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Fundamentos de la invencibn

Esta invencidén se refiere en general a pig~
mentos, y, més espec{ficamente, se refiere a un procedimien
to para producir pigmentos de alto brillo por bemneficio de
carbonato de calcio de origen natural.

Los pigmentos de carbonato de calcio tienen
aplicacidn en una amplia variedad de medios industriales y
otros., Estos pigmentos, por ejemplo, se emplean ampliamente
como cargas en la fabricacidn de caucho, papel y varios
plésticos, y como pigmentos extendedores en formulaciones
de pinturas. Ademds, estos pigmentos, bien sblos o en combi
nacidn con otros pigmentos, se emplean ampliamente para apli
caciones de recubrimiento de papel. En muchas de las apli-
caciones antedichas, y particularmente cuando, por ejemplo,
los pigmentos se usan para recubrimiento, es deseable gue
¢l carbonato de calcio sea tan brillante como sea posible.

Ademés, en muchas aplicaciones es deseable
el empleo de un carbonato de calcio de alta pureza, por ra-
zones distintas del brillo considerado aisladamente. Por
ejemplo, en la preparacidn de ciertas composiciones aislan-
tes, se usa carbonato de calcio como extendedor; y si hay
presentes impurezas metdlicas tales como piritas, las pro-
piedades electroénicas del producto pueden verse perjudica-
das.

Durante mucho tiempo se han producido pigmen
tos de carbonato de calcio de alta pureza y alto brillo por
procedimientos quimicos, en los que diches carbonatos se
preparan en forma de precipitados. Sin embargo, los procedi

mientos son relativamente complicados, y no se adaptanbien a

operaciones en gran escala o bajo coste, Por esta razdn se
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ha centrado el interés en el posible uso de carbonato de
calcio natural, particularmente porque los minerales calci-
ticos naturales son extremadamente abundantes virtualmente
en todo el mundo, y por lo tanto representan una fuente
disponible de materia prima poco costosa, Se ha encontrado
en la préctica, sin embargo, que muchisimos de los depbsi~-
tos calciticos estfn tan contaminados con sustancias colo-
rantes, que cuando se trituran en su estado natural son
sencillamente inaceptables como pigmentos., Asi, en casos
tipices hay depdsitos que son fundamentalmente de calcita
que pueden estar contaminados con piritas y con mica, mate=~
rias ambas que contribuyen en diverscs grados a la colora-
cién del carbonato de calcio, relativamente incoloro por lo
demés.

En ocasiones han surgido diversas propuestas
de procedimientos para mejorar el brille de los carbonatos
de calcio naturales antes citados. Muchas de estas propues-
tas de la técnica anterior implican el uso de metodos de
flotacidn para separar impurezas de menas calciticas. En la
mayor parte de esta técnica anterior, el interés se ha cen-
trado en la separacidn de las impurezas silicicas, para me=
jorar las composiciones que quedaban con vistas a su uso
en la fabricacidn de cemento.

También en algunos casos se recomienda la
flotacidn para mejorar las caracteristicas de brillo del
carbonato de calcio natural. Asi, en la patente de los EE,
UU, ne 3,512,722, un carbonato de calcio natural molido en
himedo se somete a una operacidn de flotacidn, tras la cual
el producte tratado se clasifica y se trata después.

En algunos otros casos, por ejemplo en la Pa
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' tente de los EE.UU. ne 2,.287.440, se ha considerado gque po-~
drian usarse téenicas de separacidn magnética para benefi-
ciar menas calciticas naturales, con el fin de aumentar su
brillo. En el caso de la patente citada, la mena se muele

y se tritura, y después se calienta en forma de polvo seco
para aumentar la susceptibilidad magnética. EL1 polvo seco
se somete después a una separacibn magnética, tras la cual
el producto purificado se muele en himedo para producir el
pigmento mejorado.

Los procedimientos de la técnica anterior
discutidos no han sido, ni mucho menos, particularmente
eféctivos para producir pigmentos de carbonato de calcio de
alto brillo a partir de fuentes naturales. Realmente, en la
mayoria de los casos en que los pigmentos se derivan de es-
tas fuentes naturales a escala comercial, se emplea una me-
na que, para empezar, es de muy alta pureza y estid exenta
de contaminantes colorantes. A este respecto puede hacerse
referencia, por ejemplo, a las Patentes de los EE,UU.
34661.610 y 3.674.529, en las que se cita el uso de pigmen-
tos de carbonato de calcio derivados de un carbonato cilci-
¢o bruto natural de alta pureza, El carbonato cidlcico natu-
ral se somete a un proceso de trituracidn en dos etapas, no‘
siendo necesario en estos casos someter el producto a opera|
ciones de purificacidn.

Seghin lo antedicho, puede considerarse como
un objeto de la presente invencidn proporcionar un procedi-
miento que permite la produccién de pigmentos de carbonato
de calcio brillantes de alta calidad, a partir de menas cal
citicas maturales que contienen niveles relativamente altos

de contaminantes colorantes..
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Otro objeto de la presente invencién es pro=-
porcionar un procedimiento que permite un notable aumento
del brillo, incluso para depbsitos calciticos naturales que
inicialmente estén relativamente exentos de coloracidn,

Resumen de la invencidn

Segln la presente invenciémn, los objetos an
teriores y otros que se pondrdn de manifiesto en el curso
de la Memoria descriptiva siguiente, se consiguen por un mé-
todo segin el cual las menas calciticas naturales, tal como
un mirmol de alto contenido de calcio o dolomitico u otras
frenas, se trituran inicialmente, y después se transforman
en una suspensidn acuosa. La suspensién se somete despuds a
una molienda gruesa para obtener un producto en el que pre-
feriblemente no més del 1% del material en particulas es de
un tamafio correspondiente a una abertura de malla de + 4% mi
cras. Esta molienda éruesa inicial puede efectuarse, por
ejemplo, usando un molino de bolas, El producto se somete
después a otra operacidén de molienda en hGmedo, cuyo objeto
es alterar las particulas de tal modo que el menos el 70%
(y preferiblemente al menos el 90%) de las particulas resul
tantes son menores de 2 micras. Esta operacién de molienda
fina se efectilta preferiblemente por molienda con arena.
Como consecuencia de las operaciones ante=
dichas, y especialmente la operacién de molienda fina, se
desprenden cantidades importantes de los contaminantes colo-
rantes, tales como piritas, mica, etc, y como consecuencia
estén en un estado que permite su separacién en subsiguien-
tes operaciones de separacidén. Las operaciones de separacién
pueden hacerse en forma de un proceso de flotacidn con espu-

ma, y/o sometimiento de la suspensibén molida hasta tamafio
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fino a un cempo magndtico de alta intensidad. Dicha opera=-
cidon de separacidn magnética es particularmente eficaz pa=-
ra uso en la presente invencidn, y desde luego es preferi-
ble emplear esta separacidn magnética, bien como fnica ope-
racidn de separacidn, o en conjuncidn con la flotacidn con
espuma antes citadae.

Después de las operaciones de separacidn,
la suspensidn purificada puede deshidratarse para producir
un polvo seco si el pigmento se desea en esta formaj; o, al-
ternativamente, la suspensidn puede conservarse en forma

acuosa si tiene que emplearse de este modo para fines de re

cubrimiento u otrose.

Descripcidn de la realizacidén preferida

Para demostrar la eficacia del procedimien-
to de la presente invencidn se describirdn ahora una serie
de Ejemplos ilustrativos de la misma., En los Ejemplos I a
IV, y en el Ejemplo VI se emplearon muestras de depdsitos
de calcita de Georgia, que eran de alto contenido de cal-
cio, y que contenian como impurezas (entre otros elementos)
cuarzo fino, arena, mica y cantidades de piritas finas. En
el Ejemplo V se jlustra el valor de la invencidn para uso
en purificar adicionalmente un mirmol triturado, que ya es-
ta exento relativamente de colorantes.

Ejemplo I

Una muestra de calcita de Georgia mnatural,
segin el pérrafo anterior, se sometid a una trituracidén pre
liminar por medio de una prensa, y después se triturd por
medio de una trituradora de conos. En este momento, el pro-
ducto comprendia aproximadamente un 55% de un tamafio corres

pondiente a una abertura de malla de -250 micras, y sustan-
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cialmente 0% de $+2000 micras., La muestra se transformd des~-
pués en una suspensibén acuosa y se sometid a molienda por
bolas a 60% de sdlidos con 0,45% en peso de Dispex (basado
en peso de Dispex en seco) hasta que el producto no tenia
més de 1% retenido sobre un tamiz de una abertura de malla
de 44 micras de abertura. ("Dispex" es una marca de fébrica
de Allied Colloids, Gran Bretafia, para unas sales polimeta-
crilicas), En este punto, el 17% del material en particulas
tenia un ESD (Difmetro esférico equivalente) menor de 2 mi-
cras, El brillo de este producto, determinado en la escala
G+E. normalizada era 89,8, En esta Memoria descriptiva ha
de entenderse, en todos los casos, que los valores de bri-
llo se obtienen segin la especificaciédn normalizada estable
cida por el procedimiento TAPPI T-646m-5k,
Ejemplo II

El producto molido en molino de bolas del
Ejemplo I se sometid después a un tratamiento de flotacidn,
empleando como colector etilxantato de potasio (Dow 2-3) a
una concentracidn de 1 gramo/1000 gramos de CaCOB. El pH
durante el tratamiento de flotacidn era aproximadamente 9,0;
el contenido de sdlidos, 20%; y no se empled espumante., El

producto asi purificado tenia un brille G.E. de 93,8.

Ejemplo IIT

Una parte del producto molido en molino de bg
las del Ejemplo I (es decir, sin tratamiento de flotacibn)
se sometid a una nueva operacidén de molturacidn fina por
trituracién en hlimedo del producto previamente molido a ta-
mafie grueso, con arena de Ottawa., Esta molturacidn fina se

efectud a 70% de sdlidos, y durante un tiempo suficiente pa

ra reducir el material en particulas de modo gque el 90% de
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las mismas tenia un didmetro esférico equivalente (ESD) me-
nor de 2 micras. Se encontrd después que este producto molji]
do en molino de bolas y molido con arema tenia un brillo
G.E., de 92,5,
Ejemple IV

El producto meolido por medio de bolas y con
arena del Ejemplo III se sometidé también a un tratemiento
de flotacidn, como se ha descrito previamente., Como conse-
cuencia, el producto resultante tenia un brille G.E. de
94,7. Es evidente, por lo tanto, que la operacidn de molien
da fina habia desprendido una cantidad considerable de con-
taminantes, superior a la desprendida por la molienda con
bolas sdla, contaminantes adicionales que después pudieron
responder al tratamiento de flotacidn.

Ejemplo V

Para demostrar la eficacia de la separacion
magnética de alta intensidad segin la presente invenciém,
una muestra de un mérmol italiano molido producido por En-
glish Clays Ltd con la marca de fabrica Carbital, se some=
tid a una operacidén de separacidén magnética. El Carbital an
tes citado es, en comparacidn con las menas calciticas més
contaminadas de los Ejemplos anteriores, de pureza relativa
mente alte., El producto Carbital se obtiene sometiendo a
trituracidén el mlrmol italiano natural, y después a un pro-
ceso preliminar de trituracidn en suspensidn acuosa en un
molino de guijarros (hasta 1% de tamafio correspondiente a
una abertura de malla de -4& micras). El producto resultan-
te se muele después en suspensidén acuosa con arena hasta
que al menos el 90% en peso es menor de 2 miecras de ESD. La

muestra de este producto asi empleada tenia un brillo ini-
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cial G.E., de 94,2, Dicho producto se sometidé después a una

separacidén magnética transforméndolo en una suspensién acuo-

sa de aproximadamente 30% de sdélidos, y sometiendo la suspen,
sién a un campo magnético de alta intensidad haciéndola pa=-
sar a través de una matriz de lana de acero mantenida en un
campo magnético de una intensidad media de aproximadamente
15 kilogauss, El tiempo de mantenimiento en el campo fue
laproximadamente 1,2 minutos. E1 producto resultante tenfa
un brillo G.E. de 98,5. Este Ejemplo demuestra que incluso
un mérmol natural relativamente no contaminado puede mejo-
rarse muy sustancialmente en cuanto a brillo por medio de
las técnicas de la invenciédn.
Ejemplo VI

Para los fines de este Ejemplo, 1260 gramos
de la muestra de calcita de Georgia empleada en el Ejemplo
T se mezclaron con aproximadamente 4200 gramos del Carbital

ntes citado, y la mezcla resultante se sometid a flotacidn
[ 70% de sélidos. Se determind el brillo G.E, del material
e alimentacidn, es decir antes de la flotacidn, con un re-
lsultado de 93,2, y el brillo del producto después de la flo
tacién era de 94,0 en la escala G.E.

Ejemplo VII

El producto sometido a flotacibén del Ejemplo
VI se hizo pasar a través del equipo de separacidn magnéti-
ca empleado en el Ejemplo VI, enllas mismas condiciones de
intensidad del campo, y con el mismo tiempo de permanencia
citado en dicho Ejemplo. Se determind que el brillo, des~
pués de este paso inicial, era 94,8. El producto se diluyd
después al 30% de sblidos y se sometié a un segundo paso a

través del separador, en condiciones idénticas. El brillo




10

15

20

25

30

1lojo niam. lo 23,0.9;6‘ B

en la escala G.E. se aumentd asi a 98,5,

La operacidén de separacidn magnética de la
presente invencion se efectlia preferiblemente haciendo pa-
sar la suspensidn acuosa a través de una matriz ferromagné-
tica permeable a la suspension, aplicando al mismo tiempo
a la matriz un campo magndtico de alta intensidad. Dicho
campo puede generarse por medio de eslectroimanes o por me~
dio de otras fuentes de campos, que, en un aparato tipico
empleado para estos fines, rodean, al menos parcialmente, a
un bote no magnético en el que estd contenida la matriz. El
material de la matriz, como es sabido en la técnica, cone
prende preferiblemente una lana de acero inoxidable compacs|
ta, aunque para este fin pueden emplearse eficazmente otros
materiales en filamentos o hebras, asi como matrices de bo-
las o tachuelas de acero o de otros materiales ferromagndti
cos permeables a la suspensidn. Puede estudiarse un aparato
de este tipo general, por ejemplo, en la Patente de los EE.
UU, ne 3,627.678, de Marston, aunque ha de entenderse que
la invencidn no se limita en modo alguno al uso de tipos es
pecificos de dispositivos separadores magnéticos.
La intensidad media de campo mantenida en la
matriz durante el proceso de separacidm estd en el interva-
lo general de 7 a 22 kilogauss, pero una intensidad de cam-
po preferible durante el proceso de separacidn es de unos
15 a 20 kilogauss. Dentro de los limites de la tecnologia
del seperador magnético, también pueden emplearse en la in-
vencidn intensidades de campo mids altas. La suspensidn se
hace pasar a través de la matriz a una velocidad tal que se

mantenga en el campo durante al menos 15 segundos, prefiriég

dose un tiempo de permanencia de desde 1/2 a 2 minutos. No
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olvidando su efecto en las velocidades de tratamiento, tam-
bién son aceptables los tiempos de permanencia mls largos,
y pueden lograrse o biem en un sdlo paso o0 por medio de pa=-
sos acumulados a través de la matriz. La suspensidn, tal co
mo se hace pasar a través del separador magnético, compren-
de tipicamente alrededor de 20 a 70% de sblidos, prefirién-
dose de 20 a 40% de sblidos.

Aunque la presente invencibébn se ha descrito
particularmente en funcidn de realizaciones especificas de
la misma, ha de entenderse, vista la presente descripcién,
que los expertos en la técnica podrén hacer numcrosas varia
ciones en la invencidn, variaciones que ain estdn compren=-
didas en el objeto de la misma. Por consiguiente, la inven-
¢idn ha de considerarse en un sentido amplio, limitada sbé-
lo por el alcance y espiritu de las reivindicaciones ane-

Xa8e

REIVINDICACIONES

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

13,~ Un método de abrillantar y purificar
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una mena calcitica natural, separando de la misma los conta]
minantes colorantes, que comprende las operaciones de trituy
rar dicha mena, transformar dicha mena triturada en una sus
pensidén acuosa, y someter dicha suspensiéon a una molienda
gruesa para obtener un producto molido hasta tamafio grueso,
desprender cantidades sustanciales de dichos contaminantes
colorantes sometiendo dicho producto molido hasta tamaiio
grueso a una posterior operacidén de molienda en estado hime
do para alterar las particulas de tal modo gue al menos el
70% de las particulas sean menores de 2 micras, y separar
las impurezas desprendidas de dicha suspensidn molida por
segunda vez.

2a,- Un método segln la reivindicacibn 12, en
el que dicha operacidn de molienda gruesa causa una tritura
¢ibébn tal que en el producto molido hasta tamafio grueso no
més de 1% del material en particulas es de tamafio correspon
diente a una abertura de malla de +4k micras.

38.- Un método segin la reivindicacidn 12, en
el que dicha operacidn de molienda en hiimedo altera las par
ticulas de tal modo que al menos el 90% de las particulas
son menores de 2 micras.

ka.- Un método segln la reivindicacidn 12, qud
comprende ademds la operacidn de separar el agua de la sus-
pensidén purificada para producir un material en particulas
Seco.

58.- Un método segim la reivindicacidén 13, en
el que dicha operacidn de separacidn se efectlia, al menos
parcialmente, por flotacidn de dichas impurezas de dicha
suspensién,

62.~ Un método segin la reivindicacidén 1a, en
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el que dicha separacidn se efectlia al menos parcialmente
sometiendo dicha suspensidn a una separacidn magnética
en un campo magnético de alta intensidad,

78.,~ Un método seglin la reivindicacidn
38, en el que dicha operacidén de molienda adicional se
efectla por trituracidén con arena del producto obtenido
en dicha operacidén de molienda gruesa,

8a,~ Un método segin la reivindicacién
78, en el que dicha operacidén de molienda gruesa se efeg
tlia moliendo con bolas dicha suspensidén hasta que no més
del 1% del material en particulas es de tamafio correspon
diente a una abertura de malla de ¢ 44 micras.

98.-~ Un método segln la reivindicacién
528, en el que dicha operacién de separaciém comprende
ademés someter dicha suspensidn a una separacidn magné-
tica en un campo magnético de alta intensidad.

108,~ Un método segin la reivindicacién
94, en el que dicha separacidn magnética sigue a dicha
flotacidn.,

lla.= Un método segim la reivindicacidn
6a, en el que dicha separacidn magnética se efectfia so-
metiendo dicha suspensidn a un campo magnético que tiene
una intensidad media de al menos 15 kilogauss.

l2a,~ Un método segln la reivindicacibn
118, en el que dicha suspensién se mantiene en el campe
magnético entre 1/2 y 2 minutos,

138,- Un método segln la reivindicacidn

28, en el que dicha operacidén adicional de molienda en

hiimedo altera las particulas citadas de modo que al menos

el 90% de las particulas son menores de 2 micras; y en
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el que dichas impurezas desprendidas se separan sometien
do dicha suspensidn, en serie, a una operacidn de flota-
cibén y a una separacién magnética en un campo magnético
de alta intensidad.

148,~ Un método segln la reivindicacién
138, en el que dicha separacidn magnética se efectiia en
un campo que tiene una intensidad media de al menos 15
kilogauss.

152,~ Un método segin la reivindicacidm
143, en el que dicha suspensibén se mantiene en dicho cam
po magnético entre 1/2 y 2 minutos.

16a,- "UN METODO DE ABRILLANTAR Y PURI~
FICAR UNA MENA CALCITICA NATURALY,

Tal y como se ha descrito en la Memoria
que antecede y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de catorce hojas

escritas a mquina por una sola cara.

yaaria, 13H1977

P LA, :?er;nundo de Elzabur
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