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"Procedimiento de fabricacidn de &xido de aluminio®.

é;gﬁ%dbnﬁy PECHINEY Compagnicz de Prodults Chimlgues et Electrometa-
1lurglques, entidad francesa, domieciliada en 23 Rue

Balgzar, Paris, Francla.

Tia nresente invencidn, que resulta de las biis-
quedas de la sefiorita Colette BHECUE, concierns a un pro-

cediniento de fahricacidn de 8xido de aluminio y se re-

fiere mfs narticularmente & la preparacidén de una alifimina
5 pure, dispersada.

Se conoce hien la preparacién de la aldimina dige

persada, sea nor hidrolisig a alta temnerature del alo~

ruro de aluminio gaseoso en presencls de vapor de agua,
sea por oxidacidn /o combustibdn de aluminio aélids,pul-

10 veralento o no, o de vapores de alcoholato de aluminio,
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a temperaturs elta v en opresencla de d&xido o de

aire,

Tas diversas aldminas disnersadas, nroducie
das seslin los procedimientos entwendo en el estado
de la téenica, que se ntiliza con frecuencia como
carca rara los cauchos naturales o sintéticos, u
otras elastdmeras, se caracterizan sin embargo, por
una sunperficie espec{fica externs inferior a 125 m? /
Zey, ¥ ento, en el caso de las mejores aliminas, nés
finAnente dispersadas, obtenidas sexfin el procedimien~
to de hidrolisis del cloruro de aluminio, mencio-
nado més arriba.

La Solicitante ha elaborado un procedimien-
to de fabricacién de alfimina disversada pura, objeto
de la invencidn, caracterizada en 1o que presenta
una superficie especf{fice externa superior a 150 m® /
gy incluso a 250 n? / £e¢ ¥y de unos 285 ne / e ¥
més.

El objeto de la presente invencidn es tam-
bién el procedimiento de Fabricacidn de dicha alumiua,
que consiste en disolver aluminio en mercurio, luego
en seporarlo de la amalgama as{ obtenida, y a oxi-
darla en al@mina por accidn de un medio hidratante
e incluso oxidante.

Los otros objetos de la invencidn se expone
drdn en los desarrollos siguientes:

La Solicitante, de wna parte, ha encontrado
que al enfriarse on medio hidratante, y afn oxidante,
soluciones calientes de aluminio en 2l mercurio, el

aluminio que contienen se separa en forma de miecrocris-
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tales que decantan lentamente, se h

cxidan ranidamente, formande un lecho de alumina en=
oima &el merourio, Dicha alumina, gque puede faeil-
mente recunerarse por un sencillo desnstado de la su-
perficie de mercurio por ejemplo, se presenta en fore
ma de una capa blanca impalpable, muy ligeramente
aznlada; su densidad aparente es muy leve e inferiorv
a unos 10 =, por litro.

Por otra parte, dlcha alumina nosee lag di-
versas carscterfsticas siguientes estructura amor-
fa al examen con los rayos X; pérdida totsl, en el
fuero, de unos 40 %; pérdida de la mitad poco més o
menos de s agua a temneratura ignal o inferior a 1102
Ce, su estructura quedando siempre amorfa, nor otra
narte; por caleinacidn, su estroctura evoluciona ha-
cia la Pforma de alumina theta.

Ademfs, después de caleinarse o 500¢ C, di-
cha olunmina egtd pricticamente anhidrs vy ovpresenta
entonees las diversas caracter{sticas sigientes:
densidad aparente, después de la dispersida, inferior
a 0,10 g/ om> y de unos 0,07 z/ on? ;3 superficie es-
peef{fica, nor adsorbencis de azoe a - 1952 C, supe=-
rior a 150 mg/ g v de unos 285 m2/ g v mis; 1la
forma de gn isotermo de adgorbencia de 4zoe, sin do=-
minlo de histéresis, narece sicnificar oque dicha alu-
mina no tiene porosidad interna y gue la sunerficie
especifica, mencionada més arrita, corresponde a la
superficie exbterna de las pnartfenlas clementsles ¥y
conduce a una dimensidn de dichas parfféulas inferior

a unos centésimos de miecrones y de unos 10 milimicro-
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nes - lo aue confiyma, ncr otra nerte, el exaren sl

]
ricrosconio eleetrdnico -, v esto, tan hien antes
que despuds de 1ls caleinacidn, |
Tos trabaios de la Solicitante, de otra
parte, han permitido elaborar un nrocedimiento de fo-
bricacidn nreferencial, nero no limitativo, de dicha
aldmina, Seoin un nrocedimiento comocido, se disnel-
ve en el mercurio o en una =leacidn de mercurio,
2 cubierto del oxfgeno y/o en atmfsfera inerte, de
arzén per eijemplo, bajo presidn v a temperatura ele-
vada, aluninio puro o una aleacidn de aluminio,tal
cual, v sin que esta enumerscidn ses limitativa : gi-
liclo~-2luminio, ferrosilicio-aluminio, aleaciones de
aluminin, carburo de aluminio, resfduos de sluminio,
etcédtera; los dnicos metales que, con preferencia, de-
hen exelulrse de dichas aleaciones, son los metales
alcalinoz y/o alealino~-terrosos gue, sclubles en
el mercurio y oxidables, mancharfan la aléinina ob-
tenide segin el procedimiento, si no se eliminasen por
otra parte y previamente,
Seztin un modo de realizacidn preferencial

vy no limitativo de la presente invencidn, la disolu-

eidn del aluminio en el mercurio se realizerd a
temneratura superior a - 2002 C. y, con vnreferencisa,
veeina de 3002 C, vy la concentracidn de aluminio se-
rd tal que la amalgama obtenida a dicha temperatura
contendrd del 0,01 al 4 % en neso de aluminio 1y,
con preferencia, del 0,1 % de aluminio poeo mfs o me-
nos.

Ta solucidn de aluminio en el mercurio, ob-
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nveneidn, se enfria a temperatura
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inferior 2 1209 C, vy con preferencis comprendida
entre 80 y 109 C, ( de unos 302 G, ), v esto
en medio hidratante, incluso oxidante, v mor ejem-
plo, ¥ sin que esta enumeracidn sea limitetiva, en
presencia de oxfgeno hiimedo, aire himedo, vapor
de agua, eteétera,

Segin nn modo partieular, pero no limita=
tivo, de ejecucidn de la invencidn, se extenderd una
cana fina de dicha solucidn enfriada, en atmésfera
de aire hmimedo, Tos micro=- cristales, que suben
lontanente a la superficie del mercurio, se trans-
forman entoneces en aldmina hidratada que flota sobre
el mercurio. Ia cava que se Fformae de aliimins se re-
cuperéré entonces, rasvando por ejemplo, la superfiw
cie de mercurio a medida que se forma. ILa Solici-~
tante, en efecto, ha definido gque serfa preferible
no dejar que ce forme una capa de alimina que tras-
pase clerto espesor, nor ejemplo, inferior al cent{-
metro, ineluso al medio=- centimetro, pues si dicha

capa se volviese demasiado importante, nodria enton-

‘ces formarse nna fina velfcula de mercurio en la

sunerficie de separacidn alimina- mercurio, difiecil
de eliminay mfg adelante.

El procedimiento de fabricacidn de aliimi-
ne dispersada segiin la inveneidn puede realizarse

facilmente continuamente o discontinusmente, Ade=

més, la Sclicitante ha demostrado la posibilidad
de reemplazar el mercurio por el galio; todos los

otros elementos de la presente invencidn, por otra
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parte, auedaon idénticos. Sin embarzo, de una nerte,
giendo el galio muy escaso y, de otra narte, con mo=-
tivo del aspecto econdmlco del procedimiento ¥,
ademds, de la dificultad de eliminacidn de las hue-
1llas de dicho galio que pueden, si ée presenta el
caso, ser arrastrsdes con la alémina dispersada ob=
tenida, dado el nunto de ebhullicidn elevado del
galio, se utilizard con preferencia, segin la inven-
cidn, el mercurio o sus aleaciones,

El Unico fin del sipuiente ejemplo, que
no es nada limitativo, es ilustrar el procedimiento
de obtencidn de aldmina pura disnersada, objeto de la
presente peticidn.

La fisura 1, reopresenta un modo de reali=
zacidn diseontima de dicho procedimiento. Bn la
tina 1, se ha previamente introducido cierta canti-
dad de aluminio en.trozos; lueso se la llena en 2
por el tnbo 3, de altura varisble~ 2m50, nor ejem~
plo~ de mercurio frio; estblestablece, en el conjiun-
to del aparato cierta presidn. Ia tina 1 se caldea
eléctricamente por 1la camisa 4, a2 una temperatura
vecina de 3002 C, medida vor el termdmetro 5. Ia
solucidn caliente de aluminio en el mercurio obte-
nida se envfa por 6 en el arca T, provista de una
eirenlacidn de asua y se enfria a temperatura ve-
cina de 302 C, medida por el termémetro 8. A ese

ta temperatura, cristaliza el aluminio dizuelto. Ta

0

ngpensidn, obtenida entonces, se dirige ror 9 hae
cia un ecristalizador, que no estd representado en

la figura, v s2 extiende bajo una leve espesor; di-
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cho cristalizador estd abierto, lo aue nermite és-
tablecer con el aire hifimedo ambiente una gran su-
erficie de camhio.
En la sunerficie del mercurio ge forma

lentamente una fina capa de alimins hlanca, leve=

mente azulada, que se recupera inmediatamente po
un sistema de raseos que desnatan la superficie de

dicho merenrio.

Dicha 81nmiﬂ hidratada, que se amorfa y
presente una densidad aperente inferior a 0,01 g/em3
se calcina a 5009 O3 se obtiene as{ una aldmina an-
hidra de densidad apsrente de 0,07 g/ cm3 que tiene

o .

. . 2
una sunerficie especifics externa mediana de 285 m™/

!_‘\

g+ 7 enya dimensidn de las partfenlas elementales

de aspecto esférico, es vecina de 10 milimicrones.

Fl mercurio recunerado desnuds da la serae
raciun de la aldmina, se vuelve a introdvcir en
2 en la tina 13 28i nodrd volverse a poner en cir-
cnito y esto hasta el azotamiento del aluminio intro=-
ducido en 1,

En el caso que el'calor de nidratscidn y/o
de oxidacidn del aluminio, en la superficie del mer-
curio arriesgase nrovocar una elevacidn de ‘tempew
ratura perjndicial a la calidad de la alidmina obte=
nida - por ejemplo, a consecnencia de la formacién
naciza de micro-cristales que vienen rapidamente a
, conviene entonces eliminar las calorias
beradas; 7 esto, por ejemplo, ¥ sin gque sea |

limitativo, por un gencillo bvarrido de dicha super-

ficle por un gas v, entre otros, por aire mis o me-
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nos winmedo ¥/o nds o menns enriguesido con dxize
no /o0 Azo0a. ILos conos de alimina, arrastrados en-
tonces, se recogerdin por cralquier medio conocido
a2l como preeipitacidn por cieldn o filtracidn en
mangas de teiido y/o de papel.

8i la concentracidn de alunminio en el mer-
curio es tal que se obtiene, nor enfriamiento, una
suspensidn concentrada de wmicro - cristales de alnw
nminio, tal soplads medes comprobarse insuficiente.
In caso semeiante se limitard la formecidn de 21d-
mina por cualquier proceso v, por ejemplo, sesin el
modo operatorio no limitativo siguiente: el mercu=-
rio que contiene aluminio en suspensidn, se expondri
como antexriormente, pero durante un tiempo bastan=
te corto, a uns corriente de aire himedo, luego
vuelto a tomar, se batird energicamente al abrigo
del aire, me enfrfari y de mwevo expuesto, durante
un tiempo bastante corto, a una corriente de aire
hiimedo, y as{ varias veces seguidas, esto a fin de
limitar a cada ctapa la cantidad de alﬁmina forma~
da vy, euntre cada etana de nidrateeidn v/o de oxi=-
dacidn, dispersar vy/o eliminsr las calorizs emanae
das anterlormente. Ademds, el aire utilizado podrd
ser mAs o menos rico en humedad y/o en oxfgeno .
Cunando 12 varte de aluminio se ha as{ transfor-
mado en alimina, se acelera entonces, al contrario;
dicha transformacidn pare consmmir completamente el
mercurio de los micro - eristalés de aluminio que
contienen; y esto;‘por ejemplo, vor centrifugacidn

7

de dicho mercurio y separacidn forzada del aluminio
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s61ido, entonces hidratade u oxidado en presencie
de aive mfs o menos Wimedo ¥ rico en oxfgeno. Adew
més, ai el casc se presenta, se podrd calentar de

nevo =1 mercurio.

N _O0 T A

Deserita suficientemente la naturaleza del
invento, asf{ como la manera de realizarlo en la préc-
tica, deve hacerse constar que las disnosic ioneé en-
teriormente iadioadae son susceptibles de modifica

ciones de detalle, en cunanto no alteren su princinio
fundamental, También se hace constar aue el invento
corresponde a una solicitud de patente presentada en
Prancia , con fecha 22 de Julio de 1958 aconiéndose,
por lo tanto a los beneficios que conceden los Con-
venlos Internacionales en vigor, ¥y siendo lo que cons-
tituye 1la esencia del referido invento y por lo que
solicita Patente de Invencién por 20 afics en Ege
nafias "Procedimiento de fabricacidn de Sxido de alue
minio"s caracterizdndosec por lo siguilente:

18, Procedimiento de fabricacién de 8xido
de aluminio, especialmente aliimina vora dispersa, ca~
racterizado porque se disuelve aluminio en mereurio,
inego se 1o separa de la asmalgame asi obtenida y lo
oxida por accldn ds un medio hidratante, e incluso
oxidante.

28 .~ Procedimiento, sexdn la reivindica-
cidn 12, caracterizadc porque se disuelve aluminio
puro o una aleacidn de aluminio en mercurio o en
une sleacién de mercurio a temperatura elevada y Wo-

jo presibn, a cubierto Adel oxfgeno ¥  en medlo iner-
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te.
38 .~ Procedinmiento, sesin la reivirdicae-
cidn 28, caracterizado norque dicha disolucidn se

efectia a una temperatnra superior a 2002 C. (unos
3002 C.).

48 .~ Procediniento, sewin la reivindica-
cién 18, caracterizado porgune la concentracidn del
aluminic dentro de dicha amslgama esti compréendida
entre el 0,01 v el 4 % en peso ( aproximadamente
0,1 % ).

58 .« Procedimiento, semin la reivindica-
cién 12, caracterizado porqure dicha amalgana se
enfrfa a una temperatura inferior a 1202 C, con
preferencia comprendida entre 80 y 102 ( unos

302 € ).

[{e]

68 ,= Procedimliento, sezin la reivindica-
cidn 18, caracterinmado porque 1la suspensidn en-
frfads del aluminio en el mercurio, obtenidas, se
extiende en capn Ffina, en presencia de aire hime-
do.

78 = Procedimiento, segdn la reivindica-
cidn 6%, caracterizado porque la aldwina dispersa-
dn forma una cepa fina gue sobrenads encima del mer-
curin,

82 ,~ Procedimiento, segin la reivindica-
cidn 7%, caracterizado porque el espesoxr de dicha

cava es inferior a 1 centimetro (aproximadsmente




N

10

15

20

“do de aluminio.

250948 -

vers regularmente nor desnatado de dicho mercurio.

Lo )

108 .~ Procediniento, segin la reivindicas=
cidn 18, caracterizado poroue se ubtiliza mercurio
en Iucer ¢e galio.

118 ,- FProcedimiento, sesin reivindicacio-
nes anteriores caracterizado porqus la alinina dis-

ersa estando hidratada, nosee una egtrnetura amore

v3

fa y une densidad aperente inferior a 0,01 g/omB,

y estando anhidra, después de caleinarse a 5002 C,
ung densidad aparente inferior a 0,10 ( aproximada-
mente 0,07 cf om3 ), una superficie esnecf{fica ex-
terns superior a 150 n2/ 7 ( unos 285 n® / 2y
mis ) y cuva dimensidn de las partfenlas elementales
eg inferior a nnos centésimos de micromes ( unos 10
milimicrones).

128 ,~ Procediniento, segin reivindicacio-

masas de canchos naturales o sintéticos, v otras elfs-
tomeras, gue conbienen aldmina dispersa pura, sezgin
la reivindicacidn 12,

138 .~ Procedimiento de fabricacidn de 4xi-

Bsta Memorid coysta def 11 hojas escritas a

miquina nor una sola cadg
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