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MEMORIA DESCRIPTIVA Tt
que se presenta para unir a la solicitud de Rt

INVENCION --

PATENTE DE .
formulada el 7 de septiembre de 1.966 con el n? 35059%8
en |
ESPANA.
por VEINTE afios

a nombre de THE ANACONDA COMPANY, entidad norteameriecana,
establecida en 25 Broadway, Nueva York, N.Y. Estados Uni-
dos de América, por:

"UN PROCEDIMIENTO PARA SEPARAR Y RECUPERAR
CLORURO DE ALUMINIOY

Esta invencidn se refiere a la separacidn y re-

cuperacidn de sales metdlicas relativamente puras desde
soluciones acuosas impuras de estas sales, y mas en parti
cular, a la recuperacidn de cristales relativamente puros
de cloruro de aluminio desde una solucidn acuosa qué con—
tiene dicho cloruro de aluminio y cantidades apreciabies
de . otros cloruros metdlicos.

El procedimiento electrolitico convencional pa-

ra la produccidn de aluminio metdlico a partir de alvmina

requiere que la alumina empleada como material de alimen
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té sustancialmente libre de hierro, cromo y otros contami-

nantes perjudiciales. Puede producirse alumina de oaiﬁdgd

para cubas electroliticas a partir de minerales de bauxXita
IS

de alta calidad por cualquiera de varios procedimientds

. .
LR N Y

bien conocidos. Sin embargo, se encuentran dificultades en
o e,

*

la produccidén de alumina de alta calidad cuando el niinéral

a partir del cual se extrae el aluminio, contiene cantida-

.
LI Y

des importantes de silice o hierro u otros materiales per-
L

-
* o +*

judiciales. Por ejemplo, se ha propuesto hasta ahord’gue

se emplee como fuente de aluminio en 1la preparaciénkgé-alé
mina de calidad para cubas electroditicas, arcilla'qﬁé:
existe en abundancia y es relativamente econdmica y que
consiste principalmente en silicatos de aluminio hidrata-
dos junto con una diversidad de otros minerales. Puede ex-
traerse facilmente aluminio de arcilla lixiviando la arci-
1lla calcinada con un gdecido, por ejemplo, el dcido clorhi-
drico, para obtener sales de aluminios solubles en agua;
que son tratadas despuds para convertir su contenido de
aluminio en alumina. Sin embargo, el procedimiento de li-
xiviacidn con dcido disuelve otros metales ademds del alu
minio que estdn presentes en la arcilla y, como consecuen
cia, el liquido o aguas madres de lixiviacidn con dcido
as{ obtenido estd conteminado con cantidades correspon~
dientes de sales metdlicas indeseables, tales como, por
ejemplo, cloruros de hierro, de cromo, de calcio, de mag-
nesio, de titanio, de potasio y de otros metales, de las
cuales tiene que separarse la sal de aluminio deseada en

forma relativamente pura si ha de prepararse una alumina
de cuba electrolitica aceptable. Aunque se han consagrado
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consideraples esfuerzos al desarroll ”Hé;ﬁfb%edimientos

-4

<

comercialmente factibles para la separacidn y recupera-,

cidn de sales de aluminio relativamente puras desde ?%ﬁt
. ‘

aguas de lixiviacidn con dcido relativemente impuros,la

meyoria de los procedimientos hasta ahora propuestog.égp

demostrado ser inadecuados, antiecondmicos y poco_pnﬁ@t;
cos por una u otra razdn. MR

Las aguas de lixiviacién con dcido que contie-

nen aluminio, obtenidas por la digestidn de arcilla:cbn

LIPS 4

un gcido mineral, pueden contener hasta 10 gramos pgi.li
tro (g/1) o incluso mds de Fe,0 presente en las agqééz

de lixiviacidn en forma de una sal de hiefro soluble en
agua (usualmente cloruro férrico), cuya cantidad de hie-
rro estd bastante en exceso de la que puede tolerarse si
ha de producirse alumina de calidad para cubas electroli
ticas sustancialmente libre de F9203 a paertir del comte-
nido de aluminio de las aguas madres. Puede eliminarse

una parte sustancial de las sales de hierro indeseables

de las aguas de lixiviacidn adcidas que contienen aluminio
por extraccidn del hierro con un reactivo o secuestrador
organico insoluble en agua y selectivo que sea especifico
para la sal de hierro presente en el 1{quido. Sin embargo,
aunque la mayor parte del contenido en hierro de las aguas
de lixiviacién, pero de ninguna manera todo ese contenido
puede ser eliminado por ewta operacién de extraccidn, las
aguas de lixiviacidén que contienen aluminio, contienen,
ademgs, cantidades secundarias, pero perjudiciales, de
otras sales metalicas, por ejemplo, de cloruro de cromo,
que no se separan de las aguas por la operacidn de extrac-
cidn anteriormente mencionada, Por consiguiente, es necesa
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rio seguir tratando la solucidn que coﬁtiene aluminio

de alguna manera para recuperar de ella un producto .de
sal de aluminio relativamente pura que esté sustancfégf:
mente libre de otras sales metalicas y, por tanto, qé%-

pueda ventajosamente convertirse directamente en alﬁm;‘
na de calidad para cubas electroliticas. {::;

Un procedimiento bien conocido para recupééér
un producto de sal cristalina relativamente puro ddsde’

.

una solucidn que contiene una mezcla de sales metalifas

es mediante cristalizacidén fraccionada del constitdyen-

.'o‘

te de sal deseado de la solucién. En este procedimienito
conocido, la solucidn que contiene sal se concentra por
evaporacidn del contenido de agua de la solucidn para
precipitar a partir de ella cristales de la sal deseada
(usualmente, la sal predominante presente en la solucidn),
conteniendo el §recipitado cristalino asi obtenido unav
proporcidn de las otras sales indeseadas o contaminantes
presentes en el sistema relativamente menor que la pro-
porcidn relativa de estas sales presentes en la solucidn
inicial que contenia sal. Los cristales de sal relativa-
mente puros asi obtenidoé son disueltos ¥y cristalizados
de nuevo una 0 més veces adicionales para seguir purifi-
cando el producto de sal, desechdndose en cada caso las
aguas madres a partir de las cuales se precipitan los
cristales de sal crecientemente puros debido a que con-
tienen dichas aguas madres cantidades excesivas de las
sales metdlicas no deseadas. Sin embargo, aunque este
procedimiento converc ional de cristalizacidén fraccionada

producird un producto de sal de aluminio relativamente

puro a partir de unas aguas de lixiviacidn con dcido
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cidn comercial en gran escala de alimina de calidad Rare

cubas eléctroliticas debido a la necesidad de recrisig@i
zaciones repetidas del producto de sal de aluminio, qée
en cada caso necesitan la evaporacidn o, en efecto,,la..
nueva evaporacidén de una gran cantidad de agua y deﬁié@

a la pérdida de sales de aluminio valiosas que permamecen

‘en las aguas madres que se desechan después de cada .opsra

cidn de recristalizacidn. IS

Y ea®

la solicitante, ha descubierto y desarroli%ﬁb
ahora un nuevo procedimiento para separar y recupen%%“ga—
les de aluminio cristalinas relativamente puras desde so-
luciones acuosas gque contienen aluminio y cantidades se-
cundarias, pero importantes, de otras sales metélicas,sieg
do el nuevo procedimiento semejante al procedimiento de
cristalizacidén fraccionada convers ionsl anteriormente men-
cionado pero notablemente mejorado desde el punto dé vista
tanto del rendimiento del procedimiento como de la econo-
nis de funcionamiento. En este nuevo procedimiento para
separar y recuperar sales de aluminio de gran pureza y en
particular cloruro de aluminio de gran pureza, desde una
solucidn acuosa que contiene aluminio y otras sales metd-
licas, se concentra la solucidn (por ejemplo, unas aguas
de lixiviacidn con dcido que contienen aluminio y otros
cloruros metdlicos) evaporando agua desde ella para obte-
ner unas aguas madres g partir de las cuasles precipitan
cristaleé relativamente puros de c¢loruro de aluminio he-
xahidrato, separdndose estos cristales relativamente pu-
ros de las aguas madres y recuperéndose mediante un}tra-
tamiento subsiguiente. De maners sustancialmente continua

-5 -



10

15

20

25

30

o m ot *

,

se afiade una solucidn de alimenfaoion acuosa adicional que
contiene cloruro de aluminio a las primeras aguas. madres;

para reponer el cloruro de aluminio hexahidrato precipitg-
T, e
do desde ellas, al tiempo que se evapora continuamentagel
A

agua desde las primeras aguas madres para mantener 1lg con-

-

centracidn del cloruro de aluminio en dicho liquido & 0°li
‘.' .—Q

geramente por encima de la concentracidn a la que las. pri-

meras aguas madres se saturan con cloruro de aluminip,, .y

se retira de manera sustancialmente continua una par@gf?e
las primeras aguas madres de lg masa principal de diéﬁéb
primeras aguas madres de modo que la concentracién dé?ips
cloruros metdlicos diferentes del cloruro de aluminio en
dicha masa principal de las primeres aguas madres se man-
tenga por debajo de la concentracidén a la que una cantidad
importante de dichos otros cloruros metdlicos cristaliza y
precipita con, o de otra manera contamina, los cristales
de cloruro de aluminio hexshidrato precipitados desde la
mase principal de las primeras aguas madres.

La parte de las primeras aguas madres retirada
en esencia continuamente de la masa principal de estas
aguas madres contiene una proporcidn relativa de los c¢lo-
Turos metdlicos no deseados o contaminantes algo mayor
que la de la solucidn de alimentacidn inicial que contie-
ne cloruro de aluminio, y esta parte se sigue tratando
por evaporacion de une cantidad adicional de agua desde
ella para obtener unas segundas aguas madres a partir de
las cuales se precipitan cristales de cloruro de aluminio
hexahidrato contaminado con cantidades secundarias, pero
importantes, de estos otros cloruros metdlicos no deseados.

Los cristales impuros de cloruro de aluminio hexahidrato

-6 -
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dres y despuds son mezclados con la solucidén de alimentg

cidn: acuosa que contiene cloruro de aluminio que se §§§5
afiadiendo a las primeras aguas madres. La parte de la%.

'
primeras aguas madres que estd siendo retirada en esgepngia
continuamente de la masa principal de estas aguas e§:5§a~
dida en esencia continuamente a las segundas aguas ma?res

¥ se evapora continuamente agua desde las segundas agusgs

madres para mantener la concentracién del cloruro ds .2lu-

tas "

minio en dichas aguas madres a 0 ligeramente por endiin

de la concentracidén a la que se saturan con clorurofﬁ@halg
minio dichas segundas aguas madres. De la masa prinoipél
de dichas segundas aguas madres se retira en esencia con-
tinvamente una cantidad suficiente de las segundas aguas
madres de modo que la concentracidn de cloruros metalicos
diferentes del cloruro de aluminio en las segundas aguaé
madres se mantenga por debajo de la concentracidn a la que
el cloruro de aluminio hexahidrato precipitado desde ellas
contiene una cantidad relativa de otros cloruros metdlicas
indeseados en exceso de la cantidad relativa de estos clo-
ruros metdlicos presentes en la solucidn de alimentacidn
inicial que contiene clorurolde aluminio.

La parte de las megundas aguas madres retirada
de la masa principal de dichas aguas madres pusede desechar
se 0 tratarse para la recuperacidén de su contenido de clo-
ro, 0, si se desea, someterse a una tercera operacién de
evaporacidn y cristalizacidn similar a la segunda opera-
cidn de evaporacidn y cristalizacidn del procedimiento.En

este Ultimo caso, la cantidad de las terceras aguas madres

retirada de la masa principal de estas aguas madres es su-
-7-
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ficiente para mantener 1a concentracidn de los cloruros me-
tdlicos diferentes del cloruro de aluminio en dichas terge-
ras aguas madres por debajo de la concentracidn a la qﬁg.ia
.
proporcidn relativa de estos otros cloruros metdlicos .pre—-
3
sentes en el producto de sal cristalizada de la tercers ,ope
racidn de evaporacidn-recristalizacidn exceden de la é?é?og
cidén relativa de estos cloruros metdlicos presentes en}las
primeras aguas madres que se estan retirando de la primera
operacidn de evaporacidn-cristalizacidn y se estan aﬁgd%sn—
do a las segundas aguas madres en la segunda operaciéﬁ;ae

. I3 K] kd 5""
evaporacidn-cristalizacidén. Como antes, la parte de lasgter

v 2

ceras aguas madres retirada de la masa principal de estas
aguas madres en la tercera operacidn de evaporacidn~crista-
lizacidn puede desecharse o tratarse para la recuperacidn
de su contenido de cloruro de hidrdgeno o de cloro o, en cé
s0s raros, someterse a todavia otra operacidn de evaporacidn
y cristalizacidn similar a las operaciones precedentes del
procedimiento.

Es importante observar que en este nuevo procedi-
miento para separar y recuperar un producto de cloruro de
aluminio hexahidrato relativamente puro desde soluciones
acuosas ihkpuras de esta sal, el producto de sal de alumi-
nio deseado relativamente puro se precipita y recupera en
el curso de la primera operacidén de evaporacidn ¥y crista-
lizacidén del procedimiento en vez de en el curso de la Ul-
tims operacidn de cristalizacidn, tal como suceds con los
procedimisntos de cristalizacidn fraccionada convenciona-
les. El producto de sal de aluminio relativamente puro asi

recuperado es tratado después ventajosamente (por ejemplo,

por calcinacidn) para convertirlo en dxido de aluminio de

-8 -
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pureza wuficientemente alta para su uso en'ia produccidn
electrolitica de aluminio. Los productos de sal de glugi
nio relativamente impuros precipitados y recuperados en
e
el curso de cada una de las operaciones sucesivas deéayg
poracidn y cristalizacidn del procedimiento, son, qa&r

 se

uno de ellos, reciclados al punto del procedimientoféﬁﬁel

$oot

que la proporecidn relativa de las sales metdlicas coétam;
nantes presentes en el precipitado no es mayor gque.la.' pro
porcidn relativa de las sales contaminantes presenﬂgéjen
la solucidn de sal en el punto antes citado del prO??&i—
miento. las operaciones sucesivas de evaporacidn yugéﬁs-
talizacidn se emplean en el procedimiento de este inven-
to primordialmente con la finalidad de asegurar que una
cantidad suficiente del aluminio presente en la solucidn
de alimentacidn inicial sea recuperada en Ultimo lugar en
forma de un producito de sal de aluminio relativamente pu-
ro para hacer econdmica y comercialmente factible el pro-
cedimiento. Las operaciones sucesivas de evaporacion y
cristalizacidn pueden llevarse a cabo en soluciones de
sal crecientemente impuras hasta que la cantidad de las
aguas madres que tiene gque retirarse de la masa princi-
pal de aguas madres en una opéracién cualquiera de eva-
poracidn y cristalizacidn (si ha de evitarse una preci-
pitacidn desde las aguas madres de un producto cristali
no que contenga mds de una cantidad deseada o aceptable
de sales contaminantes) se aproxima a la cantidad de la
solucidn impura que contiene cloruro de aluminio gque es
t4 siendo introducida eh las aguas madres de esta opera
cidn de evaporacidn~cristalizacidn. Naturalmente, el -
procedimiento puede terminarse en una operacidn de cris’

talizacidn anterior si asi se desea.

-9 -
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SesemAnA~AnAan-

A este respecto,es de fundamental importancia
en el procedimiento de esta invencidn que, aunque el,pro-
cedimiento pueda implicar una pluralidad de operacié?g§
sucesivas de evaporacidén y cristalizacidn, el agua pée—
sente en la solucidn de alimentacidn inicial que coatie-
ne cloruro de aluminio se evapore solo de una vez o::ih-
dicado de manera diferente, la cantidad totgd de agué‘

evaporada en el cursoc de todas las operaciones de evapo-

‘ . 2 . . .2 s ¢ %,
racion y cristalizacion de este procedimiento no negcegi-

ta exceder de la cantidad de agua presente en la sgiﬁéién
de alimentacidn inicial. Esta importante caracteriééiéa
del procedimiento de este invento resulta del hecho de
que el producto de sal relativamente puro de la pwimera
operacidn de evaporacidn y cristalizacidn no se disuelve
de nuevo en agua y se hace cristalizar de nuevo entonces,
y también del hecho de que los productos de sal relativa-
mente impuros de las sucesivas operaciones de evaporacidn
y cristalizacidn se disuelven de nuevo en la solucidn de
sal impura que se estd tratando. Asi, este procedimiento
evita las costosas operaciones de tratamiento y el alto
consumo de combustible inherentes a los procedimientos
convencionales de cristalizacidn y recristalizacidén frac-
cionadas, en los que la cantidad de agua gque tenia que
evaporarse en el curso de las diversas operacionss de
evaporacidn, recristalizacidn y redisolucidn del proce-
dimiento sobrepasa grandemente (en varias veces) la can-
tidad de agua presente en la solucidén de alimentacidén ini
cial. Ademds, la cantidad de cloruro de aluminio presente

en las aguas madres impuras concentradas retirada de la

Wltima operacidn de evaporacidn y cristalizacidn del pro

- 10 -



10

15

20

25

30

T Amamnnnn

cedimiento de este invento y deseéﬁgazﬁﬁeépués, es apre
ciablemente menor que la cantidad total de cloruro de-«-
aluminio que se perderia con las diversas aguas madrggb:
desechadas en el curso de procedimientos convencionalés
comparables de recristalizacidn fraccionada. coe st
Otre importante ventaja del procedimiemto U‘G:e::te_s_.
te invento radica en el hecho de que el producto de éél

de aluminio obtenido en el curso de la primera operabﬁﬁn

¢ ¥

de evaporacidén y eristalizacidn del procedimiento pugdé

#* ¢

ser de cualquier grado de pureza que varia del clorumd”®
™
de aluminio (o aldmina) Q.P. o de pureza de calidad .phra
reactivo al cloruro de aluminio (o alumina) solo ligera-
mente menos contaminado con sales extrafias que lo que estd
el cloruro de aluminio en la solucidn de alimentacidén ini~
cial. Por consiguiente, en una importante modificacidn de
este procedimiento, se desvia una pequefia cantidad o co-
rriente lateral de la solucidn de alimentacidn inieial,
que contiene cloruro de aluminio, desde la corriente prin-
cipal de la solucidn de alimentacidn, y esta corriente la-
teral se somete a una operacidn preliminar de evaporacidn
¥y cristalizacidén en el curso de la cual se precipita y re-
cupera cloruro de aluminio hexahidrato en esencia .completa
mente puro, de cuyo precipitado puede obtenerse subsiguien
temente alumina Q.P. o de pureza de calidad para reactivo.
Evidentemente, tiene que retirarse o sangrarse una canti-
dad relativamente grande de las aguas madres de la corrien
te lateral desde la masa principal de las aguas madres de
la corriente lateral en el aparato de evaporacidn-crista-
lizacidn preliminar con el fin de obtener wn producto de

sal de tan alta pureza, y esta cantidad relativamente gran
- 11 -
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de de las aguas de sangrado se introduce directamente en

el aparato evaporador-cristalizador de la primera oﬁéféi
cidn de vaporacidn y cristalizacidén del proceso, juno:’
con el resto de la corriente principal de la solucidi de

.
LR I3

alimentacidn que contiene cloruro de aluminio.

Aunque el nuevo procedimiento de este invente

se desarrolld especificamente para separar y recuperar

cloruro de aluminio relativamente puro desde soluciondsd

v ¢

acuosas que contienen cloruro de aluminio y otros cid;ﬁ-
+*»t ts

ros metdlicos, tales como cloruro férrico, cloruro Gxrémi-
K
co y similares, es evidente que el procedimiento pﬁédﬁzeg
plearse para separar y recuperar una sal cristalina rela-
tivamente pura desde una solucidn acuosa que contenga mez
clas de sales que puedan ser purificadas por técnicas con
vencionales de cristalizacidén fraccionada. Ademds, si la
solucidn acuosa comprende una mezcla de tres o nds sales
que tienen un enidn comin, de cuya solucién ha de recupe-
rarse una sal (usualmente, la sal predominante presente
en la mezcla) sustancialmente exenta de las otras sales
metdlicas presentes en ella, entonces uno de los metales
no deseados (usualmente, pero no necesariemente, el metal
cuya presencia en el producto de sal purificado es la me-
nos deseable), se selecciona como contaminante cuya con-
centracidn en las aguas madres controla la cantidad de
las aguas que tiene que retirarse continuamente de ellas
en la primera (y en la subsiguiente) operacidn de evapo-
racidn y cristalizacidn con objeto de evitar la acumula-
didn de la concentracidn del contaminante de control en
las aguas madres por encima del méximo que permitird re-
cupergp de ellas un producto de sal cristalina sustancial

- 12 -
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les sustancialmente puros de cloruro de aluminio hexe-.~
hidrato desde unz solucidn acuoss que contiene cloru%g,:
de alumino y cantidades secundarias de cloruro férribé*
y cloruro crdémico, entonces la concentracidn de clorure

PRI

férrico o la concentracidn de cloruro crémico en lag, .°
\

aguas madres puede utilizarse como factor de control'gh

la determinacidn de la cantidad de las aguas madres*qwé

. ¥

tiene que retirarse continuamente de ellas con objetd ge
mantener la concentracidn de las sales metdlicas coﬁ%éﬁi
nantes en las aguas madres por debajo del mdximo quéié%—
ré por resultado la recuperacidn del producto deseado de
c¢loruro de aluminio hexahidrato puro. Debido a que la sal
de cromo es potencialmente la mds molesta de las dos sales
metalicas no deseadas en el ejemplo hipotético que se aca-
ba de dar, de acuerdo con el invenfo debe emplearse prefe
riblemente cromo como contaminante de control en la deter

minacidén de la centidad de material de sangrado a retirar

de las aguas madres.

A modo de ejemplo del uso del fromo como conta-
minante de control en la produccidn de alumina de calidad
para cubas electroliticas de acuerdo con este procedimien
t0, unas aguas tipicas de lixiviacidn con dcido obtenidas
por digestidn de arcilla de Georgia celcinada en dcido
clorhidrico pueden contener alrededor de 80,0 g/1 de A1203
y alrededor de 0,02 g/1 de Cr,03 (presentes en la solucidn
en forma de cloruro de aluminio y de cloruro crdémico,res-
pectivamente) junto con una amplia diversidad de otros clo
ruros metalicos. Si la cantidad de aguas madres retirada

de la primera operacidén de evaporacidn-cristalizacidn del
- 13 -
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procedimiento es tal:que la concentracidn de Cr203

(presente en forma de cloruro crémico) en las primeras‘’

-

aguas madres no pasa de aproximadamente 0,25 g/1, eﬁtég’
ces 8l producto de sal de cloruro de aluminio preciﬁfﬁé

do y recuperado en el curso de esta operacidn de evapo:=

@y

o s 2 . . « 2 ’ ’ 4 -
rizacion y cristalizacion no contendra mas de aprox:ms~

“en

damente 0,002% en peso de Cry03, ¥ todos los demds me'ta

les contaminantes presentes en el producto de sal esta>

“ ®%®

rdn por debajo de la cantidad mdxima admisible de estos

w8

metales que puede estar presente si le alimina de dh??;
dad para cubas electroliticas ha de producirse a pé}é{}
del producto dd sal. Esta caracteristica del procedimien
to.del invento se ilustra en la tabla siguiente que com-
para el andlisis de wnas aguas tipicas de lixiviacidn con
gcido con el de la alumina de calidad para cubas electro-
1{ticas producida finalmente a partir de ellas a base del

control del contenido de cromo de las aguas madres de

acuerdo con la prdctica de este invento.
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Constituyente #

Andlisis

con acido (

g/1)

Aguas de lixiviacidn Producto calcinagdo
(% en peso}**

A1203
Cr203
F9203
Ti0o
Cal
MgO
510,
Na,0
K20
Po0s
V205
NiO
MnO
3203
Cu0
Zn0

G’8.203

80,0
0,019
0,04
0,024
0,28
0,036
0,031
0,46
0,21
0,017
0,041
0,006
0,015
0,012
0,009
0,09

0,021

R
v o3
[

'é“
L
0,0023 ++v.
0,001 ‘.:,
0,030 :‘;:
0,05 ;fz;

0,014 +++,

0,01
0,01
0,015
0,008
0,0028
0,0023
0,0016
0, 0008
0,002

0,002

# Estos constituyentes estaban presentes en

las aguas madres en forma de sus cloruros respectivos.

Sin embargo, todos los ensayos se dan a conocer tomando

como base Jxidos equivalentes.

El procedimiento de este invento se comprende-

’ . . . & . . Y . 2
ra mejor por la descripcion siguiente del mismo en union

de los dibujos que se acompeifian, en 1los ques

La figura 1 es un diagrama de paso gue muestra

las opersciones bdsicas que intervienen en este procedi-

- 15 -
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miento.

LA
et a®

La figura 2 es un diagrama de peso que muestra

-

6 a2 e
una modificacién de este procedimient&, en la que una’@g—

60-0
quefla parte de la solucidn de alimentacidn que se esta'ln

sae c-.

troduciendo en el prlmer evaporador-crlstallzador es some
4 o

tida primero & una operacidn preliminar de evaporacionﬁy'

L X
L

cristalizacidn.
}.L-ﬁﬁ

La flgura 3 es una gréfica que muestra la rela-

- & ‘d

cién de equilibrio entre el contenido de hierro de laQ.

eguas madres y el contenido de hierro del producto dqbagl
v ¢ °

precipitado desde ellas. Y

Ia figura 4 es una grafica que muestra la rela-
cidn de equilibrio entre el contenido de cromo de las aguas
madres y el contenido de cromo del producto de sal precipi-
tado desde ellas.

Por razones de conveniencia, se describird prime-
ro la prdctica del nuevo procedimiento del invento en rela-
cidén con la separacidén y recuperacidn de cristales relativa
mente puros de cloruro de aluminio hexshidrato desde una sQ
lucidn que contiene una cantidad sustancial de cloruro de
aluminio disuelto y una cantidad secundaria de cloruro fé-
rrico disuelto, aunque se entenderd que 1o que se diga con
respecto a la separacidn del cloruro de aluminio desde es-
ta solucidn, se aplica con igual valor a la separacidn y
recuperacidn de cualquier sal susceptible de purificacidn
por cristalizacidn fraccionada desde soluciones impuras de
esta sal, y en particular se aplica a la separacidn de clo-
ruro de aluminio hexahidrato desde aguas de lixiviacidn con
dcido que contienen una cantidad relativamente grande de

cloruro de aluminio ademds de cantidades secundarias de una

- 16 -
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amplia diversidad de otros cloruros metdlicos.
La cantidad o proporcidn relativa de clorurﬁ‘%%-
rrim contenido en el producto de sal de cloruro de aiuﬁi-
nio hexahidrato precipitado desde una solucidn acuosa‘gﬁtg
rada (o aguas madres) de cloruro de aluminio dependefé:éh
gran medida de la cantidad o proporcién relativa del E;o&g

. .
ro férrico presente en las agues madres y esta relacion en

tre la cantidad de cloruro férrico en las aguas madréé’%f-

« ®°

la cantidad de cloruro férrico en el producto de sal fdaral

obtenido desde ellas se ilustra graficamente en 1la figpfé
v 1."

3 del dibujo. Por ejemplo, si se desea que el productd* de

sal de cloruro de aluminio hexahidrato precipitado desde

las aguas madres no contenga mds de, por ejemplo, 0O,03%

en peso de Fe,03, entonces no debe permitirse que la con-
centracidn de cloruro férrico en las aguas madres pase de
aproximadamente 5 g/l de F9203. De igual manera, si se de-
sea que el producto de sal de cloruro de aluminio hexahi-
drato no contenta mas de aproximadamente 0,3% en peso de
F9203, entonces las aguas madres desde las que se precipi-
ta este producto de sal, no deben contener mds de aproximg
damente 48 g/1 de Fe,03. Ademds, si para los fines de la
presente descripcidn se supone que la solucidn de alimen-
tacidn introducida en la primera operacidn de evaporacidn-
eristalizacidn de este procedimiento contiene aproximada-—
mente 80 g/l de dxido de aluminio (presente en la solucidn
an forma de cloruro de aluminio) y aproximadamente 0,4 g/1
de dxido férrico (presente en la solucidn en forma de clo-
ruro férrico), y si se desea obtener un producto de sal

cristalina de gran pureza que contenga al menos 99,5% en

peso de cloruro de aluminio hexahidrato y no mds de apro-

- 17 ¢
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ximadamente 0,006% en peso de cloruro férrico en la pri-

.
EN Nt

mera operacidn de evaporizacidn-cristalizacidn del proce-
dimiento, se ha visto de acuerdo coun el invento que l&zéég
centracidn de hierro en las aguas madres en el primer'sVa-
' éJ

porador-cristalizador (que son una solucidn saturada ‘d

e,

cloruro de aluminio que contisene aproximadamente 16012%&'

de Al,0; presente en forma de A1Cl3) no debe ser de mds

»
AR XL ¥

de aproximadamente 5 g/1 de Fe,y04 (presente en forma de

. [ 3 )

° s é 3
cloruro férrico). Ademds, se ha visto que si la concemtra-

LAY

cién de hierro en el primer evaporador-cristalizador?@%‘de
mantenerse en o por debajo de 5 g/l de Fe203 (preéen%@fén
forma de FeCl3), tienen que ser retirados aproximadamente
8,5 litros de las aguas madres contenidas en el primer eva
porador-cristalizador por cada 100 litros de solucidn de
alimentacidn nueva introducida en él. Si la solucidn de ali
mentacidn (que contiene aproximadamente 80 g/1 de A1203)
debe contener mds de los 0,4 g/1 de Fep03 (presente en for-
ma de FeCl3) antes mencionados, tiene que sangrarse una
cantidad correspondientemente mayor de aguas madres desde
el primer evaporador-cristalizador con el fin de mantener
la concentrécién de hierro en las primeras aguas madres

por debajo de las 5 g/1 de Fe203 (presente en forma de
FeCl3) antes mencionados. Cuando la concentracidén de hie-
rro en la solucidn de alimentacidn antes mencionada llega

a aproximadamente 2,5 g/l de F9203, la cantidad de aguas
madres que tiene que sangrarse del primer evaporador-crisg
talizador de acerca al 100%, y en este punto el procedi-
niento ha dejado evidentemente de ser practicable para

las condiciones dadas de composicidén de la solucidn de a2li

mentacién y de pureza del producto.
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bujo, la solucidn de alimentacidn acuosa que comprende Id
mezcla antes citada de cloruro de aluminio y cloruro éé%g
rrico, estd almacenada en el depdsito 10 para la solu&éﬁn
de alimentacidn, desde el cual es introducida la solueidn
de alimentacidn en esencia continuamente y a una veld&iéad
N
sustalcialmente uniforme en el primer evaporador-cristéli-

S0

zador 11. La solucidn de alimentacidn se concentra en’'sT

v a A

primer evaporador-cristalizador por la evaporacidn dé&:.<

ALY

’ . - o
agua desde el para oObtener unas primeras aguas madres s

:i?h'
[ 4

que comprenden una solucidn saturada de clorurc de aiuhi—
nio desde la que precipitan los cristales deseados relati-
vemente puros de cloruro de aluminio hexahidrato. Los crig
tales relativamente puros de cloruro de aluminio hexahidra
t0 se retiran del primer evaporador-cristalizador en forma
de una suspensidn y se séparan de las aguas madres acompa=-
flantes en un aparato separador adecuado 12 (por ejemplo,
una centrifuga o un filtro o similares). las aguas madres
extraidas del producto de sal cristalina se dewvuelven al
primer eveaporador-cristalizador 11, y los cristales de
gran pureza de hexahidrato de cloruro de aluminio se la-
van y se recuperan para su uso subsiguiente.

Se afinde en esencia continuamente solucion de ali
mentacidn nusva que contisne cloruro de aluminio a las
aguas madres presentes en el evaporador-cristalizador 11
para reponer el cloruro de aluminio hexahidrato que se
estd precipitando y retirando desde él, y como se esta
evaporando continuamente agua desde las aguas madres para
mentener la concentracidén de cloruro de aluminio en las
aguas madres en o0 ligeramente por encima de la concentra-

- 19 -
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cidn a la que se saturan las aguas madres con cloruro de

E)
& o8

aluminio, la concentracidn de oloruro férrico en las évu%s
madres se acumulard hasta un nivel inaceptablemente aipt’a
L ]
menos que s retire en esencia continuamente una canti&?d
apreciable de las aguas madres desde la masa principdr”dé
s,

las aguas madres en el primer evaporador-oristalizadd%,}1.

Como se ha descrito anteriormente, la cantidad de agué%tmg

dres que se retira o sangra del primer evaporador-cris¥&li

s O

zador 11 es tal que la concentracidén de cloruro férrich-en

e

dicho primer cristalizador se mantiene por debajo de'dd “con

L4
ey,

centracidn a la que es hecha precipitar una cantidadfaﬁﬁe-
ciable de cloruro férrico con, o quedar fisicamente reteni
da en, o contaminar de otra manera el producto deseado de
cloruro de aluminio de gran pureza de esta operacidén de eva
poracidn cristalizacidn. Como ejemplo, se ha visto, de
acuerdo con el invento, que si la solucidén de alimenta-
cidn contiene aproximadamente 80 g/1 de Al,03 (presente en
forma de AlCl3) y aproximadamente 0,4.g/1 de Fep03 (preseg
te en forma de FeGl3), tienen que ser retirados del primer
evaporador-cristalizador 11 aproximadamente 8,5 litros de
aguas madres concentradas por cada 100 litros de solucidn
de alimentacidn nueva introducida en dicho evaporador con
objeto de impedir la acumulacidén de cloruro férrico en las
primeras aguas madres por encima de la concentracidn (es
decir, por encima de aproximadamente 5 g/l Fe203 presente
como cloruro férrico) a la que puede obtenerse un produc-
to de cloruro de aluminio hexahidrato cristalino de la al
ta pureza deseada.

Las aguas madres retiradas del primer evapora-

dor-cristalizador 11 son filtradas o centrifugadas o de

- 20 -
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otra manera tratadas para separa} el A1013. észo precipi-
tado y otros sélidos de ellas, y las aguas madres clarifs -
cadas son introducidas después en un segundo evaporad%ﬁkz
cristalizador 14 donde se evapora una cantidad adicioﬁéi
de agua y se precipita desde ellas una cantidad adictonzl

*® o

de cloruro de aluminio hexahidrato. Serd evidente qué,ge-
T
mo el agua se estd evaporando continuamente desde las @guas

madres en el segundo evaporador-cristalizador 14, el® YrG-

e &t

ducto cristalino de la segunda operacidn de evaporacidns
vt g

cristalizacidn del procedimiento de este invento se Gohs

3>«
2T e

taminarda con una pequefia cantidad de cloruro férrice,pero,
no obstante, apreciablemente mayor que la que estd presen-
te en el producto cristalino de la primera operacidn de eva
poracidn-cristalizacidn. Sin embargo, es de importancia fun
damental en la prdctica de este invento que la proporcidn
relativa de cloruro férrico a cloruro de aluminio en sl
producto cristalino de la segunda operacidn de evaporacidn-
cristalizacidn no sea mayor que (y preferiblemente menor
que) la proporcidn relativa de cloruro férrico a cloruro

de aluminio en la solucidén de alimentacidn que contiene
cloruro de aluminio y que estd siendo introducida en el
primer evaporador-cristalizador 11. Por consiguiente, co-
mo en el caso de la primera operacidn de evaporaoién—crig
talizacidn del procedimiento, es necesario otra vez que

una cantidad apreciable de las aguas madres contenidas en
el segundo evaporador-cristalizador 14 sea retirada o san
grada en esencia continuamente con objeto de impedir que

el contenido de cloruro férrico de las aguas madres se
acumule en uns medida tal que el producto de sai cristali-

na se contamine con una cantidad de cloruro férrico propor
-21 -
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cionadamente en exceso de la cantidad de cloruro férri-
co en la solucidn de alimentacidn inicisl. A titulo d?";:
ejemplo, en el presente caso se ha encontrado que si 1a§
aguas madres en el segundo evaporador-cristalizador 1¢°

‘

contienen no més de aproximadamente 65 g/1 de Fo,04 prés

,ao«

sente en forma de FeCl3), el producto de sal cristalines*

precipitado de ellas contendrd ligeramente menos cloruro

kY
. . . 3 e
férrico que la proporcidén relativa de esta sal presen%éc

. &L

: : s 2 . AR
en la solucidn de slimentacidn que se estd introduciendo

c"a

.
en el primer evaporador-cristalizador 11. Ademds, de aeuer

# .
@5 L ‘

do con el invento se ha visto que si se retiran aproxaﬁadg
mente 2,5 litros de las aguas madres concentradas desde el
segundo evaporador-cristalizador 14 por cada 100 litros de
solucidn de alimentacidn éue contiene cloruro de aluminio
aﬁadida:al primer evaporador-cristalizador 11, la concen-
tracidn de cloruro férrico en las aguas madres en el se-
gundo evaporador-cristalizador se mantendrd por debajo de
la concentracidén mdxima admisible que producirsd un produc-
to cristalino con un contenido de cloruro férrico acepta-
ble.

Como el producto oristélino de la segunda opera-
cidn de evaporacidn-cristalizacidén no contiene una propor-
cidén de impurezas mayor que la proporcion de impurezas pre
sente en la solucidén de alimentacidn inicial que se estd
introduciendo en el primer evaporador-cristalizador 11,es-
te producto de cloruro de aluminio impuro puede ser reci-
clado al comienzo del proceso, donde puede mezclarse di-
rectamente con dicha solucidén de alimentacidn acuosa sin

afectar adversamente a la alta pureza deseada del cloruro
de aluminio de la primera operacidn de evaporacidn-crista-
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lizacidn. Por consiguiente, el producto cristalino impuro
retirado del segundo evaporador-cristalizador 14 se sépé%
rg de las aguas madres acompailantes en un aparato separa»
dor apropiado 15, las aguas madres extrafdas de é1 son%e
vueltas al segundo evaporador-crlstallzador y el prodhdté

LS

cristalino que contiene cloruro de aluminio hexahidrate.s
®
3T

impuro es lavado y después reciclado al comienzo del pro=-

ceso como se indice en la figura 1 del dibujo. i

s W&

La parte de las aguas madres concentras retifa-

DALY

da del segundo evaporador-cristalizador 14 puede ser ‘des-

473 @

hechada, si se desea, siempre que la cantidad de aluﬁiﬁf%
contenida en ellas no sea tan grande que la pérdida de
aluminio ocasionada por ello haga antiecondmico el proce-
dimiento, o puede someterse a2 todavia otra operacidn de
evaporacidn y cristalizacidén para recuperar una cantidad
adicional del contenido de aluminio de las aguas madres.
Ventajosamente, las aguas madres retiradas del segundo
evaporador-cristalizador (si no se introducen en un ter-
cer evaporador-cristalizador como se describe seguidamen-~
te) son tratadas para recuperar su contenido de cloruro,
tal como dcido clorhidrico, y el material residual es des-
hechado después.

Alternativamente, las aguas madres retiradas del
segundo evaporador-cristalizador 14 pueden ser sometidas
a una operacidén mds de evaporacidén en un tercer evaporador-
eristalizador 1?. Si la solucidn que contiene cloruro de
aluminio es sometida a una tercera operacidn de evapora-
cidn-cristalizacidn, la concentracidn de impurezas en las
terceras aguas madres asi obtenidas debe controlarse de la
manera previamente descrita, de modo que el producto de

- 23 -
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dor 17 contenga una proporcién de cloruro férrico (o de*s*

- .

otras sales contaminantes) a cloruro de aluminio no mayeér’

que la proporcidn de estas sales que estdn presentes ef*ila

solucidén de sangrado retirada del primer evaporador-cti'dta
»® .,

lizador 11 e introducida en el segundo evaporador-criétaii
K2

LY

zador 14. E1l producto de sal cristalina del tercer evapora

© et
dor-cristalizador es retirado del mismo en forma de ung " -

¢ ¢

N . - » » B,
suspensidn siendo el contenido en s6lidos de la suspersion

e*?a

gseparado de la fase 1{quida en el aparato separador f?:?g
le. maners previamente descrita. La fase liquida es dé%ﬁ%i-
ta al tercer evaporador-cristalizador 1% y el producto crisg
talino impuro de A1Clj. 6 Hp0 es lavado y después reciclado
al segundo evaporador-cristalizador 14 como viene indicado
por las lineas de trazos de la figura 1 del dibujo. lLas
aguas madres sangradas del tercer evaporador-cristalizador
17 son desechadas (preferiblemente después de ser tratadas
para la recuperacidn de su contenido en cloruro de hidrdge
no) o se someten a una cuarta operacidn de evaporacidn y
cristalizacidn como en el caso de las aguas de sangrado an
teriores.

Lag aguas madres en cada uno de los evaporadores-
cristalizadores comprenden una solucidn saturada de cloruro
de aluminio que contienen una cantidad apreciabld de cloru-
ro de aluminio hexahidrato cristalino en suspensidn en ella.
Las aguas medres retiradas o sangradas de cada evaporador-
cristalizador tienen, por tanto, que ser trétadas para ha-
cer que queden sustancialmente libres del precipitado crig
talino y de otros sdlidos en suspensidn en ellas, por fil=-

tracidn o similares, antes de ser introducidas en el si-
- 24 -
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guiente evaporador-cristalizador del siétema. Eﬁ lo, figura .
1 del.dibujo se ilustra que las aguas madres de sangrado
retiradas de cada evaporador-cristalizador de acuerdo con

este invento son introducidas directamente en el siguiente

evaporador-cristalizador, y, por tanto, el conducto o.§qpe-

ria que conecta los dos evaporadores-cristalizadores tiefie

L LN
L

que estar provisto de medios filtrantes o coladores de:la

manera conocida en la técnica. En una disposicidn alterna-

o0 0o

tiva representada en la figura 2, algo de las aguas gedres
clarificadas procedentes de los separadores 12 y 15 qﬁé.son
normalmente recicladas a través del evaporador-cristaliza-
dor con el que esta asociado en primer lugar el sepayadyr,

pueden, en lugar de ello, ser desviadas al siguiente b&¥apo-

o o

rador-cristalizador donde estd contenida la solucidn‘Be,ali

e+ o

mentacidn para esta operacién del procedimiento.

En la modificacidn del procedimiento de este inven
to ilustrada en la figura 2, una cantidad secundaria de la
solucidn de alimentacidn que estd siendo introducida en el
primer evaporador-cristalizador 11 es desviada de lé corrien
te principal de la solucién de alimentacidn y es sometida a
una operacidén preliminar de evaporacidén y cristalizacidn en
el evaporador-cristalizador preliminar 20 para producir una
pequefia cantidad de cloruro de aluminio hexahidrato de pure
za extremadamente alta del que puede producirse aldmina Q.P.
o de pureza de calidad para reactivo. La operacidn preliminar
de evaporacidn-cristalizacidn del procedimiento modificado
del invento se realiza sustancialmente de la misma manera
que las operaciones de evaporacién y cristalizacidn ante~
riormente descritas. Sin embargo, con objeto de obtener el

producto de sal deseado de pureza extremadamente alta, la
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concentracidén de sales metdlicas contaminentes fes decir,sa

"0..

les diferentes del cloruro de aluminio) en las aguas madres
preliminares se_mantiene al nivel mds bajo posible y solo

una pequefia fraccidn del contenido de cloruro de aluminio

de las aguas madres en el evaporador-cristalizador preldsni-
nar 20 se precipita desde ellas, de modo que, como coé?gé
cuencia, practicamente ninguna de las sales metélicas-éonta-
minantes presentes en las aguas madres precipite con «l.pro-~
ducto de clorurc de aluminio hexahidrato obtenido. Coﬁsgl fin
de impedir la acumulacidn de sales metdlicas contaminaétes en
las aguas madres hasta el nivel que daria por resultade.da
contaminacidn del producto de cloruro de aluminio heigﬁidrato,
la cantidad de aguas madres sangradas del evaporadorégfistal;
zador preliminar es relativamente alta y, de acuerdo‘}éh el
invento, se prefiere hacer gque todas las aguas de sangrado
retiradas del evaporador-cristalizador preliminar 20 sean en
tregadas al aparato separador 21 donde se separa de ellas el
precipitado de cloruro de aluminio hexahidrato relativamente
puto. El cloruro de aluminio. hexahidrato de gran pureza recu
perado del aparato separador 21 es cuidadosamente lavado pa-
ra eliminar todas las aguas madres retenidas, y el producto
de sal cristalino resultante es secado y convertido ventajo-
samente en alumina Q.F. a de pureéa de calidad para reactivo.
Las aguas de sangrago libres de sblidos procedentes del apara
to separador 21 son devueltas a la corriente principal de la
solucidn de alimentacidn que se estd introduciendo en el eva
porador-cristalizador 11 del sistema previamente descrito y
la solucidn de alimentacidn ahora reunida es sometida a eva-
poracidén y cristalizacidn para recuperar un producto de sal

de gluminio relativamente puro adecuado para su conversiodn
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en alumina de calidad para cubas eleétfdli%géﬁs de acuerdo .
con la practica de este invento.

El siguiente ejemplo adicional de la practica del
procedimiento de este invento ilustra la produccién de un
producto de cloruro de aluminio hexahidrato relativamentse

puro adecuado para su conversidn en alimina de calida8 para

- e
*e

cubas electroliticas a base del control del contenido, §e cro
mo (expresado en forma de Cr203) de las aguas madres;?p.las

operaciones de evaporacidn primera y segunda del rrogedimien
0.‘0

to. .ee

Como se ha deserito anteriormente, el contenido de

s a0

cromo del producto de cloruro de aluminio hexahidratp ,pkeci-

®as?

pitado desde una solucidn saturada de cloruro de alupiprio de

TR )

pende en gran medida del contenido de cromo de la solujeién.
Ia relacidn de equilibrio entre el contenido de dxido crémi-
co de las aguas madres (presente en ellas en forma de cloru-—
ro crémico) y el contenido de éxido crdémico del producto fi-
nal aparece ilustrada graficamente en la figura 4 del dibujo.
Fn el presente ejemplo de la practica del procedimiento de
éste invento, en ol que el niwl de impurezas en el producto
de cloruro de aluminio hexahidrato fué controlado por la re
lacidn deeguilibrio mostrada en la figura 4, una solucidn de
alimentacidn con 80 gramos por litro de dxido de aluminio
(presente en forma de cloruro de aluminio) y 0,020 gramos
por litro de éxido crdmico (presente en forma de cloruro de
cromo) fué introducida a la velocidad de 100 litros de la
solucidn por ahora en un primer evaporador-cristalizador.la
solucidn de alimentacidn se concentrd en el primer evapora-

dor-cristalizador por la evaporacidn de agua desde é1 para

obtener unas aguas madres que contenfan 160 g/1 de dxido
- 27 -
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de aluminio (presente en forma de
y 0,25 g/1 de 4xido crdémico (presente en forms de cloru-
ro de cromo), teniendo las aguas madres un peso especifi-

co de 1,35.

Una evaporacion adicional del agua desde las

LR Y ]

aguas madres dié por resultado la precipitacién de .cris-

tales de cloruro de aluminio hexahidrato. Se retiréﬂdel

eeN
[ ]

primer evaporador-cristalizador un producto en suspenpién

®ee 00

cristalina que comprendia esencialmente cloruro de.siumi-
'..0.

nio hexahidrato y aguas madres. El producto cristalino fué

centrifugado para separar las asguas madres de él y dgspués

LI N

fué lavado con condensado procedente del.evaporadqr..El

* . .
LA}

producto cristalino fué calcinado para eliminar el..agua

* o

hidratada y los componentes cloruro del mismo en ?o?qa

de cloruro de hidrdgeno. E1 producto calcinado conkéﬁia
aproximadamente 99,8% en peso de Al,03 y solamente 0,002%
en peso de Cr203, un contenido dg cromo bien dentro de los
requisitos de la alumina de calidad para cubas electrolit;
cas. Se produjeron &,825 gramos del producto calcinado por
cada 100 litros de solucidén de alimentacidn introducida en
el primer evaporador-cristalizador.

Una parte de las aguas madres concentradas en el
primer evaporador-cristalizador fué retirada de él1 de acuer
do con este invento. Fué necesario retirar 8,172 litros de
las aguas madres concentradas del primer evaporador-cris-
talizador por cada 100 litros de nueva solucidén de alimen-
tacidn que se estaba introduciendo en el mismo con objeto
de mantener el contenido de cromo de las aguas madres a

un nivel por debajo de aquel al cual precipitaria una can

tidad excesiva de cromo desde la solucidn y se contaminse
- 28 -
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e

ria el producto de cloruro de aluminig
duciendo. Las aguas madres sangradas del primer evapora=- .
dor-cristalizador contenfan 16,34% en peso del aluminio
presente en la nueva slimentecidn.

Las aguas madres sangradas del primer evapora- .

dor-cristalizador fueron introducidas en un segundo. eve-

porador-cristalizador donde se evapord desde ellas agua

A
R

adicional para producir unas segundas aguas madres con un

oo oo

contenido de 145 g/1 de Jdxido de aluminio (presente.em for

me de oloruro de aluminio) y 1,25 g/1 de 6xido crdmico (pre

sente en forma de cloruro de cromo), teniendo las segpndas

LI BN Y

aguas madres un peso gspecifico de 1,38. Con el fin de man

tener la concentracidn de cloruro crdmico en el segundo

. et

evaporador-cristalizador a un nivel tal que el prqé&g}o
de éxido de aluminio finalmente obtenido desde &1 no con-
tuviera mds de 0,020% de Crp03, se retiraron 1,476 litros
de las segundas aguas madres del segundo evaporador-cris-—
talizador por cada 100 litros de solucidn de alimentacidn
introducide en el primer evaporador-cristalizador.

El producto cristalino de cloruro de aluminio
hexahidrato precipitado desde las aguas madres en el se-
gundo evaporador-cristalizador, produciria, si fuera des-
compuesto, un producto de 8xido con un contenido de apro-
ximadamente 99,5% en peso de dxido de aluminio (presente
en forma de cloruro de aluminio) y 0,018% en peso de Oxi-
do crémico (presente en forma de cloruro de cromo). Esto
seria un producto final insatisfactorio. Por tanto, el
producto cristalino de la segunda etapa se mezcld con una
nueva solucidn de alimentacidn y se introdujo con ella en

el primer evaporador-cristalizador.
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De la descripcion precedente del nuevo proce-
dimiento de esta invencidn para separar y recuperar un
producto de cloruro de aluminio relativeamente puro des—
de soluciones impuras de esta sal, se vera que este in-
vento ha hecho una importante contribucidn a la tégniga

L3 .

a que se refiere el mismo. ¢ e

o o2
.

La presente solicitud, que corresponde a, lg pre
sentada en Estados Unidos de América, con fecha S‘QQ.gep—
tiembre de 1.965, bajo el nimero 485.858, se acoge'd’ Qos

beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto sobie Pro-

piedad Industrial. conete

. . e

s o o
Sea®

*® v,

» L

o o

N O T A M

¢ o ®
v e o

Los puntos de invencidn, propia y nueva, que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten
te de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los si-
guientes:

1.~ Un procedimiento para separar y recuperar
cloruro de aluminio relativamente libre de otros cloruros
metdlicos desde una solucidn acuosé que contiene dicho
cloruro de aluminio y cantidades apreciables de otros clo-
ruros metalicos, procedimiento que comprende concentrar
una parte de dicha solucidn acuosa que contiene cloruro
de aluminioc evaporando agua desde ella para obtener unas
aguas madres que se saturan con cloruro de aluminio para
precipitar desde ellas cristales de cloruro de.aluminio
hexahidrato de la alta pureza deseada, afadir una nueva

- 30 -
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solucidén de alimentacidn acuosa que coﬁfiené cloruro de alu
minio en esencia continuamente a las aguas madres para repo
ner su contenide de cloruro de aluminio y separar y recupe-
rar dichos cristales relativamente puros de cloruro de alu-
minio hexahidrato precipitado desde las aguas madres, .cakag
terizado porque unz parte de sangrado de las aguas maéfgé

es retirada en esencia continuamente de la masa princiéal

de dichas aguas medres a una velocidad suficientemente.glta
para que la concentracidn de cloruros metdlicos diferééﬁes
del cloruro de aluminio en dicha masa pfincipal de lassaguas
madres se mantenga por debajo de la concentracidn a 1la..4ue
dichos otros cloruros metglicos reducirian, por crisﬁg%iza-
cidn con el producto de cloruro de aluminio hexahidré%élcrig
talino, la pureza de las mismas hasta por debajo de ié:gran
pureza deseada.

2.- El procedimiento de la reivindicacidén 1, ca-
racterizado porque la parte de sangrado retirada de la masa
principal de las aguas madres es concentrada todavia mds
evaporando agua desde ellas para obtener unas segundas
aguas madres, desde las que precipita cloruro de aluminio
hexahidratb impuro, afiadiendo una parte de sangrado adicio-
nal procedente de las primeras aguas madres en esencia con-
tinuamente a las segundas aguas madres para reponer su con-—
tenido de cloruro de aluminio, retirando una segunda parte
de sangrado en esencia continuamente de la masa principal
de dichas segundas aguas madres a una velocidad suficiente-
mente alta para que su concentracidén de cloruros metdalicos
diferentes del cloruro de aluminio se mantenga por debajo
de la concentracidn a la que dichos otros cloruros metdli-

cos reducirian, por cristalizacidn con el precipitado de
- 31 -
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cloruro de aluminio hexahidrato impufo, la pureza de las
mismas hasta por debajo de la de la solucidn de alimen-~

tacidén acuosa que contiene cloruro de aluminio a las pri
meras aguas madres, separando y recuperando tales crista
les impuros de cloruro de aluminio hexahidrato pregipjta
do desde las segundas aguas madres, y reciclando e%%gg -

cristales a la solucidn de alimentacidn acuosa que .ppn——
[ 3
L)

tiene cloruro de aluminio y que estd siendo afiadidg a las

primeras aguas madres. ' A

[P

3.~ El procedimiento de cualquiera de lag.rei-
vindicaciones 1 8 2, caracterizado porque el products de
cloruro de aluminio hexahidrato relativamente purq Proce

dente de la primera operacidn de evaporacién-crispal;za-

. o

¢cidn es calcinado para eliminar cloruro de hidréggﬁgaprg
duciendo con ello un producto de Jdxido de aluminio ;ée—-
cuado para su uso en la produccidn electrolitica de alu-
minio metdlico.

4.- E1l procedimiento de cualgquiera de las rei-
vindicaciones 2 & 3, caracterizado porque el contenido -
de agua libre de la parte de sangrado retirada de las sg
gundas aguas madres se evapora para dar un pfoducto de -
sal de cloruro metdlico impuro que después se calcina Pa
ra expulsar cloruro de hidrdgeno que se recupera para su
uso subsiguientae.

5.- E1 procedimiento de cualquiera de las rei-
vindicaciones 2 a 4, caracterizado porque la parte de -
sangrado de las segundas aguas madres es sometida a una

segunda operacidén de evaporacidn-cristalizacidén que es -

sustancialmente la misma que dicha segunda operacién de
evaporacidn-cristalizacidn, conteniendo el producto de -

- 32 -
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0.

L 2
o

cloruro de aluminio hexahidrato impﬁfo precipitado y N

Lm e A A

recuperado desde las aguas madres de dicha tercera eva-
poracidn-cristalizacidn una proporcidn de sales conta-
minantes no mayor que la proporcidn de estas~sales pre-
sente en la parte de sangrado retirada de la primera...
operacidn de evaporacidn-cristalizacidn e introducﬁég,:
en la segunda operacion de evaporacién—cristalizaciéﬁ-
del procedimiento, siendo la velocidad de retirada+de’la
parte de sangrado desde las terceras aguas madres éﬁ%&-
cientemente alta para que la concentracidn de cloraéds
metdlicos diferentes del cloruro de aluminio en la35£e£
ceras aguas madres se mantenga por debajo de la c&héén-
tracidn a la que la pureza del producto de clorurd?&é
aluminio hexahidrato precipitado y recuperado desdzgéllas
se reduciria hasta por debajo de la de la parte de sangra
do que se estd introduciendo en la segunda operacidn de
evaporacidn-cristalizacidn del procedimiento.

6.- El procedimiento de la reivindicacidn 5,
caracterizado porque el contenido de agua libre de las
aguas madres de sangrado retiradas de la Wltims opera-—
cidn de evaporacidn-cristalizacidn se evapora para dar
un producto de sal de cloruro metdlico impuro que des-
pués se calcina para expulsar cloruro de hidrdgeno que
se recupera para su uso subsiguients.

7.~ E1 procedimiento de cualquiera de las rei-
vindicaciones precedentes, caracterizado porque una pe-—-
queila parte de 1la solucidn de alimentacidn inicial es 80
metida a una operacidn preliminar de evaporacidn-crista-

lizacidn, en la que la cantidad del producto cristalino

de cloruro de aluminio hexahidrato producido es suficien
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temente pequefia con relacidn al volumen de la solucidn .
de alimentacidn tratada para que esté en esencia com--—
pletamente libre de todas las cantidades, excepto las
cantidades traza, de todas las impurezas, con lo que pue

de obtenerse a partir de ella un producto de aldmigg.ge
calidad Q.P. siendo las aguas madres procedentes dé gi—

cha operacidn preliminar de evaporaci6n—cristalizag%én
introducidas en la primera operacidn de evaporaciég;gyig

talizacidn del procedimiento. .

[

8.— El1 procedimiento de una cualquiera &g las

*

reivindicaciones precedentes, caracterizado porgue, la
cantidad de la parte de sangrado retirada desde lag aguas
Ces?

madres en una cualguiera o mds de las operaciones:ide, eva

poracidn-cristalizacidn se determina con referean@ia la
relacidn de guilibrio que existe entre la concentfacién
de un metal contaminante seleccionado (presente en forma
de sal) en dichas aguas madres y la concentracidn admisi
ble de dicho contaminante en el precipitado cristalino
recuperado desde dichas aguas madres.

9.- E1 procedimiento de la reivindicacidn 8,

caracterizado porque el metal seleccionado es hiero f£é-

rrico.

10.- El procedimiento de la reivindicacidn 8
caracterizado porque el metal seleccionado es cromo crd
mico.

11.- Un procedimiento para separar y recupe--

rar cloruro de aluminio.
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tecede, representado en los dibujos que se acompafian y con

los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de treinta y cinco hojas es-

critas a mdquina por una de sus caras.
maarid, 43 0Cf, 1506 L

P.A
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