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El presente invento concierne a un método me-
jorado de fabricar aldmina.

El procedimiento utilizado més ampliamente pa-
ra la fatbricacibn de allmina es el procedimiento Bayer.
En sus aspectos més ienerales, este método se lleva a -
cabo cesi exclusivemente en solucidn acuose, y se logra -
por reaccidn de bauxita y una base fuerte tal como sosa
calstica o cal en autoclaves calentados con vapor de —-—
agua con lo que la alflmina es transformada a una forma -
de aluminato soluble. En esta operacidn, resulta o se -
libera desde la bauxita una caentidad considereble de im~
purezas ingolubles, los cuales desechos deben ser separa-—
dos del constituyente deseado de allmina. Estos residuos
conocidos normalmente como lodos rojos incluyen dxidos —
de hierro, aluminosiliczto de sodio, 6xido de titanio y
otrog materiales. Generalmente, estos lodos aparecen en
forma de particu}as muy finas que son diffeciles de sepa-
rar. Ademés, los lodos rojos, que constituyen usualmente
aproximadamente 5 a 30% en peso del mineral, deben ser =~
separados oon rapidez y nitidez desde el liquido de all-
mine golubilizada con el fin de hacer econdmicamente efi-
caz & esta operacidn particular. Si la velocidad de sepa-
racibén es demasiado lenta, disminuye materiaslmente el ==
rendimiento y se perjudica la eficacia global del proce-
dimiento. Similarmente, si la separacién no es nitida, -
la allmina resultante en la forma de alumineto es algo -
cruda y es indeseable para un cierto nfmerc de utilizacip
nes finales. Las impurezas ingolubles presentes en la —-
sllmina como material persistente del procedimiento de -

fabricacién tienden a afiadir material no sctivo extrefio -
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en los medius especificos, tales como agua, que son tra-

tadog con aluminato para una variedad de finalidades. -
Por ejemplo, un aluminato de sodio de baja calidad que
contiene cantidades relativamente grandes de impurezas -
5 de lodo, cuando se utiliza para tretasr agua, da como —=-
resultado una situacidén de tendencia aumentada a formar
masag de lodo como resulitado directo de las impupezas -
insolubles presentes, las cuales magas tienden a ensuciar
el equipo de alimentacidén. También, si el aluminato de
10 godio crudo contiene cantidades sustanciales de impure—-
zas en forma de una mezcla, los problemas de silucién son
bastante dificilew de superar si el aluminato es alimen-
tado en la forma de un sdlido.

Un método de superar los anteriores problemas,
15 y de acelerar materialmente la separacidén de lodos rojos
desde alimina, as{ como de efectuar una separacién més -
nitiia, de los constituyentes, estd descrito en la pa--
tente USA 3.390.959 de la firma solicitante. Aunque los
aditivos all{ descritos ayuden grandemente & aumentar -
20 la eficagia de la operacibén de gsedimentacidn, seria be-
neficiodo s8i estuviese disponible un tratamiento ineluso
més eficazi

De acuerdo con el invento, se ha descubierto -
una me jora en el procedimiento Bayer de preparar allmina
25 a partir de bausita. El procedimiento Bayer ineluye de -
modo general las operaciones de digerir bauxita en solu-
cidén acuosa y a temperatura elevada, usualmente bajo pre-
gibén de vapor de agua con una sustencia fuertemente bigi-
ca pera golubilizer la allmina contenida en el mineral. =

30 El liquido de alimina es separado a continuacidén de las
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impurezas insolubles en agua del mineral de bzuxita, -
que son los residuos insolubles en agua que quedan des-
puds de reaccidn entre el mineral de bauxita y el mate-
rial béeico utilizado para digerir el mineral. Las impu-
rezas incluyen materiales originelmente presentes en el
mineral as{ como productos de reaccidén insolubles proce-
dentes de la operacidén de digestién. El liquido de alu-
minatc es filtrado a continuseibn y precipita aldmina -
en forme relativamente pura a partir del filtrado como
un sélido trihidratade., La fase liguida remanente, o 1li-
quido agotado, es devuelta a la Operacidn de digestidn
iniecial y es empleada como agente digestor de mineral -
adicional después de ser reconstitulda con buse adicio=-
nal. Generalmente, el liguido arrastrado con los lodosg ~
rojos es lixiviado de éstos con agus, y el liquido re--
sultante es también utilizado de nuevo.

Les impurezas antes descritas citadas de modo
genérico como lodos rojos, deberin ser separadas del 1i-
quido de aluminato con una velocidad relativamente répi-
da parsa hacer eficaz el procedimiento Bayer global. Tam-
bién, la separacidn propiamente dicha deberd ser nitida
¥y completa con cantidades solo minimas de residuo de lo-
do rojo que quedan como una fase dispersada en el liqui~
do de allmina solubilizada.

En el procedimiento antes descrito, la mejora
que constituye la base del invento estriva en la adicibn
8 la bauxite digerida que contiene allmina solubilizadea
e impurezas de &l menos de 0,15 en peso, basado en el -~
peso de las impuiezas, de almidén y de un polimero polia

erilico, siendo la proporcidén de dicho almidbén a dicho -
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polimero desde 1C:1 a 200:1, teniendo dicho polimero -

un peso molecular de al menos 50,000, y conteniendo di-
cho polimero al menos 80% de radicales recurrentes se-

leccionados de 4cido acrilico y sus gales. Este trate-

miento aumenta sustancialmente la velocidad de separam-
cidn de lodos rojos dispersados desde alimina o sal de

aluminato solubilizada.

El polimero puede ser un homopolimero que -
comprende poli(feido acrilico) o sales de poli(écido -
acrilico), o un copolimero o terpolimero o polimero de
més componentes, en que el mencs 80% de la estructura -
del polimero eaté constituida por grupos de 4cido acri-
lico o de sal de &cido aerflico. La (poli sal de acrila-
to) puede ser una gal de un metal alcalino, de un metal
alealino-térreo o de amonio.

Ademés de los homopolimeros de poli(écido —-
acrilico) o de poli(sales de zcrilato), otra especie -
preferida es un copolimero soluble en agua derivado de -
copolimerizacién de una mezcla de mondmeros que contiene
80 a 99% en pesmo de Acido acrilico o de sal de acrila-
to y, mis preferiblemente, sal de acrilato de me.al al-
calinoy, y 1 a 20% en peso de un mondmero adicional y di-
ferente que comprende un compuesto polimerizeble etile=-
nicamente insaturado que contiene un grupo hidrbfilo -
en una cadena laterd unida a la estructura de hidrocarbu
ro ingatrrado.

Los polimeros tiemen un peso molecular supe-
rior a 50.000, y més preferiblemente superior a 100.000.
Polimeros aditivos excelentes tienen pesos moleculares

ineluso tal altos como de 10.000.000,
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Una amplia variedad de uno o mAs mondmeros --
diferentes pueden ser copolimerizudos o terpolimerizados
en cantidades hasta de aproximadamente 20y con dcido —-
acrilico o con sus sales. Comondmerocs t{picos incluyen
5 zerilemida, metacr.lamida, acrilonitrilo, los ésteres -
de alcohilo inferior de los 4cidos acrilico y metacri-
lico, vinil metil éter, sales de Acido metacrilico, an-
hidrido maleico y sus sales, acetato de isopropenilo, -
dcido itacbdnico, =cetato de vinilo, alfa-metil estireno,
10 estireno, écido fumérico, écido aconitico, fcido citra-
obnico, smidag de cualquiera de los precedentes &cidos,
derivados de metal alecalino (por ejemplo de sodio, pota—
pio y 1litio), y derivados de metal alcalinoetérreo (por
ejemplo, de magnesio, calcio, bario y estroncio), y sa-
15 les de amonio de cualguiera de lcs anteriores fcidos mo-
nbémericos u otros, los ésteres de alcohilo parciales, ¥
amidas y sales de diversos 4cidos policarboxilicos, vi-
niltolueno, clorcestireno, cloruro de vinilo, formiato -
de vinilo, etileno, propileno, igobutileno, etc. De los
20 mondmeros que se acaban de mencionar, materiales grande-~
mente preferidos entre estos contienen un grupo hidréfi-
lo en una cadena lateral del grupo hidrocarbonado etilé-
nicamente insaturado..Los mondmercs que no contienen di-
cho grupo solubilizador hidréfilo deberdn ser utilizados
25 en cantidades menores, por ejemplo de aproximadamente 1
a 5% en peso, basado en el peso total del mondmero pre-
sente.,

Todavia otras sustancias monoméricas que pue-
den ger empleadas en unidn con el constituyente de &cido

30 acrilico o de sal de &cido acrilico, incluyen materiales

26-6~69 -6 -
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taleg como acrilato de sulfoetilo, acrilato de carboxi-
letilo,fosfonato de dietilﬁinilo, dcido croténico o sus
sales, vinil sulfonzto o sus sales, aleohol vinilico e
hidrocarburos vinil erilicos que contienen grupos sola-
5 bilizadores tales como sulfonatos, ete.

El segundo componente de lag composiciones -
del invento es almiddén. Este material es bien conoceido,
¥y necesita poca elaboracidén. Se pueden emplear materia-
les de almiddn, teles como almidones o féculas de pata-
10 ta, maiz, taploca, y otros elmidones féhcilmente disponi-
bles asi como derivados de almiddén sintéticos. Para ob=
tener los mejores resultados, el tratamiento combfnado -
deberd comp:ender una proporecidén de slmiddén a polimero -
gque oscile entre 10:1 y 200:1, siendo una proporecién -
15 preferida la de al menos 50:1,

Lag composgiclones del invento son utilizadas -
asfiadiendo simplemente estos aditivos, separadamente en
cuaslquier sucesidn o en combinacibn, al mineral de bau-
xita digerido que contiene allmina solubilizada y resi~-
20 duos de lodos rojos dispersados por todo el liguido de -
aluminato, en una cantidad al menos suficiente para ace-
lerar la separacidn de los sdélidos dispersados de lodos
rojos desde la fase liguida. Generalmente, para obtener
los mejores resultados,de deberd emplear al menos apro-
25 ximademente 0,1% en peso de producto quimico combinado,
bapado en el residuo de lodos rojos o de productos inso-
lubles. Més preferiblemente, se afiade al menos 0,2% en -
peso de productos quimicos al fluido saliente del diges—
tor para efectuar una répida separacidén. De la menera =-

30 més preferible se ailade 0,2% a aproximadamente 104 en -

28-6~69 -7 -




10

15

20

25

30

28-6-69

i

peso de producto quimico. Se sobreentiende que se pueden
emplear cantidades mayores que el méximo que se acsba -
de indicer sin apartarse del alcance del invento, aunque
generglmente se alceanga un punto en el cual cantidades
adicionales de producto quimico no mejoran la velocidad
de separacidn con relacidn a las velocidades méximas ya
elcanzadas. Asi, es antiecondmico utilizar cantidades -
excesivas de materisl cuando se alcanza este punto.

Con el fin de determinar la eficacia de las -
composicionesg del invento que aumentan materialmente la

velocidad de separacidn de materiales insolubles de lodos

rojos desde el liquido de aluminato, se desarrolld el -

siguiente procedimiento de ensayo. Este método de ensa-

yo se desarrolld para satisfacer condiciones industria-
les ti{picas, particularmente con respecto a la operacién
en qhe el fluido saliente digerido es tratado con pro-
ducto quimico para facilitar la separacidén de materiales
insolubles. Con el fin de preparar los medios de ensayo,
un minerel digerido fué preparado de la siguiente mane-
ra. Se produjo una suspensidén de 593 g de mineral, 15 g
de hidrdxido de calecio y <750 ml de un liguido residusl
agotado industrial. El liquido residual agotado era una
golucidn acuosa de cenizas de sosa, productos caflisticos,
aluminato y silicato de sodio. Los anteriores materiales
fueron afiadidos a un autoclave con vapor de agua equipa-
do con un agitador de paletas de turbina (800 a 1000 —-
rpm). El aire fue desplazado del autoclave poniendo ba-
jo presidn tres veces a 14 kg/cm2 alternativamente con

nitrégeno seguido por ventiluecidén. E1l contenido del au-

toclave fue calentado a 2009C, después de un tiempo de

-8 =



caldeo de 0,5 horzs. Se obtuvo entonces una presibn de
vapor en equilibrio de 11,2 & 14 kz/om2. La temperatura
de digestibén fué mantenida durante 0,5 horas, el conte-
nido fue evaporado séibitamente hacia la atmbsfera y el
5 fluido saliente del digestor resultante fué dilufido con
agua hirviente hagta un volumen total de 6 litros. Este
materiel empleado como medio de ensayo fue almacenado
a continuacidén con agitacidn g 959¢.

Los ensayos de separacién ge llevaron a cabo
10 de la giguiente manera. Un recipiente graduado de vi--
drio Pyrex de 500 ml, con une parte superior biselada -
vara acomodar un tapdn, fue marcada en intervelos de -
25 mm. El recipiente graduado fue previamente calentado
a 932C. A continuscibn se afiadieron 10 a 20 ml de 1li--
15 quido de tratamiento disuelto, en cualquier concentra--
cibn de dosificacidn deseada, al recipiente gradnado, -
que contenfa 500 ml del fluido saliente de digestién. -
El recipiente graduado fué tapado y fue invertido para
mezclar el contenido. Después fue colocado en un horno
20 con una'pared de vidrio, y fue mentenido & 9392C. Se in-
trodujo un agitador que giraba a2 1 rpm. y se vigild la
velocidad de separacidn por medicidn viswal. Especifi-
camente, esta medicién se efectud vigilando la superfi-
cie de contafto de gblido y 1liquido y midiendo la ceida
25 de esta superficie de contacto en mm por minuto. Este -
dato fue convertidor a continnacidén en una velocidad -

de separacidén de materiales insolubles de lodos rojos -

desde 1iquido transparente en términos de metros por how

ra. La tabla I siguiente muestra los resul-.ados obteni-

30 dos con un tratamiento combinado de almiddén y poli(acri-

i
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| 1ato sédico) con respecto al rendimiento en el ensayo

entes descrito. En estos experimentos, la adiciébn de po-

limero fue seguida por tratamiento con almidén.

TABLA T
Dogificacidén Velociuad de
Producto iquimico de producto separacidn,
_avimico, % hora.
1) Almidén 0,3 2,7
2) Poli( lcrilato sbdico) 0,006 2,1
3) Almid%n + poli(acrilato sbdico)
(proporeidén en peso 50:1) 0,306 745
4) Almidém 0,3 2,7
5) Poli(derilato sbdico) 0,0015 0,3
6) Almid@n + poli(acrilato sbdico)
(proPJroi6n en peso 10C:1) 0, 3015 4,2
7) Almid 0,003 0,9
8) Polifderilato sbddico) 0,3 2,7
9) Almidén +(Poli(acrilato sédico)
(proporcidén en peso 100:1) 0,303 5.4
10) Almidé 0,3 2,7
11) Poli(aErilato sbdico) 0,0045 145
12) Almidén + poli(ecrilato sddico)
(Proporeidn en peso 66:1) 0,3045 6,6

25

30

26-6-69

Tal ecomo resulta claramente evidente a partir
de la tabla anterior, el tratamiento combinado proporcio-
na mis que un mero resultado aditivo. Se observd en to-
dos los casos un sorprendente aumento de eficacia del -~
procedimiento en términos de velocidades de separacidn
enormemente aumentadas.

Se sinterizaron un nimero de copolimeros de -

écido acrilico o de sales acrilicas, que contenfsn una =




10

15

20

a5

30

26-6-69

variedad de otros eomondmeros, y se ensayaron también,

en unidn con almiddn, en cuanto a lez sctivided para fa-
vorecer la separacibén entre los productos insolubles de
lodos rojos y el liguido de aluminato transparente. En

cada caso, se ohgervaron excelentes resnltados.

Era sorprendente observar que una gran varie-
dad de polimeros distintos de los materiales antes deg-
critos, tanto del tipo de adicidn como de polimeros de -
condensacidn e interpolimeros, tenfan, poca o ninguna -
actividad para aumentar la velocidad de separacibn de -
regiduos de lodos rojos desde liguidos de aluminato, ya
se empleasen para beneficiar adicionalmente el trata—-
miento con almiddn o se utilizasen solos. Las siguien--
teg sustancias no tenian mayor actividad que un ensayo -
teatigo que no implicaba adicion de producto quimico, y
en algunos cagos el polimero afizdido disminuia en reali-
dad la velocidad de separacidn de impurezas de lodos ro-
Jjos comparado con experimentos testigo. Experimentos —-
tesgigo que no implicaban el beneficio de la adicién de
los productos quimicos del invento tenian generalmente -
una velocidad de separacidn menor de 3 cm por hora. Los
giguientes polimerocs exhibieron aproximadamente la mis=—
ma velocidad de separacidn o incluso retardaron la sepe-
racidén inherente de impurezas de lodos rojos insolubles
en agua dispersadas desde la iase liquida. Unos pocos =—-
de log polimeros insatisfactorios ensayados incluyen po-
li(alcohol vinf{lico), poli(éxido de etileno), poliacrila-
mida, pclivinilpirrolidona, poli(hidrdxido de estireno -
trimetilamonio), poli(metacrilato de dimetil amincetilo),

copolimero de dialilamina y acrilemida, polietilenimina,
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poliviniltolueno sulfonato, copolimero de polivinil p$—b
rrolidona y aleohol vinflico, el aducto con bisulfito de
pliacroleina, cvpolimero de metacrilato de dimetilamino-
y scrilamida, poliaminas condiferentes pesos de polimero,
compuestos policuaternarios de diversos pesos molecula-
res, copolimeroc de 5% de acrilato de sodio y 95% de acri=-
lemida, copolimero 50-~50 de acrilato de sodio y acrila-
mida, y copolimero de vinil metil éter y anhidrido malei
co, y otrosa.

Degde luego, se gobreentiende que mezclas de -

diferentes homopolimeros y copolimeros del invento tal -

%como se definen anteriormenie, pueden emplearse con igual
| &x1to. Similarmente, se pueden afizdir otros materiales - |
Junto con los polimeros satisfactorios. Estos productos -
quimicos auxiliares pueden ser afiadidos como agentes au-

xiliares de dispersidn, extendedores, antiespumantes, --

rete. Be prefiere que tanto el almidén como los polimeros

e interpolimeros del inventc sean afiadidos en forma de -

soluciones acuosas con el fin de asegurar la fécil diso-

lucidn del aditivo dentro de las suspensiones de mineral

del dilgestor.

El término "polimero" tal como se utiliza aqui

ge entiende que incluye homopolimeros, copolimeros e in-

terpolimeros de &cido acrilico o de sales de acrilato de

acuerdo con los limites del invento entes definidos.

- 12 =
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~ REIVINDICACIONES -

Los puntos de invencién, propia y nueva, que
se presentan para que sean objeto de esta solicitud de
Patente de Invencidén en Espafia por VEINTE afios, son los
gigulentes:

1:= Un procedimiento para el mezclador de al-
midén y un polimero poliacrilico, 4til en la preparacién
de alfmina a partir de bauxita, caracterizado porque la
proporcién de dicho almiddén a dicho polimero va desde
10:1 hasta 20C:1 teniendo dicho polfmero un peso molecu-
lar de al menos 50.0C0, conteniendo al menos 80% de ra-
dicales recurrentes seleccionados de &cido amerilico y -
de sus sales.

2.~ El procedimiento de la reivindicacidn 1,
caracterizado porque dicho polimero es un homopolimero
seleccionado de poli(éecido acrilico) y sus sales.

3.~ El procedimiento de la reivindicacidn 1,
caracterizado porque dicho polimero es un copolimero so-
luble en agua derivado de copolimerizacidén de 80-99% en
peso de un acrilato de metel alcalino y de 1 & 20% en -
peso de un mondmero adicional y diferente que tiene un
compuesto polimerigzable etilenicamente insaturado que -

contiene un grupo hidrdéfilo en una cadena lateral.

- 13 -
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4.~ El proocedimiento de las reivindicaciones
1, 2 6 3, caracterizado porque dicho polimero es polia-
crilato de sodio.

5.- El procedimiento de las reivindiceciones
1, 3 6 4, caracterizado porque el polfmerc es un copoli-
mero derivado de copolimerizacidn de acrilato de scdio

¥ acrilamida.

6.- El procedimiento de una cualquiera de las
reivindicaciones 1 a 5, caracterizado porgque la propor-
cién de dicho almidén a dicho polimero es al menos de -
50:1.

T.~ Un procedimiento para el mezclado de almi~
dén y un polimero poliacrilico.

Tal y como se ha descrito en la lemoria que -~
antecede, y para los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de catorce hojas escritas

a2 méquina por une sola de sus Haras.

d JUL 1963

Madrid,

P.A
e é;tfbsro
Po! Fod.ro

28~6-69/RTA.~
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