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DESCRIPCION
Agente decolorante para aceite y grasa o aceite mineral
Campo técnico

La presente invencién se refiere a un agente decolorante para grasas y aceites o aceites minerales y, mas
especificamente, a un agente decolorante que comprende una arcilla activada.

Antecedentes de la técnica

Se sabe desde hace tiempo que un mineral arcilloso de esmectita dioctaédrica presenta propiedades decolorantes.
En Gran Bretafia, los minerales de arcilla de este tipo también se han denominado tierra de batan o tierra
blanqueadora.

También se ha conocido el uso de la arcilla activada como agente decolorante para grasas y aceites o aceites
minerales, habiéndose activado la arcilla activada mediante el aumento de las superficies especificas de la misma
mediante el tratamiento del mineral arcilloso de esmectita dioctaédrica con un acido. Por ejemplo, un documento de
patente 1 propone el uso de una arcilla activada como agente decolorante para grasas y aceites o aceites minerales,
obteniéndose la arcilla activada mediante el tratamiento del mineral arcilloso de esmectita dioctaédrica con un acido
y teniendo un tamafio de cristalita ajustado para que se encuentre en un intervalo predeterminado.

Un documento de patente 2, desvela un cuerpo poroso inorganico obtenido mediante el tratamiento de un mineral
arcilloso de montmorillonita que pertenece a un mineral arcilloso de esmectita dioctaédrica con un acido y que tiene
una distribucion de poros definida, teniendo una proporcién mayoritaria de poros con diametros de poro en un
intervalo de 30 a 50 A.

Adicionalmente, un documento de patente 3 desvela un nuevo método de tratamiento en seco con un acido para la
produccion de una arcilla activada o una silice fina en polvo mediante el tratamiento de una arcilla aluminosa silicea
gue contiene componentes basicos solubles en acido con un &cido.

Un documento de patente 4 describe un silicato estratificado de intercambio iénico que tiene curvas de distribucion
de tamafio de poro calculadas a partir de la isoterma de desorcion mediante métodos de adsorcion-desorcion de
nitrégeno, un didmetro de poro Dm que muestra una intensidad pico méaxima Dyy de 60 a 200 A y un diametro de
poro Dmy (A) en el lado del tamarfio de poro méas pequefio que corresponde a una intensidad pico ¥ de la intensidad
pico maxima Dym que tiene una relacion de Dmw./Dry de al menos 0,65 y menos de 1, a condicion de que el valor mas
grande se emplea cuando hay una pluralidad de valores de Dy:. Un compuesto de este tipo se proporciona como un
componente catalizador para la polimerizacion de olefinas.

Un documento de patente 5 describe particulas de arcilla de forma regular activadas que forman macroporos en las
mismas, que conserve la estructura fina de los minerales arcillosos de esmectita dioctaédrica y que tiene diametros
de particula controlados para que se encuentren dentro de un intervalo en el que presenten una propiedad de
filtracién excelente.

Documento de patente 1: JP-A-11-157829
Documento de patente 2: JP-A-6-340413
Documento de patente 3: JP-B-45-11208
Documento de patente 4: US 2003/0027950 Al
Documento de patente 5: EP 1 120 379 Al

Divulgacién de la invencion

Después de usarse para el tratamiento de la decoloracién, el agente decolorante para grasas y aceites o aceites
minerales, que usa una arcilla activada, produce de forma secundaria arcilla residual que implica una eliminacion
dificil. Por tanto, se desea que el agente decolorante mantenga la propiedad decolorante a pesar de que se use en
cantidades lo mas pequefias posibles y que los aceites estén contenidos en pequefias cantidades en la arcilla
residual (es decir, la retencion de aceite es baja). Adicionalmente se requiere que el agente decolorante presente
una propiedad de filtrado alta y permita que los aceites y la arcilla residual se separen rapidamente unos de la otra
mediante filtracion.

Entre las propiedades anteriores, sin embargo, la propiedad decolorante y la retencién de aceite estan muy
relacionadas entre si. Por ejemplo, si se potencia la propiedad decolorante, la retenciéon de aceite se vuelve alta,
también, y los aceites se adsorben y se mantienen en mayores cantidades por la arcilla residual. Como resultado, es
muy dificil satisfacer simultaneamente tanto la propiedad altamente decolorante como la retencién de aceite baja
excelente. Por ejemplo, el agente decolorante propuesto en el documento de patente 1 anterior implica un problema
porque la retencién de aceite no se ha reducido en un grado satisfactorio. El cuerpo poroso inorganico que tiene una
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distribucion de poros muy definida ensefiada en el documento de patente 2 tiene una retencion de aceite baja, pero
su propiedad decolorante es baja también. La arcilla activada obtenida por el método de tratamiento con acido en
seco desvelado en el documento de patente 3 tiene una propiedad decolorante alta, pero su retenciéon de aceite no
se ha reducido en un grado satisfactorio.

Por tanto, es un objeto de la presente invencion proporcionar un agente decolorante para grasas y aceites o aceites
minerales, que tenga una propiedad de filtracion excelente, una propiedad decolorante alta y una retencién de aceite
baja.

Los presentes inventores han realizado experimentos exhaustivamente acerca de la propiedad decolorante y la
retencion de aceite de la arcilla activada, han descubierto un nuevo conocimiento de que se obtiene una arcilla
activada con una propiedad decolorante alta, una retencion de aceite baja y una propiedad de filtracion excelente
cuando se trata un mineral de esmectita dioctaédrica con un &cido mientras se ajustan las condiciones para el
tratamiento con acido sulfdrico, tratando selectivamente las superficies de las particulas con el acido y suprimiendo
el tratamiento del interior de las particulas con el acido y se ha llegado a la presente invencion.

De acuerdo con la presente invencion, se proporciona un agente decolorante para grasas y aceites 0 aceites
minerales, que comprende una arcilla activada que puede obtenerse tratando un mineral arcilloso de esmectita
dioctaédrica con un acido, en el que la arcilla activada tiene un diametro de particula promedio (Dso) de 20 a 30 um
calculado como volumen segun un método de dispersion por difraccion de laser y contiene particulas finas no mas
grandes de 5 ym en una cantidad no superior al 15 % en volumen, tiene una densidad aparente en un intervalo de
0,60 a 0,70 g/cc, tiene un volumen de poros en didmetros de poro de 17 a 3.000 A de 0,35 a 0,40 cc/g medidos
segun el método de adsorcion de nitrégeno y tiene una relacion de la densidad aparente y el volumen de poros
(densidad aparente/volumen de poros) en un intervalo de 1,55 a 1,95.

En el agente decolorante de la presente invencién, se desea que la arcilla activada tenga un area de superficie
especifica BET de 200 a 300 m?/g.

De acuerdo con la presente invencion, se proporciona adicionalmente un método (en lo sucesivo en el presente
documento denominado método en himedo) de produccién de un agente decolorante de la invencién, método que
comprende:

pulverizar y clasificar un mineral arcilloso de esmectita dioctaédrica para preparar un polvo del mismo que tenga
un diametro de particula promedio (Dso) en un intervalo de 20 a 30 ym calculado como volumen segun un
método de dispersién por difraccion de laser;

tratar el polvo con un acido mediante el uso de una solucion acuosa de acido sulfirico de una concentracion del
35 al 45 % en peso, mediante la adicion del polvo a la solucion acuosa de acido sulfdrico y calentando la mezcla
de los mismos a una temperatura no inferior a 85 °C en el que el tratamiento con acido se realiza durante un
tiempo de 1 a 3 horas; y

lavar el producto tratado con &cido obtenido seguido de secado.

De acuerdo con la presente invencion, se proporciona adicionalmente un método (en lo sucesivo en el presente
documento denominado método en semiseco) de produccién de un agente decolorante de la invencion, método que
comprende:

pulverizar y clasificar un mineral arcilloso de esmectita dioctaédrica para preparar un polvo del mismo que tenga
un didametro de particula promedio (Dso) en un intervalo de 20 a 30 ym calculado como volumen segln un
método de dispersion por difraccion de laser;

sumergir el polvo en una solucién acuosa de acido sulfdrico de una concentracion del 30 al 45 % en peso, de
manera que el polvo esté impregnado con la solucién acuosa de acido sulftrico;

realizar el filtrado para obtener una torta filtrada que contenga acido sulfirico y agua;

calentar la torta filtrada a una temperatura de 80 a 150 °C en un estado de retencién de agua en la misma para
realizar de este modo un tratamiento con &cido; y

lavar el producto tratado con acido obtenido seguido de secado.

En el método de produccién de la presente invencién basado en el método en himedo y el método en semiseco
anteriores, se desea ajustar el tamafo de particula del polvo para que contenga particulas finas de un tamafio no
superior a 5 ym en una cantidad no superior al 15 % en volumen antes de ser tratado con el acido o después de
haber sido tratado con el acido.

El agente decolorante de la invencion comprende una arcilla activada que puede obtenerse mediante el uso de un
polvo de partida (polvo de mineral arcilloso de esmectita dioctaédrica) que tenga tamafios de grano ajustados,
mediante el ajuste de las condiciones para el tratamiento con un acido que es un &cido sulfdrico y mediante la
realizacién del tratamiento con el acido segun el método en himedo o el método en semiseco. Por tanto, las
superficies de las particulas se tratan selectivamente con el acido y se evita que el interior de las particulas se traten
con el acido. El tratamiento con el acido provoca un aumento en el volumen de poros y una disminucién de la
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densidad aparente. De acuerdo con la presente invencion, sin embargo, el tratamiento con el acido se bloquea por
las superficies de las particulas y se evita que el interior de las particulas se trate con el acido. Por tanto, la densidad
aparente se encuentra en un intervalo relativamente grande de 0,60 a 0,70 g/cc, el volumen de poros en diametros
de poro de 17 a 3.000 A esta en un intervalo de 0,35 a 0,40 cc/g medido segin el método de adsorcion de nitrégeno,
mientras que la relacién de la densidad aparente y el volumen de poros (densidad aparente/volumen de poros) esta
en un intervalo de 1,55 a 1,95. Por ejemplo, cuando las particulas se tratan homogéneamente con el acido hasta el
interior de las mismas, el volumen de poros aumenta y la densidad aparente disminuye provocando que la relacion
de densidad aparente/volumen de poros sea particularmente mas pequefia que el intervalo anterior. Ademas,
cuando el tratamiento con el acido no se ha realizado eficazmente, el volumen de poros no aumenta y la densidad
aparente no disminuye. Por tanto, la relacién de densidad aparente/volumen de poros se vuelve mayor al intervalo
anterior.

Como se comprendera a partir de los resultados experimentales de los Ejemplos que aparecen mas adelante, la
arcilla activada de la invencién que tiene las propiedades mencionadas anteriormente presenta una propiedad
decolorante excelente, una retencion de aceite baja y una propiedad de filtracién excelente. Es decir, en la presente
invencion, los poros formados mediante el tratamiento con el acido se distribuyen selectivamente en las porciones
superficiales de las particulas y los poros en las porciones superficiales de las particulas adsorben altamente
materias colorantes tales como la clorofila. Los poros, por otro lado, se forman en cantidades suprimidas dentro de
las particulas evitando la adsorcién de aceites, es decir, evitando que aumente la retencién de aceite. Como
resultado, el agente decolorante de la presente invencion mantiene una propiedad decolorante excelente
manteniendo al mismo tiempo una retencion de aceite baja.

Adicionalmente, la arcilla activada de la invencién producida como se ha descrito anteriormente contiene particulas
finas no mas grandes de 5 ym en una cantidad suprimida para que no sea superior al 15 % en volumen y presenta
una propiedad de filtracion excelente y una retencion de aceite baja.

Breve descripcion del dibujo

La Fig. 1 es una vista en seccion de una maquina de ensayo de decoloracion.
Mejor modo de realizar la invencién

(Produccién de arcilla activada)

La arcilla activada utilizada en la invencibn como agente de decoloracion es un mineral arcilloso de esmectita
dioctaédrica que se pulveriza y se clasifica para obtener un polvo del mismo que tiene un tamafio de particula
predeterminado. El polvo se trata con un acido en condiciones predeterminadas para producir la arcilla activada.

Se considera que el mineral arcilloso de esmectita dioctaédrica utilizado como la arcilla de partida proviene de la
roca volcanica o la lava que se desnaturalizé bajo la influencia del agua de mar, comprende una capa tetraédrica de
SiO4/capa octaédrica de AlOg/capa tetraédrica de SiOg, tiene una estructura de tres capas como estructura basica
(capas unitarias) en la que la capa tetraédrica y la capa octaédrica estan sustituidas parcial e isomdérficamente con
metales de diferentes tipos y en la que cationes tales como Ca, K, Na, etc., asi como los iones de hidrégeno y las
moléculas de agua coordinadas en la misma estan presentes entre las capas laminadas de la estructura de tres
capas. Adicionalmente, Al en la capa octaédrica de la estructura basica de tres capas esta parcialmente sustituido
por Mg y Fel” y Si en las capas tetraédricas esta parcialmente sustituido por Al. Por tanto, la red cristalina tiene una
carga eléctrica negativa que se neutraliza con cationes metdlicos y iones de hidrogeno presentes entre las capas
béasicas. Los ejemplos de arcilla de esmectita incluyen arcilla acida, bentonita y tierra de batan que presentan
diferentes propiedades dependiendo de los tipos y cantidades de cationes metalicos y las cantidades de iones de
hidrégeno presentes entre las capas metalicas. Por ejemplo, la bentonita contiene iones de Na en grandes
cantidades entre las capas basicas y su dispersion suspendida en agua presenta un pH alto que, por lo general, esta
en el lado del alcali alto, presenta una gran propiedad de hinchamiento para el agua y, adicionalmente, se gelifica y
solidifica. La arcilla acida, por otro lado, contiene iones de hidrégeno en grandes cantidades entre las capas basicas
y, por tanto, su dispersion suspendida en agua presenta un pH bajo que, por lo general, esta en el lado acido y
presenta una propiedad de hinchamiento para el agua. En comparacién con la bentonita, sin embargo, la propiedad
de hinchamiento es baja y la gelificacion no tiene lugar.

No existe ninguna limitacion particular en la arcilla de esmectita dioctaédrica utilizada en la presente invencién y
puede usarse uno cualquiera de los tipos mencionados anteriormente. La arcilla de partida, en general, tiene la
siguiente composicion calculada como 6xidos, aunque la composicién difiere dependiendo de los componentes de la
arcilla, el area de produccion y el lugar de depésito (cara de trabajo), incluso en la misma area de produccion.

SiOy: del 50 al 70 % en peso
Al,O5: del 14 al 25 % en peso
Fe,0s: del 2 al 20 % en peso
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MgO: del 3 al 7 % en peso

CaO: del 0,1 al 3 % en peso
Na,O: del 0,1 al 3 % en peso
K20: del 0,1 al 3 % en peso
Otros o6xidos (TiO, etc.): 1 % en peso 0 menos
Ig-pérdida (1050 °C): del 5 al 10 % en peso

En la presente invencién, el mineral arcilloso de esmectita dioctaédrica se somete, segln sea necesario, a la
operacion de refinado tal como la separacion en piedras y arena, el revestimiento del mineral por flotacion, el
revestimiento del mineral por fuerza magnética, elutriacion hidraulica o elutriacion de aire y, a continuacion, se trata
con un acido. Sin embargo, antes del tratamiento con el acido, es necesario pulverizar el mineral arcilloso de
esmectita dioctaédrica en un polvo del mismo mediante el ajuste del tamafio de particula para que posea un
diametro de particula promedio (Dso) de 20 a 30 um calculado como volumen. Se desea adicionalmente que el polvo
se ajuste para su tamafio de particula de modo que la cantidad de particulas gruesas que tienen diametros de
particula de no menos de 104 ym no sea superior al 5% en volumen. Es decir, tras someter el polvo fino al
tratamiento con el acido, las porciones superficiales de las particulas se tratan selectivamente con el acido y se
activan. Sin embargo, las particulas no se tratan con el acido hasta el interior de las mismas y es posible obtener
particulas que tengan propiedades que se describiran mas adelante. Por ejemplo, cuando las particulas gruesas que
tienen un diametro de particula promedio que es mayor que el intervalo anterior se tratan con el acido, las particulas
se forman en grandes cantidades sin tratarse del todo con el acido después de que el producto tratado con acido se
pulveriza finamente a pesar de que las porciones de superficie se tratan selectivamente con el acido. Como
resultado, no se obtienen las propiedades deseadas, tales como el volumen de poros, etc. y la propiedad
decolorante es baja.

En la presente invencion, el tamafio de particula de la arcilla de partida se mide mediante el método de dispersion
por difraccion de laser mediante la suspension y la dispersion de la arcilla de partida en un medio de dispersion no
acuoso tal como etanol. Adicionalmente, el tamafio de grano se ajusta mediante la pulverizacion de la arcilla de
partida, seguida de pulverizacién fina usando un molino de bolas o similar y clasificacién usando un tamiz.

El polvo de la arcilla de partida puede ajustarse adicionalmente por su tamafio de particula de manera que el
contenido de particulas finas que tienen diametros de particula no mas grandes de 5 um no es superior al 15 % en
volumen. Es decir, tras ajustar la cantidad de particulas finas para que no sea mayor que una cantidad
predeterminada, el producto tratado con acido obtenido queda libre de componentes finos evitando una caida en la
propiedad de filtracién y, adicionalmente, ofreciendo la ventaja de reducir la retencidn de aceite. Las particulas finas
también pueden retirarse después del tratamiento con el acido que se describira a continuacion.

En la presente invencién, el polvo de la arcilla de partida, cuyo tamafio de particula se ajusta, se somete al
tratamiento con el acido. En este caso, el tratamiento con el acido se realiza mediante ya sea el método en hiumedo
0 el método en semiseco que se describe a continuacion.

(1) Método en humedo.

El método en humedo usa una solucién acuosa de acido sulfirico de una concentracion del 35 al 45 % en peso Y,
preferentemente, del 37 al 43 % en peso y arroja el polvo de la arcilla de partida dentro de la soluciéon acuosa de
acido sulfarico para realizar el tratamiento con el acido. Hasta ahora, el tratamiento con el acido se realiz6 mediante
el uso de &cido sulftrico de una concentracién inferior al intervalo anterior. Sin embargo, cuando se usa el acido
sulfdrico de una concentracion baja, el tiempo para el tratamiento con el acido se alarga. Cuando la arcilla de partida
en forma de un polvo se trata con el acido como en la presente invencidn, por tanto, el acido sulfarico se infiltra en el
interior de las particulas haciendo dificil activar selectivamente las porciones superficiales solamente de las
particulas mediante el tratamiento con el acido y para obtener particulas que tienen propiedades que se describiran
mas adelante. Cuando se usa acido sulfarico de una concentracion alta superior al 45 % en peso, por otro lado, se
destruye la estructura estratificada especifica de la arcilla de partida o se ejerce carga sobre el aparato, provocando
que se acorte la vida util del aparato.

De acuerdo con el método en humedo que usa el &cido sulfdrico de una concentracion relativamente alta como se
ha descrito anteriormente, también es importante realizar el tratamiento a una temperatura no inferior a 85°C y, en
particular, a 85 a 95 °C. Es decir, cuando el tratamiento con el acido se realiza a temperatura baja, el tiempo se
alarga hasta que se forman poros predeterminados y se activan. Como resultado, el acido sulfarico se infiltra en el
interior de las particulas, haciendo dificil obtener particulas activadas que tengan propiedades tales como la
densidad aparente, el volumen de poros, la relacion de densidad aparente/volumen de poros que se describiran mas
adelante. Cuando la temperatura es innecesariamente elevada, por otro lado, la activacién tiene lugar de forma
brusca, haciendo dificil limitar la activacion a las superficies solamente de las particulas. Por tanto, se desea
establecer el limite superior de la temperatura a 95 °C como se ha descrito anteriormente.
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De acuerdo con la presente invencion como se ha descrito anteriormente, el tratamiento con el acido debe limitarse
a las superficies solamente de las particulas, de modo que el acido no se infiltre en el interior de las particulas y no
active el interior de las particulas. Por tanto, el tratamiento con el &cido se realiza durante un periodo de tiempo muy
corto. El tiempo para el tratamiento con el acido varia dependiendo de la cantidad de polvo de arcilla de partida que
se ha de tratar, la concentracion de acido y la temperatura de tratamiento con &cido, y es de 1 a 3 horas. Se desea
medir las propiedades de las particulas activadas que se obtienen para cada una de las condiciones y establecer el
tiempo de tratamiento por adelantado de manera que se obtengan las particulas que se describirdn mas adelante.

El tratamiento con el acido se realiza llenando un recipiente de tratamiento con una solucidon acuosa de &acido
sulfdrico de una concentracion predeterminada, arrojando el polvo de arcilla de partida dentro del mismo y agitando
la mezcla a una temperatura predeterminada. El tratamiento con el acido finaliza, por ejemplo, deteniendo el
calentamiento y alimentando agua a temperatura ambiente en grandes cantidades dentro del aparato de tratamiento
para lavarlo.

(2) Método en semiseco

El método en semiseco de la invencion realiza el tratamiento con el acido mediante el uso de una solucién acuosa
de &cido sulfarico de una concentracion del 30 al 45 % en peso y, en particular, del 30 al 40 % en peso, es decir,
realiza los pretratamientos de impregnacion vy filtraciéon y, a continuacion, trata la torta filtrada con el acido. Es decir,
este método usa el acido sulfarico de una cantidad minima requerida para realizar el tratamiento con el acido
sulfdrico infiltrado en los huecos entre las particulas de la torta filtrada (parcialmente infiltrada en los poros que
poseen las particulas) para tratar selectivamente las superficies de particulas con el acido mientras se suprime el
tratamiento del interior de las particulas con el acido.

Cuando el acido sulfarico de una concentracién superior al 45 % en peso se usa en el método en semiseco, en
particular, el acido sulfarico no se infiltra uniformemente en el interior de las particulas y, por tanto, la relacion de
densidad aparente/volumen de poros de la invencion no se obtiene y la propiedad decolorante disminuye.
Adicionalmente, cuando la concentracion de la solucidon acuosa de acido sulfdrico no es superior al 30 % en peso, la
cantidad de &cido sulfdrico no es suficiente en los huecos entre las particulas de la torta filirada después de la
inmersion vy la filtracion que se describird mas adelante. Como resultado, las porciones superficiales de las particulas
no se tratan eficazmente con el acido y la propiedad decolorante también disminuye.

De acuerdo con este método, adicionalmente, cuando el polvo de partida contiene agua en pequefias cantidades, se
desea realizar el tratamiento higroscépico antes de la inmersion para ajustar el contenido de agua del polvo para que
sea no inferior al 10 % en peso. Esto expande el hueco entre las capas en la estructura estratificada basica de
esmectita y el acido sulfdrico se infiltra homogéneamente en el interior de las particulas del polvo. Aungque no existe
una limitacioén particular, el tratamiento higroscopico se realiza, por ejemplo, dejando que el polvo permanezca al aire
libre a temperatura ambiente durante un periodo de tiempo adecuado (por lo general, no inferior a 10 horas). El
tiempo puede acortarse cuando el polvo se deja reposar en una atmoésfera de humedad relativa alta, por supuesto.

El polvo de partida cuya cantidad de agua se ajusta como se ha descrito anteriormente se sumerge en la solucion
acuosa de acido sulftrico de una concentracion predeterminada descrita anteriormente y se filtra de manera habitual
para obtener una torta filtrada impregnada tanto con acido sulfrico como con agua. Se desea que la inmersién se
efectlie a una temperatura no superior a 40 °C (por lo general a temperatura ambiente). Cuando la temperatura es
mas alta que la temperatura anterior, el tratamiento continda en esta etapa con grandes cantidades de acido
sulfdrico hasta el interior de las particulas haciendo dificil obtener la arcilla activada que tiene propiedades que se
describiran mas adelante y permite un aumento en la retencion de aceite.

La inmersién se realiza hasta que el acido sulfarico y el agua se infiltran en cantidades suficientes dentro de los
huecos entre las particulas y dentro de los poros de las particulas y, por lo general, se realiza durante no menos de
una hora. Al realizar la inmersion, se intercambian iones tales como iones Na contenidos en las particulas de
esmectita, pero el tratamiento con el acido no se efectlia en una medida de manera que se separen por elusion los
componentes metalicos que constituyen la estructura de tres capas. Segln se requiera, adicionalmente, la filtracién
puede realizarse a presion reducida o a presion elevada. Es un poco diferente por la concentracion de la solucion
acuosa de acido sulfdrico y un tipo de arcilla de partida (por ejemplo, el lugar de origen), sin embargo, a través de la
inmersion y el filtrado, la cantidad impregnada de la solucion acuosa de acido sulfarico (acido sulftrico + agua) se
convierte en aproximadamente de 70 a 95 ml por 100 g de polvo de arcilla de partida (polvo seco).

En la presente invencién, la torta filtrada de este modo se trata con el acido. El tratamiento con el acido se realiza
calentandose a 80 a 150 °C y, deseablemente, a 85 a 150 °C en un estado en el que el agua se mantiene en los
huecos entre las particulas. Es decir, debido a la reaccién sélido-liquido en el estado de retenciéon del agua, el
tratamiento se realiza con el acido a medida que el acido sulfirico se infiltra gradualmente en el interior de las
particulas a través de sus superficies. En este caso, cuando se calienta en el estado no de retenciéon de agua, el
acido sulfarico no migra hacia el interior de las particulas a través de sus superficies. Como resultado, el tratamiento
con el acido no se realiza suficientemente, haciendo dificil la obtencion de la arcilla activada que tiene propiedades
que se describiran a continuacion y disminuyendo, por ejemplo, la propiedad decolorante. Cuando se calienta en el
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estado de retencién de agua, el tratamiento con el acido avanza al interior de las particulas. En este caso, sin
embargo, la cantidad de acido sulftrico esta limitada en los huecos entre las particulas (parcialmente en los poros).
Por tanto, el tratamiento con el acido se limita a las porciones superficiales solamente de las particulas y se evita
eficazmente que avance al interior de las particulas.

Hablando en concreto de la presente invencion, el calentamiento en el estado de retencidon de agua se efectia
calentando la torta filtrada a una temperatura predeterminada en un recipiente cerrado tal como un horno o un
autoclave. Sin embargo, cuando se calienta en un sistema abierto, el agua se volatiliza acompafiando el
calentamiento (se vuelve igual al secado en este caso) y, como resultado, el tratamiento con el acido no se efectla
en un grado suficiente provocando que se reduzca la propiedad decolorante como se ha descrito anteriormente. El
calentamiento puede efectuarse en condiciones de reflujo. En este caso, sin embargo, el agua licuada puede entrar
nuevamente en contacto con las particulas sobrecalentadas y no puede migrar eficazmente hacia los huecos entre
las particulas estableciendo con el tiempo un estado igual al calentamiento en el estado no de retencién de agua y
disminuyendo la propiedad decolorante, lo que no es deseable.

Cuando la temperatura de calentamiento es mayor que el intervalo anterior, se ejerce una carga sobre el aparato vy,
ademas, se necesita una contramedida especial para evitar la volatilizacion del agua. Cuando la temperatura de
calentamiento es menor al intervalo anterior, se requiere un periodo de tiempo prolongado para la activacién que es
industrialmente muy desventajosa.

En la presente invencion, el tratamiento con el acido se realiza hasta que el acido sulfurico presente en los huecos
entre las particulas de la torta se consume completamente, por lo general, durante aproximadamente 1 a
aproximadamente 20 horas. El tiempo del tratamiento con el acido por lo general se establece mediante la
realizacién del experimento a escala de laboratorio por adelantado, midiendo el acido sulfarico sin reaccionar
mediante valoracion y encontrando el momento en que el &cido sulfdrico se convierte en cero.

Después del tratamiento con el acido, segin sea necesario, la torta filtrada se lava suspendiéndola y dispersandola
en un acido diluido seguido de lavado con agua, filtracion y secado con el fin de obtener la arcilla activada deseada
de la presente invencion. En este caso, la arcilla activada que se obtiene esta en forma de una torta que, sin
embargo, puede digerirse faciimente para obtener un polvo que tiene la distribucion de tamafio de particula descrita
anteriormente.

Cuando se produce en masa a escala industrial, es un requisito esencial detener (es decir, enfriar) el tratamiento con
el acido en un momento predeterminado en el caso del método en hiumedo. En el caso del método en semiseco, el
tratamiento con el &cido finaliza automaticamente en un momento en que el acido sulfdrico presente en los huecos
entre las particulas se consume por completo, sin ningun problema desde el punto de vista de detener el tratamiento
con el acido. Por tanto, el método en semiseco es industrialmente muy ventajoso desde el punto de vista de la
obtencidn de la arcilla activada que tiene propiedades estables.

En la presente invencion, después del tratamiento con el acido mediante el método en humedo o el método en
semiseco, la arcilla activada que se obtiene se deja en reposo en un estado de suspension y dispersion en agua y se
somete a la elutriaciéon hidraulica para retirar las particulas finas de manera que el contenido de particulas finas de
tamafo de particula no superior a 5 ym no sea superior al 15 % en volumen. Las particulas finas pueden retirarse
antes del tratamiento con el acido. Sin embargo, después del tratamiento con el acido, las particulas finas pueden
retirarse facilmente mediante la elutriacion hidraulica (las particulas finas flotan y pueden retirarse facilmente
mediante la separacion por decantacion), lo que es muy ventajoso desde el punto de vista de la productividad. Antes
del tratamiento con el &cido, la arcilla de partida se hincha y no permite utilizar la elutriacion hidraulica. Sin embargo,
después del tratamiento con el &cido, la arcilla activada que se obtiene no se hincha con agua, haciendo posible
utilizar la elutriacion hidraulica.

La arcilla activada obtenida como se ha descrito anteriormente se seca, por lo general, a una temperatura de 80 a
500 °C vy, en particular, de 100 a 300 °C durante 0,5 a 10 horas y, en particular, de aproximadamente 0,7 a
aproximadamente 5 horas, como las arcillas convencionales activadas. A través del calentamiento, la concentracién
de grupos silanol disminuye en las superficies, la propiedad higroscopica y la propiedad de hinchamiento disminuyen
y la propiedad de filtracién puede aumentar adicionalmente.

(Arcilla activada)

Al igual que el polvo de arcilla de partida, el polvo de la arcilla activada obtenida mediante el tratamiento anterior con
el &cido tiene un diametro de particula promedio (Dso) de 20 a 30 ym calculado como volumen y contiene particulas
finas de un tamafio no superior a 5 ym en una cantidad no superior al 15 % en volumen y, mas preferentemente,
contiene particulas gruesas de didametro de particula no inferior a 104 um en una cantidad no superior al 5% en
volumen. La distribucién de tamafio de particula puede medirse segun el método de dispersion por difraccion de
laser suspendiendo y dispersando el polvo de arcilla activada en agua. Es decir, la arcilla activada que se obtiene no
se hincha y puede medirse usando agua como medio de dispersién.
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La arcilla activada que tiene la distribucion de tamafio de particula anterior esta desprovista de particulas finas y
puede filtrarse de forma excelente.

Adicionalmente, la arcilla activada de la invencion obtenida mediante el tratamiento anterior con el acido, por lo
general, tiene la siguiente composicién quimica calculada como 6xidos.

SiOz: del 60 al 80 % en peso
Al;0;: del 8 al 13 % en peso
Fe,0s: del 1 al 10 % en peso
MgO: del 1 al 3 % en peso
CaO: del 0,1 al 2 % en peso
Na,O: del 0,1 al 1 % en peso
K20: del 0,1 al 1 % en peso
Otros oxidos (TiO2, etc.): 1 % en peso 0 menos
Ig-pérdida (1050 °C): del 4 al 8 % en peso

Adicionalmente, la arcilla activada tiene un volumen de poros con un didmetro de poro de 17 a 3.000 A en un
intervalo de 0,35 a 0,40 cc/g, medido segun el método de adsorcion de nitrégeno, tiene una densidad aparente de
0,60 a 0,70 g/cc y, en particular, de 0,63 a 0,67 g/cc. Adicionalmente, no se forman poros dentro de las particulas,
sino que se distribuyen limitandose a las porciones superficiales solamente de las particulas. Por tanto, la arcilla
activada tiene una relacion de densidad aparente/volumen de poros en un intervalo de 1,55 a 1,95y, en particular,
en un intervalo de 1,60 a 1,90. Es decir, cuando el tratamiento con el &cido se efectla hasta el interior de las
particulas y se forman poros en las particulas, la relacion de densidad aparente/volumen de poros se vuelve inferior
al intervalo anterior. Cuando el tratamiento con acido no se realiza eficazmente y los poros no se forman en
cantidades suficientes en las porciones superficiales de las particulas, la relacién de densidad aparente/volumen de
poros se vuelve mayor al intervalo anterior.

La arcilla activada de la invencidon que tiene las propiedades anteriores presenta una propiedad de filtracion
excelente, asi como una excelente propiedad decolorante que presenta una retencion de aceite baja, que son
propiedades excelentes requeridas para el agente decolorante.

Es decir, una materia colorante tal como la clorofila esta presente en un estado en el que las moléculas de la misma
se asocian en las grasas y aceites, y se mantiene adsorbida en poros relativamente grandes en las porciones
superficiales de las particulas formadas por el tratamiento con el acido. En la presente invencion, los poros se
forman selectivamente en las porciones superficiales de las particulas y se presenta una excelente propiedad
decolorante como se demuestra en los ejemplos que aparecen mas adelante.

En la arcilla activada de la invencién, adicionalmente, los poros se distribuyen limitandose a las porciones
superficiales solamente de las particulas, pero estan poco presentes dentro de las particulas. Como resultado, la
arcilla activada presenta una retencion de aceite considerablemente baja, como se demostrara en los ejemplos que
aparecen mas adelante. Por ejemplo, la arcilla activada (Ejemplo Comparativo 4) descrita en el documento de
patente 1 anterior tiene poros formados hasta el interior de las particulas y, por tanto, tiene una densidad aparente
pequefia, un volumen de poros grande en los didmetros de poro de 17 a 3000 A y tiene una gran retencién de
aceite.

Ademas de tener la distribucion de tamafio de particula y el volumen de poros anteriores, la arcilla activada de la
invencién tiene adicionalmente un area superficial especifica BET relativamente grande, por lo general, en un
intervalo de 200 a 300 m2/g. Esta gran superficie especifica también contribuye a obtener una propiedad decolorante
excelente.

Como se comprendera a partir de la descripcién anterior, la arcilla activada anterior tiene una propiedad decolorante
excelente y una retenciéon de aceite baja y se usa como agente decolorante para grasas y aceites 0 aceites
minerales y, en particular, como agente decolorante para grasas y aceites.

Como grasas y aceites que se someteran al tratamiento de decoloracion, puede ejemplificarse al menos una
cualquiera de grasas y aceites vegetales, grasas y aceites de animales y aceites minerales. Los aceites y grasas de
partida existen ampliamente en el reino natural de animales y plantas y comprenden, principalmente, ésteres de
acidos grasos y glicerina. Los ejemplos incluyen grasas y aceites vegetales como aceite de cartamo, aceite de soja,
aceite de colza, aceite de palma, aceite de semilla de palma, aceite de semilla de algoddn, aceite de coco, aceite de
salvado de arroz, aceite de sésamo, aceite de ricino, aceite de linaza, aceite de oliva, aceite de tung, aceite de
tsubaki, aceite de cacahuete, aceite de kapok, aceite de cacao, cera de Japén, aceite de girasol y aceite de maiz,
asi como aceites de pescado como aceite de sardina, aceite de arenque, aceite de calamar y aceite de saurio,
grasas y aceites de animales como aceite de higado, aceite de ballena, sebo de vaca, sebo de suero de leche, grasa
de caballo, grasa de cerdo y sebo de cordero, que pueden usarse solos o0 en combinacién.
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Como aceites minerales, por otro lado, pueden ejemplificarse diversos aceites lubricantes tales como aceite de
husillos, aceite de frigorifico, aceite de dinamo, aceite de turbina, aceite de maquina, aceite lubricante para motores
de combustién interna marinos, aceite lubricante para motores de gasolina, aceite lubricante para motores diésel,
aceite para cilindros, aceite para motores marinos, aceite para engranajes, aceite de corte, aceite aislante, aceite
para transmisiones automaticas, aceite para compresores, aceite para operaciones hidraulicas y aceite para
laminacion.

Para realizar el tratamiento de decoloracién, el polvo de arcilla activada que tiene la distribucién de tamafio de
particula anterior se afiade a las grasas y aceites o aceites minerales que se han de decolorar, y la mezcla se agita
homogéneamente de manera que los componentes de color o componentes de impureza contenidos en grasas y
aceites 0 en aceites minerales se adsorben por las particulas de arcilla. La arcilla que se separa después del
tratamiento de decoloracién contiene grasas y aceites o aceites minerales en cantidades cercanas a las cantidades
que la arcilla puede absorber. En este caso, la presente invencion disminuye la retencién de aceite de la arcilla.

Las grasas y aceites o0 aceites minerales se decoloran en condiciones conocidas. Por ejemplo, el agente decolorante
se afiade en una cantidad no superior al 5 % en peso por grasas y aceites o aceites minerales, y la composicién de
los dos se agita a una temperatura de 90 a 130 °C durante 5 a 30 minutos para completar el tratamiento de
decoloracion.

La mezcla después del tratamiento de decoloracién se alimenta a cualquier maquina de filtrado, es decir, una
maguina de filtrado de presion reducida o de presion elevada tal como un filtro de prensa, un filtro de correa, un filtro
Oliver, un filtro americano o un filtro centrifugo, para separar en grasas y aceites o aceites minerales decolorados y
la denominada arcilla residual, que es el agente decolorante utilizado. Mediante el uso del agente decolorante de la
invencion, la arcilla residual tiene una retencion de aceite reducida.

Ejemplos

La invencion se describira ahora por medio de Ejemplos de Trabajo en los que se tomaron mediciones de la manera
gue se describe a continuacion.

(1) Diametro de particula promedio (Dsg) y contenido de particulas.

Medido de acuerdo con el método de dispersion por difraccion de laser mediante el uso del Mastersizer 2000
fabricado por Malvern Co. La arcilla de partida us6é etanol como disolvente, mientras que los productos de la
invencion (Ejemplos) y los agentes decolorantes de los Ejemplos Comparativos usaron agua como disolvente para
tomar mediciones.

(2) Superficie especifica BET.

Medido de acuerdo con el método de adsorcion de nitrégeno mediante el uso del Tri Star 3000 fabricado por
Micrometrics Co. y analizado de acuerdo con el método BET.

(3) Volumen de poros.

Medido de acuerdo con el método de adsorcion de nitrogeno mediante el uso del Tri Star 3000 fabricado por
Micrometrics Co. y descubierto en los diametros de poro de 17 a 3000 A a partir de los datos de desorcién segun el
método BJH.

(4) Densidad aparente

Medido de conformidad con la norma JIS K 6220-17.7: 2001 y se calculé como el contenido de agua de acuerdo con
la siguiente formula.

Densidad aparente (g/cc) = G (1 — (M/100))

G: Densidad aparente medida (g/cc)
M: Contenido de agua (%) de la muestra secada a 110 °C

(5) Cantidad de absorcion de aceite.

Medido mediante el uso de las muestras secadas por adelantado a 110 °C de conformidad con la norma JIS K 5101-
13-2: 2004.
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(6) Método de ensayo de decoloracion.

Las propiedades de los agentes decolorantes se someten a ensayo mediante el uso de la maquina de ensayo de
decoloracion que se muestra en la Fig. 1. Para mas detalles, consultese la revista "Chemistry and Industries 4, 126,
1951". La maquina de ensayo de decoloraciéon permite que hasta ocho tubos de ensayo grandes (volumen de
200 ml) fabricados a partir de un vidrio duro se coloquen en el bafio de aceite. Cada tubo de ensayo contiene una
varilla de agitador corrugado que tiene un extremo inferior redondeado que esta en contacto con el fondo del tubo de
ensayo ajustado en todo momento mediante el uso de tubos de goma. Ocho barras de agitador giran debido a los
pifiones divididos desde el engranaje principal central y se mantienen a una velocidad de rotacion igual. Las paletas
del agitador para agitar el bafio de aceite cuelgan del engranaje principal central y trabajan para mantener la
temperatura uniforme en el bafio de aceite. Pueden realizarse ensayos de decoloracién en cualquier nimero de
hasta un maximo de ocho. Se introdujo aceite de colza desoxidado dentro de los tubos de ensayo cada uno en una
cantidad de 50 g y los agentes decolorantes se afiadieron cada uno en una cantidad de 0,5 g (1 % con respecto al
aceite) y se mezclaron bien usando varillas agitadoras para el ensayo de decoloracion. Los tubos de ensayo se
ajustaron a la maquina de ensayo de decoloracion mantenida a 110 °C, se agitaron durante 20 minutos y, a
continuacién, se extrajeron de la maquina de ensayo de decoloracién. Se filtraron suspensiones mixtas de aceites y
agentes decolorantes para obtener aceites decolorados. Los aceites decolorados se midieron por sus factores de
transmisién de rayos blancos (valores relativos de cuando el factor de transmisién de agua destilada se considera
que es el 100 %) mediante el uso de un colorimetro fotoeléctrico, Modelo 2C, fabricado por Hirama Rika-Kenkyujo
Co., y los agentes de decoloracién se evaluaron para determinar sus propiedades decolorantes segun sus valores
numéricos. Cuanto mas altos sean los valores de los factores de transmision, mayores seran las propiedades de
decoloracion de los agentes decolorantes que se usan.

(7) Medicion de tasa de filtracion y retencion de aceite.

Se pesaron 150 g = 0,1 g del aceite de soja y se introdujeron en un vaso de precipitados de 300 ml. El vaso de
precipitados se colocd en un agitador magnético calentado mantenido a 95 + 3 °C para agitar el aceite. Después de
que el aceite se calentara a 95 + 3 °C, se le afiadieron 15 g + 0,01 g de la muestra y se agitaron durante 15 minutos
mientras se mantenia la temperatura a 95 + 3 °C. Se coloc6 un papel de filtro en el embudo Buchner fabricado a
partir de acero inoxidable que se habia calentado previamente y se activé un interruptor de una bomba de vacio. La
mezcla de la muestra y el aceite después de haber sido agitada se vertié en el embudo y se inici6 inmediatamente
un cronémetro. El grado de vacio (presion diferencial) debe mantenerse para que sea de 300 mmHg (39,99 kPa) y la
temperatura del aceite debe mantenerse a 95 + 3 °C durante el filtrado. El crondmetro se detuvo en un momento en
el que se veia toda la superficie de la torta filtrada y se considerd que el tiempo de filtrado era tasa de filtracion.

Después de que se midiera la velocidad de filtracién, se continud la filtracién hasta que un intervalo de tiempo entre
los goteos de las gotitas de aceite de la torta filtrada se volvié mayor de 60 segundos. Después de que el intervalo
entre los goteos superara los 60 segundos, se midié la cantidad total de la torta filtrada y el papel filtrante, y la
retencion de aceite se calcul6 de acuerdo con la siguiente férmula,

A (%) = [LOO(W — Wo) — 15(100 — M)]/ (W — Wo)

A: retencion de aceite

W: torta filtrada + papel filtrante (g)

Wo: papel filtrante (g)

M: contenido de agua (%) de la muestra secada a 110 °C

(Ejemplo 1)

El mineral arcilloso de esmectita dioctaédrica producido en la ciudad de Tainai en la prefectura de Niigata, Japon, se
us6 como material de partida y se pulverizd en trozos grandes, se mezcld, se amasoé y se granuld en particulas de
5 mm de diametro. Después de secar a 110 °C, las particulas se pulverizaron en un molino de bolas y se clasificaron
mediante el uso de un tamiz y elutriacion con aire en combinacion. El polvo de arcilla de partida obtenido poseia un
diametro de particula promedio (Dsg) de 26,5 um, medido mediante el uso de etanol como disolvente y contenia
particulas finas no mas grandes de 5 uym en una cantidad del 12,5 % en volumen y gruesas particulas no mas
pequefias de 104 uym en una cantidad del 3,2 % en volumen. Se pesaron 800 mililitros de una solucién acuosa que
contenia un 40 % en peso de acido sulfurico y se introdujeron en un vaso de precipitados, se dispersaron 360 g del
polvo de arcilla de partida con agitacién y se trataron con el acido sobre un calentador a 90 °C durante 2 horas con
agitacion. Después de que se tratara con el acido, se afiadié6 agua al producto tratado con acido para lavarlo
mediante el método de decantacién seguido de filtracion. La torta filtrada se secé a 110 °C para obtener un polvo de
arcilla activada que, después, se midié para determinar sus propiedades fisicas para obtener los resultados que se
muestran en la Tabla 1.
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(Ejemplo 2)

Se obtuvo un polvo de arcilla activada de la misma manera que en Ejemplo 1 pero usando una solucién acuosa que
contenia el 45 % en peso de acido sulfurico en lugar de usar la solucién acuosa que contenia el 40 % en peso de
acido sulfurico utilizada en el Ejemplo 1, y se midieron sus propiedades fisicas para obtener los resultados que se
muestran en la Tabla 1.

(Ejemplo 3)

Se obtuvo un polvo de arcilla activada de la misma manera que en el Ejemplo 1 pero usando una solucién acuosa
gue contenia el 35 % en peso de acido sulfdrico en lugar de usar la solucién acuosa que contenia el 40 % en peso
de &cido sulfirico utilizada en el Ejemplo 1 y realizando el tratamiento con el &cido a 90 °C durante 3 horas. El polvo
de arcilla activada se midié para determinar sus propiedades fisicas para obtener los resultados que se muestran en
la Tabla 1.

(Ejemplo 4)

El mismo mineral arcilloso de esmectita dioctaédrica como el del Ejemplo 1 se pulverizé en trozos grandes, se
mezcld, se amasoé y se granulé en particulas de 5 mm de diametro. Después de que se secaran a 110 °C, las
particulas se pulverizaron en un molino de bolas y las particulas gruesas se retiraron de las mismas mediante el uso
de un tamiz. El polvo de arcilla de partida obtenido poseia un diametro de particula promedio (Dso) de 21,3 pm
medido mediante el uso de etanol como disolvente y contenia particulas finas no mas grandes de 5 uym en una
cantidad del 16,4 % en volumen y particulas gruesas de no menos de 104 um en una cantidad del 2,0 % en
volumen. Se pesaron 800 mililitros de una solucién acuosa que contenia el 40 % en peso de acido sulftrico y se
introdujeron en un vaso de precipitados, se dispersaron 360 g del polvo de arcilla de partida con agitacién y se
trataron con el acido sobre un calentador a 90 °C durante 2 horas con agitacién. Después de que se tratara con el
acido, se afiadié agua al producto tratado con acido y la mezcla se dejo en reposo y se retiraron las particulas finas
de la misma mediante elutriacion hidraulica. El producto tratado con acido del que se habian retirado las particulas
finas se lavd mediante el método de decantacion seguido de filtracion. La torta filtrada se sec6 a 110 °C para obtener
un polvo de arcilla activada que después se midid para determinar sus propiedades fisicas para obtener los
resultados que se muestran en la Tabla 1.

(Ejemplo 5)

El mismo mineral arcilloso de esmectita dioctaédrica que el del Ejemplo 1 se pulveriz6 en trozos grandes, se mezclo,
se amaso y se granuld en particulas de 5 mm de didmetro. Después de que se secaran a 110 °C, las particulas se
pulverizaron en un molino de bolas y se clasificaron usando el tamiz y la elutriaciéon con aire en combinacion. El
polvo de arcilla de partida obtenido poseia un diametro de particula promedio (Dso) de 26,9 ym, medido mediante el
uso de etanol como disolvente, y contenia particulas finas no mas grandes de 5 um en una cantidad del 10,1 % en
volumen, particulas gruesas no mas pequefias de 104 ym en una cantidad del 0,8 % en volumen y agua en una
cantidad del 10,5 %. Se introdujeron 1200 gramos de una solucion acuosa que contenia el 35 % en peso de acido
sulfdrico en un vaso de precipitados y se suspendieron 360 g del polvo de arcilla de partida y se dispersaron en el
mismo. Después de que transcurriera una hora, la suspension se filtrg, la torta filtrada se introdujo en un recipiente
de vidrio, se ajustd una cubierta al mismo holgadamente, y el tratamiento con el acido se realizé en un horno
mantenido a 120 °C durante 2 horas. Después de que se tratara con el acido, se afiadié acido sulfurico al 1 % al
producto tratado con &cido para suspenderlo y dispersarlo y el producto tratado con acido se lavé mediante el
método de decantacion. Después de eso, el producto tratado con acido se lavé con agua y se filtré. La torta filtrada
se sec0 a 110 °C para obtener un polvo de arcilla activada que, después, se midié para determinar sus propiedades
fisicas para obtener los resultados que se muestran en la Tabla 1.

(Ejemplo 6)

Se obtuvo un polvo de arcilla activada de la misma manera que en Ejemplo 5 pero realizando el tratamiento con el
acido en un autoclave mantenido a 120 °C durante 2 horas en lugar de usar el horno mantenido a 120 °C utilizado en
el Ejemplo 5. El polvo de arcilla activada se midié para determinar sus propiedades para obtener los resultados que
se muestran en Tabla 1.

(Ejemplo 7)
Se obtuvo un polvo de arcilla activada de la misma manera que en el Ejemplo 5, pero realizando el tratamiento con
el acido en el horno mantenido a 150 °C durante 90 minutos en lugar de usar el horno mantenido a 120 °C utilizado

en el Ejemplo 5. El polvo de arcilla activada se midié para determinar sus propiedades para obtener los resultados
gque se muestran en la Tabla 1.
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(Ejemplo 8)

Se obtuvo un polvo de arcilla activada de la misma manera que en el Ejemplo 5 pero realizando el tratamiento con el
acido en el horno mantenido a las 85 °C durante 20 horas en lugar de usar el horno mantenido a 120 °C utilizado en
el Ejemplo 5. El polvo de arcilla activada se midié para determinar sus propiedades para obtener los resultados que
se muestran en la Tabla 1.

(Ejemplo 9)

Se obtuvo un polvo de arcilla activada de la misma manera que en el Ejemplo 5 pero usando una solucién acuosa
gue contenia el 45 % en peso de &cido sulfirico y realizando el tratamiento con el acido en el horno mantenido a
85 °C durante 20 horas en lugar de usar la solucion acuosa que contenia el 35 % en peso de acido sulfurico utilizada
en el Ejemplo 5. El polvo de arcilla activada se midié para determinar sus propiedades para obtener los resultados
gque se muestran en la Tabla 1.

(Ejemplo Comparativo 1)

Se obtuvo un polvo de arcilla activada de la misma manera que en el Ejemplo 1 pero usando 800 ml de una solucién
acuosa que contenia el 25 % en peso de acido sulfdrico en lugar de usar la solucién acuosa que contenia el 40 % en
peso de acido sulfirico utilizada en el Ejemplo 1. El polvo de arcilla activada se midié para determinar sus
propiedades para obtener los resultados que se muestran en la Tabla 2

(Ejemplo Comparativo 2)

El mismo mineral arcilloso de esmectita dioctaédrica que el del Ejemplo 1 se dispers6 en agua y del que se retiraron
las particulas gruesas mediante elutriacion hidraulica, seguida de filtracién y secado a 110°C. En un vaso de
precipitados se introdujeron 920 gramos de una solucion acuosa que contenia el 15 % en peso de acido sulfirico, se
afnadieron 360 g del polvo de arcilla seca a la misma y se trataron con acido sobre un calentador a 70 °C durante 12
horas con agitacion. Después de que se tratara con el acido, se afiadid agua al producto tratado con acido que,
después, se lavd mediante el método de decantacién seguido de filtracion. La torta filtrada se sec6 a 110 °C, se
pulverizé y se clasific6 para obtener un polvo de arcilla activada que, después, se midi6 para determinar sus
propiedades fisicas para obtener los resultados que se muestran en la Tabla 2.

(Ejemplo Comparativo 3)

Se obtuvo un polvo de arcilla activada de la misma manera que en el Ejemplo Comparativo 2 pero realizando el
tratamiento con el acido a 70 °C durante 9 horas usando una solucién acuosa que contenia el 35 % en peso de
acido sulfarico en lugar de usar la soluciéon acuosa que contenia el 15 % en peso de &cido sulfarico utilizada en el
Ejemplo Comparativo 2. El polvo de arcilla activada se midié para determinar sus propiedades para obtener los
resultados que se muestran en la Tabla 2.

(Ejemplo Comparativo 4)

El mismo mineral arcilloso de esmectita dioctaédrica que el del Ejemplo 1 se pulverizd en trozos grandes, se mezclo,
se amas6 y se granuld en particulas de 5 um de diametro. Se cargaron 1500 gramos de las particulas en un
recipiente de tratamiento y en el que se hicieron circular 2000 ml de una solucién acuosa que contenia el 30 % en
peso de acido sulfdrico para realizar el tratamiento con el acido. La temperatura de tratamiento en ese momento fue
de 90 °C y el tiempo de tratamiento fue de 5 horas. Después de que se tratara con el acido, se hizo circular agua a
través del producto tratado con acido que, después, se lavé con agua y se sec6 a 110 °C, se pulverizéd y se clasificd
para obtener un polvo de arcilla activada que, después, se midié para determinar sus propiedades fisicas para
obtener los resultados que se muestran en la Tabla 2.

(Ejemplo Comparativo 5)

El mismo mineral arcilloso de esmectita dioctaédrica que el del Ejemplo 1 se pulverizé en trozos grandes y se usé
como arcilla de partida. Se afiadieron 138 gramos de acido sulfurico al 98 % y se mezclaron con 600 gramos de la
arcilla de partida que contenia un 36 % de agua y la mezcla se amasé y se granulé suficientemente en particulas de
5 mm de diametro. Las particulas se introdujeron en un recipiente de vidrio, se ajustdé una cubierta al mismo
holgadamente y el tratamiento con el acido se realizé en un horno mantenido a 120 °C durante 2 horas. Después de
que se tratara con el acido, se afiadié acido sulfarico al 1 % al producto tratado con acido para extraer sales solubles
(en este caso, las particulas no se suspendieron ni se dispersaron). A continuacion, el producto tratado con acido se
lavo con agua, se seco a 110 °C, se pulverizd y se clasificé para obtener un polvo de arcilla activada que, después,
se midié para determinar sus propiedades fisicas para obtener los resultados que se muestran en la Tabla 2.
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(Ejemplo Comparativo 6)

Se obtuvo un polvo de arcilla activada de la misma manera que en el Ejemplo 5 pero usando una solucién acuosa
gue contenia el 25 % en peso de acido sulfdrico en lugar de usar la solucién acuosa que contenia el 35 % en peso
de acido sulfarico utilizada en el Ejemplo 5. El polvo de arcilla activada se midié para determinar sus propiedades
fisicas para obtener los resultados que se muestran en la Tabla 2.

Tabla 1
Ejemplo 1 | Ejemplo 2 | Ejemplo 3 | Ejemplo 4 | Ejemplo 5

Distribucion del tamafio de particula

Diametro de particula promedio (Dso, pm) 26,9 28,3 27,2 23,5 26,8

5 ym o mas pequefio (% en volumen) 12,9 11,9 12,6 14,1 9,8
Densidad aparente (g/cc) 0,654 0,664 0,653 0,645 0,647
Volumen de poros (cc/g) 0,380 0,377 0,387 0,376 0,379
Relacion de densidad aparente/volumen de poros 1,72 1,76 1,69 1,72 1,71
Area superficial especifica BET (m“/g) 278 258 292 280 290
Velocidad de filtracién (min’, seg") 3' 35" 3 05" 3' 09" 3' 55" 2' 45"
Retencion de aceite (%) 39,4 38,5 40,1 39,6 38,0
Cantidad absorbente de aceite (ml/100 g) 61 62 63 62 60
Ensayo de decoloracion 56,7 55,0 56,5 58,9 56,1

Tabla 1 (Continuacién
Ejemplo 6 Ejemplo 7 Ejemplo 8 Ejemplo 9

Distribucion del tamafio de particula

Diametro de particula promedio (Dso, pm) 27,3 26,9 27,8 27,6

5 ym o mas pequefio (% en volumen) 10,2 10,5 9,9 10,1
Densidad aparente (g/cc) 0,672 0,676 0,687 0,687
Volumen de poros (cc/g) 0,361 0,387 0,367 0,365
Relacion de densidad aparente/volumen de poros 1,86 1,75 1,87 1,88
Area superficial especifica BET (m*/g) 291 273 274 243
Velocidad de filtracién (min', seg") 2' 50" 2' 55" 2'41" 2' 54"
Retencion de aceite (%) 38,2 38,5 38,0 38,2
Cantidad absorbente de aceite (ml/100 g) 60 62 60 60
Ensayo de decoloracion 56,1 55,6 57,8 58,4

Tabla 2
Ej. Comp. 1|Ej. Comp. 2|Ej. Comp. 3|Ej. Comp. 4|Ej. Comp. 5|Ej. Comp. 6

Distribucion del tamafio de particula

Diam. de particula promedio (Dso, um) 25,8 30,1 32,6 25,4 24 27,0

5 ym o mas pequefio (% en volumen) 13,3 11,8 13,9 16,3 16,0 115
Densidad aparente (g/cc) 0,558 0,688 0,731 0,567 0,557 0,720
Volumen de poros (cc/g) 0,417 0,271 0,333 0,460 0,416 0,346
ze:lsglrgg de densidad aparente/volumen 134 254 2.20 1,23 134 2.08
Area superficial especifica BET (m*/g) 325 283 285 315 270 242
Velocidad de filtracién (min’, seg") 4'02" 3' 49" 4' 49" 7' 25" 7' 30" 3' 15"
Retencion de aceite (%) 41,4 37,6 38,3 43,2 42,5 38,2
Cantidad absorbente de aceite (ml/100 g) 67 55 56 72 69 57
Ensayo de decoloracion 56,1 27,0 34,7 62,8 61,7 41,3

13



10

15

20

25

30

35

40

45

ES 2685421 T3

REIVINDICACIONES

1. Un agente decolorante para grasas y aceites o aceites minerales, que comprende una arcilla activada obtenible
mediante el tratamiento de un mineral arcilloso de esmectita dioctaédrica con un acido, en el que dicha arcilla
activada tiene un diametro de particula promedio (Dsg) de 20 a 30 um calculado como volumen segin un método de
dispersion por difraccion de laser y contiene fina particulas no mas grandes de 5 ym en una cantidad no mas grande
del 15 % en volumen, tiene una densidad aparente en un intervalo de 0,60 a 0,70 g/cc, tiene un volumen de poros en
diametros de poro de 17 a 3.000 A de 0,35 a 0,40 cc/g medido segun el método de adsorcién de nitrégeno, y tiene
una relacion de dicha densidad aparente y dicho volumen de poros (densidad aparente/volumen de poros) en un
intervalo de 1,55 a 1,95.

2. El agente de decoloracion de acuerdo con la reivindicacion 1, en el que dicha arcilla activada tiene un area
superficial especifica BET de 200 a 300 m2/g.

3. Un método de produccién de un agente decolorante de acuerdo ya sea con la reivindicacion 1 o la reivindicacién
2, que comprende:

pulverizar y clasificar un mineral arcilloso de esmectita dioctaédrica para preparar un polvo del mismo que tenga
un diametro de particula promedio (Dso) en un intervalo de 20 a 30 ym calculado como volumen segun un
método de dispersion por difraccion de laser;

tratar dicho polvo con un acido mediante el uso de una solucién acuosa de acido sulfdrico de una concentracion
del 35 al 45 % en peso, mediante la adicion y la mezcla de dicho polvo con dicha solucién acuosa de acido
sulfiirico, y calentando la mezcla de los mismos a una temperatura no inferior a 85 °C en el que el tratamiento
con acido se realiza durante un tiempo de 1 a 3 horas; y

lavar el producto tratado con &cido obtenido seguido de secado.

4. El método de produccion de un agente decolorante de acuerdo con la reivindicacién 3, en el que el tamafio de
particula de dicho polvo se ajusta de manera que contenga particulas finas no mas grandes de 5 um en una
cantidad no superior al 15 % en volumen antes de ser tratado con el acido o después de haber sido tratado con el
acido.

5. Un método de produccion de un agente decolorante de acuerdo ya sea con la reivindicacion 1 o la reivindicacién
2, que comprende:

pulverizar y clasificar un mineral arcilloso de esmectita dioctaédrica para preparar un polvo del mismo que tenga
un didametro de particula promedio (Dso) en un intervalo de 20 a 30 ym calculado como volumen segln un
método de dispersion por difraccion de laser;

sumergir dicho polvo en una solucién acuosa de acido sulfirico de una concentracion del 30 al 45 % en peso, de
manera que dicho polvo esté impregnado con la solucién acuosa de acido sulfarico;

realizar el filtrado para obtener una torta filtrada que contenga acido sulfirico y agua;

calentar dicha torta filtrada a una temperatura de 80 a 150 °C en un estado de retencidon de agua en la misma
para realizar de este modo un tratamiento con acido; y

lavar el producto tratado con &cido obtenido seguido de secado.

6. El método de produccion de un agente decolorante de acuerdo con la reivindicacion 5, en el que un tamafio de
particula de dicho polvo se ajusta de manera que contenga particulas finas de un tamafio no superior a 5 ym en una
cantidad no superior al 15 % en volumen antes de realizar el tratamiento con acido o después de realizar el
tratamiento con acido.
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