos. Por el contrario, la accidén de la presente
invencidn puede ser considerada, mis apropiadamente, como un
tipo de operacidn de "siembra", en la gque las particulas in-
dividuales muy diminutas (al ser convertidas en regiones de
glevado gradiente de campo, mediante el campo magnético ex-
teriormente aplicado) sirven como puntos colectores para las
impurezas. La eficacia del presente procedimiento y, particu-
larmente, el hecho de que tal procedimiento sea capaz de eli-
minar contaminantes de tamafio muy diminuto, ®8 una consecusn-
cia directa de esta accidn de tipo de siembra y de los ele-
vados gradientes de campo gue tienen lugar durante la se-
cuencia de siembra y coleccidén, Por lo tanto, el presente me-
canismo no es uno en sl que las particulas relativamente gran-
des son fijadas quimicamente a otras particulas relativamente
grandes, sino mds bien uno en el que las particulas magnéti-
cas y los contaminantes son floculados fisicamente mediante

el campo magnético.

Ejemplo IV -

Sobre la preparacidn de los materiales en par-
t{culas magnéticas del tipo general descrito en el £ jemplo

11, se informa también en la patente de Estados Unidos niime-
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ro 3.843.540, de Reimers y Khalafalla, en la que, sin embar-
go, el precipitado de d6xido ferroso férrico es considerado

de interés, principalmente como un producto intermedio en

la formacién de los ferro fluidos descritos, por otra parte.
Dichos investigadoress afirman que el precipitado puede pro-
ducirse utilizando cualquier base relativamente fuerte, pero
gue se prefiere con mucho el uso del hidréxido amdnico. Pare-
ce qus se prefiere tanto el hidréxido ambénico, debido a que
en la preparacidn subsiguiente de ferrofluidos se forma olea-
to sbdico, el cual aungque soluble en agua, no se descompondra
a temperatura de baja a moderada, como lo hace el oleato amé-
nico. De aqui que se formen particulas magndticas que tienen
un recubrimiento absorbido de 4dcido oleico, el cual no evi-
ta la formacién de un ferrofluido, Este razonamiento no es apli
cable, como es natural, al procedimiento expuesto, por ejem-
plo, en el ejemplo III de esta memoria, en el que el d&xido
ferroso férrico no se convierte sn un ferrofluido.

Sin embargo, el presente ejemplo ilustra que
se consiguen generalmente resultados superiores con la pre-
sente invencidn, cuando se prepara 6xido ferrosc férrico me-
diante el uso de hidrdxido aménico. En particular se prepa-
raron materiales en particulas, para siembra, magnéticaos,
disolviendo 1,3 g de FeC12.4HZU y 3,0 g de FeCla.EHZO en
agua destilada y afiadiendo 3,6 g de hidrdxido sddico disuel-

tos en agua o una cantidad equivalente de hidréxido amdnico
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(solucibn al 28%).

Se prepard también un ferrofluido, mezclando
un precipitado preparado como anteriormente, con una solu-
cién de 2 ml de Acido oleico en 25 ml de quercsenc y calen-
tando durante 10 minutos a 60-702C. Se dejo que se preparara
la mezcla en dos capas, siendo el ferrofluido la capa organi-
ca coloreada de negrao.

Los materiales de siembra preparados como an-
teriormente, se mezclaron a continuacién, {ntimamente, con
suspensiones de arcilla de un 40% de sélidos, gque contenian
1,8 kg de arcilla seca del tipo de "arcilla A" anteriorments
mencionado, y se sometieron las suspensiones a separacidn mag-
nética, utilizando una matriz de lana de acero, una intensidad
de campo magnético de 15 kilogauss y un ajuste de bombeo de 10
(tiempo de permanencia 72 segundos). La luminosidad resultante
y los contenidos de TiO2 y de FBZOS, se exponen en la Tabla
IV siguiente, a partir de la cual resulta evidente que se ob-
tienen resultados algo superiores cuando se emplea hidrdxido

amdnico:
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Tabla IV
Semilla Base Tigo Fe, 0 Luminosidad
5 | (@5 ° —
Productos Lixiviado 3,6
ka/t

Material en par-
ticulas de &xido | NaOH 0,03} 0,18 86,2 92,0
ferrose férrico NHAUH 0,03 | 0,25 90,6 92,5
acuoso
Ferrofluido NaOH 0,351 0,19 89,4 90,0

NH40H 0,24 10,19 88,9 91,2

Como se ilustra esn el Ejemplo IV, 8l material en

partfculas para siembra, magnétido, utilizado con la invencién,

puede comprender también un ferrofluido, Tales fluidos compren- -

den, en general, suspensiones permanentes de particulas ferri-

P . : .
magnéticas y/o ferromagnéticas en un vehiculo liquido. Por "per-

manente” se entiende que los materiales suspendidos, que son de

tamafioc coloidal, no se separan del vehicule liquido en presen-

cia de fluidos magnéticos, gravitacionales o de otra fuerza

convencional. ELl vehiculo, en los casos de los ferrofluidos

mas comlnmente empleados, comprende un liquido orgédnico, tal

como queroseno, mstilcicleohexano, psntano, n-heptanc etc, pero
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también son utilizables en la invencidn ferrofluidos que
emplean vehiculos acuosos, tales como, por ejemplo, el fe-
rrofluide acuoso descrito sn la patents de Estados Unidos
némero 3.480.555, que es una suspensidn estable de dxido

5 férrico gamma en un vehfculo dse agua.

Un ferrofluido preferido para ser utilizado
con la presente invencién se describe en la patente de Es-
tados Unidos anteriormente descrita nlmero 3.843,540, de
Reimers y Khalafalla. En la ensefianza de la citada patsnte,

10 los ferrofluidos se preparan, por lo tanto, por un procedi-
misnto en el que se precipita inicialmente una suspensidn
acuosa de partfculas de éxido ferroso férrico de tamafio in-
ferior a la micra, por rdpida neutralizacién de una solucidn
de sal ferrosa y férrica mixta, mediante la adicidén de una

15 base relativamente fuerte, tal como hidréxido aménico. Las
partfculas precipitadas resultantes se recubren en fase acuo-
sa con un agente dispersante. Después de ello, las particu-
las recubiertas de agente dispersante se exiraen de la fase
acuosa con un liguido organicao, para formar una suspensidn

20 coloidal estable, peptizada de particulas magnéticas en un
medio vehiculo liquido.

Otros ferrofluidos utilizables con la inven-
cibn pueden estar basados en suspensiones relativamente es~
tables de otros materiales en particulas ferrimagnéticos

25 de tamafioc inferior a la micra, tales como magnetita natural
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muy finamente dividida (por ejemple, producida mediante una
molienda prolongada, como se describe esn la patente de Esta-
dos Unidos nlmero 3.215.572), de 6xido férrico gamma y, mas
en general, de los ferritos magnéticos representados por la
férmula general mo.Fe,05, en la qus M es un ién de metal di-
valente, tal come manganeso, niquel, hierro, cobalto, magne-
sio, stc.

Debe comprenderse, también, que la linea de
demarcacidn entre ferrofluidos y el tipo de materiales en
particulas descrito, por ejemplo, en el Ejemplo II, no es com-
pletamente definida. El articuloc de Elmore anteriormente men-
cionado, recomienda en realidad la peptizacidn del 4xido fe-
rroso férrico con HCl, antes de que el mismo sea afiadido a
una solucién jabonosa al 1/2 %, actuands el jabdn como un
coloide protector. £1 producto descrito por Elmore es muy
eficaz en la presente invencién (véase Ejemplo XIII), aunque
no estd completamente claroc que el término "ferrofluido" sea

apropiadamente aplicable a é1.

£ jemplo V

Con el fin de demostrar la eficacia de los fe-
rrofluidos en la presente invencidn, se prepard un material
en particulas, para siembra, magnético, acuoso, como en el

Ejemplo 11 (proporcionando 264 ml de la composicién acuosa).
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A esta composicidn se afadié lentamente, con buena agitacion,
una mezcla de 230 ml de guercseno y 20 ml de acido oleico.
Sequidamente, se llevd esta mezcla a 602C y se mantuvo a es-
ta temperatura, con agitacidén continua (para asegurar una
temperatura uniforme) durante 10 minutos. No se elimind el
agua. E1 ferrofluido resultante para diversos niveles de do-
sificacién (y con diversos tiempos de permanencia) se utilizd,
sequidamente, para tratar muestras de arcilla de caolin del
tipo de "arcilla C", las cuales muestras tratadas se hicie-
ron pasar, seguidamente, por un aparato de separacién magné-
tica, en condiciones como las del Ejemplo III. Los datos re-

sultantes se exponen en la Tabla V siguiente:
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Tabla V

Proporcidn de | Ajuste T102 FeZD3 Luminosidad
5 dosificacidn, de bem | (%) (%) Producto Lixiviado (3,6
ml beo Kg)
10 0,81 | 1,00 88, 2 90, 8
25 ml 20 | 0,81 |1,01 87,6 90,5
30 g,81 11,12 86,6 90, 2
10
10 0,75 11,12 88,2 91,0
50 ml 20 0,78 | 0,99 87,0 90, 4
30 0,81 | 1,08 86, 6 90, 1
15 10 0,75 | 1,06 87,9 90,5
100 ml 20 0,87 | 1,03 86,9 89, 9
30 0,81 | 1,12 86, 0 89,5
10 p,70 | 0,97 86,8 90,4
20 150 ml 20 0,75 | 1,03 86,7 89,9
30 0,93 | 1,12 84,5 89,1
25
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Las proporciones de dosificacidn expuestas en
la Tabla V se expresan en ml de la composicién de tratamien-
to, preparadas como se acaba de indicar. Para una buena apro-
ximacidn, 200 ml de este ferrofluido y 100 ml del material
en particulas acucso simplificado del Ejemplo 1I, contendran
el mismo peso de 6xido ferroso férrico. Al comparar los re-
sultados de las tablas Il y VU, debe tenerse en cuenta esta dis-
tincidn del contenido de 6xido.

Los datas tabulados de la Tabla V indican que
se consiguen los mejores resultados (en términos de luminosi-
dad) para las proporciones de dosificacifén mas bajas, es de-
cir para aproximadamente 25 a 50 ml. La razdn probable de esto
8s que el método de preparar el ferrofluido da como resultado
la peptizacidén de las particulas magnéticas individuales, pro-
porcionandc muchisimas mis semillas.magnéticas individuales
en la suspensidn sembrada. Este aspecto de la presente inven-
cidén resultard mids evidente en relacidn con el ejemplo XIII
siguients,

Comparando los datos de la Tabla V con los da-
tos testigo de la Tabla I (para las muestras de "Arcilla C",
resultard evidente que las mejores luminosidades obtenibles
con los ferrofluidos aqui utilizados, son superiores a los
resultados obtenidos mediante la flotacidn de la técnica an-
terior o mediante la separacién magnética de la técnica ante-

rior, individualmente, pero que no son tan buenos como las
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me joras de luminosidad obtenidas mediante los métodos de la
técnica anterior de flotacidn y de separacidén magnética com-
binados.

También resultard evidente comparando las ta-
blas II y V, que los mejores resultados obtenidos con el
tratamiento con ferrofluido eran todavia inferiores a los re-
sultados proporcionados mediante tratamiento can el material
en particulas del Ejemplo II, Se ha indicado anteriormente
que el material en partfculas no peptizado, acuose, del E jem-
plo II, es preferibls para ser utilizado en la presente in-
vencidén en lugar de los ferrofluidos, por sjemplo, en lugar
del ferrofluido del presente ejempls. Una razdn principal
de esto es, comoc es natural, la superior luminosidad conse-
guida mediante los materiales en particulas acuoseos, aspecto
de la invencidn que resultard méds evidente en los ejemplos
que siguen. E1l coste de estos materiales de activacidn mag-
nética es también bajo, permitienda un tratamiento econdmi-
co. Para mejorar la economia del procedimiento afin mas, se
pueden utilizar materiales de partida de calidad mas baja
para la preparacidén de los materiales en particulas del
Ejemplo II; por ejemplo, las fuentes de salss de hierro
pueden comprender soluciones residuales de ataque quimico
procedentes de las acerias o productos residuales industria-
les similares.

Ademis, el usoc de materiales en particulas,
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no peptizados, acuosos, evita la necesidad de un vehicula,
tal como los liquidos orgdnicos empleados cominmente en los
ferrofluidos. Esto, a su vez, elimina cualquier necesidad
de eliminar, evacuar o recircular el vehiculo organico, lo
cual (ademds de simplificar el procedimiento) es una consi-
deracién muy importante desde el punto de vista del efecto
sobre el medio ambiente. En particular, dicho vehiculo or-
ganico, cuando se utiliza, puede ofrecer un problsma muy

importante de evacuacién y/o eliminacién.

Ejemplo VI

Los materiales de particulas, para siembra,
magnéticos, de la presente invencién, parecen, en general,
proporcionar resultados superiores cuando se utilizan en un
estado recientemsnte preparado. Esto es especialmente cier-
to para los materiales simplificados del Ejemplo II. Se
cres que se obtiene este Gltimo resultado, debido a gue di-
chos materiales acuosos, puestoc que no gestan dispersados,
ya que son coloides verdadsros, son relativamente suscep-
tibles de variar de distribucidn de tamafios en funcidn del
tiempo, es decir por aglomeracién, etc.

Con el fin de desmostrar los factores ante-
riores, se prepard una composicidn en particulas, .acuosa,

de acuerdo con el £jemplo II. La mitad de esta composicidn
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fue utilizada, a su vez, para preparar un ferrofluido, es de-
cir, una composicidn "compleja" como en el Ejemplo V.

El material en particulas simple (Ejemplo II)
se afladid a una suspensidén de arcilla de caolin, en una pro-
porcidn de dosificacidén de 100 ml por cada 1,8 kg de arcilla
seca; el material en particulas complejo, es decir el ferro-
fluido, se afiadid en la proporcidén de 200 ml por cada 1,8 kg
de arcilla seca. Como se ha indicado en relacidn con sl E jem-
plo V, se afladieron asi cantidades aproximadamente equivalen-

tes de F9304. Dichos materiales en particulas fueron afadidos

RE enizers g4l
e et j,‘,

Do

especificamente a la suspensidn de arcilla después de los tiem

pos siguientes: (i) inmediatamente despuéds de la preparacidn;
y después de (ii) 4 horas; (iii) 8 horas; (iv) 20 horas, y (v)
32 horas, Las suspensiones tratadas se hicieron pasar, segui-
damente, por un aparato de separacidn magnética como en el

Ejemplo I, a un 20% de sdlidos, utilizando un ajuste de bom-
beo de 10 (caorrespondiente a un tiempo de permanencia de 72

segundos), siendo la intensidad de campo en la matriz de la-

na de acero, de 15 kilogauss, E1 Ti0, y el F920 se determi-

2 3

naran sobre muestras secas después de la separacidn y antes
de la lixiviacién. Las luminosidades se midieron para niveles
de lixiviacién de 0, 1,8, 2,7 y 3,6 kg/t. Los datos resultan-

tes se exponen en la tabla VI siquiente:
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Tabla VI

Activador [Tismpo TiD2 FBZUS Luminosidad Luminosidad lixiviada
(horas) del produc- -
to 1,8 ka/t{2,7 ko/t {3,6 Ko/t

Ninguno -~ |1,09 | 1,05 87,3 90, 1 90, 2 99, 2
laterial en 0,61 1,05 86,6 21,0 91,5 91,5
particulas 4 87,2 89,9 90,5 90,6
magnética, 8 1,09 | 0,97 87,6 90,5 90,5 90,5
acuoso 20 0,90 0,93 87,5 90,5 90,5 90,5

32 6,90 | 0,97 87,0 90,6 90,6 90,6
Material en O 1,12 | 0,91 86,2 89,8 89,9 89, 9
particulas 4 0,90 | 0,99 85,0 89,5 89,4 89,4
magnético, 8 0,93 | 0,93 86,0 89,8 89,9 89,9
comple jo 20 0,87 | 0,91 86,4 89,8 89,7 89,7
(ferraflui | 32 0,91 | 1,00 86,2 90,0 90,0 89,8
do

Los datos tabulados en la Tabla VI establecen, de acuer-

do con la exposicién anterior referente a este punto, que los materia-

15.1.76
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les en particulas simplificados se comportan en gensral de
Una manera superior, comparados con los materiales en par-
ticulas complejos, es decir los ferrofluidos. Ademés, sl
material en particulas recientemente preparade, especial-
mente el material en particulas simplificado, did claramen-
te los mejores resultados. Se observarid que la luminosidad
del producto es, en algunos casos, inferior a la luminosidad
del producto en sl que no se emplea material en particulas,
de siembra. Como se ha expuesto anteriorments, en .relacién
con el € jemplo III, este resultado se obtiene debido a que
algo de F9304 intensamente coloreado de negro, pasa a tra-
vés del iman, pero la disminucién de luminosidad se recupe-
ra por lixiviacidn, es decir entonces se reduce el exceso

de FeSU4 mediante el reactivo de lixiviacidn hidrosulfito.

Ejemplo VII

Muestras del material en particulas para siem-
bra, magnético, simplificado, del tipo utilizado en el E jem-
plo II1, se-sometieron a andlisis de distribucidn de tama-
fios de particula, mediante un analizador de tamafios de par-
ticula Sedigraph. Se encontrd que cuando sl fxido ferroso
férrico recientemente preparado, se dilufa con agua desioni-
zada y se analizaba, la distribucidén de tamafos de particu-

la resultante era bimodal, lo que sugeria que solamente sl
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25% aproximadamente de las particulas tsnia un didmetro es-
férico equivalente (E£.5.D.) inferior a 1 micra. Sin embargo,
cuando una pequefia cantidad (5 a 10 ml) de Dispex (siendo és
te una marca registrada de Allied Colloids, Gran Bretafia, pa-
ra una sal soluble en agua de un Acido poliacrilico o de un
dcido polimetacrilico) se afiadia a la composicién, y se ho-
mogeneizaba sequidamente esta (ltima en un mezclador de Wa-
ring, la curva de distribucidn de tamafios de particula resul-
tante indicaba que aproximadamente el 50% en peso de las par-
t{iculas sran de un diémetro esférico equivalente inferior a

1 micra, siendo solamente una fraccién de las particulas ma-
yor de 10 micras. Ademas, esta segunda determinacion de la
distribucidn de tamafos era completamente reproducible. Se

ha supuesto que la determinacidn de tamafios hecha de este mo-
do en presencia del agente dispersante, refleja un exacto
anidlisis Sedigraph del material en particulas, puesto que

se cree que sin el agente dispersante, la aglomeracidn de
particulas y otros factores extrafios, impiden una determina-
cidn exacta de la distribucidn de tamafios.

La distribucién de tamaffos de particulas del
mismo material en particulas, que habia sido, sin embargo,
envejecido durante 16 horas, se determind seguidamente, de
nuevo, en presencia de peqguefias cantidades de Dispex. De
este segundo andlisis resulta que algo menos del 35% de las

particulas tenfian un didmetro esférico equivalente inferior

15.1.76 - 39 .
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a una micra; terminando sl tamafio miaximo de particula, en
un didmetro esférico equivalente de aproximadamente 10 mi-
cras, Esto indicd que después del tiempo mencionado, se ha-
bfa producido un cierto grado de coagulacién.

Sequidamente, se evalud una serie adicional
de ensayos, en la que se afiadid Dispex inmediatamente des-
pués de la adicién de hidr6xido aménico, seguido por una
operacidn de homogeneizacidn en un mezclador de alta velo-
cidad. En este caso, la distribucidn de tamafios de particu-
la fue tal que el 70% en peso de las particulas tenia un
didmetro esférico squivalente inferior a 1 micra. Nuevamen-
te, todas las desterminaciones se efesctuaron mediante anali-

sis Sedigraph.

E jemplo VIII

En el presente E jemplo, se trataton muestras
de arcillas de caolin del tipe "arcilla D", con proporcio-
nes de dosificacidn ampliamente variables de los materiales
en particulas, para siembra, magnéticos, simplificados, del
Ejempla 1I, Las muestras tratadas se sometisron, seguidamen-
te, a una separacidn magnética mediante el mismo procedi-
miento y utilizande el mismo aparato expuesto. en el € jem-
plo III. En todos los casos, la intensidad de campo utili-

zada fue de 15 kilcgauss, se empled un ajuste de bombeo de

15.1.76 - 40 -
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10 (correspondisnte a un tiempo de permanencia de 72 segun-
dos), y una matriz ds lana de acero con un empaquetamiento
del 7,5%. En todos los casos, la luminosidad del producto se
determindé para las muestras, a partir del separador magnéti-
co ("producto"), y se determinaron las luminosidades lixivia-
das para diversos niveles de adicién de compuestos de lixi-
viacidn. De una manera similar, se determinaron en las mues-
tras tratadas, los cantenidos de TiD2 y de Fe203. Para fines
de comparacidn, se efectuaron también varios ensayos, utili-
zando solamente una flotacidn de la técnica anterior, una
flotacidn mAs una separacidn magnética de la técnica ante-
rior, un mezclado en pasta solaments, y una separacidn mag-
nética de la técnica antsrior solaments. En todos los casos,
el curso de tratamiento para las técnicas de la técnica an-
terior fue el expuesto en el Ejemplo I de esta memoria. Los

resultados obtenidos se exponen en la Tabla VII siguiente:
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15.1.76

Método Material en particulas, | Luminosidad del pro- | !
magnético, acucso ducts 1,8 Ko/
(ml/1,8 Kg arcilla)
Flotacidén sola- 90,6
mente 86,3 :
Flotacidn + mag 91,7
nético 9g,0
lezclado en pas 88,0
ta solamente 83,1
Magnético solamen 89,5
te 87,5
Magnético ¢ mate-
rial en particu- " go.5
las magnético 25 87,0 !
' 89,8
L 50 87,3 ’
89,9
n 75 87,5 ’
83,5
" 100 86,8 ’
0
" 100 89,0 70,
87,3
" 125 85,0
89,5
1" 150 85,4 7
76,7
" 175 72,3 !
78,5
n 200 74,7 ’
% Medida repetida
-.42 -



! Luminosidad lixiviada Tig, Fe,0,
1,8 Ko/t [2,7 Kg/t [ 3,6 Ko/t % %
90,6 90, 8 g0, 8 0,39 1,18
91,7 - 91,7 91,7 0,35 0,91
88,0 88,0 88,0 1,47 1,10
89,5 89,6 89,6 1,02 g, 90
89,5 89,5 89,5 0, 90 g, 93
g9, 8 89, 8 89,8 0,87 1,01
89,9 90,0 90,0 g, 81 0,89
89,5 89,5 89,5 80,99 1,01
98, 5 90,6 90, 8 0,70 0, 94
87,3 9g, 2 90, 3 0,78 1,01
89,5 89,8 90, 0 g, 99 1,01
76,7 81,2 83,8 1,02 1,27
78,5 78, 6 84, 8 1,02 1,28
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Revisando los datos tabuladas, se observara
que la luminosidad maxima (90,8) se obtuvo para proporciones
de dosificacidén de 100 ml/ por cada 1,8 kg de arcilla seca.
Se observara, ademds, que los resultados mejores obtenidos
con el material en particulas para siembra, fueron tan bue-
nos como los obtenidos mediante flotacidn, superiores en 2,4
unidades a los resultados obtenidos mediantse la separacidn
magnética de la técnica anterior solamente, y fueron inferio-
res a la flotacidn méds separacidén magnética, tal como se
practicaba en la técnica anterior.

Se observari, también, que un aumento del con-
tenido de Fe203 empieza a tener lugar en las muestras no li-
xiviadas (y una correspondiente disminucidn de la luminosi-
dad del producte) cuando la proporcién de dosificacidn em-
pleza a exceder de aproximadamente 100 ml, Esto es indicati-
vo del hecho de que por encima de estos niveles, una canti-
dad significativa del material en particulas de siembra més
contaminantes, pasa sin colectar a través del aparato de
separacidn. En esencia, existe un nivel de adicidn para el
cual el material en particulas sobrepasa la capacidad del

aparato de separacién.
Ejemplo IX

fluestras de arcilla de caolin del tipo "Arci-

15.1.76 - 4% -
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lla 8" fueron sometidas sustancialmente a las mismas condi-
ciones de tratamisnto que han sido descritas en el Ejemplo
VIII precedente. Los resultados obtenidos para este tipo de

arcilla se exponen en la Tabla VIII siguiente:
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Tabla VIII
[
: Método Material en particulas, Luminosidad _Lumi
; magnético, acuoso (ml/ del producto 1,8 Ko/t
1,8 Kg arcilla)
Flotacidn solamente ——— 88,0 90,7
Flotacidn + magnético - 89,8 90,6
flezclado en pasta sola-
mente -—— 17,9 84,0
Magnético solamente - 84,3 87,8
EMagnético 4+ material
ien partficulas magnético 25 90, 1 91,7
n 50 %0, 5 92,3
" 75 91,1 92,0
! n 100 89,0 92,0
" 125 9g, 0 92, 4
n 150 87, 4 92, 5
" 175 77,5 90, 0
" 200 80,1 91,7
- 45 -
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Luminosidad l}élvladav L Ti02 FeZG3
1,8 Kg/t 2,7 Ko/t 3,6 Ko/t p %
§ 90,7 91,0 91,2 0,42 0,24
90,6 91,0 91,7 0,42 0,18
84,0 84,1 84,1 1,63 0,24
o 87,8 87,9 87,9 0,99 0,18
1
‘91,7 91,9 92,0 g, 99 0,23
92,3 92,3 92,3 0,31 0,23
- 92,0 93,0 53,1 0,00 0,17
’ 92,0 92,6 92,6 0,05 0,23
92, 4 92,7 92,7 0,09 0,24
92,5 92,7 92,7 0,16 0,28
90, 0 90, 5 50, 8 0, 45 0,27
91,7 - 91,7 0,61 0,33




10

15

20

25

15.1.76

5
LN

Los datos tabulados anteriormente, indican
que una proporcién de dosificacidn para el material en par-
ticulas, de siembra, magnético, simplificado, preparado co-
mo en el Ejemplo II, estid en el margen de 75 a 100 ml. Es
de particular importancia el hecho de que la mejor lumino-
sidad obtenida (93,1) es muy superior a la obtenida por cual-
quiera de las técnicas anteriores, incluidos, en particular,
la separacidn magnética solamente, la flotacidn solamsnte,

y la técnica de separacidn magnética mis flotacidn (que has-
ta el momento actual ha sido el método mas ventajoso conoci-
do en la técnica anterior). Debe observarse, también, al re-
visar los datos tabulados, que de nuevo las proporciones ds
dosificacidn excesivas del material en particulas empiezan
a tener un efecto perjudicial, tanto sobre el contenido de
TiD2 como sobre el contenido de Fezﬂz, mientras que al mis-

mo tiempo disminuyen los niveles de luminosidad.

E jemplo X

Como se ha indicado anteriormente, los mate-
riales en particulas preferibles para ser utilizados con la
presente invenci6n, son los materiales en particulas de 6xi-
do ferroso férrico, sintéticos, simplificados, del tipo pre-
parado en el Ejemplo I1I. De acuerdo con un aspecto adicional

de la presente invencién, sin embargo, se encuentra gque la

- 46 -
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magnetita natural finamente molida, es decir sl 6xido ferro-
so férrico finamente pulverizado y derivado de la magnetita

molida, puede emplearse con los procedimientos de la inven-

cion,

En el presente sjemplo, se utilizaron muestras
de 6xido ferroso férrico pulverizado, las cuales eran produc-
tos comercialmente asequihles de WMatheson, Coleman & Bell de
Norwood, Ohio. Diche material sra una magnetita natural moli-
da, es decir no una magnetita sintética. La distribucidn del
tamafio de particula para este producto, como se determina
por andlisis Sedigraph indicd que el 50% en peso de las par-
ticulas eran inferiores a un didmetro esférico equivalente de
30 micras.

Esta magnetita pulverizada fue utilizada en
el cursc de la siembra magnética de suspensiones de arcilla
de caolin del tipo de "Arcilla C", las cuales fueron some-
tidas, ssguidamente, a separacidn magnética, utilizando un
ajuste de bombeo de 10 (correspondiente a un tiempo de per-
manencia de 72 segundos). Se emplearon intensidades de cam-
po magnético de 15 kilogauss y el aparato de separacidn
era como se ha expuesto, por otra parte, en relacién con
el Ejemplo I de esta memoria, Nuevamente la matriz era una
lana de acero, empaguetada al 7,5%. El resultado ds las
operacicnes precedentes se expone en la Tabla IX siguiente,

para diversos niveles de adicibn de magnetita (en Kg/t);

- 47 -
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para varios niveles (kg/t) de adicidn de compuesto de lixi-

viacidn; y, también, para un ensayo de control en el que no

se afiadid magnetita.

Magnetita | Luminosidad del Luminosidad lixiviada
Ko/t productao 1,8 kg/t | 2,7 kg/t 3,6 ka/t
0 88,8 90, 4 90,4 90,4
2,3 89,4 91,0 91,1 91,1
4,5 89,3 91,1 91,1 91,1

Se ve que los datos tabulados son sustancial-

mente idénticos para ambos niveles de adicidn de 2,3 y 4,5

kg/t de magnetita. Como @s natural, estara’claro gue resul-

tan en realidad efectos saludables a consecuencia de la

adicién de magnetita. Las luminosidades lixiviadas resultan-

tes son superiores a las obtenidas mediante el uso de un pro-

cedimiento de separacidn magnética y de un procedimiento de

flotacién, tomados individualmente. Sin embargo, estas son

inferiores a las mejoras de luminosidad consequidas median-

a48-
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te el uso de la flotacidn unida a la separacidén magnética
de la técnica anterior; y las mismas son también inferiores
a las mejoras de luminosidad obtenidas mediante el uso de
separacifn magnética en presencia de activadores sintéticos

del E jemplo I1I (véase Tahla II).

Se observari, ademids, que las luminosidades
del "producto" de la Tabla IX son de hecho superiores a las
correspondientes luminosidades del "producto" obtenidas uti-
lizando tanto los materiales en particulas, acuosos, del E jem
plo II, como los fsrrofluidos del E jemplo V, cada uno de las
cuales incluyen el 6xido ferroso férrico sintetizado. Se
mantiene la hipdtesis de que tal resultado se obtiene debido
a que la magnetita mas gruesa del presente ejemplo ss extrai-
da de la suspensidn de arcilla, con mayor eficacia de lo que
lo es el precipitado sintetizado relativamente mucho mis fi-
no, descrito en los ejemplos antsricres de la memoria. Se
observard, ademis, en relacidén con esto mismo, que las di-
mensiones relativamente gruesas de las particulas de mag-
netita natural utilizadas aqui, provocan algunos problemas
priacticos, es decir se demostrd que era algo dificil mante-
ner en suspensidn la magnetita gruesa, antes de hacer pasar
la suspensidn tratada a través del aparato de separacidn mag-

nética'

—————

—_—
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E jemplo XI

En los ejemplos hasta ahora expusstos, se ha
utilizado el aparato del tipo general descrito en la paten-
te de Estados Unidos nimero 3.627.678, de Marston. En todos
los casos de los Ejemplos anteriores, se empled una intensi-
dad de campo de 15 kilogauss, y la matriz para dicho apara-
to comprendia una lana de acero inoxidable, que llenaba el
receptdculo del aparato con un empaquetamiento del 7,5%,
Mediante este dltimo término se entiende que aunque la lana de
acero se extendia a todas las partes del recepticulo, sola-
mente el 7,5% del volumen total del receptdculo estaﬁa real-
mente ocupado por el material de la matriz.

Aunque la invencifn es especialmente adecua-
da para ser utilizada por las matrices colectoras de la téc-
nica anterior, tales como las formadas por lana de acero, se
pueden emplear otras matrices como las que se conocen en la
técnica, incluidas aquellas constituidas por alambre, bolas
de acero, varillas de acero, puntas o tachuelas, esponjas
ferromagnéticas porosas u otras. De manera similar, la inven-
cidn puede ser puesta en practica con otros numerosos apara-
tos separadores de la técnica anterior, incluidos, por ejem-
plo, el tipo de separadores de placas separadas mostrados,
por ejemplo, en numerosas patentes de G, H. Jones, tal como

la patente de Estados Unidos nidmero 2.834.470.

- 50 -



10

15

20

25

15.1.76

En el presente ejemplo, la invencidn se puso
en préctica con un separador de tipo HMarstaon, perc utilizan-
do otros tipos de matrices. Ademds, el separador magnéticao se
hizo funcionar, en varios casos, con una intensidad de campo
magnético de 5 kilogauss.

Especificamente, se utilizaron matrices de los
siguientes tipos: (a) ninguna matriz; (b) lana de acerc empa-
quetada al 7,5%, que se extendia por la totalidad del recep-
taculo; (c) lana de acero, colocada solamente en las partes
de salida del receptdculo, generalmente cilindrico; (d)
tachuelas de tapicero de 25,4 mm empaquetadas por todo el
raeceptaculo; y (e) bolas de acero que tenfan un didmetro me-
dio de aproximadamente 4 mm, empaquetadas por todo el recep-
taculo.

En el caso del procedimiento (c), la longitud
axial total del recepticulo del separador era de 56 cm y su
didmetro de aproximadamente & cm. Dicha lana de acero fue
colocada en el dGltimo tramo axial de 15 cm del mismo. El ob-
jetivo de tal procedimiento era fomentar gue se produjera un
grado de flaculacidn magnética, es decir como consscusncia
del campo magnético, mucho antes de que la suspensidén sembra-
da chocara con la matriz.

Utilizando las diversas configuraciones anterior-
mente mencionadas, se sembraron una serie de muestras de ar-

cilla de caolin, del tipo de "arcilla D", con 100 ml por 1,8
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kg de arcilla, utilizando el material en partfculas magnéti-
co del Ejemplo I1. Un grupo de las muestras sembradas fue
sometido a sepa}acién magnética, utilizando un campao de 5
kilogauss; y un segundo grupo de muestras sembradas, se soO-
metid a separacidén mediante un campo de 15 kilogauss. Los
resultados que sobrevinieron se exponen en la tabla X si-

guiente:
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Tabla X

Campo magnético = 5 KG TiO2 Fe 0q
Matriz Luminosidad (%) (%)
Producto | Lixiviado (3,6 ko/t) product
Ninguna 70,0 83,2 1,48 1,11 73,7
Lana de acero 88,2 91,7 0,19 i, 01 94,0
Lana de acero, .
15 cm 82,8 89,9 0,73 1,09 83,2
Tachuslas de ta-| 79,7 88,7 1,15 1,21 83,0
picero :
Bolas de acero 85,7 89,5 g,70 1,09 85,9
- 53 -
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Campo magnético = 15 KG TiG2 Fe, 0,
Luminosidad (%) (%)
Producto Lixiviado (3,6 kg/t)

73,7 86,7 1,48 | 1,20
90, 0 92,2 0,19 | 0,95
83,2 90,6 0,51 | 0,98
83,0 89,5 1,05 | 1,21
85,9 89,8 0,66 | 0,17




En una segunda serie de ensayos, muestras de
arcilla de caolin del tipo de "arcilla B" se sembraron con
75 ml por cada 1,B kg de arcilla seca, con el mismo mate-
rial en particulas, de siembra, magnético, simple, del
5 Ejemplo II, Se efectud un grupo similar de ensayos, como se
ha descrito en relacidén con la Tabla XI, estando tabulados

los datos resultantes en la Tabla XI siguiente:

10

15

20

25

15.1.76 - 54 =



| 2ol

- ag - 5L°1°ST

52
wy
m oz
nw obTiss3 seynoyizJed us jerzajzew upbutu %
nv,
vzo | vvet 9‘o8 €yg ”h  wzto 95°1 0‘gg 0‘ve |, oso® ep sefog a1
¥2°0 | 9z°‘0 0‘68 0‘so ; vz ‘o g0 s‘ag 6¢L8 nDiade ep seyeg
vzs | sv*o v 06 zévg Lz | es‘c 9469 L4z8 oxe07d
. €3 ap sefanyoe
gzfo | si‘o £°26 z°se .“q, iz‘o zeo 126 6°L8 wo g
.ﬁ, ‘0x3ae ap eue-
0z‘o | 910 c'z6 yL8 Quwr 81‘0 zz‘o £°26 LAFA: 01908 Bp EBUE] ot
BT‘0 | 95t 6 ‘vs 6°zL o LZ'o 95°t o‘ze 0tL eunbugN
(3/5% 9‘c) opetatx1 o3onpoad | (3/6% 9c) opeTATXTI oj3onpoag
)] () pepTsouTun o (%) (%) peEpTSouUTUNT zTIgey S
©0%4 | %011 9% ST = 0aT3pubeu odueg N £0%s4| %011 9% & = 6otTapuben odweg

L e
= -

e

IX BIgE)

R

.

e ot

g
U T
P

f =)
W




L SN é’!

L

‘ X
SO -\

i

Ty,

15

20

Tabla XI
Campo magnético = 5 KG Tio Fe 0 :
. 2 273 .
5 Matriz Luminosidad (%) (%)
Producto Lixiviado (3,6 kg/t)
Ninguna 71,0 82,0 1,56 0,27
10 Lana de acerao 87,4 92,3 0,22 a,18
.ana de acero,
15 cm 87,9 ’ 92,1 0,32 0,21
Tachuelas de ta
picero 82,7 89,4 0,58 a, 27
3olas de acero 87,9 88,5 0,3 0, 24
Bolas de acero A 84,0 86,0 1,56 g, 24
ninglin material en particulas testigo
25 3
H

15,1.76 - 55 -
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Campo magnético = 15 KG Ti0, |Fe, 0,
Luminosidad %) | (B)
Producto Lixiviado (3,6 kg/t)

72,9 84,9 1,56 | 0,18

87, 4 92,73 0,16 | 0,20

88, 2 92,3 0,19 | 0,20

84,2 90, 4 0,48 | 0,24

_ 88,0 89,0 0,26 | 0,24
B 84,3 86,6 1,44 | 0,24
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En todos los casos de los datos tabulados de
las tablas X y XI, se puede hacer referencia cruzada a la
Tabla I de esta memoria, que expone los datos de control,
En primer lugaf, serd evidente que las matrices, en orden

5 de eficacia, son las siguientes: lana de acero; lana de ace-
ro, 15 cmy; bolas de acero; tachuelas de tapicero; ninguna
matriz,

Oe importancia particular es el hecho de que
con matrices de lana de agero y en presencia de materiales

10 en particulas magnéticos de la invencidn, se obtienen mejo-
ras de luminosidad para una intensidad de campo de 5 kilo-
gauss, las cuales son supericres a los resultados obtenidos
con la separacidn magnética de la técnica anterior para 15
kilogauss, En realidad, para las muestras de "arcilla 8" de

15 la Tabla XI, las mejoras de luminosidad gue se obtienen con
matrices de lana de acero en presencia de los materiales
en particulas magnéticos, son superiores, para una intensi-
dad de campo de 5 kilogauss, a las mejoras de luminosidad
obtenidas mediante flotacidn mds separacién magnética, para

20 15 kilogauss sin dichos materiales en particulas,

Se observard, como hecho de importancia adi-
cional, gue tanto las matrices de tachuelas de tapicero co-
mo las de bolas de acero, en presencia del bajo campo de
5 kilogauss, propercionan mejoras de luminosidad para la

25 muestra de "arcilla B", que son superiores a las mejoras

16.1.76 - 56 -
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de luminosidad consequidas mediante el uso de matrices de
lana de acero, sin los materiales en particulas de la in-
vencidn y para 15 kilogauss.

Se observard, ademds, que para una intensi-
dad de campo de 15 kilogauss, el efecto de las adiciones
de material en particulas ss obtener mejoras de luminosidad
que son superiores a 3as proporcionadas por la flotacidn
mis separacidn magnética de la técnica anterior, para am-
bos tipos de arcilla utilizados coma ejemplo en la tablas
Xy XI.

Como es natural, debe apreciarse, en relacidn
con lo que antecede, que el empleo de un campo magnético de

intensidad relativamente reducida (es decir, en comparacidn

“can los tratamientos de alta intensidad presentados en la

15

20

25

15.1.76

técnica anterior) tiene enormes consecuencias para la téc-
nica presente, Entre estas estdn, una amplia reduccidn de
las inversiones de capital que han sido necesarias en el
pasado para un aparato capaz de producir un campo de alta in
tensidad. Por lo tanto por sjemplo, el coste relativamente
enorme de las bobinas de capacidad de corriente alta, pueds
evitarse cuando se utilizan intensidades de campo mas ba-
jas. De manera similar, los costes de funcionamiento se
reducen en gran manera, un factor que es de una importancia
siempre creciente en vista de que los costes de la energia

eléctrica aumentan precipitadamente. De un modo similar,
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serd svidente que los costes de mantenimiento del aparato
diseffado para funcionar con intensidades de campo rslati-
vamente bajas, se reducen mucho en éomparacién con el cos-
te de mantenimiento asociado a los separadores de alta in-

tensidad.
EJEMPLO XIII

En este ejemplo, se utilizaron 4 métodos di-
ferentes de sintetizar materiales en particulas de 6xido
ferroso férrico, para ser utilizadaos en la invencidn: (a)
se utilizé el procedimiento expuesto en el Ejemplo 1I; (b)
se siguid el procedimiento dsl Ejemplo II, a excepcidn de
que la solucidn de sales de hierro se calentd y se colocd
en un mezclador Waring. Seguidamente, se aMadid instantinea-
mente la solucidn de hidrdxido aménico, para dar un liquido
negro y viscoso, que no se separa tan ficilmente como el
preparado por el método (a); (c) se Ffiltfd la composicidn
obtenida por el método (b) y, seguidamente, se lavé con co-
piosas cantidades de agua desionizada. Finalmente, ésta se
lavé con HCl 0,01 N, E1 sedimento seco se dispersd en agua
hirviendo; (d) E1 sedimento de 4xido ferroso férrico obte-
nido mediante el uso del método (c), se dispersd en una so-
lucidn hirviente de jabdn al I,5 %.

El objetive de utilizarse diversas técnicas

- 58 -




10

15

20

25

15.1.76

para sintetizar los materiales en particulas, fue princi-
palmente el de introducir condiciones adicionales que fa-
vorecian la produccidn de un gran nimero de niclecs, por-
gue el gran nimero de nlcleos es (en general) ventajoso
para uso en la invencidén. E1l método (a) favorsce, hasta
cierto punto, la produccién de un gran nlmero de ndcleos,
mediante el uso de una alta concentracidén de reactivos, y
mediante vigarosa agitacién. Por otra parte, en el método
(a) no existen factores adicionales que favorecen la pro-
duccidn de un gran nOmero de nlicless, incluidos el uso

de altas temperaturas y de una rdpida adicidn de un reac-
tivo sobre el otro.

Los materiales de sismbra, magnéticos, pre-
parados por los métodos (a), (b), (c) y (d) se utilizaron
después en el curso del tratamiento de muestras des arci-
lla de caolin. En todos las casos, la propercidn de dosi-
ficacidn fue igualada de tal modo gue cada muestra de ar-
cilla de 1,8 kg contenia 3,72 g de 6xido ferraoso férrico,
es decir el equivalente de 75 ml de las composiciones
acuosas del E jemplo 2. Cama experimento testigo, las mues-
tras de arcilla fueron también dosificadas con una canti-
dad similar de magnetita pulverizada del tipo expuesto en
el Ejemplo 10. El aparato de separacién fue del mismo ti-
po utilizado en los ejemplos anteriores, empledndase un

campo de 15 ‘kilogauss. Una matriz de lana de acero al

- 59 -
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7,5%, y un ajuste de bombeo de 10. Los datos resultantes se
exponen en la Tabla XII para dos diferentes grupos de mues-

tras de arcilla,. es decir "arcilla B" y "arcilla D%,

- 60 =



L

- 19 - 92°1°51
€80 06 ‘0 1'16 1416 1416 . y68 e3T38U6RY
8L%0 ¥6 ‘0 L*06 L°06 L6 9¢68 )
¥g°0 L8t 016 016 816 S ‘68 (@)
€0t L80 rART:] z¢Te N.ﬂw. 5éL8 (a) a e1rroay
68°0 180 0‘os 006 m.mmu, 5.8 (=)
[N
e
gz‘o 26 ‘0 zZ06 z2'08 206 188 e373eubey
£T‘0 | .8° 548 5468 568 ztg8 ®)
c1‘c | ss‘p 0%06 006 0“6 z¢g8 (@)
9z ‘0 £y o Z°06 z06 108 0°v8 (9) 8 rTIoTy
L10 60°0 106 1°¢6 0¢z6" 1416 (=)
, ”. ojonpoad uoro
naMMw NMMW 2 meﬂ>ﬁxﬂw\muuwhwcﬂssﬂ\mx o Tep pEpIsouTwnTy -edsid sp opoijzy BITToXY

+

1
3

11X efqel

14

0e

ST

0t



10

15

20

25

LT
oy
e
i
i
Tabla X11
.
Arcilla Métoda de prepa- Luminosidad del
1,8 kg/
cion producto
(a) 91,1 92,0
Arcilla B (b) 84,0 98,1
(e) 88,2 90,0
(d) 88,2 89,5
fagnetita 88,1 ¢ 90,2
(a) 87,5 89,9
Arcilla D (b) 87,5 91,2
(c) 89,5 91,0
(d) 89,6 ;90,7
Magnetita 89,4 ‘91,1

15.1.76
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Luminosidad lixi»viada Ti[]2 FEZC]3

1,8 kag/t 2,7 ka/t 3,6 ka/t (i) (%)
92,0 93,1 93,1 0,09 | 0,17
90,1 90, 2 90, 2 0,43 | 0,26
90,0 90, 0 9a,0 0,88 | 0,13
89,5 89,5 89,5 0,87 | 0,13
' on,2 90, 2 90, 2 0,92 | 0,23
89,9 90,0 90,0 0,81 | 0,89
91,2 91,2 91,2 0,87 1,03
91,0 91,0 31,0 0,87 | 0,84
;90,7 90,7 9g, 7 6,9 | 0,78
L 01,1 91,1 °1,1 0,90 | 0,83
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La consideracidén de la Tabla XII indica que,
en general, cada uno de los métodos .(a) a (d) proporcianan
resultados eficaces con la invencidn. En el caso de las
muestras de "arcilla B", los resultados mis eficaces se ob-
tuvieron por el métoda (a). En el caso de las muestras de
"arcilla D", los métodos (b), (c), y (d) e incluso la sism-
bra con magnetita, proporcionan resultados marcadamente su-
periores a los obtenidos incluso mediante el uso de la Fio«
tacidn mis separacidn magnética de la técnica anterior.

El tamafio de particula tiene un efecto cri-
tico sobre la densidad de particulas por unidad de volumen
de la suspensidn sembrada, porque la densidad de particulas
es una funcidn clbica de los tamafos de particula. Si el ta-
mafio de particula es realmente mis fino cuando se prepara por
el método (b), que cuando se prepara por el método (a), ac-
tlan dos factores compensadores. En particular, las particu-
las mas pequefias no son capturadas tan facilmente por la ma-
triz del separador; inversamente, hay muchas mas particulas
presentes para sembrar la suspensidn de arcilla y, por lo
tanto, la extraccidn mejora. La diferencia entre la lumino-
sidad lixiviada y del producto en los métodos (b), (c) y
(d), sugiere que un exceso de hierro pasa a través del se-
parador magnético, indicando que serfan ventajosas propor-
ciones de dosificacidn mads bajas de los precipitados més

finos. Esto resultari mids evidente en relacidn con el E jem=-

15.1,76 . - 62 -



10

15

20

25

15.1.76

plo X1V,

E jemplo XIV

En este ejemplo se prepard sl material en
particulas, de siembra, magnético, como en el E jemplo II,
con la importante excepcidn de gue se afiadid rédpidaments
hidréxido amdénico a la solucién de sal de hierro calentada,
favoreciendo de este modo (como se ha mencionado anterior-
mente) la produccidn de gran nimero de aquellas nicleos.
Las muestras de caolines des "arcilla-D" y de "arcilla B"
fueron sembradas con el material en particulas resultante
y fueron sometidas a separacidn magnética en sl aparato y
en las condiciones anteriormente expuestas., La intensidad
de campo, en todos los casos, fue de 15 kilogauss y se uti-
1izé un ajuste de bombeo de 10 (tiempo de permanencia 72
segundos). Se varid la proporcidn de dosificacién y la ma-
triz de lana de acero se empaquetd al 7,5%. Los datos de
luminosidad obtenidos en consecuenc%a, se exponen en la
Tabla XI1II para las muestras de "arcilla D", y en la Ta-

bla XIV para las muestras de "arcilla B".
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Tabla X111

Proporcion

Luminosidad

Luminosidad lixiviada

Tio

Fe, O

de dosifica | del produc- {1,8 kg/t | 2,7 kg/t | 3,6 ka/t| (% ’ (%)2 ’
cibén ml/1,8 | to
kg
6,8 89,8 91,0 91,2 91,2 0,32 | 1,03
11,4 91,1 - -— 92,2 0,19 | 0,88
22,17 87,7 - - 90,9 0,19 { 0,97
34 87,5 91,2 91,2 91,2 0,87 | 1,03
Tabla XIV
Proporcidn Luminosidad Luminosidad lixiviada TiO2 F3203
de dosifica | del produc- |1,8 kg/t 2,7 kg/t| 3,6 ko/t| (%) | (%)
cién ml/1,8 | to
kg
6,8 88,9 90, 4 90, 6 90, 6 0,87 | 0,27
11,4 90,9 92,0 92,0 92,17 0,05 0,21
22,17 90, 8 90, 8 91,9 92,3 0,26 | 0,20
34 84,0 90, 1 90, 2 90, 2 0,43 0,26
- 64 -

15.1.76




1g

15

20

25

15.1.76

Para niveles de proporcidn de dosificacidn
de 25 ml por cada 1,8 kg de arcilla seca, los resultadgs
conseguidos con el material en partf{culas, de siembra, uti-
lizado en este ejemplo, son marcadamente superiores a los
resultados obtenidos por flotacidn mis separacidn magnéti-
ca convencionales, Se observard, ademés, que los resulta-
dos para las muestras de "arcilla B" (mejor luminosidad,
92,2) son mejores que cuando los materiales en particulas
sintetizados se preparan mediante una lenta adicién de hidré-
xido aménico. Es, sin embarge,. de importancia adicicnal el
hecho de gue la proporcidn de dosificacidn éptima con los ma-
teriales de siembra preparados de acuerdo con el procedimien-
to del presente ejemplo, ss solamente un tercio de las pro-
porciones de dosificacidn dptimas indicadas cuando los ma-
teriales en partficulas se preparan por los métodos del E jem-
plo II. Se cree gque la explicacién es que el nlmerc mucho
mis grande de ndcleos producidos por el método de este ejem-
plo, permite (o "exige") el uso de niveles de dosificacidn
mucho menores, con el fin de consequir resultados dptimos.
Cuando los niveles de desificacidn del presente tipo de ma-
teriales en particulas se aumenta hasta un valor demasiado
alto, ocurrird una sobrecarga del aparato de separacidgn. Co-
mo es natural, resultard evidente que una ventaja particu-
lar de utilizar los niveles de dosificacién mucho menores,

es un ahorro comparativamente grande en el coste de materia

- 65 -
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E jemplg XV

El presente ejemplo ilustra adicionalments,
la manera en la que la préctica de la presente invencidn
permite el uso de intensidades de campo ampliamente reduci-
das en el curso del abrillantado de las suspensiones de mi-
nerales, En particular, un material en particulas, de siem
bra, magnético, preparado como en el E jemplo XIV, se utili-
z6 aqui para sembrar muestras de suspensiones de arcilla de
caolin de los tipos de "arcilla D" y "arcilla B", Las sus-
pensiones sembradas se hicieron pasar, después, a través del
aparato de separacidn magnética del tipo descrito en rela-
cién con el Ejemplo II. Se empled una matriz de lana de ace-
ro, empaquetada al 7,5%. E1 ajuste de bombeo fue de 10 (co-
rrespondiente a un tiempo de permanencia de 72 segundas) ;

y se utilizdé una intensidad de campo de solamente 7 kilo-
gauss. Se varid la proporcidn de dosificacién del material
en particulas de siembra. Los datos de luminosidad obteni-

dos en consecuencia, se exponen en la Tabla XV siguiente:
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Tabla XV

Arcilla Proporcidn Luminosidad TiD2 Fe203
de dosifi- | Producto [Lixiviado (3,6 kg/t){ (%) | (%)
cacidn
ml/1,8 kg

20 89,8 91,8 0,48 | 1,02

Arcilla D 30 89,8 92,2 0,22 | 0,97

40 89,7 92,3 0,22 | 0,97
20 es, 8 90,5 0,70 | 0,21
Arcilla B 30 88,9 91,5 0,51 | 0,20
40 88, 4 92,5 0,31 | 0,20

Los resultados extremadamente inesperados expuestos

en la Tabla, indican ganancias de luminosidad, con una intensidad

de campo de solamente 7 kilogauss y proporciones de dosificacidn

comprendidas entre 20 y 40 ml por cada 1,8 kg de arcilla seca, los

cuales son notablemente superiores a los resultados obtenides uti-

lizarido la flotacidn mis separacidn magnética de la técnica ante-

15.1.76
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rior, para intensidades de campo alfas, g@s decir para 15

kilogauss. A este respecto véanse los correspondientes da-
tos de control'de la Tabla I de esta memoria. Similarmen-
te, la reduccidn de contenido de TJ‘.D2 y de F9203 £8 campa=
rable a los resultados consequidos mediante la citada téc-

nica combinada de la técnica anterior.

Ejemplo XVI

En el presente Ejemplo, se utilizé la mag-
netita natural pulverizada descrita en el Ejemplo X, para
sembrar suspensiones de arcilla de caolin del tipo utiliza-
do en el E jemplo XIV. Las suspensiones sembradas fueron so-
metidas, seguidamente, a una separacidn magnética de baja
intensidad, nuevamente como en el Ejemplo XIV. Los resul-
tados de estas operaciones se exponen en la Tabla XVI si-

guiente:
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Tabla XVI

Afcilla Propercién Luminosidad Ti02 F8203
5 de dosifi- [Producto [Lixiviada (%) (%)
cacidn (3,6 kg/t)
ka/t
0,9 88,6 90,4 g, 87 0, 97
lo Arcilla D 1,8 88,8 98,7 0,87 1,02
2,7 88,7 90, 4 0, 93 0,99
g,9 87,5 89,8 1,02 0,24
15 Arcilla B 1,8 86,9 89,5 1,02 0,26
2,7 87,0 89,5 0,99 0,20
20 La consideracidn de los datos tabulados ante-
riormente, establecerd que las mejoras de luminosidad conse-
guidas son, generalmente, inferiores a las obtenidas mediante
el uso de los materiales en particulas de dxido ferroso-férri-
co sintetizados preferidos, por ejemplo, como en el £ jemplo
25 XV, Sin embargo, los resultados conseguidos, por ejemplo, con

15,1,76
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las muestras de "arcilla B", aungue inferiores a los que
permite la flotacién convancional,lson superiores a la lu-
minosidad conseguida mediante la separacidn magnética con-
vencional para‘ls kilogauss. Ademds, en el caso de las mues-
tras de "arcilla D", los resultados de luminosidad consegui-
dos son superiores a los llevados a efecto mediante el uso
de la separacidn magnética convencional, para 15 kilogauss,
o de la flotacidén convencional, o mediants la flotaciédn
mis separacidn magnética conventionales, para 15 kilogauss.
Resultard evidentse, en particular conside-
rando los ejemplos l4 y 15, y comparando los datos tabula-
dos en estos ejemplos con los datos de la Tabla II de esta
memoria (Ejemplo III), que la concentracidn de matsrial en
particulas de dxido ferroso-férrico sintetizado que propor-
ciona una eficacia maxima en una separacidén determinada, es
en parte funcidn del modo de sintesis el material en parti-
culas. En general, sin embargo, un margen de concentracidn
Gtil para el material en particulas de 4xido ferroso-férrico,
acuoso, sintetizado, es de aproximadamente 10 a 150 ml/1,8
kg de arcilla seca, en la gue cada uno de dichos ml incluye
aproximadamente 0,05 equivalentes gramo ds F8304. Puede ab-
servarse que esto corresponde a un margen de aproximadamen-
te a 0,23 a 3,2 kg, por tonelada de arcilla seca, de F3304,
porque, como se ha mencionado anteriormente, cada 100 ml

del material en particulas, acuoso, anteriormente menciona-
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do, contiene aproximadamente 5 equivalentess gramo de Fe,0,.
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E jemplo XVIIX

En este ejemplo, se utilizaron materiales en
particulas, acuosos, de materiales ferrimagnéticos adiciona-
les, como materiales en particulas de siembra en la presen-
te invencidn. En particular, se prepararon ferritos de niguel
y cobalto, utilizando el procedimiento descrito en "Prepara-
cidn, crecimiento y estudio de particulas de ferritos ultra-
finas" (Schuelle, W. J. y Deetscreek, V. D., J. Appl. Phys.
32 Suppl, Ne 3, pigina 2355, (1961)). Este es similar al mé-
todo de Elmore mencionado anteriormente, para producir dxido
ferroso férrico. De este modo, se mezcld cloruro de niquel
(o de cobalto) con el cloruro férrico, en la proporcidén mo-
lar de 1:1,8 (como para el 6xido ferroso férrico) y se afia-
dié NH40H a la mezcla, rapidamente.

Los materiales en particulas, de siembra, mag-
méticos, asi preparados, se utilizaron, sequidamente, para
sembrar muestras de suspensiones de arcilla de caolin del

tipo de "arcilla B". Las suspensiones sembradas se hicieron

pasar, sequidamente, por un aparato de separacidn magnética

del tipo descrito en relacidn con el Ejemplo II. Se empled
una matriz de lana de acero, empaquetada al 7,5%., E1 ajus-

te de bombeo fue de 10 (correspendiente a un tiempo de per-
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manencia de 72 segundos); y se utilizd una intensidad de campo
de 15 kilogauss. Se varid la proporcidn de dosificacidn del
material en particulas de siembra. Los datos de luminosidad
obtenidos en consecuencia, se exponen en la Tabla XVII siguien-

5 te:

Tabla XVII

10 Material en | Concentracidn Luminosidad TiO2 F9203
particulas, | (m1/1,8 kg ar |Producto| Lixiviade | (%) + (%)
de siembra, | cilla) (3,6 kg/f)
magnético

18 NiFe?_O4 25 86,8 89,6 0,93 | 0,13
NiF9204 40 88,4 ag, 7 0,81 | 0,11
CoFe204 25 87,5 90,0 0,78 0,16
CoFeZG4 40 88,2 90,6 0,81 0,16

20

Como puede comprobarse por los datos de control
de la Tabla I, estos resultados son inferiores a los obtenidos
mediante la flotacidn unida a la separacidén magnética, de la

25 técnica anterior. Sin embargo, en todos los casos, son superio-
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res a la separacidén magnética de la técnica anterior, reali-
zada en condiciones similares, pero sin utilizar los métodas
de siembra de la presente invencidn.

Aunque la presente invencidn ha sido expuesta
particularmente en términos de realizacionses especificas de
la misma, se entenderd, en vista de la presente memoria, que
dentro del alcance de la presente ensefianza, residen todavia
numercsas variaciones sobre la invencidn. Por consigdiante, la
invencidn ha de considerarse en términos generales, y limita-
da solamente al alcance y espiritu de las reivindicacionss que

ahora se adjuntan a2 la misma.
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18,~ Un método para separar magnéticamente
contaminantes que hacen variar el color, poco susceptibles
de ser atraidos magnéticamente, desde una arcilla de caolin
cruda, que comprende las operaciones de: formar una suspen-
sidn acuosa dispersada de dicha arcilla; sembrar dicha sus-
pensidn con un material en partfculas, de particulas magné-
ticas finamente divididas; y someter la suspensidn sembra-
da a un campo magnético para flocular magnéticamente dichos
contaminantes y dichas particulas de siembra, y para elimi-
nar por lo menos parte de dicho material en particulas, jun
to con dichos contaminantes.

2a,. Un método de acuerdo con la reivindi-
cacidn 12, en el que dichas particulas de siembra son fe-
rrimagnéticas.

33,- Un método de acuerdo con la reivindi-

cacién 28, en el que dicho material en particulas compren-
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de 6xido ferross férrico.

42.- Un método de acuerdo con la reivindi-
cacién 32, que incluye, ademis, lixiviar el producto puri-
ficado procedente de dicha opsracidn de floculacidn y se-
paracibén magnética, para sliminar el exceso de hierro, in-
cluyendoc por lo menos parte de las cantidades remanentes de
dicho material esn particulas de siembra.

528,- Un método de acuerdo con la reivindi-
cacidén 32, en el que por lo menos el 50% en peso de dichas
particulas de siembra son inferiores a 30 micras de didme-
tro esférico equivalente, .

68.- Un método de acuerdo con la reivindica-
cién 32, en el que dicho material en particulas es el pro-
ducto de la coprecipitacidn acucsa de sales de hierro (III)
con sales de hierroc (II), en presencia de un exceso de una
base fuerte,

78,- Un método de acuerdo con la reivindica-
cidn 62, en el que dicho material en particulas, acuaso,
se affade a dicha suspensidn en concentraciones comprendidas
entre aproximadamente 10 a 150 ml por cada 1,8 kg de arcilla
seca, en el que cada uno de dicho ml incluye aproximadamen-
te 0,05 equivalentes grameo de Fe.0,

828,- Un método de acuerdo con la reivindica-
cidén 68, en el que dicho material en particulas se afiade en

concentraciones que incluyen desde aproximadamente 230 a

- 75 -



10

15

20

25

15.1.7

14 - vy
» LI RALINE
o

3.200 equivalentes gramo de Fe304 por tonelada. de arcilla
seca.

98,- Un método de acuerdo con la reivindica-
cidn 628, en el due por lo menos el 50% de dichas particulas
en peso, son inferiores a una micra de didmetro esférico
equivalente,

102.- Un método de acuerdo con la réivindi-
cacién 62, en el que dicho 6xido ferroso férrico tiene una
proporcidn de hierro (II1) a hierro (I1) comprendida entre
aproximadamente de 1 a 2,5,

112,- Un método de acusrdo con la reivindi-
cacién 108, en el que dicha proporcién estid comprendida en
el margen de aproximadamente 1,5 a 2,0.

1228,- Un método de acuerdo con la reivindi-
cacifn 12, en el que dicho campo magnético tiene upa inten-
sidad media tan baja come de 5 kilogauss.

132,~ Un método de acuerdo con la reivindi-
cacidn 128, en sl que dicha suspensién sembrada se somete
a dicho campo magnético, haciendo pasar dicha suspensidn a
través de una matriz ferromagnética, porosa, colocada en
dicho campo.

142,- Un método de acuerde con la reivindi-
cacidn 132, en el que dicha matriz comprende lana de ace-
ro.

153,- Un método de acuerdo con la reivindi-
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cacidn 132, en el que dicha matriz comprende bolas de ace-
ro.

162.- Un método de acuerde con la reivindi-
cacién 133, en el que dicha matriz comprende tachuelas de
acera.

172,- Un método de acuerdo con la reivindi-
cacidn 138, en el que dicho campo magnético tiene una inten-
sidad media comprendida entre aproximadamente 5 y 15 kilo-
gauss.,

188.- Un método de acuerdo con la reivindi-
cacidn 143, en el que dicho campo magnético tiene una in-
tensidad media comprendida entre aproximadamente 15 y 22
kilogauss.

192,- Un método de acuerdo con la reivindi-
cacidén 182, en el que sl tiempo de permanencia de dicha sus-
pensién en dicho campo magnético es de 15 segundos, por lo
menos.

202,- Un método de acuerdo con la reivindi-
cacidn 12, en el que dicho material en particuias compren-
de un ferrofluido.

212,.- Un método de acuerdo con la reivindi-
cacidn 208, en el que dicho ferrofluido comprende un mate-
rial en partfculas de 6xido ferroso férrico dispersado en
un vehiculo portador organico.

228,- Un método de acuerdo con la reivindi-
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cacibn 58, en el que dicho material en particulas com-
prende magnetita natural.

232,~ Un método de acuerdo con la reivindica
cién 28, en el que dicho material en pariticulas compren
de un ferrito magnético.

" 248.- Un método de acuerdo con la reivihdicg
cibén 232, en el que dicho ferrito comprende NiFezQ..

252 .~ Un método de acuerdo con la reivindica
cién 238, en el que dicho ferrito comprende CoFe204.

262.- Un método de acuerdo con la reivindica-
cibn 62, en el que dicho material en particulas se pre-
para calentando una solucidén acuose de dichas sales de
hierro y afladiendo, rdpidamente, dicha base a ella, pa-
ra favorecer la produccién, en dicho material en parti-
culas, de gran mimero de diminutos micleos de siembra.

272 ,~ Un método de acuerdc con la reivindica-
cién 268, en el gque dicha base comprende hidréxido améni
co.

288 .~ Un método de acuerdo con la reivindica-
cibén 268, en el que dicho material en particulas, acuo-
g0, se afiade a dicha suspensién en concentraciones com-
prendidas entre aproximadamente 10 y 65 ml por cada 1,8
kg de arcills seca, donde cada uno de dichos ml incluye
aproximadamente 0,05 equivalentes gramo de Fe304.

2092, Un método de acuerdo con la reivindica-
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cién 282, en el que dicho material en pariiculas, zcuo-
50, se allade en concentraciones comprendidas entre aproxi
madamente 20 y 40 ml por cada 1,8 kg de arcilla seca.

302.~ Un método de acuerdo con la reivindica-
cibn 262, en el que dicha suspensibén sembrada se somete
a dicho campo magnético, haciendo pasar dicha susvensidn
por una matriz ferromagnética, porosa, situada en dicho
campo. '

312,~ Un método de acuerdo con la reivindica-
cidén 302, en el gue dicha matriz comprende lans de acero
y en el que dicho campo es de una intensidad media tan
baja como de 5 kilogauss.

322 .~ Un método de acuerdo con la reivindica-
cién 312, en el que dicho campo tiene una intensidad me
dia comprendida entre aproximadamente 5 y 15 kilogauss.

332,- Un método para separar magnéticamente con
taminantes que hacen variar el color, poco susceptibles
de ser atraldos magnéticamente, desde una arcilla.

Tal y como se ha descrito en la llemoria que an
tecede y para los fines que se han egpecificado.

Esta IMemoria consta de ochenta hojas escritas
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a miguina por una sola
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