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El presente invento tiene por objeto un proce-
dimiento de purificacidn del aluminio por medio de mercu~
rio, empleado como disolvente y la instalacién que permi-
te la ejecucidén de dicho procedimiento.

Ya se conoce, segin la patente americana ni-
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mero 2.198.673, purifioar el aluminio impuro en estado divi
dido, en forma, por ejemplo, de desechos de aluminio, po~
niendo en solucidn este #ltimo en el mercurio caliente en
estado 1fquido, decantacidén de las impurezas que quedan in
solubles y destilacifin de la solucién de aluminio en el -
nercurio efectuada a presidn atmosférica en presencia de una
atmésfera inerte o en vacfo.

También se conoce, por ejemplo, segin "FIAT-
Review of German Sciences - Metallkunde 39-45 procedd BORS
CHERS et SOHMIDT" separar el aluminioc de su solucién mer-
curial procediendo en primer lugar g un enfriamiento de es
ta Ultima, lo cual permite obbener oristales enriquecidos
de aluminio, y luego realizar una purificacién mecdnica pre
liminar; se puede despuds retirar enteramente el mercurio
por destilacidn.

Seglin "BELIAIEV, FIRSAWOVA et RAPOPORTE ~ Elec~
trometallurgie de 1*Aluminium --MOSGOU 1953", pdginas 675 -
~ 684, la masa pastosa de amalgama de aluminio, obienida
por enfriamiento en un cristalizador, la recoge un transpoxr
tador de tornillo o se envfa previamente a una prensa hidrdu
lica para exprimir el mercurio.

Las referencias citadas en los dos pérrafos pre
cedentes, asf como la patente alemana nimero 846,796 — 4
3228 - 408 -~ 1941, indican puestas en soluocién en autocla—
ve, & temperaturas del orden de 500 a 6508C, a presiones
de 20 a 35 atmdsferas. Las temperaturas slevadas permi-
ten la puesta en solucidn de proporciones importantes de
aluminio.

Por el contrario, estos procedimientos de ex~

tracoidn a grendes presiones tropiezan con grandes dificul
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tades tecnolégicas: el acero del que se fabrican los apara-
tos debe, en efecto, resistir simulténeamente temperaturas
elevadas, a presiones elevadas y a la accién corrosiva de
la amalgama de aluminio (v8ase lz referencia de BELTIAILV
et al. ya citada); emte acero debe tener un gran espemor,
lo cual frena los cambios t8rmicos. En estas instalacio-
nes las preciones, los niveles y las'temperaturas deben
ser objeto de una regulacién compleja y delicada. Pero el
principal defecto de estos procedimientos es el riesgo de
falta de estanqueidad y con ello la intoxiocacidn por el
vapor de mercurio (v8ase BELIAIEV anteriormente citado)s

a este respecto, es preciso mencionar las dificultades con
giderables que presenta la ejecucidn de juntas perfecta-
mente herméticas y particularmente las de los Arboles en
rotacién que atraviesan la pared de los aparatos que con-
tienen el mercurio a presiones y temperaturas elevadass

la hermeticidad de las v&lvulas para introducir o retirar
cuerpos s8lidos en el circuito es también un punto muy de-
licado de muchog de estos procedimientos.

Otra grave dificultad de estos procedimientos
es efectuar un recinto o recipiente a temperatura y pre-
siones elevadas homogéneas para la disolucidn del alumiw
nio (y la separacién de las impurezas) que deben conser-
var efectivamente una temperatura uniforme y constante;
los puntos calientes o frfos en este recinto conducen, en
efecto, a vaporizaciones y condensaciones que perturban
el funcionamiento de la instalacién.

Otra dificultad consiste en eliminar cuanti-
tativamente el oxfgeno de la atmésfera superando la diso-

lucidn en caliente de aluminio en el mercurio (véase Ull-
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man's Enzyklop#die der Tethhischem Chemie, volum 3, &di-~
tion 1953, pdginas 353-354).

Bl empleo de temperaturas de 300 a 350%C para
la disolucibn del eluminic se desoribe igualmente (por
ejemplos patente alemana ndmero 840,765 — 4 3244 - 40s -
1943) y tiene la ventaja de que las impurezas, en parti-
cular-el cobre, entran en proporoidn més reducida en so-
lueidn en el mercurio a dichas 'bempera:buras, que a tempe~
raturas n4s elevadas; sin embargo, trabajando a unos 4509C
para la disolucidn del aluminio bruto, se llega a evitar
en gren parte la disolucién del cobre ydel cinc (vdase
Ullmann's Enzyklop#die, referencia citada anteriormente).

Sin embargo, la disolucién del aluminio im-
puro en forma de virutas, serrfn u otras formas sflidas
divididas por el mercurio, a temperaturas prdximas a la
ebullicibn, bajo la presidn atmosférica, se- considera en
la patente citada en el pirrafo precedente, como muy len
ta ¥y pricticamente irrealizable,

Se han propuesto diversos tratamientos pre-
vios pare hacer el aluminio impuro en estado sdlido fi-
cilmente soluble en el mercurio; por ejemplo, la puesta
en contacto previa de¢ una aleacidn de aluminio fundido
con mercurio (véase la patente alemana ndmero 840.765 ya
oitada) o el tratamiento del aluminio impuro por sales
metflicas u otros reactivos que atacen la piel de dxido
de aluminio a una temperatura del orden de 3608¢ (artf-
culo de "FIAT ~ REVIEW of German Sciences" citado ante-
riormente).

Las investigaciones-de la Sociedad solicitan

te han permitido efectuar de una manera sencilla y oon
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un buen rendimiento de energfa, la puesta en solucidn en

el merouric del aluminio impuro en estado s8lido sin ninw
gin tratamiento previo de este dltimo y obtener aluminio

purificado en buenas condiciones de regularidad y de se-

guridad, segfin se expondrf mis alelante.

Bl presente invento tiene por objeto un pro~
cedimiento para la fabricacidn de aluminio purificado por
la puesta en solucidn de aluminio impuro en merourio ca-
liente en ausencia de aire, eliminacién,de las impurezas
no disueltas y luego separacién de los cristales de amal-
gama por enfriamiento de la solucidn y obtencidn de alu-
minio purificado oomo residuo de un tratamiento t8rmico
de estos cristales con eliminacién en ostado de vapor del
mercurio contenido en ellos, en el que las etapas de pues
ta en solucibn,de eliminacidén de las impurezas y de sepa~
racién de los cristales de amalgama se ectfian en conti-
nuo en un mipmo circuito y en el que la referida puesta
en solucidn se efeotla por chorreo de mercuric 1fquide a
wna temperatura oohprendida entre 300 y 4209C, mis parti-
cularmente entre 340 y 3802C sobre este aluminio impuro
en estado sélido, seco y fragmentado en forma de hojas
hilos, torneaduras, virutas, granalla, desschos de los
tratamientos corrientes de utilizacién del aluminio y
de las aleaciones & base de aluminio, asf como de sus se—
miproductos, etc., y que no hayan sufrido, por consie
gulente, ningdn tratamiento previo, mantenidndose el cita=
do aluminio impuro en estado sflido sinsiblemente inmé-
vil con relacién al merocurio de disolucién por cualquier
dispositivo conocido en sf, por ejemplo, una rejilla.

Las figuras esquemiticas no limitativas que
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se indioan a oontinuacién, pérmitirdn comprender mejor el
invento; la representacidn de las vdlvulas, tuberfas, tor-
nillos sin fin ete. en ellas es puramente simb8lica y no
pueden prejusgarse las dimensiones relativas reales de ca-
da uno de estos dispositives.

La figure:1 representa el conjunto de la ins-
talaocibn que permite la ejecucién del procedimiento de la
invencidn,

La figura 2 ilustra una forma de ejecucidn de
la puesta en solucidn del aluminio en el mercurio,

La figura 3 representa el circuito de mercu-
rio de caldeo y su unién con el circuito de mercurio que
actfla como disolvente.

La figura 4 se refiers a la destilacién de la
amalgama purifiocada-de aluminio,

Las mismas cifras tienen idéntico significado
en todas las Piguras.

En la figura 1, 1 representa la rejilla sobre
la que descansa el aluminio impuro a digolver, 2 los ori-
ficios por los cuales escapan los chorros de mercuric que
sirven de disolvente, 3 la bomba de mercurio de la insta~
lacién de disolucién, 4 el recipiente colector de mer—
curio al pie de la columna de disolucidn, 5 el desegile de
dicho recipiente, 6 el circuito de mercurio lfquido que
girve de disolvente, T la parie de esfe circuito donde se
efectdan la puesta a temperatura de este mercurio a los fi
nes de la disolucidn, 8 el arranque de este circuito en
la columna de disolucidn, 9 el cedazo para la introduceidén
discontfnua del aluminio impuro, 10 y 11 las vilvulas de

entrada y de salida del cedazo, 12 y 13 la entrada y le sa
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lida de nitrSgeno que sirve para barrer el aire del ceda-
%0, 14 el ciruito de vapor saturante de mercurio destinado
a calentar la instalacidn, 30 el tornillo de extraceién de
las impurezas, 31 el cedazo para la recuperacidn de las in
purezas, 32.y 33 las v8lvulas superior e inferior de este
cedazo, 34 y 35 la entrada y la salida de nitrfgeno de pur
ga o evacuacilén, 39 el crisol de plombagine en el que se
recogen las impurezas, 36 el aliviadero para la circulacidén
de la solucidn desprovista de las impurezas, 37 una miri-
1la, 38 una tuberfa que comunica con una atmésfera de ni-
tr8geno, 40 el tornillo de extracci&n de la amalgama crisg
talizada por enfriamiento, 47 la doble envolvente de agua
de enfriamiento para la solucidn purificada, 41 el ceda—
zo o tamiz para la recepcibn de la amalgama cristalizada
de aluminio,.42 ¥ 43 las v&lvulas o registros superior e
inferior de dicho tamiz, 44 y 45 la enfrada y la salida
del nitrégeno de purga, 46 el crisdl de grafito en el que
se recoge la amalgame cristalizada.

Bn la figurs 2, 15 indica la altura de la zo-—
na de regado de aluminio impuro para los chorros de mercu
rio que éirven de disolvente, 16 indica la altura de al-
macenado del aluminio impuro 25 en la columna; 17 la jun-
ta hidrdulica de mercurio del &rbol de la bomba 3 y 18 su
motor de arrastre, 23 y 24 son unos contadores de gasio.

La doble envolvente del aparato de disolucién
no v& representada en la figura 2.

En la figura 3, 6 indica el cirouito de mer-
curio 1fquido que sirve de disolvente, yendo coronado es—
te merogrio 1fquido por una atmésfera de nitrégeno con

la cual comunica por la tuberfa 38,50 una caldera en la
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que ge encuentra mercurio en ebulliocidn que alimenta el
circuito 14 de wvapor saturaﬁte de wercurio destinado al
calentamiento de la instalacidn, 52 y 53 unos condensado-
res que impiden, respectivamente, que se mezclen los va-
pores de mercurio de los cirouitos 6 y 14 impidiendo igual
mente que alcancen el gasbmetro 56 lleno de nitrdgeno a la
presién deseada, 55 el punto dé unién de los cirouitos 6
¥ 14, 54 un sifén lleno de mercurio que obliga al arapor
saturante de mercurio a recorrer el-circuito 14 en el sen
tido de la flecha, 57 un termopar que permite descender la
potencia de caldeo de la caldera cuando el reflujo del con
densador 53 es demasiado importante.

En la figura 4, 50 indica un horno eléctrico
deslizante, 61 las resistencias de dicho horno, 62 la ta~
pa del recipiente de destilacién, 63 la. junta de dicha ta~
pay 64 una tuberfa de argén que atraviesa la tapa, 65 un
sumergidor de grafito, 66 la masa de aluminio 1lfquido con
tenido en el crisol 46 de grafito, .70 un condensaror para
los vepores de mercurio, 71 el recipiente de recepcibn del
mercurioc, 72 la altura de la columna barométrica llena de
mercurio frfo cuando el aparsto estZd en vaofo, 73 la co~
nexidn con la bomba de vacfo y 74 la salida de argbn. Los
calorifugados no van representados en la figura.

Se puede hacer herm&tico el conjunto del horno
vy hacer en &1 igualmente el vacfo.

Seglin una modalidad preferente del invenfo,
{figura 2), el aluminio impuro 25 se coloca en una colume
na sensiblemente vertical; quedas retenido por debajo de
esta columa por cualquier medid conoeido en sf, de prefe

rencia por una rejilla 1; el mercurio que chorrea circuls
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por gravedad por debajo de dicha columna (en una tina 4)
¥ es reciclado a la columna con syuds de una bomba 3, cu
yo caudal "Q" se mide por el contagdor de gastos 233 esbe
mercurio de chorreo describe prieticamente varias veces
este circuito: 1 « 4 « 3 = 23, marcado por las flechasm
de la figura 2, antes de ser arrastrado por el circuito
principal que comprende las etapas sucesivas ya desori~
tas en la definiciln general del invento, a saber: la di
solucién, la eliminacidn de las impurezas (véase figura
1, indicacién 30) y la separacién de los cristales de amal.
gama, (véase figura 1, sefiales 40 y 47) obtenidos por en
friamiento de la solucién asf purificada.

Segdn otra forme preferente del invento (figu—
ra 2), el mercurio de chorreo previamente desembarazado
por medios conocidos de las impurezas solubles que pudie-
ge contener se envia al pie de la masa 25 de aluminio im-
puro a disolver, por chorros centripetos gue escapan de
los orificios 2 coloocados en la parte baja de la columna
de disolucién, tomédndose la altura 16 de almacenado del
aluminio impurc por lo menos igual a la altura 15 de su
zona de regado.

La tina 4 deja pasar por el desagile 5 una so—
lucién impurs de aluminio en el merourio; el caudal "qQ"
de esta soluciln es igual al del mercurio fresco medido
por el cuenta caudal 24 y desemboca en 8 en la columna
de disolucidn.

Segiin el invento, la relacibn -%—~ entre. el
caudal del cirouito seoundario de chorrec y el del cir-
ouito principal se elige, por regla general, entre 3 y 50,

segdn la temperatura de disolucidn, el estado de divisidn
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del aluminio impuro y la velocidad de los chorros unita~
rios que escapan de los orificios 2; de preferenciay es
ta relaciln est4d comprendids entre 10 y 25 cuando se tra
baja a unos 360%C con aluminio impurc en virutas.

Seglin el presente invento, se puede hacer va~
riar a voluntad el tftulo de la disolucién de aluminio en
ol mercurio, eligiendo el valor de la expresada relacién
—~%&—; ge obtiene féoilmente un t{tulo muy perimb de la
saturacidn eligiendo esta relacidn suficientemente gran-
de; tembién se puede de modo preciso y reproductible, ob-
tener un tftulo inferior a la saturacién, disminuyendo la
citada relacidn.

Remilte insospechado, considerando las paten—
tes y la literatura citadas anteriormente, obtener uma
puesta en solucién en el mercurio del aluminio en- estado
88lido y que no haya sufrido niﬁguna clase de tratamiento
previo. Bs afin m&s sorprendente que tal puesta en solucién
alcance ripidamente la saturacidn, y permita réalizam por
consiguiente, de modo sencillo, econdmico y précticamente
sin peligro, caudales relativamente importantes en una so-
lucidn précticamente saturada de aluminio en el merocurio,
sin que haya que prever regulacidn alguna de caudal del
aluninio.

Seglin el nuevo procedimiento, la presencia de
aluminio no disuelto en la solucidn a la salida del disol
vedor queda précticamente evitada, afn con una solucién
saturada lo cual resulta ventajosoj en los procedimientos
enteriores habfa que contentarse con digolver un porcenta~
je de aluminio inferior a la saturecidn a la temperatura

considérada.
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Por otra parte seglin el invento, la sircula-
cién del mercurio-disolvente tiene luger dqbreferenoia
por mimple gravedad entre el aparato de disolucidn y ol
aparato de eliminecidn de las impurezas, hasta entre es-
te dltimo y el aperato de cristalizaciln, lo cual exime
evidentemente de toda regulacidén automftica de los nive-
les de mercurio-disolvente; el hecho de disponer de una
instalacién robusta y poco expuesta a perturbaciones es
particularmente importante para un procedimiento de pu-‘
rifiocacidn del aluminio por.el mercurko.

Segdn una forma particular del invento, la
temperatura de disolucién estf comprendida enbre 3400 y
3608C alrededor a presién sensiblemente atmosférica.

Segfn -una forma preferente del invento, el
aluninio impuro. cargado presenta un. tfiulo ponderal de
por lo menos 99%, ¥ el aluminio purificado obtenido un
tftulo ponderal gue excede del 99,99% (aluminio refinsm
do)s

Es conveniente, segln el invento, utilizar »
como bomba para el reciclado del mercurio en la columna,
una bombe inmergida 3 de eje vertical (véase figura 2),
efectufndose el atravesado de la pared del aparato.de di-
soluciln. por el eje de la bomba, en la atm8sfera de este
aparato y no en el merourio lfquido.

Segin una forms de ejecucidn de este atravesa
do de pared por el eje de la bomba, se utiliza una junta
hidrdulica de mercurio 17, Sin embargo, se pueden ubtilizar
otras juntas herméticas para dicho #rbol, tales como pren
saostopas de trenza, oon guarnicidn mecfnica sumergidas en

acoite, eto,



Segﬁn une modalidad preferente del invento,
se puede utilizar un tamiz é para introducir el aluminio
impuro en estado s8lido en el aparato de disolucidn. Como
registros para este tamiz o cedazo se pueden utilizar re-

5 gistros o vilvulas en sf conocidas, formadas por un man-
guito de caucho de deformacidn eléstica; se cierra el re-
gistro o compuerta aplicndola une presién (por ejemplo
de aire comprimido) por el exterior de dicho manguito,
que se aplasta; esta compuerta o registro garantize un

10. cierre herm8tico afn en presencia de pequefios trozos de
aluminio entre las superficies del manguitos la aplica~
cién de las v&lvulas o registros antédiochos para la puri-
ficacidn del aluminio por el mercurio, representa pues un
progreso técnico en esta rama.

15. Este cedazo o tamiz se barre por un gas iner—
te tal como nitrdgeno, argdn, etc... seglin se representa
en la figura 1, indicado en 12 y 133 se puede formar igual
mente el vaofo en el tamiz; segin el presente invento, se
puede eliminar el oxfgeno de un modo muy completo, para que

20, no quede en el tamiz mds que menos de 0,5 parte por milldn
de oxfgeno, por ejemplo.

El prosente invento permite pues, eliminar las
dificultades mefialadas anteriormente cuando se demes obte-
ner, por encima de la solucilén de aluminio en el merourio,

25. una atmésfera totalmente exenta de oxfgeno, a pesar de la
introduceidn en discontinuo del aluminio bruto en el cire
cuito.

Segtn un modo preferente del nuevo procedimien
$0, la puesta ¥ el mentenimiento en temperatura de mercu-

30. rio-disolvente puede garantizarse por un fluido portador
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de calor, tal como un 1fquido org&nico, un metal o aleacién
en estado lfquido y de preferencia, mercurio que circula
por una doble envolvente de la instalacidn a calentar.

Es conveniente, segin el invento, mantener sen-
siblemente & la misma presiln de gas inerte y al abrigo de
las entradas de aire en el circuito de mercurio empleado
como disolvente ¥y que se ha deserito por el mercurio de ca
lentaniento.,

Es conveniente, asimismo, tomar este mercurio
de calentamiento en estado de vapor saturante.

Resulta favoreble colocar un refrigerante de
reflujo sobre los conductos de desgasificacién de cada cir
cuito y crear asf, entse estos dos circuitos, una unién pro
teglda de los vapores de mercurio por los citados condensa
dores y unida a la expresade atmSsfers comin de gas inerte
segin se representa en la figura 3 ya comentada anteriormen
tes; el gasbmetro 56 puede reemplazarse por cualquier otro
aparato que garantice una presidn constante de gas inerte.

La aplicacién nueva a la purificacién del alu~
minio por el mercurio de un fluido portador de calor, modo
de caldeo muy conocido en sf, ha permitido a la Sociedad
solicitante obtener tempefaturaa particularmente uniformes
en todos los puntos del recinto a calentar y constantes en
todo el tiempe demeado.

Is muy diffoil ~ y casi imposible — obtener tal
uniformidad y oconstancia de temperabtura por calentamiento
directo, en particular en recintos de dimensiones relativa-
mente-importantes‘y de formas complicadas, salvo utilizan-
do un calentamiento eléotrico provisto de una regulacién com

pleja.
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La aplicacidn de un fluido ﬁortador de calor
ha permitidc a la Sociedad éblicitante recuriir como medio
de caldeo a la combustiln de gas natural, de magzut, etc.;
estos productos constituyen fuentes de calor por regla ge-
neral mds econdmicas y presentan un mejor rendimiento de
transformacidn en calor ®til (que pueden exceder del 70%)
que la electricidad que se produce para una parte importan
te a partir de centrales férmioas (rendimiento del orden
de 35%).

El calentamiento por umna circulacién de mercu=
rio puesto a la misma presién que el mercurio-disolvente
Y en estado de vapor saturante, constituye un medio parti-
cularmente simple y eficaz para la puesta y mantenimiento
de temperatura del mercurio~-disolvente. Permite particular
mente, gracias al empleo de vapor saturante, reducir las
superficlies de cambio y regular las femperaturas con mucha
precisibn, -

Por otra parte el empbo del termopar 57 (véan—
se las explicaciones dadas anteriormente respecto a la fi-
gura 3) permite no consumir mds que la cantidad de calories
justamente necesaria para el consumo,

Se puede, segfin el invento, poner el mercurioc-
disolvente a la temperatura requerids para la disolucidn
antes de que alcance la columna de disoluciln con syuda del
circuito de mercurio de calentamiento. -

Segfin ol invento, también se pueden separar por
decantacidn y espumado las impurezas que quedan insolubles
durante la puesta en solucién del aluminio en el mercurio
y mentener en temperatura la solucién de aluminio en el mer

curio, sometido a la separacidn de las impurezas, con ayuda
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de un fluido portador de calor. Se puede efectuar la se—
paracién de las impurezas a la misma temperature due la
disolucidn y emplear para el mantenimiento én tempsratura
durante esta separscién, el mismo circuito de mercurio de
calentamiento que para la disolucién.

Las impurezas pueden, segin el invento, reti~
rarse de la solucién de aluminio en el mercurio por medio
de uno o de varios tornillos de Arquimedes poco inclinados
sobre la horizontal;y la inclinacidn puede estar comprendi-
da entre 4 y 402 y de preferencia del orden de 10 a 15%, De
preferencia esgtos tornillos giran a velocidad muy reducida,
précticamente comprendida entre 0,1 y 1 vuelta/minuto; es
conveniente que el didmetro de la cfmara de separacidn de
las impurezes (ep el interior de la cual giran el tornillo
o tornillos) tenga un difmetro por regla general poco supe
rior al del tornillo o tornillos, de modo que este (o estos)
tornillo barra pricticamente la ocasi totalidad de la super—
ficie libre de la soluciln para limpiarla de las impurezas
flotantes.

Egtos tornillos pueden fener en su periferia unas
escotaduras que faciliten el goteo o escurrimiento.

Se pueden utilizar dos tornilles pricticamente
idénticos, de paso contrario, con ejes paralelos, que se en
cajen uno en otro y que giren en sentido inverso, de modo
que las impurezas se despeguen de modo permanente de la su—
perficie de estos tornillos.

También se puede de acuerdo con el invento, eli
minar de la solucidn de aluminio en el mercurio las impure-
zas insolubles por filtracifn, filtracién que tiene lugar de

preferencia despuds de la decantacidn.
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Las impurezas se eliminan de preferencia en un
crisol 39 contenide en un cedazo 31 dispuesto para ser bae
rrido por un gas inerte, y eventualmente preparado para el
vacfo. Los registros de este cedazo pueden ser por ejemplo
unos regisitros con manguito de caucho ya descritos ante-
riormente. Puede resultar ficil y conveniente utilizar co-
no registro inferior wa junte hidréulica de mercurio.

Segln otra modalidad del invento, la solucién
desprovista de las impurezas se enfrfa por un fluido que
cirvoulz por una doble envolvente 47 del aparato de crista-
ligzacidn.

Se puede, megln el invento, enfriar la expresa~
da solucidn desprovista de impurezas hasta la temperatura
ordinaria o hasta alrededor de 100® o & una temperatura mas
elevada; sin embargo, la temperatura de enfriamiento, no es
por regla general, superior a 160%C,

El fluido de enfriamiento, es por ejemplo, agua
fria cuando se desea enfriar a temperatura ordinaria, el
agua hirviendo pars una temperatura de enfriamiento de -
1008C alrededor, el clorobenceno hirviendo si se desea en
friar a 1328C, el bromobenceno hirviendo para 155%C, etc.

El consumo sspecffico de energfa por kilo de
aluminio purificado segdn el nuevo procedimiento es redu-
cido., segdn va a demostrarse a conbinuaciédn.

La solucién saturada de aluminio en sl mercu~
rio encierra 0,78% en pego de aluminio a 400¢, 0,35 a -~
36020, 0,034% 2 1508C y se halla préoticamente exenta de
aluminio a la temperatura ordinaria. Un cfloulo inmedia~
to demuestra que con un rendimiento de calentamiento de

T0% que como ya se ha indicado puede alcenzarse £Zocilmen-
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te el oalentamiento cuesta (en koal procedente del carbln,
del gas o del fuel energfa mucho mds econdmica que la eleo
trioidad) entre 360 y 209C sensiblemente la equivalente de
5,3 kWh por kilo de aluminio purificado, y sensiblemente

la equivalencia de 2 kWh por kilo entre 400¢C y 1509C, sien
do la materia prima aluminio a 99%. (A estos consumos de
energfa para la disoluoidn, se afiade evidentemente la ener—
gla gastada pera la purificacidn de la amalgama por desti~
lacién, que corresponde en cada cago a la equivalente de
alrededor de 2,5 a 3 kWh por kilo). Hstas cifras demues-
tran el interés econdmico del nuevo procedimiento, cuando
se les compara & los consumos especfficos de energfa en los
otros procedimientos; por ejemplo, 18 kWh por kilo de alu-
minio a 99,995 por el procedimiento electrolltico a partir
de aluminio a 99,5% (los kWh se valoran en energfa de al-
ta tensién).

Bs preciso subraysr que cuando se sale del 4m
bito de temperaturas definido por el invenio, las compli
caciones debidas a las temperaturas superiores a 4202C y
a las presiones correspondientes son tales que el proce-
dimiento resulta impracticable.

Segln el presente invento, se utiliza para re
tirar los cristales de amalgama purifioada separados por
enfriamiento, un sistema de tornillo de Arqufmedes 40
(figura 1) que corresponde en sus caracterfsticas esencia
les al que se ha descrito anter;ormente para retirar las
impurezas.

La. Sociedad solicitante ha comprobado que el
simple ‘tratamiento de goteo o emwcurrimiento de los crige

tales de amalgame purificado gue flotan en superficie -
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=~ goteo perfeccionado por las escotaduras practicadas so-
bre el reborde de los citados tornillos de Arquimedes ~
o8 suficiente pars hacer pasar la proporcidén ponderal de
aluminio de los referidos coristales de 5 a 15% alrededor
lo cual era insospechado.

Los cristales de amalgams purificada se reco-
gen de preferencia en un crisol 46 contenido en el ceda~
zo 41. El cedazo y el crisol corresponden en sus caracte—
risticas esenciales a los que ya se han descrito anteriox
mente para la recuperacidn de las impurezas.

Unas mirillas 37 (figura 1) permiten vigilar
lag diferentes fases de la fabricacién cuando la presién
interior no sobrepasa de modo apreciable la presién atmos
férica.

Segfn la presente invencidn, el crisol que con
tiene las impurezas o sl que conbiene la amalgama purifica
da se reftira del cedazo, se coloca en un horno y se some—
te a una destilacién en ausencia de oxfgeno: se recupera
asf respectivamente el mercurio arrastrade por las impure-
zas 0 el arrastrado por la amalgame purificeada,

Tl aparato de destilacidn puede estar cerrado
por wna junta 63 (figura 4).

Para eliminar los vestigios de mercurio rete-
nidos en el aluminio despufs due se ha recuperado la mayor
parte de mercurio, se puede, seglin el invento, iratar por
el vacfo este eluminio en estado fundido. Bste Yltimo tra~
tamiento puede reemplazarse o completarse pér un barrido
con ayuda de un gas apropiado; sin embargo, le Sociedad
solicitante ha descubierto que el tratamiento mis efi-

caz pars eliminar los fAltimos vestigios de mercurio, con-



5e

10.

154

20,

25.

30,

7f s ul’ﬂ:‘g%

TR

7

D EREY
DU 4L UD
- 19 =~

siste en hacer borbotar un gas apropiadoe en aluminio lfqui
do, que puede efectuarse por ejemplo, por el dispositivo
de la figura 4 o por cualquier otro dispositivo de borbo-
teo. Como gas apropiado para esta operacién de borboteo,
se puede emplear el argén o el nitrdgeno o una mezcla de
nitrdgeno y de cloro, o el cloro solo, etc.

El borboteo descrito anteriormente permite eli
ninar rédpidamente los fltimos vestigios de mercurio con -
ayuda de centidades relativamente muy reducidas de gas no
reactivo; en razbn de los reducidos caudales de este gas,
no es necesario reciclarle, lo cual simplifica su trata—
miento de desmercurizacién a la salida del aparato; este
tratamiento puede congistir en un simple lavado con agua
pulverizada de este gas antes de lanzarla a la atmésfera.

Egte tratamiento de retirada del mercurio por
borboteo de un gas apropiado puede aplicarse igualmente
a aleaciones industriales de aluminio que contengan mercu-‘
rio si se deseé descender o anular practicamente su pro-
porcibén en mercurio. Estos tratamientos descritos anterior
mente de retirado del mercurio refenido en el aluminio han
permitido obtener con regularidad, dosis en mercurico infe-
riores a 0,2 partes en peso de mercurio por 1 millén partes
en peso de aluminio.

Log ejemplos no limitativos que vienen a con-

tinuaciln, tienen por objefo ilustrar el invento.

EJZNPLO 1

2,5 kg por segundo de mercurio recorriendo un
cirouito continuo 6 (figura 1) se ponen a la presidn atmos
T8rica de 202C a 3602C en un compensador de temperatura 7 -

cuyo agente portador de calor que recorre un circuito 14 es
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el vapor saturante de mercurio a presidn atmosférica - y
se introducen por. gravedad en una cuba 4 que contiene una
golucién prédcticamente saturada de aluminio en el mercu-
rio, a presién atmosférica y a 3609C (0,35%).

El mercurio de la cuba 4 es reciclado de un
modo continuo en el circuito secundario 4 - 3 - 23 -~ 1
con wn caudal de 50 kg por segundo sobre virutas de alu=
minio de un tftulo de 99,4% en peso.

El recipiente de disolucidn va provisto de
una doble envoliura por donde circula el mismo fluido
portador de ocalor que en el compensador de temperatura.
Fl &rbol de la bomba 3 (figura 2) atraviesa el tabique
del aparato de disolucién por una junta hidriulica de
mercuric 17,

El circuito 6 de mercurio-disolvente y el
circuito 14 de vapor saturante de mercuric (destinado al
calentamiento de 6) van unidos uno a otro segfin la figu
ra 3 y funcionan a presidn atmosférica de nitrdgeno. Del
desaglie 5 circula una solucidn précticamente saturada de
aluminio en el mercurio, con un caudal de 2,5 kg por se-
gundo. Esta sclucién arrastra con ella las impurezas in—
gsolubles de aluminio y algunos pequefios granos de alumi
nio arrastrados a travds de la rejilla 1, que flotan en
su superficie; dicha solucidn se vierte en un decantador
provigto a su vez de wna doble envolvente directamente
unida a la del recipiente de disolucidén. El decantador
va provisto de un sifdén por el que circula la solucidn
saturada de aluminio en el mercurioc desprovista de sus
impurezés. Las impurezas se retiran por un tornillo de

Arqufmedes 30 inelinado a 102 sobre la horizontal; este
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tornillo tiene un didmetro de 200 mm y gira a 0,2 vuelta
por minuto en una cémara por regla general cilfndrica de wn
didmetro interior de 202 mm. Las impurezas se acumulan en
el crisol 39 contenido en el cedazo 31 y se desbtilan perif
dicamente para recuperar de ellas el mercurio.

La solucidén préeticamente saturada cirouls por
el desaglie 36 a un aparato de oristalizacidn provisto de
una doble envolvente 47 enfriada con agua y en el que cris
taliza el aluminio. Dos tornillos oblicuos 40 espuman toda
la superficie y transportan wna amalgama gue contiene 15%
de aluminio y 85% de mercurio en el crisol de grafito 46
donde se acumula. Dos tornillos 37 permiten vigilar las
diferentes fagses de la operacidn. Se producen asf 200 kg.
por hora de esta amalgama, El crisol se retira periddioca~
mente., El cierre inferior del cedazo o tamiz est4 cone-
tituido por una junta hidréulica de mercurio que permite
retirar fdoilmente el crisol; este Ultimo estd sometido a
la destilacidn en un horno separado segfin lo representa la
figura 4. Cuando la destilacién a la presidn atmosférica
bajo gas inerte de merourio ha terminado précticamente,
quedan alrededor de 500 partes en peso por milldn de mer~
ourio en el aluminio. Se hace después borbotar argbn a ra
zén de 1 litro por minuto en este aluminio 1fquido conte-
nido en el crisel, por medio de una varilla de grafito ou
yo extremo es poroso. La produccidn del horno es de 30 kg

por hora de aluminio refinado de un tftulo de 99.993%.

EIENPLO 2

Los circuitos 6 de mercurio-disolvente y 14 de
vapor saturante de mercurio de cslentamiento funcionando

a una sobrepresién de 1 kg/cm2 de nitrégeno con relacién
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& la presién atmosférica (f;gura 3). Ia instalaoidn es sen
siblemente la del Ejemplo 1; sin embargo, las mirillas 37
(figura 1) se suprimen; la junta hidrfulica de mercurio 17
(figurs 2) de la bomba 3 y las juntas hidrdulicas 33 y 43
de los tamices (figura 1) se adaptan al trabajo bajo pre=
8idn de 76 cm de mercurio de sobrepresién. El caudal del
circuito 6 de mercurio-disolvente y el del circuito secun—
dario 3 - 23 - 1 - 5 (figura 2) son-los mismos que en el
Bjemplo 1. .

La doble envolvente 47 (figura 1) del aparato
de cristalizacién se 6onsigue por bromobenceno en ebulli-
cién (temperatura 1552). El aluminio refinado obtenido tie
ne el mismo tftulo que segin el Ejemplo 1, partiendo igual
mente de aluminio de 99,4% como materia prima. Sin embar-
gos la produccidn horaria se duplica con relacidn &l EBjem-—
plo 1 para la misma crisgtalizacidn y el consumo especffi-
co de energfa por kg. de aluminio refinado producido es
solo de alrededor de 40% de lz del Ejemplo 1, segén me ha
expuesto anteriormente.

o4

Descrita suficientemente la natursleza del in
vento, asf como la manera de realizarlo en la préctica,
debe hacerse consbar que las disposiciones anteriormente
indicedas son susceptibles de modificaciones de detalle
en cuanto no alteren su principio fundamental, También
se hace constar que el invento corresponde & una Solici-
tud de Patente presentada en Francia némero PV. 941.998
de fecha 19 de julio de 1.963 acogiéndose, por lo tanto,

a los beneficlos que oonceden los Convenios Internacio-

nales en vigor, siendo lo que constituye la esencia del



- 23 -

referido invento ¥y por lo que se solicita Patente de In~-
vencién por 20 afios en Egpafia: "PROCEDINIENTO PARA LA
PURIFICACION DEL ALUMINIOY; caracterizéndose por b si-
guientes
5 18,~ Procedimiento para la purificacidn del
aluminio mediante la puesta en solucién de aluminio im—
puro en mercurio caliente en ausencia de aire, elimina~
cidn de las impurezas no disueltas y luego separacién de
los cristales de ;malgama por enfriamiento de la solu-
10. cién, y obtencidn de aluminio purificado como residuo de
un ;ratamiento térmico de estos cristales con eliminacién
en estado de vapor del mercurio en &1 contenido caracte~
rizado porque las fases de puesta en solucidn, de elimi-
nacifin de las impurezas y de separacién de los cristales
15. de amalgama se ofectfian en continuo en un mismo circuito
denominado circuito principal, efectufndose la expresada
puesta en solucién por chorreo de mercurio 1lfquide a wna
temperatura comprendida entre 300 y 420%C, mfs particu-
larmente entre 340 y 380%C, gobre este aluminio impuro en
20, estado sdlido, seco y fragmentado en forma de hojas, hilos,
torneaduras, virubas, granalla, desechos de los tratamien
tos corrientes de fabricacidn del aluminio y de sus alea-
ciones agf como de sus subproductos, no habiendo sufrido
el citado aluminio impuro en estado s8lido ningfn trate-
25 miento previo; el mercurio lfguido recogido despuds de ha
ber goteado mobre este aluminio impuro en estado sblido
88 reciclado sobre el referido aluminio impuro y desori-
be varias veces en estado lfquido este cirouito secunda~
rio de reciclado propio para la fase de.puesta en solu~

30. cidn antes de ser arrastrade al circuito principal ya de-
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28, Procedimiénto, segfin la reivindicacién 18,
caracterizado porque el mercurio de choireo es enviado al
pie de la masa de aluminio impuro a disélver, por chorros
contrfpetos que escapan de los orificios colocados'por de-
bajo de la columna de disolucidn, quedando retenido el alu
ninio impuro en estado #8lido por la perte baja de esta co
lumna por cualquier medio apropiado.

3%,- Procedimiento, seglin la reivindicacidén 2%,
caracterizado porque la relacién entre el caudal del bircqi
to secundario y el del circuito principal estZ comprendido
entre 3 y 50 y w2s particularmente ehtre 5 y 25.

48,~ Procedimiento, segln la reivindicacidn 39,
caracterizado porqﬁe la temperatura de disolucidn estd com
prendida entre 3409C ¥ 3508C a presidn sensiblemente atmos
férica.

5¢.—~ Procedimiento, segln la reivindicacién 3@,
caracterizado porque el aluminio impuro de partida tiene
un tftulo de por lo menos 99% en peso y el aluminio obteni
do un tftulo ponderal que excede del 99,99%.

6#%,~ Procedimiento, segiin la reivindicacidn 3@,
caracterizado porque se utiliza como bomba para el recicls
do del mercurio en la column de disolucidn, una bomba in—
mergida con &rbol vertical, efectusndose el cruce de la pa
red del aparato de disolucidn por el 4rbol de la bomba en
le atmdsfera de este aparato y no en el mercurio lfquido,
por ejemplo, por medio de una junte hidrdulica de mercurio.

T8.~ Procedimiento, segfin la reivindicaoién 32,
caracterizado porque el aluminio en estado sdlido se intro

duce en el aparato de disolucidn por medio de un cedazo que



puede ir provisto de un sistema que permite barrer su at-

m8sfera con ayuda de un gas inerte y/o de hacer en ella

el vacfo,

8%,~ Procedimiento, segin las reivindicaciones

5. 3% a 7% y mas particularmente segin la reivindicacién 39,

caracterizado porque la puesta y mantenimiento en temperam

tura del mercurio-disolvente se garantizan por un fluido

portador de calor que circula en una doble envolvente de

los aparatos a calentar.

10, 9%.~ Procedimiento, segfin la reivindicacién 8%
ocaracterizado porque un fluido portador de calor mantiene
en temperatura el aparato de disolucidn.

108,~ Procedimiento, segin la reivindicacién 88,
caracterizado porgue el mismo cirouito de fluido portador

15, de calor, de preferencia de mercurio, mantiene a la misma
temperatura el aparato de disolucién y el aparato de elimi
nacidn de las impuiezas.

118,~ Procedimiento, segtn las reivindicaciones
8% a 10% y nas particularmente segin la reivindicacidn 88,

20. caractetizado porque el mercurio de calentamiento (fluido
portador de calor) se mantiene sensiblemente a la misma pre
8idn de gas inerte que el mercurio empleado como disolven-
te, estando el mercurio de calentamiento de preferencia en
estado de vapor saturants.

25, 128 .~ Procedimiento, segin la reivindicacién 11e,
caracterizado porque el circuito de mercurio de caldeo y el
de merourio empleado como disolvente van unidos ambos a una
atméefera de gas inerte al abrigo de las entradas de aire,
yendo provistos los conductos entre estos circuitos y la

30. expresada atm8sfera de condengadores {refrigerantes a re~

SUPRSICIYSIST
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flujo) que impiden que los vepores de merourio pagen de un
circuito sl otro. .

13%,~ Procedimiento segfin le reivindicacién 11e,
caracterizado porque la temperatura de enfriamiento de la
golucién de aluminio en el mercurio desprovista de sus ime
purezas estd comprendida entre la temperatura ordineria y
16090,

14%,~ Procedimiento, segin le reivindicacidn 118,
caracterizado, porque la solucién de aluminio en el mercurio
circula por gravedad del aparato de disolucidn al aparato de
eliminacidn de impurezas y de este Qltimo al aparato de crig
talizacidn de le amalgama purificada.

158,~ Procedimiento, seglin la reivindicacidn 11e,
caracterizado pormue las impurezas insolubles que sobrena~
dan por la soluciln de aluminio en el mercurio, se retiran
(espumadas, decantadas), por medio de uno o varios torni-
1llos de Arqufmedes, cuyas inclinacidn sobre la horizontal es
t4 comprendida sensiblemente entre 4 y 402 y de preferencia
de 10 a.159, pudiendo llevar este tornillo o tornillos unas
escotaduras sobre su resborde o rebordes.

16%,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 158,
caracterizado porque la solucidn de aluminio en el mercurio
se limpia de las impurezas insolubles por filtracidn, tenien
do lugar esba filtracién de preferencia, despuds de la de-
cantaciln,

178.~ Procedimiento gegln la reivindicacidn 152
y 168, caracterizado porgue las impuresas insolubles rebi-
radas de la amalgama se eliminan en un crisol colocado en
un tamiz o cedazo preparado para ser barrido por un gas

inerte y diepuesto eventualuente para el vacfo.
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188,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 152,
varacterizado porque la amalgama purificada de aluminio cris
talizado por enfriamiento ge separs de sus aguas madres por
uno o varios tornillos de Arquimedes del tipo anteriormente

Je descrito paxra la eliminacidn de las impureszas.

19%,~ Procedimiento, segin la reivindicacidn 158,
caracterizado porque la amalgama purificada de aluminio se
introduce en un crisol colocado en un cedazo ¢ tamiz segfn
se ha desorito, para ia eliminacién de las impurezas.

10, 20%,~ Procedimiento, segfin las reivindicaciones
112 4 192, y en particular segfin la reivindicacién 15%, ca-
racterizado porque la destilacién de mercurio arrastrado con
impurezas insolubles o contenido en la amalgama purificade se
efectfla en un aparato de destilacidn y cuya atmbsfera es iner

15, te en relacidn con la amalgama y el aluminio.

218,~ Procedimiento segin la reivindicacién 208,
caracterizado porgue el aluminio purificado fundido desprd
visto de la mayor parte dél mercurio por destilacidn de es
te dltimo, se limpia précticamente de un modo total de los

20, vestigios de merocurio restantes, por accidn en vacfo este~
blecido en el esmpacio gue cvorona el referido aluminio en
estado 1fquido.

228,~ Procedimiento segfin la reivindicacién 20%,
caracterizado porque el aluminio purificado fundido, des

25. provisto de la mayor parte del mercurio por destilacidn de
este dltimo, se limpia practicamente en su totalidad de los
vestigios de mercurio restantes por barrido del espacio que
corona egte aluminio mantenido en estado 1fquido con ayuda
8e un gas apropiado a2 las condiciones del tratamiento, tal

30. como argdn, nitrégeno, clore, una mezcla de nitrdgeno y de

v
W it



cloro, etc. pudiendo efectuarse este tratamiento con gas
despuds del tratamiento por el vacfo segfin la reivindica
cidn 21,
232 ,~ Procedimiento, segin la reivindicacién 219,
He caracterizado porque se hace borbotar el referido gas en la
maga fundide de este aluminio, yendo coronada dicha masa
por wa atmésfera de gas inerte o de vacio. '
248,~ Procedimiento para la purificacién del alu
minio, tal y como queda substanocialmente descrito en la pre
10, sente Memoria e ilustrado en los dibujos adjuntos.
Esta Memoria consta de veintiocho hojas escritas
& méquina por ungl solacara, .

usaria 1 7 JUL, 4064
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