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Solisitants COMPAGNIE PECHINEY, entided francesa, residente en 23,

rue Belzac, Paris 8e, PFrancisa.

La presente invencidn se refiere & un procedi=
miento industrial de tratamiento dcido de los minera-
les aluminosos, & fin de aislar la slimina en estado
muy puro y recupersr, en forma utilizable en la indug

5. tria, otros determinados elementos contenidos en las
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materias primas. Este tratamiento es apliceble a los mi-
nerales silicicos que son muy sbundantes bajo forma de
arcillas diversas o residuos mineros como los esquistos
hulleros. Contienen casi siempre une proporcidn notable
de hierro, de metales slcalinos y aloalino-térrecs. E1
procedimiento de la invencidn permite aislar bajo forms
til, los dxidos de hierro y de magnesio y las sales de
potasio.

Ia estraccidn de la aldmina por via decida, de los
nminerales del tipo arcillae, esquistos, bauxite silicica,
etc. ha dado lugar a numerosas investigaciones y numero-
so0s brogedimientos han sido deseritos en articulos y pa-
tentes, La dificultad principal del probleme es la elimi
nacidén de las impurezes solubles en los dcidos. Ia recu~
peracidn on forme de decido libre del anidn liberado en
las sales: so: 6 NO3, por ejemplo, es iguelmente aiff-
eil. Con otros dcidos tales como las soluciones de HCL o
de SO,, el ataque completo del mineral es diffcil.

Ningune solucidn simulténeamente satisfactoria en
el plano téenico y econdmico hen sido todavia encontradas
y consagradas por le préctica industriel.

En une patente ya antigua, patente frencesa nimero
574.983 de 1.923, Constentin ASSEEV ha propuesto atacar
el mineral por dcido sulfirico y despuds transformar el
sulfaeto de sluminio producide en cloruro de aluminio hi-
dratado, mediante adicidn de Acido clorhidrico. En efecto,
le saturacidn por el gas clorhidrico de una solucidn de
sulfato de aluminio de concentracidén conveniente hace pre
cipitar el cloruro de aluminio hidratedo, permeneciendo

1z mayor parte de los restantes iones metdlicos en solu=-
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cidn. Bl clorurc de aluminio hidratado puede transfor—
marse en aldmina por calcinascidn, lo que regenera el
éeido clorhidrico.

El procedimiento deserito por ASSEEV no prevé la
eliminacidn de las impurezes aportadas por el mineral,

a excepcidn del hierro por cristalizacidn de sulfato de
hierro en el caldo écido & reciclar. Las impurezas se
acumulan en el caldo dcido que debe ser indefinidamente
reciclado, lo cual hace gue el procedimiento sea absolu
tamente inapliceble. Tampoco se encuentran en este
documento indicaciones sobre la composicidn de los cal-
dos en circulacién, ni sobre los rendimientos obtenidos.
Igualmente, a pesar del interds tedrico del principio in
dicado por. ASSEEV, ningune aplicacidn industrial ha sido
haste el presente realizgda sobre estas bases.

ELl probleme indusirial es en efecto muy complejo:
el esquema de tal fabricacibén debe comprender un ciclo
cont{nuo de operaciones en donde todos los elementos spor
tados por el mineral son extreidos, ya sea en forma de
alimine pura, o bien en forma de subproductos a recuperar,
o incluso de productos sin valor a desechar. Ademds, la
alumina debe ser también, al menos, tan pura como la que
se obtiene por los procedimientos elcalinos y su coste
no debe ser superior.

El procedimiento de la presente invencidn tiene
en cuents estos imperativos: comprends ua clclo contimumo
de tratamiento de mineral, caracterizedo por la composi-
cién de los 1fquidos en circulacidn, las temperaturas de
reaccidn, la eleccidn de los puntos de entrada de 1las

meterias primas: mineral, ague, dcidos; la eleccidén de
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los puntos de salida de los productos redidusles, inter-
mediarios y finales.

Consistes

- en triturar, celcinar eventualmente y después
atacar el minerel con una solucidn acuosa caliente de
doido sulfdrico que contiene de 500 a 1.000 g/litro ¥y
preferentemente de 750 a 850 g/1 de S04Hy no combinado
en forma de sulfato, e impurezas debldaes al reciclado
continuo de la solucidn;

- on disolver, por lavado con agua, los compuestos
insolubles en el caldo de ataque, y despuds precipiter-
les por concentracidn del caldo a fin de recuperar el
hierro, el magnesio y el potasios

- en diluir la solucidn de sulfatos que resultan
del atague, paras llevar su proporecidn en S0,Hp libre,
por debajo de 650 g/l y preferentemente entre 500 y 550
g/l. Este caldo diluido es a contimumacidn refrigerado
por debajo de 50°C. Durante toda la refrigeracidn, 1la
solucidn es constantemente saturada por gas clorhidrico,
e fin de hacer precipitar el aluminio en formae de cloru~
ro hidratado que se separa por filtracidn;

- en refrigerer el filtrado completo saturdndole
de dcido clorhidrico, para hecer precipitar el eloruro
de sodio y filtrarle; A

- en calentar el filtrado para liberar todo el
éeido clorhidrico, parcislmente en forma anhidra o en
forma de solucidn aocuosas

- en concentrar este f£iltrado para llevar su ti-
tulo en SO;Hp libre entre 500 y 1.000 g/1 y preferentg

mente entre 750 a 850 g/l y en reutilizar ests solucidn
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concentrada para atacar una nueva cerge 4o mineral;

- en purificar el cloruro de aluminio hidratado
por wna o mas cristalizaciones en una solucidn acuosa
de deido clorhidrico;

- y despuds en caleinar el cloruro de aluminio
a una temperatura, el menos, igual a 50000 para diso-
ciarle en alimina y deido clorhidrico, que se recupere
parcialmente en forma anhidre, parcialmente en forma de
solucidn concentrade.

Este procedimiento permite extraer en estado pu-~
ro casi el 90 % de la alimina contenida en el mineral;
proporcione edemds como subproducto en forma de Sxidos,
mds de 80 % de hierro y de megnesio del minersl, y en
estado de sulfato mds de 80 % de potesio de mineral.

Ias etapas del procedimiento estén ligedas entre
s{ segin un proceso que caracteriza la invencién. Des~
puds de un perfodo transitorio durante el cual se esta-
blece el equilibrio, éste no se modifica ya y las canti
dades de productos que son ellminadas en ciertos puntos
del circuito, incluildas pérdides, son rigurosamente equi
valentes a las que se introducen en otros puntos: mine-
ral, dcidos, agua.

El 1{quido en circulecidn estd concentrado en ele
mentos dedos, siendo fdcil de aislar estos elementos del
circuito, pero sin embargo resulta tento mds diffcil de
aislar la alumina en estado puro cuanto que la concentra
cidn de la solucidén en impurezas es mds elevada. Por
consiguiente, el esqueme de la operacidn debe establecer
se entre 1imites de concentracidn estrechos que permitan

simulténeamente la eliminascidn completa de las impurezas
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¥y le obtencidn de la alimina en estado puro.

Iz eleccidn de la composicidn de las soluciones
depende de la composicidn del mineral tratado y, eviden
temente, estd limitada por la solubilided en la fase 1f
quida de los diversos compuestos que pueden formarse du
rante las operaciones.

El grado de oxidacidn del hierro en los minerales
juega un papel esencisl en el proceso de extraccidn de
la altmina. E1l procedimiento de le presente invencidn se
aplica a los minersles cuyo oxido de hierro se encuentra
en el estado de valencia maximas hierro***. Si el mineral
contiene hierro ferroso, se comienza el ciclo de las ope-
reciones por une calcinacidn oxidante a fin de transfor-
mnar la mayor parive del hierro en estado férrico . Esta
calcinacidn se conduce de modo gque se elimine también
todos los compuestos reductores, tales como el carbono o
los sulfuros que podrian actuar como reductores durante
las operacionses wWlteriores.

En efecto, en el ciclo que constituye el objeto
de la presente invencidn, el hierro férrico precipita
durante el atesque en forma de sulfato doble de hierro ¥
de potasio, a condicidn de gue el caldo contenga uns can-
tided suficiente de potasio. Si las cantidades de K50 o
de Fe203 puestas en solucidn durante el ateque son insu-
ficientes para precipitar el sulfato doble, es posible
adicionar un complemento, ya sea dxido de hierro o bien
sulfato de potasio en el atague. Estas adiciones pueden
constituirse, en todo o en parte, por los productos de

recuperecidn del ciclo.

Para simplificar la exposicidn, el esquema genersl
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que sigue se describe como si se tratara de une sucesidn
de operaciones discontinuas; pero el procedimiento es ab
solutamente continue.

El mineral que contiens sflice, sluminio, hierro,
meteles alcalino-térreos: Mg y eventuslmente Caj metales
alcalinos; K, Na, titanlo, azufre y en general una cler-
ta centidaed de otros elementos en menor proporcidn, se
triturs, y después se calcina en atmdsfers oxidante, lo
que tiene como consecuencia la eliminacidn del agua, el
carbono libre, les dcldos voldtiles como CO2 y la trang
formacidn de los sulfuros en sulfatos, y los compuestos
del hierro en estado de éxido férrico.

El nineral, eventualmente caleinado, es triturado
y después atacado por una soluoidn celiente ¥ concentra-—
da de dcido sulfdrico. Como se trate de una solucién con
t{nuamente reciclada, contiene en solucidn sulfatos de
diversos metales contenidos en él mineral. Su proporcidn
en SO4H2 libre, estd comprendida entre 500 y 1.000 g/1
¥y preferentemente entre 750 y 850 g/l. El ataque del mi~
neral se realiza a la presidn atmosférica en las inmedig
ciones de la temperaturs de ebullicidn durente 1 a 4 ho-
ras, y despuds se separa la fase 1liquida de la fase sdli
da. BEsta Ultima contiene toda le s{lice, casi todo el
titanio, la mayor parte del hlerro y del potasio, meta-
les eloslino-térreos y la parte del mineral inatacsble
por el doido sulfirico. Se la lava con agua a ebqtra co-
rriente peara aislar los compuestos insolubles en el agus
¥y disolver los que son insolubles en el celdo de ataque,
pero solubles en agua. De esta forma, se eliminan como

resfduos, toda la s{lice y le meyor parte del titanilo.
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Se hace peser en solucidn en leas aguasuie iéwiggla.ma-
yor parte del hierro, potasio, magnesio y un poco de ti
tanio. El caldo as{ obtenido es concentrado pars cristyg
lizer los sulfatos que son calcinedos. El sulfato de po

5. tasio no disociado durante este calcinecidn se recupera
por lixiviacidn. Los dxidos de hierro que contienen Mg
¥y un poco de TiO2 pueden ser valorizados.

Ia fase liquida que results del ataque del mine-
ral, es una solucidn deida de sulfato de sluminio que

10. contiene como impurezas un poco de hierro, magnesio, me-
tales alcalinos y una reducida cantidad de titenio. Ia
cantidad de mineral se calcule de tel forme que en esta
solucidn, la proporcidn en Aly 03 sea inferior a una va
lor 1imite que corresponde & le precipitacifn de sulfato

15. de aluminio. Este valor limite, funcidn de la composi-
¢idn del caldo y particularmente de su proporeidn en
SO4H, es generalmente inferior a 70 g/l.

El caldo que resulta del ataque se diluye con
agua o con una solucidn clorhidrice que procede del la-

20. vado ulterior del cloruro, con objeto de que su propor-
cidn en Alg03 sea inferior a 55 g/1. Despuds se refrige
ra & una temperatura inferior a 5000, preferentemente
préxima de 40-45°C. Durante tode la fase de refrigeracidn
la solucidn se mantiene saturada por gas clorhidrico, ya

25, sea puro, o bien diluido, por ejemplo con aire, a fin de

que la reaccion equilibradas
———
K15(50,)5 4 6 HCL + 12 Hy0 &= 2(A1013.6H,0) + 3 HyS0,

se desplace completamente de izquierda a derecha y que

30. no exista precipitacidén de sulfato de aluminio.
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Los metales diferentes del aluminio, contenidos

en le solucidn sulfirica, permanecen en solucién durante
este tretamiento, en tanto que el cloruro de aluminio hi
dratado precipita sbundantemente en forma casi pura.

Después de la separacidn de los cristales, se re-
coge una solucidn sulfirica pobre en aluminio. Se preci-
pite en forma de cloruro una parte del sodio que contie-
ne, refrigerandola y seturdndole a la vez de dcido clor-
hidrico anhidro. Le importancis de la disminucidn de la
temperaturs es funcidén de la cantidad de Na que pasa en
solucidn durante el atague del mineral. Generalmente es
del orden de 5°C. La fase dcida 1fquida seperada del clo
ruro de sodio por filtracidn es calentads pers eliminar
la mayor parte de HC1l en forma de gas anhidro y despuéds
concentrada para eliminar el resto de HCL en forma de so
lucidn acuosa. Queda una solucidn concentrads y caliente
de dcido sulférico que contiene una cantidad notable de
sulfatos, de metales alcalinos, de aluminio, de magnesio
¥y una pequefia centidad de sulfato de hierro y de titanio.
Esta solucidn es utilizada como caldo de ataque en un
nuevo ciclo de operaciones.

El cloruro de aluminio hidratado sdlido, separado
de la solueidn sulfoclorhidrica es sometido a wna purifi-
cacidn por disolucidn, y después precipitacidn por satura
cidn de los caldos por medio de gas. clorh{drico. Esta ope
racidén puede repetirse varias veces. Se opera a contra-co
rriente, lo cual no trae consigo précticemente pérdida al
gune..

El cloruro de sluminio hidratado muy puro obtenido

es transformado en alimine por descomposicién térmica:
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2 (AlCl3 .6 HZO) —_—> .A1203 + 6HC1L + 9 H20

Dursnte la disociacidn, se recupera el deido clor
hidrico, parte en forma enhidra y parte en forma de soly
cibn. Este dcido, sl iguel que ol que Se recupera por des
gasificedo de la solucidn sulfirica, es nuevamente intro
ducido en el circuito pars las cristalizaciones y los la-
vados del cloruro de sluminio hidratedo. La disociacidn
se complete précticamente & 55000, pero puede continuarse
el calentemiento hesta 1.10000, aproximedemente, cuando
se deses obtener elimina alfa pars ls preperacidn del aluw
minio.

Los puntos caracteristicos de la invencidén son los
siguientes:

A) Los elementos hierro, potasio, magnesio, son
completamente extraidos del circulto de lavado de la fase
86lide residual del atague del mineral por el dcido sulfyd
rico. Bste fase sélida contiene un sulfato doble de hierro
y de potasio muy poco soluble en el deido sulfidrico con-
centrado, pero soluble en el dcido diluido.

B) El sodio permanece totalmente en la solucién
sulfirica. Se elimine del circuito sdlemente despuds de
la precipitacién del cloruro de sodio en la solucién sul
fo-clorhidrica, mentenide saturada de doido clorhidrico,
durante un descenso de temperatura cuye importancia es
funcidn de la centidad de sodio que pase a la solucidn
durente el ataque del minerel. Este descenso de tempera-

ture es generalmente del orden de 5°C.
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¢) El cloruro de aluminio hidratado que es mucho
menos soluble que los demds cloruros metalicos en el &ci-
do sulfurico saturado de deido clorhidrico o en el agua
saturada de dcido clorhidrico, se separa casi completamen
te de los‘demés cationes despuds de la primera precipite-
eidn en medio sulflirico y puede ser, a continuacidn, puri
ficado de una forma total por una 0 més cristalizaciones
suplementarias.

D) ILa pureza de la alimine obtenida por descomposl
cidn térmica de este cloruro es caracteristica. Despuds
de une sola recristalizacidn, tal y como se ha descrito
anteriormente, el andlisis indica las proporciones siguien
tes de impurezas en partes por milldn:

Ca < 100, Na <40, K <40, 81 < 30, Mg < 50, Zn < 10,
Ou < 10, Fe < 30, Ti, V, Pb, Mn, Co, Sn < 5 para cada uno
de estos elementos. '

E) Entre los elementos separados del minerel duran
te el tratemiento, parte de ellos no tienen valor y son
desechados. Este es el caso de los constltuyentes insolu~
bles en el agua de lavado de los lodos que estén compues-
tos de silice, titanio, compuestos céleicos y pertes de
mineral instacables por el dcido sulfirico. Igualmente es
el caso de cloruro de sodio. Por el contrario, se recupe-
ran como subproductos utiles el xido de hierro y el sul-
fato de potasio.

Para efectuar esta recuperacidn, se extrae de una
de las etapas de lavado de los lodos uns solucidon sulfi-
rica diluida que contiene Fe, Al, Ng, K como cationes
principaeles. Se ooncentra.esta solucidn por evaporacidn,

e la deja cristalizar y se la filtra. Bl filtrado es en~
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viado nuevamente al circuito de lavado de los lodos.

Segin una forms de realizecidn preferida, se ex-
trae la totalidad del efluente de la segunda etapa de la
vado y se envia de nuevo el filtrado depurado & la prime
ra etepa de lavado.

Lo fase cristalizada separada despuds de la con-
centracidn de las agues de lavado de los lodos y filtra-
cibn, es una mezcla de sulfato de hierro, potasio y mag-
nesio que no contiene mds que reducidas cantidades de sul
fato de sluminio y muy reducidas cantidades de sulfato de
titanio. Esta mezcla es calcinada a temperatursa elevada
para disociar los sulfatos de hierro y de magnesio, en
tanto qﬁg el sulfato de potasio permanece en estado de
sal. El anhidrido sulfirico que resulta de la disociacidn
es & su vez parcialmente disociado en S0, y Oy que se con
vierte en SO3 con ung pegqueila unidad de contacto. EL resi
duo de calcinaeidn se lava con agua para disolver el sul-
fato de potasio que puede ser a continuacidén separado por
cristalizacidn. Se recupera en forme de sulfato cristalizg
do el 80 ¢ de potasio contenido en el mineral.

Tos 6xidos de hilerro y de megnesio se encuentran
en estado de mezela; contienen sdlamente un poco de alu~
minio y de titanio. Esta mezcla de Sxidos es dirdctemente
utilizeble en siderurgia. Seria ademds posible obtener dxi
do de hierro, précticamente exento de magnesio, actuando
sobre la temperatura de calcinacidn de los sulfatos, éegﬁn
los procedimientos conocidos de por si. Se recupera aproxi
madamente el 80 % de hierro, de magnesio y de potasio en
numerosos minerales de aluminio, pudiendo ser la recupersa

cién de estos metales un elemento importente de la econo-
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mia del procedimiento.

El ejemplo que se describe a continuacidn esté
destinado a mostrar un esquema completo y detallado del
procedimiento de preparacidn de la alimina segin la in-
vencibn. En este ejemplo se indican las concentraciones
y temperaturas dé los liquidos en circulacidén y loe ren
dimientos de los elementos principales en cade punto del
ciclo. Es evidente que este ejemplo corresponde al caso
particular del mineral utilizado, pero no presenta un ca
récter limitativo y el esquems indicado se aplica com
ligeras variantes, fdciles de prever por el experto en
el arte, a todos los minerales corrientes de alimina,
del tipo arcills o esquistos.

El esquems del ejemplo, corresponde a une opera-
cidn equilibrads, es decir gue el ciclo ha sido continua
do durante un tiempo bastante largo para que las composi
oiones de los ligquidos en circulécién no varien ya duran
te el transcurso del tiempo y que las masas de elementos
eliminados del circuito, incluidas pérdidas, sean equiva
lentes a las que entran en forma de mineral o de materias
primas de adicidn, destinadas a compensar las pérdidas.

El clclo operatorio se indica en la figura 1. Es
regurosamente continuo, pero para facilitar la compren-
gibn, se describen operacidn por operacidn, como si fuera
discontinuo.

EJEMPLO

El minerel utilizado es un esquisto residual de

extraceidn de una mina de carbdn. Contiene una mezcla de

H H+ 4 nesiduos carbonados que reducirien

hierro Fe " y Fe
el hierro durante el ataque sulfirico. As{ puds, se co-

mienza por triturarle y calcinarle al aire (1) figurs 1.
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Contiene bastante carbono pars que esta c;iein;cién exi-
je aportacidn de combustible despuéds del cebado de la
reaccidn.

Ia caleinacidn de 5.140 kg de esquistos crudos,

secados, da 4.200 kg de mineral calecinado que contiene:

510, 2369 Kg NgO 80 kg
A1503 1154 Kg (26,8 %)  Ti0p 45 Kg
F9203 253 Kg Na20 54 Xg
K00 206 Xg 59 Kg

que se atace (2) a 140°C por 18,7 m3 de una solucidn

acuosa de doido.sulfirico de reciclado que contiene:

504 13557 Kg K0 153 Kg
Ne 0 249 Kg Feg0y 48 Xg
Mg0 228 Kg Ti0, 11 Xg

Al204 155 Kg
Se agita durante 2 horas y se filtra (3). Los lg
dos sélidos, impregnedos de muchas sgues-madres, pesam a
tres lavaedores sucesivos (4), (5) y (6). Del dltimo lava
dor que es alimentado de agua pura (E) salen 2.786 kg de

residuos (B) que son eliminados. Contienen:

$10, 2369 Kg K50 33 Kg
41504 117 Kg S04 17 Kg
Fo,03 42 Xg Mg0 14 Kg
1105 41 Kg Ne 0 1 Kg

Se elimina asi en este estado toda la silice, la
mayor parte del titanio correspondiente al mineral carge-

do y una pequefia fraceidn del mineral no atacable por el
doido sulfirico.

Le solucidn de lavado pesa a contra-corriente so-

bre los lodos del segundo lavador (5) donde se carga de
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elementos solubles. El liguido que sale de este segundo

lavador tiene un volidmen de 8,42 n3 ¥y contiene:

S03 2965 Kg K,0 208 Kg
Fen03 234 Xg Ngo 140 Kg
M,0; 229 XKg 710, 6 g

Se envia esta solucidén a un evaporador (6) donde
es concentrada hasta que su temperatura de ebullicidn
corresponde a 122% bajo la presién atmosférica. Se se-
paran por filtracidn los cristales precipitados. Se les
lava sobre filtro con dcido sulfirico al 50 % en peso
correspondiente & 350 kg de 503,

a) El res{duo s6lido pesa 1.300 kg y contiene:

50, 603 Kg Hgo 66 Kg
Z,0 170 Ke 710, 4 Kg

Este residuo es calcinado_(g) a una temperaturs de
1.000°C sproximadamente pare disociar los sulfatos de hig
rro, magnesio y aluminio.

Durante esta operacidn, se recoge una mezcla de
S0o 4 SO3 gue corresponde & 448 kg de SO3. Egta mezcla a
la que se aflade un sobrante de 50, para compensar las pér
didas en dcido, se convierte en dcido sulfdrico en una
unidad catalitica (10). Se fabrica as{ el dcido sulfiirico
correspondiente a 650 kg de SO3, que es introducido en el
circuito en los puntos (8) y (11) de lefigurai.

El producto de caleinacién es tomado de nmevo por
agus caliente en cantidad suficiente para disolver el sul
fato de potasio que se recupera por cristalizacidn. E1 sul
fato obtenido contiene 170 kg de Kp0.

Los Oxidos lavados ocontienens



Fep03 210 Kg 41,03
g0 66 Xg 710,

Son diréctamente utilizables en siderurgis. Se

recuperan as{, en forma comerciglmente utilizable, 82 a
83 ¢ de hierro, megnesio y potasio, contenidos en el mi
neral tratado.

5. b) Ia fase liquida concentrada y separede de los
sulfatos cristelizados represents wn voltmen de 5,06 m>

¥y contiene:

50, 2712 Kg X,0 38 Kg
41,03 218 Xg Fe05 24 Kg
) 74 Kg 10, 2 Xe

es enviéda a la entrada del primer lavador (4) y tiene
sobre todo por efecto desplazar las aguas-madres de im-
10, pregnacidn de los lodos. EL efluente de este lavador tig

ne un voldmen de 5,74 m3 y contiene:

504 3541 Xg K0 39 Rg
A1203 293 Kg F6203 12 Kg
Na,0 12 Xg g0 9 Kg

Se afiaden a la fase ligquide separada, lodos des—

pués del ataque, cuyo volimen es de 14,04 m3 y que con-

tienen:
503 9716 Kg K0 114 Kg
Al504 881 Kg Fop03 36 Kg
Mg0 219 Kg Ti0g T Kg
Neo0 209 Kg
15. Ia mezcla asi obtenida es adicionada de deido sul-

furico concentrado (11), correspondiente a 300 kg y de una

solucidn acuose concentrada de dcido clorhidrico que proce



10.

15.

20.

25.

-17 -

de del lavado (13) de los primeros cristales de cloruro
de aluminio.

Se refrigera ol liguido a 42°C y se inyects simul
téneamente el &oido clorhidrico anhidro hasta saturaclon
lo que corresponde a 3.270 kg de HCL (14). Durante esta
operacidn, le mayor parte del aluminio precipita bajo
forma de cloruro hidratado que se separa de las aguas-mg
dres por filtracidn o escurrimiento (15). Se lavan estos
primeros cristales con una solucidn acuosa de dcido clor
nidrico que es un agua-madre de la cristalizacidn siguien
te (16).

Después de la separacidn se obtienen:

- por una parte 9,6 a3 de li{quido de lavado (13),

que contiene:

ClH 3600 Xg Na,0 6 Kg
SO3 450 Kg Fego3 3 Ke
Mg0 18 Xg K20 2 Kg
Al,03 12 Kg 710, 0,2 Kg

que se afiade a la solucidén de sulfato antes de la primerae
cloracidn (14) como se indica mds arriba;

- ¥, por otra, 4.770 kg de cloruro hidratado que
contiene ClH: 2.407 kg, A1203: 1.009 kg, S503: 80 kg. Se
purifican estos cristales por une segunds cristalizacidn.
Paera ello, se les disuelve (17) a 50°C en 5,4 m3 de una
solucidén acuosa que contiene 430 kg de deido elorhfdrico
que procede de otra parte (18), del circuito. Se filtra
(19) para eliminar las trazes de impurezas sdlidas que la
solucidén puede contener. Se afiade el liquido de lavado

(20) de los cristales de la segunda precipitacidn y se



5.

10.

15.

20.

25.

‘niarico gaseoso, lo cual hace precipitar el clorurc hi-

dratado (21).

Se filtra (16) y se lava (20) con 3,04 nd de une
solucidn al 35 % de HC1l y que proceden de la descomposi-
cién térmica del cloruro de aluminio. Se obtiens una fa-
ge liguida de 3,04 n3 que se afiade a la solucidén de elo-
ruro antes de la segunds precipitacidn (21), como se in-
dica més arriba, y una fase sdlida que pesa 4.680 kg ¥y
que contiene 989 kg de Aly04, 2.320 kg de HOl, siendo el
resto agua. El eloruro reoristalizade, extremademente pu
ro, es enviado a le calcinacidn (22), para disociar el
cloruro en elfmina, dcido clorhidrico y agua. La disociz
cién se efectia a 600°C aproximedenente. Ias proporcio-
nes de impurezes de la elimina obtenida son extremadamen
te reducides. Estas proporciones han sido indicadas mds
srribe.

El filtrado (15) separado del cloruro de aluminio
de la primera cristelizecidn se constituye por una solu-

eidn sulfoclorhidrica cuyo volimen es de 27,12 m3; con-

tiene:
804 13557 Kg 41504 185 Kg
HC1 4461 Kg 50 153 Xg
Nas0 281 Kg Fe203 48 Xg
Ms0 228 Kg 1305 11 Kg

Se refrigera esta solueidn a 37°C, menteniéndola e
la vez saturads de dcido clorhidrico por inyeccidn de 260
kg de HOLl anhidro (23). Precipita una mezcle de cloruro
de eluminio y de cloruro de sodio que pesa 185 kg y que
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contiene Nag0: 32 kg; Al03: 23 kg3 HC1l: 90 kg, que =se
filtra (24). Por calcinacidn de estos cristeles, se re-
cuperan 51 kg de deido clorhidrico y 21 kg de alimina,
que se separa por lavado, del cloruro de sodio (30 kg
Na20 ¥ 36 kg C1H). La solucidn de cloruro de sodilo es
desechada, en tanto gque la altmine es enviada al horno

de caloinar.

Ia solucidn sulfoclorhidrica separsds del cloruro
de sodio por filtracidén (24), tiene un volimen de 27,3

m3; contiene:

503 13557 Kg A1,0, 155 Kg
HCL 4630 Xg K0 153 Kg
Nag0 249 Kg Feg0q 48 Xg
Mg0 228 Kg 40, 11 Kg

Por calentamiento de esta solucidn, se liberan en forma
enhidre 4.200 kg de deido clorh{drico y despuds por con-
centracidn (26) del resf{duo, se destilaen 5,4 n3 de solu-
¢idn clorhfdrica (18), que contiene 430 kg de &cido que
es utilizado para la disolucidn del clorurc de aluminio
hidratado bruto, como e ha indicado més erriba.

Ie solucidén concentrade (27), cuyo volimen es de

18,7 m3, contiene:

503 13557 Kg Mg0 228 Kg
Na,0 249 Kg Fe,04 48 Xg
A1,03 155 Kg 40, 11 Xg
X,0 153 Kg

Este caldo de reciclado sirve pare atacar una nueva carga

de mineral.
Los 4.200 kg de 4cido clorhidrico enhidro recupera

dos en (25) a los que se affaden 1.050 kg de &cido enhidro



5

10.

15.

20.

25.

30.

- 20 -

liberados por la disociacidn del cloruro de sluminio hi-
dratado y 50 kg de dcide anhidro liberados por la diso-
cimcidn del resfduo sddico, alimenten los diferentes pues
tos de cloracidn que eseguran la precipitacidn del cloru-
ro de aluminio y del cloruro de sodio. Ademds, se recupe-
ra el resto del dcido en forma de una solucidn acuosa uti
lizada para la recristalizacidn y el lavado del cloruro
de aluminio hidratado.

Asi puds, se han aislado del mineral durante el
tratamiento:

- 1.010 kg de a2lUmina pura, o sea al 86 % de alu-
minio dgl mineral,

- 315 kg de sulfato de potasio puro: 82 %,

- 390 kg do una mezcla de dxido de hierro y de mag
nesio de reducida proporeidn de aluminio y de titanio,
diréctemente utilizable en siderurgia: 82 ¢ de hierro y
82 % de magnesio.

-NOTA-

Descrita suficientemente la naturaleza del invento,
as{ como la menere de realizarlo en la prdctica, debe ha-
cerse constar que las disposiciones anteriormente indica—
daes, son susceptibles de modificaciones de detalle en cuan
to no alteren su principio fundemental. También se hace
constar que el invento corresponde a una Solicitud de Pa-
tente, presentada en Francia, con fecha 25 de octubre de
1967, bajo el nmimero PV.125.817; acogiéndose por lo tanto
a los beneficios que conceden los Convenios Internaciona-
cionales en vigor, siendo lo que constituye la esencia
del referido invento y por 1o que se solicita Patente de

Invencidn por 20 afios en Espabia, sobre: "PROCEDIMIENTO
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ACIDO PARA LA OBTENCION DE ALUMINA DE ELEVADA PUREZAM;
caracterizéndose por lo siguiente:

18.- "Procedimiento dcido para la obtencidn de ald
mine de elevada pureza", a partir de minerales de aluminio,
con recuperacidén en forme industriazlmente utilizable, el
hierro, el magnesio y el potasio contenidos en el mineral,
caracterizado porque en une primere etapa se tritura, se
calcina eventualmente y despuds se ataca el mineral por
una solucidn acuosa callente de dcido sulfirico que contie
ne preferentemente de 750 a 850 g/1 de SO4H2 no combinado,
e impurezas debidas al reciclado continuo de la solueidn,
en une segunde etape se extraen los elementos estériles,
mediante lavaedo con aguae, los sulfatos complejos de hierro,
potasio, magnesio, precipitados durante el ataque y se les
cristaliza por concentracidn, en una tercers etapa se di-
luye le solucidn de sulfaeto que resulta del atague pare
llever su proporcidn en S0,Hp no combinado préxima a 500
g/1, y después por saturacién con HC1 anhidro y refrigera~-
cién simulténea haste una temperstura inferior a 50°C, se
hace preclpitar el aluminio en forma de cloruro hidratado
que se separa por filtracién o escurrido, en una cusrta
etapa se rofrigera el filtrado saturdndole a la vez de &ci~-
do clorhidrico, para hacer precipitar el cloruro de sodio
y se filtra, en una quinta etapa se calienta el filtrado
pare liberar todo el dcido clorhidrico, parcialmente en
forma anhidra, o parcialmente en forme de solucidn acuosa,
en una sexte etapa se concentra este filtrado para llevar
su t{tulo en SO4H2 no combinado preferentemente entre 750
y 850 g/1 y se reutiliza esta solucién concentrada para

atacer une nueva carge de minerasl, en unsa séptima etapa se
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purifica el cloruro de sluminio hidratado por una o més
cristalizaciones, en una solucidén acuosa de dcido clor-
hidrico, ¥ en una Altime etapa se calcing el cloruro de
aluminio a una btemperatura al menos igual 2 55000 para
disociarle en alimina y dcido clorhidrico, que se recu-
pera, parcialmente en forma anhidra, y parcislmente en
forme. de solucidén concentrada.

28,- Procedimiento segin la reivindicacidn 12, cg
racterizado porque la mezcla de sulfzfo de hierro, magne
sio y potasio, se calcina a temperztura elevads del orden
de 1.000/1.10000 pare disoclar los sulfatos de hierro y
de megnesio, y después se lava con agua para seperar el
sulfato‘de potasio que es a continuacidn separsdo por
eristalizacidn.

32,- Procedimiento segin la reivindicacidn 12, ca
racterizado porgque la proporcidn relativa de mineral y
de solucidén de ateque se calcula para que la proporeidn
de A1203 de la solucidn, sea después del atague inferior
a un valor limite del orden de 70 g/l correspondiente a
le precipitacidn de sulfato de eluminio.

48.- Procedimiento segin la reivindicacidn 18, cg
racterizado porgque el cloruro de sodio separado por cris-
talizacidn se celcina para disociar el clorurc de alumi-
nio que precipita simulténesmente, y después se lava para
aislar de la solucidn de NaCl, la aliumine que es enviada
al horno de calcinacidn.

58,- Procedimiento segin la reivindicacidn 12, ca
racterizado porque la calcinmcidn de la elimina es lleva-
da hasta 1.100°C pare producir aliémins alfa utilizable pa

ra la fabricacidn del aluminio.

[l
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68.-~ "Procedimiento dcido para la obiencidn de
alimine de elevada pureza", tel y como gqueda sustancial-
mente descrito en la presente Memoria, e ilustrado en
los adjuntos dibujos.

Esta Memoria consta de 23 hojas escritas a mqui-

na por una soad

192 27D Y MODEY

e ;. Herndnder Rulx
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