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La invencién se refiere a un procedimiento para la -

preparacidn de dxido magnésico puro a partir de magnesita

1=

bruta y/o de otras susfancias de partida que contienen car
! bonato magnésico, dxido magnésico y/o hidrdxido magnésico,
-5 i que se hacen reaccionar con 4cido clorhidrico para formar
una solucidn de cloruro magnésico, purificdndose luego es
ta solucidn, después de lo cual el cloruro magnésico se -
transforma en dxido magnésico y cloruro de hidrdgeno por
descomposicidn térmica.

10 En el caso de procedimientos conecidos del tipo ane--
tes mencionado, las sustancias de partida qus contienen -
magnesioc, en especial magnesita bruta natural, son "disuel
tas" en unm 4cido clorhfdrico aproximadamente al 18 hasta
20 por ciento, haciéndose reaccionar carbonato magnésico
15 y otros compuestos'que contisnen magnesio para formar clo’
ruro magnésico. Sdlo este cloruro magnésico es de valor =~
para la descomposicidn Férmica para formar éxido de magng
sioc previste en una etapa subsiguiente del procedimiento.
No obstants, por el 4cido clorhidrico son disueltas tam-=-
20 bién otras porciones de las sustancias de partida, que im
purificen a la solucidn de cloruro magnésica, y que = ==
tienen gue ser separadas en el curso del procedimiento. A
este fin se prevé una purificacidn de la solucién de clo-
rurc magnésico antes de la descomposicidn térmica del clp
25 ruroc magnésico. En esta purificacidn de la solucidn de =
cloruro magnésico o de los liquidos turbios de cloruro ~--
magnésico surgen frecuentemente dificultades, a saber en
especial cuando oscila la composicidn de las sustancias -
de partida, pudiendo en especial la filtracidn de la soly

30 cidnodel liquido turbio de cloruro magnésico, prevista la
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mayoria de las veces en el curso del proceso de purifica-
cidn, ser fuertemente variable y estar sometida a influen
cias perturbadoras para un curso ficil de la produccidn.
En este caso puede suponerse que las oscilaciones perture
badoras del rendimiento de produccidn de losaparatos uti-
lizados en cada caso para la purificacidn de la solucidn
de cloruroc magnésico son atribuibles a variaciones de las
proporciones de silicatos disueltas por el dcido clorhi--
drico a partir de laes correspondientes sustancias de par=
tida, y que de este modo se presenta una praoporcidn varia
ble de dcido silfcico_coloidal disuelto en la solucidn o
1iquido turbio de cloruro magnésico a purificar. No obs=-
tante, también otras sustancias, que han pasado a la soly
cidn de cloruro magnésico en el transcurso de la disolu-e-
cidn de las sustancias de partida en 4cido. clorhidrico por
medio de una solucidn, que aparece en tal caso, de minera
les silicdticos, tales como en especial clorita pero tam-
bién sepiolita, serpentina y otros, se manifiestan como -
desventajosas en el curso del proceso de purificacidn en
el caso de fuertes oscilaciones de su cantidad,

Por consiguients, es un objetivo de la presente inven
cidn proporcionar un procedimiento del tipoc mencionado al
principio, en el que se eliminen las dificulfades del ti-
po antes mencionado, como las gue aparecen 8n el caso de
los procedimientos conocidos,

El procedimiento segdn la invencidn del tipo mencio-
nado al principio estd caracterizado porque las sustancias
de partida son introducidas para su disclucidn en una so-
lucidn de cloruro magnésico que es agitada intensamente,

y porgue esta soclucidn se mezcla con 4cido clorhidrico --




10

15

20

25,

30

Floajee nite 4 - 19047_ B

con agitacidn intensa, y prosiguiendo la agitacidn el ma-
terial de partida se hace reaccionar con el dcide clorhi-
drico introducido para la formacidn de cloruro magnésico,
y este clorurc magnésico es retirado en forma disuelta pa
ra el tratamiento posterior. Por las medidas segdn la in-
vencidn el objetivo anteriormente mencionado puede ser --
bien cumplido y pueden ser précticamente eliminadas las -
perturbaciones en la purificacidn de la solucidn o del 1f
quido turbio de cloruro magnésico, El efecto favorable ds
las medidas segln la invencidn parece explicable en tal -
caso por el hecho de quse por este modo de proceder se lo=
gra ciertamente una disgregacidn ampliamente completa de
las porciohss que contienen magnesio de las sustancias de
partida, en especial del carbonato magnésico, pero que por
estas medidas las porciones de silicatn de las sustancias
de partida permanecen ampliamente sin disolver,

El procedimiento seglin la invencidn puede ser reali-
zado tanto de modo discontinuo como también de modo conti
nuo.

En el caso del funcionamiento discontinuo, después -
de que la reaccidn del material de partida introducide en
el correspondiente recipiente de reaccidn y del 4cido clor
hidrico afiadido ha transcurrido en la medida prevista, vy
de que se puede retirar del recipiente de reaccidn la so-
lucidn de‘claruro magnésico que ha resultado en tal caso ,
se deja en el recipiente de reacciﬁn una parte de esta so-
lucidn o lfquido turbio, para la realizacidn de la carga
siguiente. En el caso del funcionamiento continuo, venta~
josamente se introducen contipuamente en la solucidn de -

cloruro magnésico las sustancias de partida y el dcido -~

\




10

15

20

30

1oja nioy. 5 19047_

.

clorhidrico, y se retira solucidn o liquide turbio de clg
ruro magnésico en la cantidad correspondiente a la canti-
dad afiadida de sustancias de partida y de dcido clorhidri
Cco's .

En el procedimiento segln la invencidn ha rssultado
ser favorable introducir las sustancias de partida en la
solucidn de cloruro magnésico sdlo lentamente, y mantsner
esta solucidn en tal caso en estado 4cido.

De preferencia el contenido de HC1l libre en la socluw
cidn de cloruro magnésico se mantiene por debajo de 110 e
9/ L.

En interés de obtener una velocidad de produccidn fa
vorable, es ventajoso que el material de partida que cone
tiene magnesio y el deido clorhidrico sean introducidos =
simultdneamente en la solucidn de cloruro magnésico, can
agitacidn intensa de la misma’s

En interds de obtener una disgregacidn lo mds comple
ta posible de los componentes que coptienen magnesioc de
las sustanciass de partida, es ventajoso transferir la so-
lucidn de cloruro magnésico mezeclada en un primer recipien
te con el material de partida y con el &cido clorhidrico,
después de que la reaccidn haya transcurrido parcialmente,
al menos a otro recipiente, en el que continda transcu=w-
rriendo la reaccidn entre el material de partida y el &ci
do clorhfdrico, En tal caso se prevé también ventajosamep
te que la solucidn de cloruro magnésico retirada del prie
mer recipiente sea conducida sucesivamente a travds de va
rios recipientes, en los que es agitada, para hacer que =~
siga transcurriende la meaccidn entre el material de parti

da y el dcido clorhidricos.
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Un curso especialmente ventajoso del procedimiento -

; resulta si las sustancias de partida y el dcido clorhidri

co son introducidas continuamente en un reactor de una ~-
| cascada de reactores de agitacidn, que contiene una solu~-
. cidn de clorure magnésico, siendo luego retirada continua
mente de este reactor la solucidn de cloruro magnésico =,
parcialmente reaccionada, y siendo hecha reaccionar en e~
otros recipientes o reactores de esta cascada, que reco=-
rre sucesivamente, siendo intensamente agitada en cada =«
reactor',

La invencidn se explica mds detalladamente con refe-
rencia al dibujo, en el que estd representéda esquemdtica

—

mente una instalacidn para la realizacidn del procedimien
to segidn la invencidn.

"En el dibujo estd representada una instalacidn, que
tiene tres reactores 1, 2 y 3, en los que estdn dispucs—-
tos mecanismos agitadores de marcha rdpida 4, 5 y 6. Ege=
tos reactores estdn unidos entre si..a travds de conduccig
nes de unidn 7 y 8, que en cada caso parten de los niveles
de llenado 9 & 10 previstos en los reactores 1 & 2, y que
conducen al reactor 24 3, Ep el reactor 3 estd igualmen-
te dispuesta una conduccidn 12 que parte del nivel de lle
nado 11, por el que sale la solucidn o el liquido turbio
de cloruro magnésico que ha reaccionado, para la purifica
cidn.y el tratamiento posterior.

En el funcionamiento de la instalacidn, los reactores
l, 2 y 3 son llenados hasta el nivel de llenade ¢, 10 u ll,
previsto en cada caso, con una solucién dcida de cloruro
magnésico, que es agitada intensamente mediante los dispo

sitivos de agitacidn 4, § y 6. Las sustancias de partida
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A, por ejemplo magnesita bruta en forma molida, que>han -
de ser disgregadas, son introducidas en tal caso, ventajpo
samente de un modo continuo, en el reactor 1, y se reali-
za igualmente de un modo continuo una adicidn de dcido w-
clorhidrico a la solucidn de cloruro magnésico que se en=
cuentra en el reactor 1, eligiéndose la cantidad de la -~
adicidn de 4cido clorhidfico en correspondencia a los re-
quisitos de disgregacidn, Por la agitacidn intensa de la
solucidn de clorurc magnésico que se encuentra en el reac
tor 1, su composicidn, a pesar de la continua adicidn de
material de nueva aportacidn, es prdcticamente igual en.=-
todo el reactor., En correspondencia a la cantidad de matg
rial affadida en cada caso, la solucidn de cloruro magnési
ca circula continuaments a través de la conduccidn de ~ -
upidn 7 al reactor 2, donde continda la reaccidn de mate~
rial de partida que contiene magnesio y dcido clorhidrice
para formar cloruro magnésico, para después encontrar su
terminacidn en el reactor 3, al que llega la solucidn de
cloruro magnésico a través de la conduccidn de unidn 8
Por la elecccidn de las cantidades afiadidas de sus—~
tancias de partida y de dcide clorhidrico, referidas a la
unidad de tiempo, asi como ﬁbr un calentamiento eventuale
mente previsto del readtor 1, se puede influir sobre la =~
velocidad de reaccidn en la instalacién, siendo también -
ventajoso que en el caso del tratamiento de carbonato mag
ndsico se puede lograr una busna estabilizacidn de la tep
peratura de trabajo en el reactor 1 por el desprendimiento
de CD2 y por la evaporacién de agua que se establecen en

tal caso.
Para una explicacidn adicional de la invencidn se -~
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describen ahora tres ejemplos, refiriéndose el ejemplo 1
a un modo de trabajo como hasta ahora, mientras gque los -
ejemplos 2 y 3 corresponden a un trabajo en el sector se-

gdn la invencidn’,

; Ejemplo 1:

En un reactor provisto con un mecanismo agitador se intro
dujeron 60 litros de dcido clarhidrico con un contenide -
de 206 g/l de HCl y se calentaren a 902C, después de lo -
cual, con un tornillo sin fin de dosificacidn, se incorpo
raron en la caldera én el curso de una hora, 14,22 kg de
magnesita bruta. Esta magnesita bruta tenfa una pérdida -
por calcinacidn de 47,86% en peso, un contenido de 5i0, -
de 2,93% en peso, un contenido de Fe, 0, de 1,67% en peso,
un contenide de Al,0, de 0,27% en peso, un contenido de -
Cal de 2,13% en peso, y un contenido de Min0 de 0,14% en -
peso; de ello resulta que esta magnesita bruta contiene -
magnesio en cantidad correspondiente a 45% en peso de MgO.
Por consiguiente, la cantidad de magnesita bruta menciona
da corresponde a la cantidad de magnesita transformable_-
estequiométricamente en cloruro magnésico por la cantidad
anteriormente mencionada de &cido clorhidrico.

Despuds de la incorporacidn de la magnesita bruta en el -
dcido clorhidrico, el contenido del recipiente fue agita-
do durante dos haras mds, para llevar la reaccidn de dis-
gregacidn a terminacidn de la manera mds completa posible.
Después de ello el valor del pH de la solucidn era de ---
aproximadamente 1. Esta solucidn o liquido turbioc fue se-
parada después de las porciones insolubles por filtracidn,
y del producto filtrado se tomd una muestra para la deter

minacidn analftica del contenido de dcido silfcico disuel
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to; de ésta resultd un contenido de 5i0, de 0,258 g/l.

El valaor del pH de la salmuera dcida de cloruro mage
nésico as{ purificada, se ajustd después a pH 7 por adi--
cidn de dxido magnésico, con lo que se produjo una preci-

pitacidn de los dxido-hidratas de hierro y de aluminio. -

¢ E1 1{quido turbio de cloruro magnésico asi formado se so-

i metid a un ensayo de filtracidn con una placa filtrante ma

nual, para poder efectuar una estimacidn sobre la capaci-
dad de filtracidn de este 1f{quido turbio sobre filtros de
tambor en Vacio, tales como los que son habituales en la
realizacidn del procedimiento a gran escala técnica. La -
placa filtrante manual utilizada tenfa una superficie de
113 cm2 y estaba provista con una tela filtrante de mate-
rial monofilamentoso de material sintética, con una anchu
ra de mallas de 27 Jme En el caso de una depresidn de 400
mm de columna de mercurio (0,53 bares) utilizada para la
filtracidn, resultd un rendimiento de filtracién, referi-
do a una superficie de filtracidn de 1 m2, de 27,4 litros/
minuto, '

Ejemplo 2:

14,22 kg de magnesita bruta con la composicidn antes men-
cionada se disgregaron de mdﬂo andlogo al del ejemplo 1 =
con 60 litros de 4cido clorhidrico con un contenido de ~-
206 g/l de HCl. Sin realizar una separacidn de los resi--
duos no disueltos de la salmuera o lfquido turbio 4cido:,
se retiraron 30 litros del liquido turbio del recipiente
y se desecharon, y después de ello se cargaron en el reci
piente otros 30 litros de dcido clorhidrico, y con el tox
nillo sin. fin de alimentacidn se affadieron 7,11 kg de mag

nesita bruta y se continud la disgregacidn. Después de que
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la disgregacidén de los materiales afiadidos estuvo termina-
da, se repitid aln 4 veces este cicla, que abarca desde la

retirada de la mitad de la salmuera o del lfquido turbio ~|

i dcido que se encuentra en el recipiente, pasando por la --

' adicidn de material de nueva aportacidn, hasta la termina-

. cidn de la diégnegaciﬁn de los mismos, Después de ello se

presentaba una constancia prdctica respecto al dcido sili-
cico disuelto en la salmuera. También se determind en el =
§ltimo ciclo, despuds de la carga de 30 litros de Zcido ==
clorhfdrico en sl recipiente de reaccidn y antes de la adi
cidn de la cantidad de magnaesita bruta cofrespondiente a -
este ciclo, el contenido de HCl libre existente en la sal=
muera o lfiguido turbio, resultando un valor de 101,3 g/l.

Del 1{quido turbio obtenido al final se separd el material
no disuglto, y se determind el contenido de d&céido silicico

disuelto en el liquido turbio, resultando un valor de 0,123
a/l. Después se realizd, andlogamente al ejemplo 1, una ==
precipitacidn de los éxido-hidrates de hierro y de alumi--
nio por elevacidn del vélor de pH, y después de ello se --
realizé un ensayo de filtracién con la placa filtrante ma-
nual mencionada en e}eﬁemplo 1, resultando, con aplicacidn
de un vacfoc de 400 mm de columna de mercuric (0,53 bares)

un rendlmlento de filtracidn de 58,57 lltros/mlnuto referi

.do a l m de superficie filtrante.

Ejemplo 3t

Magnesita bruta con la composicién indicada en el ejemplo 1
se disgregd :-n dcido clorhfdrico con un contenido de HC1
de 206 g/1, a; una cascada de reactores con agitacidn de 3
elementas, cuyos reactores individuales ténfan cada uno un

cbntenido gtil de 10 litros. En este casec se alimentaron -
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continuamente al recipiente superior de la cascada de reac
tores con agitacidn 10 litros de dcido clorhidrico y 2,37
kg de magnesita bruta, y del recipiente inferior de la cas
cada ss retird el lfquido turbio 4cido de disgregacidn, -
con un valor de pH de I, u

Para llevar la cascada de reactores con agitacidn a um es-
tado correspondiente a un modo de funcionamiento continuo,
primerc se desecharon las cantidades de liquido turbio de
cloruro magnésico resultante durante un tiempo de funciona
miento inicial de 10 horas, y después se recogieron los 60
litros de lfquido turbio ée cloruro . magnésico que Sa--
lieron de la cascada de'reactores con agitacidn durante -
las 6 horas siguientes, y se liberaron de material no di-
suelto de modo andlogo a la forma de procedimiento descri-
ta en el ejemplo l, Después de ello se determind el conte--
nido de dcido silfeico del liquido turbio, resultando un
contenido de SiU2 de 0,073 g/l. Ademds se determind el copn
tenido de HC1l librs existente en el estado deequilibrio ==
que se establecid en el primer recipiente de la cascada -
de reactores con agitacidn, resultando un valor de 61 % 3
a/1l; una determinacidn andloga del valor de HCl libre en
el segundo recipiente de la cascada de reactores con agi=-
tacidn didé un valor de 22,6 g/l.

Después se realizd, de un modo andlogo al modo de proceder
correspondiente en el ejemplo 1, la precipitacidn de los
hidrdxidos, y a continuacidn de ello se llevd a cabo un -
ensayo de filtracidn. En el Gltimo resultd un rendimiento
de filtracidn de 46,01 1/min referido a 1 m2 de superficie

filtrante&
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva, que se presen
tan para que ssan objeto de esta solicitud de Patente de -
Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los que se reco-
gen en las reivindicaciones siguienteé:

l8,~ Procedimienta para la preparacidn de dxido magné
sico puro a partir de magnesita bruta y/o de otras sustan-
cias de partida que contienen carbonato magnésico, dxido -
magnéxido y/o hidrdxido magnésico, que se hacen reacdionar
con dcido clorhidrico para formar una solucidn de cloruro
magnésico, purificdndose luecgo esta solucidn, despuds de -
lo cual el cloruro magnésico se transforma por descomposi=-

cidn térmica en dxido magnésico y cloruro de hidrégeno, ca

racterizado porque para la disolucidn, las sustancias de

partida se introducen en una solucidn de cloruro magnési=-
co, que es agitada intensamente, y porque esta solucidn se
mezcla, con agitacidn intensa, con 4cido clorhfdrico, y =-
continuando la agitacidn se hace reaccionar el material de
partida con el fcido clarhfdrico introducido, para la for-
macidn de cloruro magnésico, y el cloruro magndsico es re-
tirado en forma disuelta para el tratamiento postericr,

22,~ Procedimiento segdn la reivindicacidn 12, carac-
terizado porque sl contenido de HCl libre en la solucidn -
de cloruro magnésico se mantiene por debajo de 110 g/l.

32.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 18 § 28,

~ .
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caracterizado porque el material de partida gue contiene
magnesio y el dcido clorhidrico son introducidos simultd-
neamente en la solucidn de cloruro magnésico, con agita--
cidn intensa de la misma.

483,~ Procedimiento segln una de las reivindicaciones
precedentes, caracterizado porgue sl material de partida
y el dcido clorhidrico son introducides en un primer reci
pieﬁta que contiene la solucidn de cloruro magnésico, y -
la solucidn asi formada, después de haber transcurrido =
parcialmente la reaccidn, es transferida al menos a otro
recipiente, en el que continda transcurriendo la reaccidn
entre el material de partida y el 4cido clorhidricoi.

5%,~ Procedimiento segdn la reivindicacidn 42, carag
terizado porgue la solucidn de cloruro magnésico retirada
del primer recipiente es conduclida ::sucesivamente a trd--
vés de varios recipientes, en los que es égitada, para con
tinuar haciendo transcurrir la reaccidn entre el material
de partida y el dcido clorhidrico,

62,~ Procediniento segdn una dg’las refivindicaciones
precedentes, caracterizado porque las sustancias de parti
da y el 4cido clorh{drico son introducidos continuamente
en la solucidn de cloruro magnésico.

728,~ Procedimiento seglin las reivindicaciones 52 & 68,
caracterizado porque las sustancias de partida y el 5cido
clorhidricn son conducidos continuamente en un reactor, -
que contiene la solucidn de cloruro magnésico, de una cag
cada de reactores con agitacidn.

82,~ "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE OXIDO MAG
NESICO PUROM™,

Tal y como se ha descrito en la Memoria gque antecede,




10

15

20

30

Y.

Hoju nem

guina por una sola cara,

14

fines que se han especificado,

Madrid, 27/ %..%

‘

P.A
: " Oscar ,Qe/}ilzabu u

PQI' POdW

19047

representado en los dibujos que se acompafian y para los: -

Esta Memoria consta de catorce hojas escritas a m&e-
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