'
4‘\'-

2

. g P
f Rimero 17,299
"§2687"
)
o
ALl
NS
qjo
@ T
MTW0 AIA DESCRIRTIVa
para 3olicitar
PAT ZET & D3 IXVREICLION
en
ESPalla

por VEINLEZ afos
por "Un procedimiento para la pro-

"duceidn de compuestos de slu-
Qfminio'l

A nombre de:
Slay Reduction Company
establecida en:
Chicago, Illinois,

Q BTADOS UNIDDS D aiigRICa,
-0-0—0-0-0-0-O-O~9-Q—O-0—O-O—O-0-O-O—D—O-O—0—0—0—0*0—0—0-0-

3l presente invento se relaciona con la
producoidn de oloruro de aluminio y alumina de los ocome
puestos aluninicos, y ssimismo con la pro dnccion de ge=

luting de s{lice y un residuo rico 2n potasa soluble.
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’ Con arreglo a dicho invento una materia
bruta que contenga aluminio y ordinariamente siliclo, &
veces también oxidos de potasio, se convierte en unos
compuestos de amonfaco, silicio y fluorina, y en fluor-
ros metdlicos, preferiblemente por la aocidn de finoruro
o bifluoruro de amonio, al celentamiento se subliman
los compuestos de smonfaco silicio y fluorina, juntaw
mente con los compuestos de titunio y de varadio, si exise
tiesen, permaneciendo los fluoruros metdlicos, particu-
larmente los del aluminio y <l potasio, 31 amonfaco
8e dedenvaelve 0 desarrolla y sSe recoge, LOS compueSe
tos sublimados de amonfaco, siliclo y fluorina se tra-
tan con agua y amnfaco, dando gelatina de sfiice y fluo=
ruro de amonio, que se saca u obtiene mediante luvado y
que Se recupers, Los fluoraros metdlicos se tratan con
un gas seco de fcido clorhfdrico y smonfaco, convirtién=-
dose luego de ese mdo en clomyos, Fl aclormirc de 8lu~
minio y el fluoruro de amonlo se volatilizan y se S8eps=
ran, recupersndose el Segundo de elloa, o sea el fluoru=
ro de amonio,

1 cloriro de aluminio 8e puede conver-
tir en aldming por la accidn del agua, si se quizre, ¥
gas clornf{drico se desarrolla y se recupers,

71 emon{aco, el fluoruro de amonio y el
cloriro de hidrdgeno que se desarrollan en difersntes
fuses del proceso, Se vuelven & utilizar en el mismo,
sumentdndose para substitulr a los que Se vayan consue
miendo, 78 necesario suminist rar uns ocsntidad esencial
de gas de £cido clorlidrico psrs oada murcha del proce=
so, puesto gque se saca clox de la reacoidn de los clo=
ravos metdlicos residuales, y también del clomuro de &lu=-
minio, si no se convierte en aldmina,

Unas msterias brutes convenientes pure el



pz‘!tso o procedimiento son la pauxita, perticulermente
1a blanoa, y ls arcilla con poos proporcidn de dxido de
hierro, cal y sosa, L kaolfn y 1la derls sirven perw
fectamente, Tamblén se pueden utilizar las arcillas
que ontengan feldespato de la clase ortoss, 9in descome
poner o parolalmente descompuesto, Tsag arcilles ivw
pliocan un gran consumo de doldo que Se compenst con la
producoion de ubonos de potesa como pmductc seounderic,
L& banxita, especialmente la rojg 0 en-
oarnads, conviene someterls & una reduccidn preliminar
con un gas reductor, como gl gas de &gus 0 gas gaso’g-eno.
o fin de onvertir 108 compuestos férricos en compues=
tos ferrosos, L& bauxita blanca no requiers genersl-
ment e eSa reduceion, Pars ¢l fin que se persigue es
partioularment e apropiads la bauxita blsnca rioca en gdw

lice, presto que ls sfilce no ejerce ninguns accidn in-

convéniente y se convierte en gelating de sflice may va=-
liossa,

Pare la mejor cmprensidn del invento ci-
taremos en dethlle slgunos efemplos:

7jemplo I. arcilla seca que comt engs
feldespato se mezcla, recurriendo al efecto a los apéw
ratos holandeses, con una solucidn de fluoruro de amo-
nio que contenga suficiente fluorinu para onvartir le
sfl1ioe en silicio, fluoruro y amonf{acgo (81 3‘4(:},&3)2);,
7 108 Jxidos metdlicos en fiuoruro2, L& mezcls se cé-
1ients entre unos 34 & 100¥ G, 71 fluwomro de amonio
se desssocis aaf en amonfaco y bifluorure de amonio, uta-
oundo este dltiuwo & 1la aroilla y reforméniose el fluoru-
ro normal que Vaelve & desopmponersé, Se desprende §
se desarrolis gas amoninco, €l cusi 8e Teoupera. 1l re=-
gultado f£inkl de esa reaccion es principalmenSe un omo-
niosilicofiuoruro ( (NH), 51 P}, fluorars netdlicos
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y oxidos asimisno metdlicos,

La mezcla se evapore hasta que se seque,

y ¢l asmoniosilicofluoruro sSe desprende de una tercere
parte de su fluoriro como dcido fluorh{drico que ovn-
vierte completzmente los oxidos metdlicos en fluoruros,

2 amoniosillcofluoruro se convierte as{ en silicio, fluo-
ruro y amoniaco (sSi P, {(THg )y )s

1.6 expressda mezola Se calienta entonces
ms hests unos 300+ G volatilizdndose asf los fluoru-
ros voldtiles, principaimente silicio, fluoruro y amnfa-
co, Los fluoraxos de titanio y de vanadlo, en 0as0 de
que exlstan esos metales, Se volatilizan también, quedune
do Los otros fluorumws wetélicos como un residuo,  LO&
fluomros volatiles se recogen, enfrfan y descomponen
medlante adicidn de sgua y awnfaco, con una temperaturs
que se mantenge por bajo de 34v 3, a fin de lograr fino-
mro de amgnio y gelstina de gflice, @ fluoruro de
amonio se separa medlante agua y se recup e, Tespués
de 1a volasilizaoidn de los fiuowurs voldtiles se ele~
ve ls temperaturs de 1os fluoruvws met 4l 100s hasta unos
0 a B0 Sy, ¥ 1N gas reductor se pasa por eilos & £in
de gue se desplacen cuslesquiera fluoruros voldtiles ¥
que se reduzcan ocualesqulera compu estos ferricos que pue=
dan existir,

31 no se reducen los compuestos forrie
co8, un cloriro férrico S2 puede fomar en la etaps si-
guient e del prodeso ¥y puede contaminar al cloraro de &lu-
minio y & la aldmina gque de i se deriva, Se intmduce
entonces en 1os fluormirus una mezceiyu de gusd G¢ amon{a-
co y gas de Soido clorhfdrico, exentu de humedad, oxf-
geno libre 7 digkido de curboro.  ES08 gades renccionan
en los fluoriros metélices, fo mindose olorims metd-
1icos y fluoruw desmonio. 71 clomuro de aluminio ¥
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eltuomm de amonio se destilan delundo un residno de
clo™ms mezclados, inoluso cloraro de potasic, adeonado
para utilizarse coms aboro sin ningdn tratamiento ulte-
rior,

L& mezola vaporizeda de fluoriro de amo=-
nioc y clomro de slaminio se enfria entre unod 200 a &u¥ C,
despuds de 1o cusl <l fluomro de smonic se solidifica
y 8¢ desprende. KL ocloriro de aluminio se enfrfa por
pajo de su punto de ebmuilicidn (187% $) y se condensa ¥y
T200S €,

M oloriro de aluminio Se puede CcoNvers
tir en aldmina, 81 Ge quiere‘. La hidrgliais se puede
convenient ement e efectuar medisnte vapor, p1c ducieéndoze
as{ hidrdxido de sluminic con dos moléculas de agua y

ges de toido clornfdricc, gque ge Tecupers,

L& 8lduine se caloina entonces, perdien-
do unz mol doule de zgue s uno2 X0 C,, ¥ la segunda
moléculs a uncs 1000¢ C.

A gas de #eido clorrnfarico Se Beca me-
dlante doido sulfdrico, y el foldo sul fdrico diluido se
utiliza pars la produccidn de gas de gcido clorhidrico
gue Se occnsSume en el procedimlerto o procesO,

Las cantidedee de reactivoe que Ce expletn
y de productos que ¢ obtiener claro es gue dependerd
de 1a cantided y de la womposiocidn de 1a arcille ini-
cial, Por ejemple, suponiendd 120 toneledas de arcle
1le de la composicion:

,uximina;..........;f‘lﬁ%

1100 enenernsrns OB

oxido ferro-aoy...... 3k

Ga]..-.'n..t!...l.. i

508&..0000000000000 4%

Pctasa.oo..ltlntclt 6[%
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8 eqilerird une soluciomn que wrntenze 262 toneladsy de
fiuoriro de amonio para convertir 1 3111c¢io en cmonio.
silicofluoruro y los oxidos metdlicos en fluomrcs we-
talicos, en l1a fase siguiente del proceso., Bn s3e par-
te del proceso se desarrollan o desprenden 79;2 Tonelfe
dag de gas de amonfeco y 165,6 toneladas de amoniosilioco-
fluoruro se voletilizan, Fse amoniosilicofluorurs se
desocmpone mediante 40,8 toneladas de amonface y 172;8
toneladas de agus, forméndose 177.6 toneladas de fluo-
mro de asronio y gelstina de sflioe, Al fluocruxo de
amonle ssle de 1a gelotina de s{line, por lavade conm
agua, y dicha gelatina de sflice se %eca, 3ando 93,6 to-
neladsas,

Pare 1a conversidn de los fluomirmd mew
tf1100s en oloTuros s8¢ reguleren 82 toneladas de gas e
dcido clornfarice v 36.4 toneladas de gas de mmonfax,
Bl residuo de clomros mezclador ea de 51;2 tonelades,
que oontiene 7,2 toneladus o 23% e potase (KEQ);

Rl fiuorauvo de cmonio gue 2e¢ recipers 8s-
clende & unas 81;2 toneladas, y juntamente con el fluow
ruro de amonio obtenido de¢ ls gelatina de sfiice viene
& ser esencialmente 1gual al fluorare de enmcnio empl etw
40 en 1a& primer etope o parte del procesc. 71 rendi-
miento de cloruro de amynic e3 de¢ unas 78 tonzladasg,

Ls hidrolisis de eva centidad de cloru-
o de aluminio requiere unaa 26.5 toneladas de vapor ¥
da 64,6 toneladas de gas de scido clorhfdrico que se Se~
ca mediante 40140 sulfdrics 7 Se emple para 1o onver-
a1dn de una nueva osntidad de fiuoruros metfiicos en
elomms, con el mumaento de unas 17;6 toneladas de gas3
de Soido clorhfdrico, que corresponde a la onntidad re-

queride para la formaoidn de los cloraros retdlicos resi=-

dusl es,
e G
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Les cantidades de gus de smonfaco reque-
rides pare la fommsoidn de la gelatina de s{lice y la
conversién de los fluoraros metalicos en cloruro, BOR

9 esencialmert« igusles sl smonfaco que se desprende en i&

primer patte 3el proceso, por 10 gie Unicamente es pre-

ciso pars la substitucidn del que Se consums, i cone
sumo de fluorine se puede compensalr agregando espato=
fluor & l& mezcls,

glewplo Ile= Bauxita se maele mehuda-
ment e, reduciéndose 81 fuese necesario, y uns solwaoidn
de flnomry de aronio se agrezd, después de lo oual Se
calientu i& mezcls por enclima de 4w G.., comp por ejem-
plo, entre 34 y 100% G, 1 agus Se evVApo Y& 1luego ¥ la

sflice se gonvierte en ampniosilicofliue ruro, y ou&iquier

nictitaehiofluorirc, #i fiuorire de amonio se desaso=

cia o sepnre en awonfece y difluomire de smonio, por en-
cima de 34- C,, en tento que el pifiuorum atacs & los
oxidos metdlicos y & le s-f;iae. L& mezcla 3e oulients
entonces nasta unos 300* 5, 7 ia reaaceion se compl eba,
convirtiéndose los Jxidos metélicos en flupruxos, ¥ el
amniosilicofluorure ¢n s8ilicis, fluorurc y amnfaco
(81, (Bdz),). 21 smonfaco gque se desprende Se recoge.
i 1a terminacidn de esa reaccion ia tim-
peratura sz eleva hasta wnos 0% 3., puréd que se VO Léie
ti1icen 108 fluoruros voidtiles, prinolpalmente el 8i-
‘ lieic, fluoraxo ¥ smonfeco, los flnomwos de titanio ¥
vanadio, ¥ demé.s; 108 finoraros3 volsitil es se despla=
zan coupletament e pasando gas reditcbo r por &l Tesiluo,
71 ges reductor puede sonvenient sment e Ser un gas de g&=
sdgeno o de agut @uldedosawient s t petade pam 1s odten-
oidn a2 oxfgenc 1ibre, agna ¥ didxido de carvono, 4l
gas ce pose nientras 1a mass se encuentra Jon un caior
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rojove inciplente, como por <jergld, entre 400 ¥ %ov G,
Los compuestos férricos s¢ redagen usf, dv saerbe gue
ningdn elorarc férrico veidtil se produce en 1a fitime
parte del Procesv. . cloxare férrico podri’a de otro
modo contaminar sl clorire de slumirio y & 1a sldmine
derivada del mismo,

Los finoraros volatillzedos, principal-~
ment e silisic, fluormw ¥ smonfsco, £e preciplian me-
digate enfriamiento y se¢ traten con amonieco seacdo por
bajo de unos 34+ Co, vonvirtiendoae asf en gelatine de

s{1ice y finoruco awnico, & awond

800 qe Se ¢xples
pilede Ser ura parbe del desarrollade u ovSenide en 1a
primer paxte del prodedd, 7 fluorarc de anonlo ¢ 13-
va GoN 8guR ¥ 32 abitize on la etupe 42 la primer pate
de une operneidn subsigulente, k& gelatine de sflice
Se Secsa para Qdar an praducto eomreiall.

08 fluoruros 3i1a valatilizar, ques oonsis-
ten prinoipalmente en fluoraro de sluminio, sz traten,
ent re unos 400 y 500v¥ G4, 02 uud mazala equimolesular
de gaa de doldo ciornfarice ¥ vapor 3¢ amonfaco, previa
eliminseidn de lu humedad, €l ox{geno Livre ¥y & dirxido
de ocmrbons. o8 fluorirod Ae mebales IS¢ convietten as{
en slowires y e groduce fluooruro de amnio. Tanto el
fluomro de smonio cums el sloraivo de alaminle Se¢ 7018w
titizan, 0 primero dx elloB e precloita meilantc ene
friamiento entre 20U § Xas 3'.. y <1 segundc Se sonden-
88 por enfriamiento hasta por hajo de 30 punto 4s ebu-
1licion,

n el ejesploe I, el fraerur de amonle
que se atillza en el proced0 Se regiper completament e
exoepto por 1O gie goncieine a 1&3 perdidas recdnicas,

g €L amaniaco aue 3¢ dezprende se vaelve 8 utdiizar en
18 miswa operncidn o marchs. En genersl, 2Ina perdida
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de gsido slorhidrico se produde pas oconvertir 103 cot=
paeatos mae‘t;a'lieos redi dual e8 en clumzv;

[ad cuntidades de reaclivos gqae se eflim
plean y la cantidad de reactivos y de prodactos gque ae
obtiene, dspenden de la composiocidn aluminisa de le ma-
teris brata, como se comprenderd perfectamente por el
expresado ejemplo I,

ain cuxsndo conviens utilizuy flavrurv o
bifluomro de amonio para la produceidn de fluorems en
la maas de reacoidn, deve Lenerse en cuenta gue no nos
limitamos & ello, phesto que esz pioducoldn se puede efecw
tnar mediente =L ewpled J¢ soido fluorhidilco, o de cual-
guler ctra msners eomcida; 9 nmétodo descrito ofrece,
gin emhergo, irportarntes vertajus, Por ejetplo, te evl-
ta la pwdnecidn de los huwos woleslos y ponzcfosos del
goido flaothfdricw y de¢ los flworusos d¢ 2oliclo. ade-
rds, ¢l fluomuro d¢ emoulo e¢feic¢ 8dlo une sceldn ligera-
rente corrosive en los metales y no stace & la plel., L&
ventaja sobresaliente del empleo éel fluorare e BiO=
nio es la Ge regenerarse por wmpleto, excepto en lo que
ufecta a 186 perdidss mecénlous, durante el prucess,

sun cusndo hemss deserito el presente in-
verts en relacidn con los detalles de uncs deleaminsdos
ejemplos del mismo, Jebe Tenerse en gaents gae esos de=
talles no limitan €l sloznce del ausodisho invedio, eX-
cepto en lo Jue osnclerne & 148 retvingicuoiones del alue
0o,

dsts soricatud, que orresponde & iz
prescrtads en lom JFetades Unidos de amérioa a1 13 4e
leyo de 1927, bajo el rimers 191..267, s¢ acoge & log
venefining a2l evtfculo 16 de 1a Ley e Propieded In-
dust rizl,

-im wlem MU A wile mle
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& 1,08 puntos de inveneidn propie ¥ mie-
va que Se presentan para que seam obleto de eata pa-
tente de VHEILD # afos, son log sigulentes:

1* = Un procedimiento para lu prmduscidn
de compuestos de aluminio de las materius brutuas gue con-
tengan aluminio, que consiste en convertir ese aluminio
en un fluorure, el oual sSe convierte luego en un alo-
mro.

2¢ =« Un procedimiento para la fabricaeidn
de compuestos de oxfoeno, del silicio, el sluminio, ¥
ot ras muterias que conl engan metal es, oomo el reivindiw
cado en el punto anterior, em el gue la conversion de los
compuestos de ox{geno en compuestos de fluoraro de amnio
y de siliocio, en floururo de aluminlo, ¥y en fluomiro de
ot ros metales, ¥y l& volatilizacidn de los compuestos Ade
gilicio y amonio, nor calentamiento, se combina cun le
t ransfomacidn de 108 fluormrs residual es del aiuminio
v otros metsies, en cloruros, y lu separacidn del cloruro
de aluminio e los clorivos restantes, por destilacicn
o de ot ™ wmodo,

Z+ = Un pmeedimiento como el reivindi.
cado en los nuntos 1* o 2+, gie consiste en reducir el
cortenido de 1u materia tratada, en compuestos de dxidos
de hierro, para 1a combinacidn de hierro antes de la conw-
versidn en fluomros, durante elle, o después de la misma,

4+ - Un procedimiento como el reivindi-
cado en el punto 3-, gue consiste en efectuar la reduc-
¢idn por medio de un gas reductor,

5: ~ Un nrocediriento come €l reivindi-
cado en loa puntos 1v o 2, que consiste en efectuar le
conversidn en fluoraros por medio de fluoraro o bifluo-
riro de amonio,

6= - Un proceiimiento com el reivindlca~
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ac e el panto BL, gue Se Lleva & canbo Ge tal suerte, con

utilizacion de finorur de amonio en una solucidn conti-
ni&, quie Se logra la fornacidn de un bifluoc mro’.

7> - Jn procedimiento como ¢l reivindica-
Go en los purtos l- o Ex, que consiste en calentsr 1l
m&t eria prime con una solucidn de fiuoruro de amonle, ¢n
ounUent Taria, y en culentarls dedpnes pare cotener agus,
compeston de silicio y de titarndo, y otros comstituyen-
tes volétiles,

& = Un procedlmiento pora lu fabrica=-
Gion Ge muterisas silicusss, coto el reivindiocedo en los
puntud 1= o &», gue coanxisie ¢n Lrsbajar 1los compues-
tos Ge flusrasv fo mecos de silicio y geiatine de sflice,
por ¢jemple, medlante tratamienio con 2gue y amnieco,

Yy ¢ seperey 1s solacidn e fluoimro de smonic gue asf
s¢ forme,

9, = Un procedimiento com €l relvindlea-
d¢ en los pantos ls, 2+, 3+ y 4=, que consiste entratar
1os fluorukos metélicos residuales, con un ges reductor
anhidro, & fin de reducir el clomiro férrico existente,

10+ = Un procedlmiento couws €l relvingdi-
csdo en 1os puntos 1- o £+, qie coneisle en convertlir los
fluorayos ¢n cloruws medlante Pratamlento oon cloruxe
de smonio 3 smonimss 7 clorurd de nidmgenc, por elemple,
me@isnte paso por la mezcla de flusrurs celiente,

11+ = ¥n procedimients como el reivindi-
cedd ¢n les pantos L ¢ 2, gue condiste on pasar por
los flubriros ana mezolld de volimenes lguaied de gas de
emonfaco y gas de ciomiso e aldwgeno, excato de hamedud
v oxfgeno, con une femperstura iproximads ¢ superior e la
d¢ cesesoclacidn del Lorure de sgonlo,

15~ = Un precedimiento coxo ¢l relvindica-
do en jos pantes ir o 2x, que consiste er desCoblaro dl-

“1l=
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Viglir o5n Vepor de apgud el lorueo de aluminio recibido,
y en oalcinar dedpues el pooficto,

13% « o prededimients coma el reivindica-
do en los puntos 1+ o T, ¢4 ¢l qne el copsams de fluo~
rins se hace medinnte sdioidn de¢ fluormzss de culcio que
por reacsion reversibie con clorire de &monio se cOn=
vierte en fiunorire d¢ smonio y clormrs Je cslelo,

14% ~ Un procedimiento oomo ¢l reivinlicaw
do en loa punles 1€ ¢ 2r, goe conslste en mezclar la maw-
teris inlcisl, o d4e ls cusl se perta, con une sclueisdn
de flucruro 3¢ avwonic; ¢o heoer su oslentamianto hnaste
wag de 44% §,, on eveporar €l agna, y en calertar el res-
to nasts unos 30u¥ 0., a fin de gue sSe foxmen y 2e evapo=-
ren compugstos de mwmopis, wiliclo y flucrina, que Se re-
cogen y se traten wn cuonlaco y agus al objeto de gue
ge formen y obt engan gelatine de 9filce ¥y fluomre de amow-
nio, después de 1o oval se culienta el rTesiduo entre unos
400 & BOO: U., por lu destilacicn de los wmmpuestos de
siliclo, y be trata con pac 2e cloriro de hidrggeno anh{-
iro v amonfaco, a fin 42 crvertir los flao uros metdlia
eu5 en alorims, von formacidn de Mnomro de smnie, vo-
latilizindose deSpués el clorive de aronio y ek fluoruw
o de aworio, Yras 1o cucl el fluomro de agnonio se pre-
cipitsa y €1 sluwminlo se cordenss por enfriamiento conti-
ntado,

15, - Un procedimiento pare la producs
cidn de compuestos de aluminio,

Mgl y oomo Se ha deserito en la Hemoris
yae antecede y w®n l2e fires qi¢ 9e¢ han esnecificado.

yat & Memo vis ennsts de doae hojas esoritas

por una S0la OuXrie Wadrid, 26 d¢ 3nero de 1928

Yo he
\Therto da Flzabura

Por Poder
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