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"PROCEDIMIENTO DE PRODUGCION DE DISOLUCIONES
"DE NITRATO ALUMINICO, LIBRES DE HIERRO"

Solocitante: ALLIED CHEMICAT CORPORATION, entidad norteamericana,

residente en 61 Broadway, New York 6, New York EE.UU.

A

Esta invencidn se relaciona con un procedimiento
de produccibn de soluciones de nitrato aluminico sustan-

cialmente libre de hierro, gque son adecuadas para la pro-

duccidén de alimina de grado celular,

La allmina de grado celular, es decir allmina de

Mod. 113
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metal en células electroliticas, se ha producido en el
pasado principalmente a partir de bauxitas de alto grado
que contienen elevadas proporciones de aluminio y bajas
proporciones de silice y hierro, dirigiendo con &lcalis
calisticos de acuerdo con el conocido proceso de Bayer.

Tales procedimientos no estén bién adaptados pa
ra la extraccidn de allmina a partir de menas que cénteg
gan grandes porcentajes de cilice y/o hierro y bara el tra
tamiento de tales menas de han propuesto varios procedi-
mientos de extraccidn con 4cidos, incluyendo la extraccidn
con “acido nitrico. Sin embargo, los conocidos procedimied
tos de extraccidn con Acido nitrico producen soluciones de
nitrato aluminico contaminadas con elevadas proporciones
de hierro, cuyas soluciones, a menos que se someta a adi-~-
cionales y costosas operaciones de purificaciédn, pfoducen
allminas que contienen hierro en exceso respecto a las
cantidades permisibles especificadas para la alflmina de
"grado celular", es decir, un contenido en hierro (como
Fe203) inferior al Q,OS% aproximadamente (que correspon-
de a una relacidn entre A1205 ¥y Fe205 de 2000:1 aproxima
damente por lo menos) y preferiblemente inferior al 0,02%
aproximadamente, basado en el contenido en A1203.

La presente invencidn proporciona un procedimien
to de produccidén de una solucidn de nitrato aluminico sus
tancialmente libre de hierro, que comprende (a) el calen-
tamiento a una temperatura superior a 14092C de una solu -
cién de nitrato aluminico contaminada con hierro, cuya
solucidn contiene A'1203 libre en una rélacibén en peso en-

tre aquel y nitrato aluminico ( expresado con AlBOB) de



Il
w

o ¥

5

10.

15.

20.

25,

30.

1 : 100 por lo menos y ﬁ%&@)'

azu¥e en peso de hierro por
lo menos (expresado coﬁ% Fe203) por parte en peso de alumi

nio (expresado como A1203) presente como A1203 libre y ni-
trato aluminico, y (b) la separacidn del precipitado conte
niendo hierro, asi producido, de la solucibn de nitrato
aluminico, efectuandose el calentamiento en la operacibn
(a) durante un tiempo tal que en la solucidn de nitrato
aluminico obtenida en la operacién (b) la relaci6n en pe
so entre aluminio (expresado como A1203) y hierro (expre-
sado como Fe203) sea por lo menos de 2000:1,

En la operacidén (a) la solucidn se calienta gene-
ralmente a una temperatura de 140 a 2209C y preferiblemente
de 160 a 200°C, Las temperaturas superiores a 2202C se de-
ben evitar porgue producen elevadas presiones de vapor ¥y
altos niveles de corrosibn que a temperaturas inferiores.
El calentamiento tiene lugar generalmente bajo una presidn
autbégena, preferible de 5,6 a 10,5 Kg/cmz, especialmente de
7 a 14 Kg/cme. El calentamiento se continua preferiblemente
durante un tiempo tal que la solucidn de nitrato aluminico
obtenida en la operacidén (b) contenga menos del 0,02% en
peso de hierro (expresado como Fe203) por parte en peso de
aluminio.

La solucidn del nitrato aluminico contaminada de
hierro contiene preferiblemente por lo menos un 6 % en pe-
so de aluminio (expresado como A1205) presente como nitraw
to aluminico y A1203 libre. La relacidn entre hierro y alu~
minio en la solucidn es critica y al fin de obtener una ade
cuada separacién de hierro, ha de haber por lo menos 0,10
parte de hierro en peso (calculado como Fe205) por parte en

peso de aluminio (calculado como A1203) presente como
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Al203 libre y nitrato alumfnico. Puede haber Hasta~i,5 par

tes en peso de hierro (como Fe20§) por parte en peso de alu
minoo (comq Al203) o incluso m#s, pero es preferible que la
solucidn contenga'de 0,2 a 0,5 parte en peso de hierro (co-
mo F9205) por parte en peso de aluminio (como Al203).

Es generalmente conveniente preparar la solucidn
de nitrato aluminico contaminada de hierro mediante un pro
cedimiento que comprende la digestidn de una mena alumino-
sa con &cido nitrico acuoso de concentracidn superior al
30 % en peso, empleandose el fcido nitrico en una propor-
cibén tal que no més dei 98% de la alfmina presénte en la me
na sea convertido a nitrato aluminico, continuandose la di
gestidén durante un tiempo suficiente para no dejar ninghn
fcido libre en la soluckbén. La concentracidn de A&cido ni-
trico es generalmente del 30 al 60% en peso y preferiblemen
te del 40 al 60 % en peso. Debe entenderse que si la mena
aluminosa posee un bajo contenido en hierro la solucidn de
nitrato aluminico obtenida por digestién de la mena con éci
do nitrico puede contener insuficiente hierro, y bajo tales
circunstancias es necesario afiadir una cantidad suficiente
de material conteniendo hierro soluble en 4cidos a la mena
aluminosa antes de su digestidén, o a la solucidn de nitrato
aluminico después de la digestibn, pero antes del calenta-
miento de la operacidn (a), El material que contiene hierro
es generalmente una forma de F2O5 solubie en 8cidos, por
ejemplo el residuo portado?Ide hierro resultante del lixivia
do en autpclave de &cido nitrico de elevado contenido en bau
xita de hierro, un compuesto de hierro producido por la des
composicibén térmica de nitrato de hierro, o una mena alumi-

nosa de elevado contenido en hierro, tal como la bauxita de
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En una versidn preferida de la invenc‘éh, la di-
géstidn de ld mena aluminosa y el calentamiento de la ope~
racién'(a), en la que el contenido en hierro de la solucién
de nitrato aluminico es reducido, se llevan a cabo en una
sola etapa calentando la amena aluminosa, si fuese necesa-
rio después de la adicibén de material portador de hierro
soluble en #cido, con el &cido nitrico acuoso bajo las de-
seadas condiciones de temperatura y presidn. Este tratamien
to en etapa finica se completa ordinariamente entre % 8 % v
dos horas aproximadamente, dependiendo el tiempo algo de la
temperatura. La digestién disuelve una proporcidn sustan -
cial de alfimina como nitréto aluminico, junto con alguna co

mo altmina libre, pero sorprendentemente deja todo el hie-

rro sustancialmente en forma insoluble como hidrato de Fe2'05

alfa. La temperatura de digestidn es critica, puesto que he
mos observado que el nitrato férrico es inestable en solu -
cidén acuosa a temperaturas superiores é 1402C aproximadamen
te, en presencia de proporciones sustanciales de éxido férri
co y forma &cido nitrico y éxido férrico hidratado que es
insofuble, en tanto que el nitrato aluminico en solucidn
acuosa bajo las mismas condiciones de temperatura es esen-
cialemte establé Y permanece en solucidn. La silice y otros
8xidos inertes de lé mena aluminosa, por ejemplo didxido de
titanio y similares, permanecen sin disolver. El residuo no
disuelto es luego separado, si se desea después de su dilu-
cidn, por ejemplo pér filtracibn, sedimentacibén o centrifu~-
gacibn de la solucidn de nitrato alumfnico, de la que pue -
den recuperarée alimina y &cido nitrico. El residuo, que se

conoce por "lodo rojo", puede afiadirse a otra carga de mena
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aluminosa si se desea incrementar el contenido en hiesro
de la misma,

El nuevo procedimiento puede emplearse péra la
produccidn, por cargas o continua, de soluciones de nitra
to aluminico sustancialmente libres de hierro, a partir
de menas de riqueza elevada y pequena, pero es particular
mente valioso para la produccidén de tales soluciones de
menas de baja riqueza como arcillas, particularmente los
caolines, y bauxitas de pequefia riqueza. A fin de propor-
cionar una recuperacidn econdmica de valores aluminicos,
las menas deberfn contener preferiblemente por lo menos un
6 % aproximadamente en peso de alimina y generalmente po-
seeran contenidos en allmina que osfilen entre el 30 y el
60 % en peso aproximadamente. Ei contenido en cilice no es
critico y el procedimiento es suceptible de realizarse con
menas de silice de alto o bajo contenido. El contenido en
sflice de las menas oscilard ordinariamente entre el 1 ¥y
el 20% aproximadamente ﬁara las bauxitas y hasta el 40% o
més para las arcillas, Ademés de los principales constitu
tivos, allmina, hierro y silice, la mayoria de las menaé
aluminosas contiene pequelias proparciones de otras impure-
zas, tales como varios Oxidos metdlicos inertes respecto
al &cido nitrico y pequeilas proporciones de compuestos me-
t&licos alcalinos y alcalino-térreos, por ejemplo compues-
tos de titanio, calcio, cromo, cobre, niquel, sodio, man- -
ganeso y magnesio. Las proporciones de la mayoria de estas
impurezas son sustancialmente reducidas en el nuevo procew
dimiento o en la subsiguiente conversidn de la solucidn de
nitrato aluminico a alfimina de grado celular.

Seguidapente se muestran andlisis tipicos de una
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serie de arcillas y bauxitas adecuadas para su empleo en

el procedimiento; los porcentajes son en peso:

Mena %é1295 22295 8.
Bauxita espafiola 49.6 ‘215!@ &@bf ‘
Bauxita de Portland | !
Hills, Oregbn 3846 S4a4

Bauxita de Salem Hills, : :

Oregdn 37.05 21l.5 9.7
'Bauxita de Jamaica 49,4 20.2 0.85
Bauxita de elevada »

riqueza 61.0 0.94 2.90
Arcilla de czolin, Georgia 36.6 0.85 40,0

~Arcilla de caolin de Arkansas

elevado contenido allimina ,
"calcinada" 4‘907 1025 5901

Caolfn de bauxita de Arkan
sas elevado contenido sfli
ce "calcinado" 44,7% 2.10 39.0

TLas menas son generalmente trituradas antes de
la digestibn con Acido nitrico, preferiblemente en un gra
do tal que por lo menos un 75% en peso de la mena pase una
criba de 200 mallas (Tyler) (abertqra de la criba, 0,074 mm)
y toda la mena pase una- criba de =80 mallaé (Tyler) (abertu
ra de la criba 0,175 mm.,) Si se desea, pueden calcinarse
también mediante calentamiento a elevadas temperaturas. En
algunas menas, especialmente en las arcillas, el contenido
en alfmina se hace mis facilmente soluble en el &cido ni -
trico por calcinacibn, pero otras parecen beneficiarse me=-
nos de la calcinacidn.

" El procedimiento anteriormente descrito, en el

que la digestidén de la mena con Acido nitrico y el calenta

‘miento de la operacidn (a) se efectfian en una sola etapa,

es particularmente adecuado para su empleo cuando el mate-
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nos un 6% en peso, basado en el peso de la mena, de A1203

y bor lo menos 0,1 parte en peso de hierro, (expresado co-
mo Fe203) por parte en peso de Al203 & una mena aluminosa
que contenga por lo menos un 6% en peso, basado en el pe-
80 dé la mena, de A1205 y menos de 0,1 parte en peso de
hierro (expresado como Fe203) por parte en peso de A1203,
a cuya mena se ha afiadido suficiente material portador de
hierro soluble en &cidos para proporcionar una cantidad
total de hierro que sea superior a 0,1 parte en peso de
hierro (expresado como Fe205) por parte en peso de Al203.
Es preferible que en el procedimiento de etapa simple el
contenido en silice del material inicial sea relativamente
bajo, por ejemplo inferior al 3% y particularmente inferior
al 2%, basado en el peso de la mena, como por ejemplo en
las bauxitas de elevada riqueza.

Como variante, la digestidén de la mena con el éci
di nitrico puede efectuarse como operacidn separada antes
del calentamiento de la operacidn (é). Este procedimiento
es particularmente til @oﬁo menas que posean un bajo gon-
tenido en hierro, por ejemplo inferior a 0,1l parte en peso
de hierro (expresadq como FeBOB) por parte en peso de A1205
y particularmente las menas que poseen un elevado contenido
en silice, por ejemplo superior al 30% en peso de la mena.
Una mena tipica de este género es la arcilla de caolin de
Georgia, cuyo anflisis muestra tipicamente (en peso) un |
36,6% de AlgOa, un 0,85% de Fe2O3 y un 40% de silice. La me
na triturada es preferiblemente calcinada y luego lixiviada
con el &cido nitrico acuoso, generalmente a temperaturas su

periores a unos 902C y preferiblemente entre 90 y 1202C
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aproximadamente, a presidn atmosférlca.xPueden;emplearse
temperaturas superiores, pero no son necesarias para una
solucidn adecuada de la allmina. Este tratamiento disuel-
ve tanto el aluminio como el hierro. La suspensidén resul-
tante se filtra o se trata de otro modo para separar el
residuo sin disolver, en su mayor parte silice no disuel-
ta., A la solucibén obtenida, que contiene nitratos de alu-~
minio y hierro, se afade una cantidad de material portador
de hierro soluble en &cidos suficiente para proporcionar
por lo pemos 0,10 parte aproximadamente de Fe203 por par-
te de aluminio, calculado como A1205, en la mezcla resul-
tante, como variante, el material portador de hierro puede
afiadirse a la mena original. Como se indica anteriormente,
la solucibn obtenida contiene nitrato de hierro, que se
descompone durante el calentamiento en la subsiguiente ope
racibn (a) en hidrato de Fe205 alfa y &cido nitrico. El 5~
gido nitrico asi liberado reaccionard con la al@mina libre
en la solucidn y por consiguiente puede ser deseable o necg
sario afiadir alfmina libre a la solucidn para asegurar que
la relacidn entre A1205 libre y nitrato aluminico permanez
ca por encima del nivel deseado después del agotamiento del
&cido nitrico.

Debe destacarse que es necesario efectuar la di-
gestidn (o lixiviacién) de la mena aluminosa con una defi-
ciencia de &cido nitrico. En la operacidén de digestidn, no
sblo la altmina sino también cuaiquier compuesto metélico
alcalino y alcalino-térreo de la meﬁa aluminosa, son conver
tidos en los correspondientes nitratos metélicos. Por consi-
guiente,.si la mena contiene una proporcidn desusadamente

elevada de compuestos metdlicos alcalinos o alcalino-térreos
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deberd penerse en cuenta la pérdida de &cido ni 7166 a'“%ég
vertir estos compuestos en los correspondientes nitratos.
Sin emBargo, en general es‘sétisfactorio calcular la canti-
dad de &cido nitrico sobre la base de la cantidad estequio-
métrica requerida por la ecuacidn:
A1,05 + GHNO, 281(NO5) 5 + BH0 |
¥y salvo indicacibn en contrario, las cantidades estequiomé
tricas indicadas en esta descripcibn son calculadas de es-
te modo. La cantidad de Acido nitrico empleada es preferi-
blemente del 50 al 90% aproximadamente de la cantidad este
quiométricamente requerida, es decir entre 3 y 5,4 moles
aproximadamente de N05H por mol de .51205 en la mena. Canti-
dades inferiores al 50% aproximadaménte tienden a resultar
en una inferior extraccibénde allimina de la mena, mientras
que cantidades superiores al 90% apfoximadamente tienden a
tener por resultado unas soluciones purificadas de nitra-
to aluminico que contienen mis hierro que el estrictamente
deseable. Cuando la cantidad de &cido nitrico empleada es
superior al 98% de la cantidad estequiométrica tebricamen-
te requerida para convertir la alfmina ¥ cualesquiera com-
puestos metélicos alcalinos y alcaiino-térreos en los co-
rrespondientes nitratos met8licos, resulta la produccidn
de soluciones de nitrato aluminico que contienen mis hierro
que el que puede tolgrarse en soluciones a partir‘de las
cuales ha de prepararse alﬁmina de grado celukar.

En una versidn de la invencidn, se afiade nitrato
férrico a la mena aluminosa y se forma parte o la totalidad
del &cido nftrico por la descomposicidn térmica del nitra-

to férrico, y si es deseable o necesario, se aflade suficien

~teuaﬁﬁmina a la mena aluminosa para proporcionar el deseado
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exceso de alumina libre s del ago Trento el aclido
nitrico asi producido.

Las soluciones de nitrato aluminico sustancial-
mente libres de hierro pueden convertirse facilmente en
alfmina de grado celular mediante cristalizacidn de

Al(N03)5.9H20 de la solucidn, calentamiento del Al(N03)3.

9H20, preferiblemente entre 300 y 5009C, para convertirlo en .

alltmina parcialmente hidratada, y calcinacidn de la allmina
parcialmente hidetada, preferiblemente entre 1000 y 12502C,
paré formar alfimina de grado celular. Asi, en un procedi -
miento tipico, la soluciénade nitrato alumpinico es concen-
trada por evaporacidn a una concentracidn cristalizadora,
preferiblemente con un contenido en A1205 del 11 a; 12%
aproximadamente y luego‘sé cristaliza como Al(N05)3.9HéO ¥y
se separa del licor madre quedando impurezas adicionales,
particularmente los compuestos metflicos alcalinos y alca-
lino-térreos tales como compuestos sbdicos, calcicos y mag
nésicos y tambiég otros compuestos metélicos en el licor
madre. Los cristales de nitrato aluminico son luego desni-
trados para formar alimina, Alzog, ¥y recuperar valores de
fcido nitribo, En un método de realizacidén de esto, los"
cristales son fundidos por ejemplo a unos 852C en un tanque
de fundicidn, pulverizédndose luego en forma lfguida sobre
una capa flufda de allmina mantenida a 4002C aproximadamen-
te. E1 6xido aluminico resultante parcialmente hidratado es
pasado continuamente é un receptor y calcinado en un horno
giratorio entre 1000 y 12502C aproximadamente, para formar
alimina de-grado celulars El licor madre de la operacidn de
cristalizacidén es bombeado continuamente a una segunda capa

fluida de alfimina donde se descompone, liberando Acido nf-
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tes de gas desprendido de las dos operaciones de desnitra
cidn son combinadas, pasadas a una torre depuradora de &-
cido nitrico, donde se recupera &cido nftrico a una concen
tracibén del 40 al 60%, que es recirculado al sistema de
digestidn.

La invencibn se ilustra en 1os'adjuntos dibujos,
en los cuales la figura 1 es un esquema de operaciones que
muestra las diversas operaciones de un procedimiento con-
tinuo de acperdo con la invencibén para producir altmina de
grado celular a partir de bauxita de bajo grado; y la fi-
gura 2 Llustra las curvas de solubilidad de la allmina
(A1205) N $xido de hierro (Fe203), respectivamente, que-se
disuelven de una bauxita que contiene un 49,4% de A1203 y
un 20,2% de Fe203 cuando se difiere en 4cido nitrice de una
concentracidn del 50% a temperaturés comprendidas entre 100
y 170<eC,

Con referencia ahpra a la figura 1, A indica la
operacidn de trituracidn de la mena; B el mezclado de la
mena triturada con solucidn de NOBH al 40-60%; C la diges-
tién de la suspensidn de &cido nitrico-mena a 140-2202C y
=14 Kg/cmz, que puede tener lugar en una sola etapa o en
etapas miltiaples; D la dilucidn y separacidn de la solucién
de nitrato aluminico de las impurezas de silice y hierro
("lodo rojo"); E la operacidn de cristalizacidn en la qué
el licor madre que contiene impurezas solubles es desecha-
do y se récuperan cristales de Al(N03)5.9H20; F la desconm-
poéiciém de los cristales de Al(N03)5.9H20 a 300-5002C en
sltmina hidratada vy 6xidos de nitrdégeno; G la operacién de

calcinacibén final que produce allimina de grado celular; y
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Hy J fuentes de fcido nitrico recupérado y 4cido nitrico

ﬁuevo de reposicién, respectivamente empleados para produ
cir la requerida concentracidn de &cido nitrico paﬁa pfé—
- parar la suspensibn de digestibén en B. ‘
5e Con referencia ahora a la figura 2, el gr&fico
muestra la cantidad de A12O5 y Fe203 que se extrae de una
mena de bauxita que inicialmente contiene aproximadamente
un 50% de A1205 y un 20% de Fe203 que se digiere a tempe-
raturas de 100 a 1709C con una solucidn de &cido nftrico’
10, ' al 50%; La temperatura se indica en 2C sobre el eje hori-
zontal. La curva 24 y el eje vertical izquierdo muestran
el porcentaje de Algo3 extraido, y la curva 2B y él eje
vertical dérecho muestran el porcentaje de Fe205 extraido.
Estas wurvas muestran que el nitrato férrico es inestable
15, en solucibn acuosa en:présegcia de 6xido férrico a tempera
turas superibres a 14OQC a§roximadamente, en tanto que el
nitrato‘alﬁminico permanece en solucidn.
Los siguientes ejemplos especificos ilustran adi
ciondmente la inversiéﬁ, siendo el ejemplo 5 un ejemplo
20, - comparativo. Las partés ¥y porcentajes son en peso, salvo
indicacién en contiério. . |

EJEMPLO 1l.-

Se pulverizd una muestra de bauxita espaiiola cru

.da que presentaba el anflisis siguiente:

25, - 3 %
A1205 49,6
Fe203 21,0

Silice 9.2

30 : (conteniendo por consiguiente 0,42 parte aproximadamente de



través de una criba Tyler de 200 mallas (abertura de la cri

ba, 0,074 mm). Se suspendieron 816 gramos de bauxita pulve-

rizada con 2520 gramos de &cido nitrico al 50%, equivalen=-

- 5 te al 85% del equivalente estequiométrico de la A1205 en

| la muestra. Se calentd la suspensidn en un autoclave a 170eC
durante 1,5 horas aproximadamente. Luego se diluyd la suspen
sidn con 1000 gramos de agua, enfriada a902C y se filtrd la
suspensidn, produciéndose asi %222 gramos de un licor de

10. nitrato aluminico clarificado que presentd un anflisis del
8,71% total de Al203, un 0,0011% de Fe203 y un 0,54% de
A1203 libre. E1 material no disuelto fué Favado y se dese-
ch8 el residuo sbélido que contenfa, en seco, un 14% de
A1203 vy un 39,6% de Fe205. El filtrado mAs los lavados

15. (1477 gramos conteniendo un 4,32% de A1205 y un 0,000%% de
Fegoa) contenian un total de 344,3 gramos de &1203, que re-
presentaba un 85% de produccién de alfimina. La relacidn en-
tre equivalentes de Algo3 Y Fe203 en el filtrado combinado
era de 8600.

20, En una prueba similar en todos los aspectos a la
anteriormente descrita,‘pero en la que la bauxita fué pri-
meramente calcinada a 6502C durante dos horas, se obtuvo un
filtrado que contenia un 91,5% de ka A1205 presente eﬁ la

" mena inicial y presentaba una relacidn entre Al203 ¥ Fe203

25, de 6700,

EJEMPLOS 2 = 5,-

Se lixiwviaron cuatro muestras de bauxita con una
relacidn variable entre Fe203 y Algo3 con 8cido nitrico co-
mo se describe en el anterior ejemplo 1, a excepcidn de va

30, riaciones en las proporciones de &cido nitrico empleadas en
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algunos casos. Las bauxitas eran del origen y anflisis

i

mostrados en la siguiente tabla I: / fj@éﬂ@@ l%@ ;“
Tabla I - Bauxitas
Ejemplo nfim, Origen - % anflisis Bty
, _ Al,0; Fe 05 510, Fe 07/A1,05
24 Portland,Oregdn - 38.6 344 1.26 0.9
3. . Salem, Oregén 37,0 21.5 9.7 0.58
4, Jamaica 49.4 20.2 0.85 0.581
S5¢ . Surinam,"alto | 61.0 0.94 2,90 0.015
- grado"

 Después de la separacidn de los residuos sblidos
obtenidos en las digestiones, los respectivos filtrados pre

sentaban los anflisis mostrados en la éiguiente tabla ITI:

Tabla IT
Ejemplo nfim. 2 3 4 5
% estequiométrico : '
de NO3H empleado 71 80 85 8l
41,0, Total 8.0  0.06. 6.0 7475
A1205 libre 1.3 1.00 1.0 1.30
FeZO3 . 0.0018 0.0014 0,00073 0.1l
A1205/F8205 4450 5760 8200 70

Se observaré pof las anteriores tablas, que el
ejemplo 5, en el que la relacidn entre Fe203 Y A1203 de
la mena original era s8lo de 0,015, produjo un nitrato alu
minico que presentaba una relaciéﬁ demasiado baja entre alu
mina y 8xido de hiérro para proporcionar una alfimina de gra
do celular{‘
EJEMPLO 6e= )
A 3860 g de licor de Al(NOB)B resultante del leji

vado con &cido nitrico en un autoclave de bauxita de Surinam
(0,015 Fe203/A1203) como en el ejemplo 5, conteniendo un
0,11% de hierro y con una relacidn entre A1205 ¥ Fe203 de
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el ejemplo 1 como residuo del lixiviado de la bauxita espa

fiola y conteniendo un 40% de Fe,0; ¥ un 15% de A1.05. La
resultante suspensién fué digerida a presidn y a 1702C du
rante una hora, filtréndose luego.. El filtrado se analizé

con los siguientes resultados:

Porcentaje Licor antes de la diges . Filtrado
tibn Z
41,0, Total 7 6.8 6.3
Al;05 libre : 1.3 1.3
Fe203 O.11 . 0.0004
A1205/Fe203 o 61l.7 15,700

Es evidente por el anterior ejemplo que la so-
lucién de nitrato aluminico contaminada con hierro puede
purificarse-para producir nitrato aluminico virtualmente
libre de hierro, de una pureza capaz de producir alimina
de grado celular, ' '

EJEMPLO 7.=

Se mezclaron 695 gramos de bauxita Surinam de la
cbmposicién mostrada en elvejemplo 5 anterior, con 500 gra-
mos de residuo seco qﬁe contenia un 40% de F9203 y un 15%
de A1203 obtenido de la bauxité espaifiola del ejemplo 1, pa
rg formar una mezcla que contenfa un 41,8% de A1205 ¥y un
17,2% de FeBOB' A la mezcla se afiadieron 3140 gramos de

NO_H al 50% y se calentd la masa a 170-180°C durante 1,25

3
horas. Luego se diluy8 y filtrd la masa, que produgo un fil

trado que ensay§ un 0,0026% de Fezo3 equivalente a una re-

lacién A1205/Fe204

f9 Qe 3200,

EJEMPLO 8.-

Se trlturaron 100 gramos de arcilla de caolin de

Georgia que contenfia un 36,6% de A1203, un 0,85% de Fe205 y
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un 40% de Si0, a -28 mallas (Tylerl, aber

0,0589 mm y se calcinarom a 6502C durante una hora. La ar
cilla calcinada se mezclé luego con &cido nitrico de una

concentracién del 50% en peso, empleando un 85% de la can
tidad estequimétrica de &cido requerida para convertir to

da la A1,0; de la arcilla en nitrato aluminico y se mantu

3
vo a 90-1182C a presibn atmosférica durante media hora.
Luego se diluybé y filtrd la masa. El anflisis del filtrado
mostrd que habian sidé extraidos de la arcilla un 86,1% de
la A12O3 ¥y un 31,5% de Fe203= La relacibn en peso de A1205/
Fe205 en el filtrado era de 131. Se mezcld una muestra de
75 ml del anterior fiitrado que contenia 82,6 g/litro de
41,0, combinado, 0,85 g/litro de A1;0, libre y 0,65 g/1i-
tro de Fegoa, con 2,25 gramos de 6xido de hierro prepara-
do por descomposicidn quimicamente pura. Fe(N05)5.9H20 a
Fe203 calentando a 40020 para formar una mezcla que conte
nfa una relacidn A1203/Fe203 de 2,8 y la mezcla @e sometid
en autoclave a 2002C durante 15 minutos, La resultante mez
cla fué filtrada y el filtrado obtenido contenia una rela-

cidn de A1205/Fe205 de 22000,
EJEMPLO 9,-

A 3836 gramos de solucidn de (NO3)3F3’ que conte
nia un equivalente de 666 gramos de Fe203 y 1580 gramos de
NOBH, se aﬁadierontllBO gramos de arcilla de caolin de ele
vado contenido de Arkansas, calcinada, que contenia un 44,3%

de 41,05, un 2,1% de Fe203 ¥y un 39,0% de 8i0,. La cantidad

5’
de A1205 afladida a la arcilla, 500 gramos, fué tal que el
equivalente contenido en NOBH de la solucidn de (N03)5Fe

era del 85% del valor estequiométrico respecto al conteni-

do en Al,0; de la arcilla. La resultante suspensibén fué di
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gerida durante 6 horas a 170°C y luego filtrada. E1 filtra

do mostrd el anflisis siguiente:

Porcentaje Suspensidn antes
de la digestibn
Al203 Lidbre 10.05
F6203 | 15.87‘
A1203/Fe205 0.725
Es evidente por el anterior ejemplo gque el li-
10. cor de (NO3)5Fé puede emplearse para digerir menas que con

tengan alGmina a fin de producir una solucidn de nitrato
aluminico virtualmente libre'dé'hierro, de una pureza ca-
paz de producir allmina de grado celular.

EJEMPLO 10.-

15. Se mezcl8 una muestra dé bauxita que contenia un
57,5% de alfmina y una relacibn 41,05/Fe 05 de 8/1 (Fe,0:
Al203 de 0,125) con una cantidad de solucibén de &cido nitri
co acuoso al 40% equivalente al 59,3% del equlvalente este
quiométrico de la A1205 en 1a1auxita, digiriéndose la mez -

20, cla durante seis horas a 1709C. Luego se filtré la suspen-
sidén y produjo una solucidn de nitrato aluminico que tenia
una relacidn A1203/Fe205 de 2570 con una produccibn del
77,2% de la alfimina presente en la mena original,

EJEMPLO 11.-

25. Se introduce continuamente en un tanque de pre =
mezcladoe mena de bauxita ftriturada de -80 mallas (Tyler)
aprokimadamente, abertura de criba 0,175 mm, conteniendo
un 50% de A1205, un 20% de Fe203, y un 9% de $10,, siendo
el resto otras impurezas, incluyendo aproximadamente un

30, 1,5% de TiO2 v sustancialmente menos del 1% de cada uno
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de los compuestos sbédico, cllcico, magnésiéd, manganésico,
niquélico, cfiprico y crémico, junto con solucidn de &cido
nitrico al 60%, en la relacidén de 2,63 partes en peso de
solucibn de Acido nitrico por parte en peso de bauxita,
equivalente a una relacidn de 5 moles de NOBH por mol de
A1203. La suspensibén resultante se lleva continuamente a
un recipiente digeridor compartimentado y equipado con agi
tadores, en el que la temperatura de la mezcla se eleva a
1762C y se mantiene a esta temperatura durante el.avance
de la suspensién a. través del digeridor con un tiempo de
permanencia de 2,5 horas aproximadamente. La suspensidn di
gerida, que no contiene ahora ningln &cido nfitrico libre

N contiene aproximadamente un 48,9% de nitrato aluminico

y un 2% de'A1205 libre en solucidn, y un 5,5% de Fe205 ¥y
un 3,3% de $i0, en suspensibén, siendo el resto agua, peque-
ﬁaé proporciones de otros nitfatos solubles en agﬁa e impu
rezas sblida inertes, se pasa a un tanque de diludibn, se
diluye y se enfria con agua a 522C o preferiblemente con
agua de lavado de la subsiguiénte operacibn de lavado del
"lodo" sblido filtrado o defantado, presentandé la dilu -
cidn una relacidn aproximada de una parte de agua de dilu
cibén por una parte de suspensibdn, en peso. La suspensién
dilufda se pasa luego a un espesador o clasificador, don-
de la solucibén de nitrato aluminico es sedimentada y sepa-
rada por un espesador Dorr, de los sblidos insélubles (lodo
rojo) que contienen silice, hierro y otras impurezas sbli-
das sin disolver. El material sdlido del espesador es sus-
pendido de nuevo y sedimentado una o mas veces para recu-
perar los valores de allimina soluble arrastrados en el lo-

do rojo y ek agua de lavado empleada en la dilucidn de la
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suspensidn del digeridor.

" El filtrado liquido del espesador, que contiene
aproximademente un 33%,3% de nitrato aluminico, se concen-
tra aproximadamente‘a un. 47,5% de nitrato aluminico y se
oristaliza en (N03)3A1.9H20 en un cristalizador al vacio
de dosletapas. Los.cristales puros resultantes (90% de la
alimentacidn original) se fuhden de nuevo y se pasan a una
etapa de desnitracién. El licor madre (10% de la alimenta
¢ibén original) es en parte recirculado y en parte burgado
y desnitrado separadamente y el residuo se desecha, elimi-
néndose asi sustancialmente todas las impurezas no separa-
das con el lodo de la digestidn.

La masa fundida de (N03)3Al.9H20 se descompone
pulverizéndola sobre una capa de.particulas de alfmina par
cialmente hid®atadas en un reactor de capa flufda. La ala
mina formada se retira continuamente de los desnitradores
a 3252C y se envia a la operacidn de calcinacibén. El1 gas de
descomposicidn es adicionalmente tratado para recuperar sus
valores térmicos en forma de vapor de égua a fin de efectuar
la etapa de Qristalizacién ¥ recuperar sus valores de &cido
nitrico.

El 6xido nitrico caliente y los vapores de agua
de los desnitradores son pasados a una torre con tapa de
burbujeo de la que se retira un 60% de &cido nitrico del
fondo y 3,15 Kg/cm2 de vapor de agua se retira de la pérte
superior. Después de su empleo en el cristélizador, el con
densado se devuelve a la torre miéntras que los materiales
no condensables son enviados a una segunda torre para recu
perar los 6éxidos nitricos como &cido débil. Este &cido dé-

bil es devuelto a la primera torre.
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La alfimina caliente es calcinada a™12609C¢ éen un

O

horno giratorio. La alimina producto es enfriada por un re
frigerador de capa flufdificada y enviada luego a su alma
cenamiento. E1l anflisis muestra que este”producto contiene

5 - menos del 0,02% de FeaQ3 y satisface todas las especifica-
ciones de la alfimina de "grado celular".

En la tabla IIT siguiente se muestran los porcen
tajes de impurezas en el licor de la digestidn del nitra-
to aluminico y en el producto final de altmina calcinada

10. de grado celular, obtenido en el ejmmplo anterior, basado
en un 100% de A1205, en comparacidn con los porcentajes de
las mismas impurezas en la bauxita original.

Tabla III

Porcentaje de impurezas, base 100% A1203.

15, Impureza Bauxita A1(NO,) Calcinado
2 = o . Licor de digestidn ‘g;ega
8102 18 «05 +007
. Fe 0 40 .015 +008
Mg 1.0 «70 010
204 Mn 1.0 , «50 | .003
Ni 0.16 20 001
Na .02 .02 .001
- Ca «40 « 60 «015
Cr «20 .05 «005
25. Cu .02 015 .008
Ti | 340 .01 .001
N O T A

Descrita suficientemente la naturaleza del in-
vento, asi como la manera de realizarlo en la préictica, de-
30, be hacerse constar que las disposiciones anteriormente indi

cadas son susceptibles de modificaciones de detalle en cuan
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to no alteren su principio fundamental; tamﬁiéﬁwse'hace
constar que el invento se refiere a una Solicitud de Pa-
terite presentada en Estados Unidos con fecha 17 de agos=- .
to de 1.964 N2 Ser 390.141, acogiéndose por lo tanto a
los beneficios que conceden los Convenios Internaciona-
les en vigor, y}SiendO'lo que constituye la esencia del
referido invento y por 1o que se solicita Patente de In-
vencidn por 20 afios en Espafia, sobre "Procedimiento de
Produccidn de Disoluciones de nitrato aluminico, libres
de hierro"; caracterizé&ndose por lo siguiente:

l.- Procedimiento de produccibn de disoluciones
de nitrato aluminico libres de hierro, adecuada para la
produccidédn de altmina de grado celular, caracterizado por
que comprende (a) el calentamiento a una temperatura supe-
rior a 1409C de una solucidfh de nitrato de aluminio conta-
minada con hierro, cuya solucidén contiene A1203 libre en
una relacién en péso entre A1205:libre ¥y nitrato alimini-
co (expresado como Al203) de 1:100 por lo menos, .y 0,10 par
te en peso, por lo'menos, de hierro (expresado como'Fegoa)
por parte en pesode aluminio (expresado como Algoa) presen-
tes como Algo3 libre de nitrato aluminico, y'(b):la separa
cibn del precipitado, conteniendo hierro, asi producido, de
la solucidn de nitrato aluminico, efectudndose el calenta-
miento de la operacidn (a) durante un tiempo tal ‘que en la
solucidén de nitrato ‘aluminico obtenida en la operacidn (b)
la relacidén en peso entre aluminio (expresado como Al203) ¥y
hierro (expresado como Fegoa) es de 2000:1 por lo menos.

2.- Procedimiento segin la reivindicacidén, 1 ca-
racterizado porque la solucidn de nitrato aluminico conta-

minada con hierro contiene por lo menos un 6% en peso de alu
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nico y 41,05 libre.

Se— Procedimiento seglin las reivindicaciones 1
8 2, caracterizado porque la solucién de nitrato alumini
co contaminada con hierro contiene de 0,2 a 0,5 parte en
peso de hierrp (expresado como Fe205) por parte en peso de
aluminio (expresado como A1205).

. 4.- Procedimiento segln cualguiera de las ante-
riores reivindicaciones, caracterizado pordue el calenta-
miento de la operacidn (a) se efectlia a una presidén de 5,6
a 10,5 Kg/cmg.

. Se= Procedimiento segln cualquiera de las ante-
riores reivindicadiones, caracterizado porque la solucidn
se calienta en la operacién (a) a una temperatura de 140
a 2209C, preferiblemente de 160 a 200°C.

6.~ Procedimiento segln cualquiera de las ante-
riores reivindicaciones, caraéterizéndo porque la solucién
se calienta en la operacidn (a) durante un tiempo tal que
la solucibén de nitrato aluminico obtenida en la operacibn
(b) contiene menos del 0,02% en peso de hierro (expresado
éoqo Fe205) basado en el peéo del aluminio (expresado co-
mo A1205>; |
| 7e~ Procedimiento segﬁﬁ cualquiera de las reivin-
dicaciones, caracterizado porque la solucidn de.nitrato alu
minico contaminada con hierroes preparada por digestidn de
una mena aluminosa con fcido nitrico aéuoso de concentra-
cién superior al 30% en peso, empleéndosé'el &cido nitrico
en una cantidad tal que no més del 98% de la alfimina pre-
sente en la mena es convertido a nitrato aluminico, conti=-

nuéndose la digestién durante un tiempo suficiente para no
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dejar ningln &cido libre eb la solucidn.

ATy

8¢- Procedimiento segln la reivindicacién 7, ca
;acterizéndose porque la mena es digerida con &cido nitri
'co acuoso de una concentracién comprendida entre el 30 y
el 60% en peso y preferiblemente entre 40 y el 60% en pe-
SOe

9.~ Procedimiento segin las reivindicaciones 7 u
8, caracterizado porque el 4cido nitrico se empiea en una
proporcidn tal que del 50 al 90% de la allmina presente
en la mena es convertida en nitrato aluminico.

lOf; Procedimiento segin cualquiera de las rei-
vindicaciones 7 a 9, caracterizado porque la meha se en-
cuentra en forma finaménte dividida y por lo menos el 75%
en peso de la mena pasa a través de una criba Tyler de 200
mallas (abertura de criba 0,074 mm.) y toda la mena pasa
a través de una criba Tyler de 80 mallas (abertura de cri-
ba 0,175 mm,).

1l.- Procedimiento segln cualquiera de las reivin
dicaciones 7 a 10, caracterizado porque la digestibén de me
na aluminosa y el calentamiento de la operacidn (a) se efec
tlan en una sola etapa calentando con &cido nitrico acuoso
una mena'aluminosa que contiene por lo menos un 6% en peso,
basado en'éllpeso de la mena, de Al205 y por lo menos 0,1
parte en peso de hie:ro, (gxpresado como Fe205) por parte en
peso de Al203.

12.,- Procedimiento segln cualquiera de las reivindicaciones

"7 a 10, caracterizado porgue la digestién de la mena alumi-

nosa y el calentamiento de la operacibén (a) se efectlian en

una sola etapa calentando uba mena aluminosa que contiene

por lo menos un 6% en peso, basado en el peso de la mena,
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de A12 3 y menos de 0,1 parte en peso de hlerro \expresado

como Fe205) por parte en peso de AlEOB’ a cuya mena se ha
afiadido suficiente material portador de hierro soluble en
fcidos para proporcionar una cantidad total de hierro gue
sea superior a 0,1 parte de hierré (expresado como Fegoa)
en peso, pPOr parte en peso de A1205.

13.- Procedimiento segln la reivindicacidn 12,
caracterizado por la digestién con &cido nftrico de una
mena aluminosa que contiene menos del 3% y preferiblemen-
te menos del 2% en peso de silicew

14,~- Procedimiento segln las reivindicaciones 12
8 13, caracterizado por la adicién de Fe205 a la mena como
material portador de hierro.

15.~- Procedimiento segln cualquiera de las rei-~
vindicaciones 11 a 14 caracteriéado porque el nitrato fé-
rrico se afiade a la mena aluminosa y parte o la totalidad
del 4cido nitrico se forma por la descomposicién térmica del
nitrato férrico y, si se desea.o resulta necesario, se afia
de suficiente alfmina a la mena aluminosa para proporcionar

el deseado exceso de allmina libre después del agotamiento

del ‘cido nitrico asi producido,

16.- Procedimiento segln cualquiera de las rei-
vindicaciones 6 a 10, caracterizado porque se lixivia con
fcido nitrico, a una temperatura superior a 909C, una mena
aluminosa que contiene por lo menos un 6% en peso, basado
en el peso de la mena, de A1203 y menos de 0,1 parte en pe
so de hierro (expresado como Fezoa) por parte en peso de
AlEOB; vy despuds de la operacidn de digestidn, la solucidn
de nitrato aluminico es separada del residuo; afiadiéndose

suficiente‘material portador de hierro soluble en écidos a
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1a mena aluminosa antes de la digestidn, o a la solucidn

de nitrato aluminico despuéé de la digestibén, para propor
cionar la deseada relacibn en peso de hierro (expresado co
mo Fezoa) o por parte en peso de aluminio (expresado como
A1205) ¥y, si se desea o resulta necesario, se ahade sufi-
ciente alfimina a la solucidn de nitrato alumfnico para ase
gurar que ka relacibn entre A1205 libre y nitrato alumini-
co permanezca por encima del nivel deseado después del ago
tamiento del &cido nitrico producido por la descomposicibn
t8rmica del nitrato férrico en el calentamiento de la ope-
racibn (a). |

17.- Procedimiento segin la reivindicacidn 16,
caracterizado porque la mena es digerida cin el &cido ni-
trico a una temperatura de 90 .a 1202C bajd presidn atmos-
férica.

18.~ Procedimiento segln las reivindicaciones 16

8 17, caracterizado por la digestidn con &cido nitrico de

una mena aluminosa que contiene més del 30% en peso de si-

lice.

1G.~ Procédimiento segln cualquiera de las rei-
vindicaciones 16 a 18 caracterizado porque el material aifia
dido Que contiene hierro es F6205.

20.- Procedimiento de produccidn de alfimina de
grado celular, que comprende la cristalizacidn de (N03)3A1°
9H,0 a partir de una solucidn de nitrato alumfnico produci-
da por un procedimiento'segﬁn cualqguiera de las anteriores
reivindicaciones, el calentamiento del (N05)3A1.9H20 para
convertirlo en alﬁmina parfialmente hidratada, y la calci=-
nacidn de la alfimina parcialmente hidratada para formar alfl

mina de grado celular.
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21,- Procedimiento segun 1la reiv;udlcéc16n 20,‘
caracterizado porque el (N05)5A1.9H2Otse calienta entre
3200 y 500¢C.

"22.5.Procedimiento segln las reivindicaciones
20 8§ 21, caracterizado porque la allimina parcialmente hi-
dratada es calcinada entre 1000 y 1250¢C,

23,~ "Procedimiento de produccién de disolucio-

rd

nes de nitrato g#Tuwinico, libres de hierro"; tal y como. que

da sustancialmehte discrito en la presente~Memoria, y dibujos

Esta elntlslete hojas escritas
a méquina por una. ﬂ@@5‘
Madrid, & ﬂ
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