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Procedimiento para la obtencidén de criolite granu-
lada.

FARBENFABRIKEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entided alg

mana residente en Leverkusen-Bayerwerk, Alemania.
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Lo obtencidn del sluminio se efectia como es
sabidd, por electrdlisis de un fundido de altmina di
suelta en criolita fundida. Puesto que agui se con-
sume con%inuamente criolita, se ha de agregar constég

Semente oriolita el bafio fundido durante la electrdli
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sis, Le criolita empleada consiste en un producto natu-~
ral o bien en criclita sintética preparadae a partir de d-
cido fluorhidrico y compuestos que contienen aluminio o
sodio. Ya que en la electrdélisis en fundido sdlamente se
puede emplear una criolita»muy purs, se deberd separar la
criolita natural de sus minerales acompafiantes, lo cual
se efectda por via de una extraccidén mecédnica .en himedo.
Para ello es necesario gque el producto natural se moltu-
re muy finsmente, en una granulometria inferior a 0,1 mm.
Esta criolita natural molturads se compone de unos crista
lizados muy densos, de manera que, 2l ser empleados para
lz electrdlisis en fundido, no levantan polvo a pesar de
que su finura es inferior a 0,1 mm. ZEl peso a granel de
la criolita natural es de unos 1,1 - 1,2,

Ia oriolita sintéticamente obtenida, hasta ahora
conocida, si bien contiene particulas considerdblemente
més bastas, éstas estdn sin embargo por lo gemeral en un
30 - 40 % por debajo de 0,1 mm, mientras el resto se re-
parte entre un tamafio de 0,1 = 10 mm. Esta_proporoién
pulverulents inferior a 0,1 mm en la criolite sintética
no se compone, como en la criolita natural, de cristali-
zados densos sino de particulas primarias pequefias sinte-

rizades conjuntemente de una magnitud de 1 - 10 p. El pe

80 a granel de esta proporcidn pulverulenta se encuentra

_por lo tanto solo en wnos 0,5 - 0,6. Al ser introducida

en el bafio fundido, dste, debido a la elevada proporeidn
en polvo fluido, tiene tendencia a producir un molesto
desarrollo de polvo, lo cual implica grandes pérdidas.
Otro inconveniente en su aplicacién es que, debido a la

fuerte dispersién en su granulometr{a, se disuelve en for-

.
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ma desigual en ei fundido. Como es naturasl, las parti-

culas mds bastas bajan con mds rapidez que las particu-

les finas, mientras las particulas finisimas, como ya se

ha menclonado mas arriba, se vuelan como polvo debido al
5 fuerte desarrollo de calor.

Se ha descubierto shora que se puede preparar unsa
criolita sintética, homogéneamente granulada, pricticamen
te libre de polvo, si en el secado y calcinacidén se emplea
una criolita himeds que se compone de particulas primarias

10. de criolita de granulometr{a unitaria con un tamafio de par
ticula, en promedio, no superior a unas 2 Pe De estas par
t{culas primarias, como minimo un 20 % deberdn ser prefe-
réntemente inferiores a 1 pi la distribucidn mds favorable
del tamafio de los granos se encuentra en la zona de 0,1 -

15. 1,5 py con un méximo en 0,8 - 1 p. Una criolita que se
conmpone de taies particulas primarias se puede obtener,
por ejemplo; haciendo reaccionar, en un aparato de preci-
pitacidn, una solucién de aluminato sédico y écido fluor-
hidrico bajo corriente cont{nua y en cantidades estequio-

20. métricas, bajo una agitacién interna, debiéndose mantener
reducida la cantidad de suspensidn acuosa de criolita for
mada con relacidn a la cantidad de los agentes de reaccidn
entrentes. Esta criolita himeds, que debe poseer un con-
tenido minimo de humedad de un 15 %, preferéntemente, sin

25. embargo, de un 35 - 45 %, se pasa conveniéntemente para su
secado y calcinacidn en un proceso de trebajo a través de
un horno rotativo, encontréndose la temperatura maxima de
calcinacidn en unos 500 - 6000. En este proceso de seca-
do se obtiene sorprendéntemente un producto con una granu

30. lometria uniforme de 1 = 4 mm, mientras la proporcidn in-
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ferior a 0,1 mm sélemente asclende & un 1 %. Este mate-
rial, précticemente libre de polvo, tiene en la electrd-
lisis del aluminio la ventaja de que se disuelve homogé-
nesmente en el fundido, evitdndose la molesta formacidn®
de polvo que éonduce a grendes pérdidas de criolita. De-
bido a sus propiedades, este material es adecuado, en
igual forma que la criolita natural, para la puesta en
mercha de bafios fundidos.
Ejemplo 1

En un recipiente cilindrico de precipitacidn, con
une capzcidad de unos 200 litros, se hacen reaccionar,
bajo intensa agitacidn, lejfa de aluminato sédico (concen
trada) y dcido fluorhfdrico (aproximddamente al 40 %) en
una proporcidn de reaccidn estequiométrica. Ia criolita
formada se extrae en forma continua del recipiente de pre
cipitaci&n & través de un rebosadero., Ia cantidad de
criolita precipitada asciende por hora a unas 1 - 1,2 Tm.
Despuds de filtrar esta suspensién de criolita, la torta
de filtracidn de criolita, obtenida con una humedad de un
45 % aproximédamente, se alimenta a un horno giratorio que
se calienta con llama directa, donde se seca y se calcina
& una temperatura méxima de 550 - 600°C. E1 producto ob-
tenido tiene una granulométria de 1 - 4 mm y estéd practi-
camente libre de polvo.
Ejemplo 2

“Se disuelve hidrato de alvmina en dcido fluorhidri
co al 40 % en exceso, bajo agitacidn, y en un recipiente
de plomo. Ia solucidn deida de fluoruro de aluminio que
se obtiene, en la que el aluminio y el dcido fluorhidrico

estdn contenidos en una proporeidn molar de 1:6, se hace
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reaccionar, en forma continua, con lejfa sédica al 40 %,
en una proporcidén de reeccidn estequiométrica con rela-
cién a la criolita. Ia reaccidn se efectda en un reci-
piente cilindrico de precipitacidn que tiene una capaci-
dad de unos 200 litros, bajo intensa agitacidn, con ali-
mentacidn continua de los componentes de partida y eva-
cuacién de la suspensién de criolita obtenida, Ia ulte-
rior elaboracidén que conduce a la criolita granulada y
libre de polvo con una granulometria de 1 - 4 mm, se efec
tia como en el ejemplo 1.

Ejemplo 3 ‘

Una solucién dcida de fluoruro de aluminio, que se
prepard como se ha indicado en el ejemplo 2, y que contie
ne aluminio y dcido fluorhidrico en una proporcidén molar
de 1:6, se hace reaccionsr, a criolita, con una solucidn
saturada de sal comin, en propbrcién estequiométrica, o
bién con un pequeiio exceso de sal comin, en la instala-
cidn de precipitacidn descrita en el ejemplo 2 en forma
continua., Ia criolita precipitade se separa por filtra-
¢idén como se ha indicado en el ejemplo 1 y se calcina ob
teniéndose una criolita libre de polvo, granulada.
Ejemplo 4

En una solucidn saturada de sal comin se disuelve
una sal de eluminio (soluble en agua), por ejemplo, clo-
ruro de aluminio o sulfato de aluminio, hasta que en la

solucidn se presente una proporcidn molar entre aluminio

.y sodio de 1:3. Esta solucidn se hace reaccionar, como

la solucidn de aluminato sédico en el ejemplo 1, con dci
do fluorhidrico en forma continua ¥y en una proporcién es

tequiométrica de 6 moles de HF por 1 mol de criolita y,
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como se ha indicado en los ejemplos 1 a 3, se sigue ela-
borando a una criolita granulada, libre de polvo.
Ejemplo 5

En un reciplente cilindrico de precipitacidn, se
hace reaccionar, en forma continua, como en el ejemplo 1,
solucidn concentrada de aluminato sbdico con una solucidn
saturade de fluoruro aménico, o bién fluoruro-deido de amo
nio, ascendiendo la proporcidn molar entre aluminio y
fluor a 1;6. Ia criolita que se obtiene en la reacecidn
se extrae en suspensidn, se filtra, se caleina, obtenién-
dose un producto granulado, libre de polvo, de 1 - 4 mm
de didmetro. El amoniaco que se liberas durante la reac—
cidn se aspira con el vapor de agua que asimismo se libe-
ra, se condensa y se emplea para le fabricacidn de una s9
lucidn de flvoruro aménico, o bien de fluoruro dcido de
amonio. )

-NOTA =~

Descrita suficiéntemente la naturaleza del invento,
asi como la manera de realizarlo en la prdctica, debe ha~
cerse constar que las disposiciones anteridrmente indica-
das, son susceptibles de modificaciones de detalle en cuan
t0 no alteren su principio fundamental, siendo lo que cong
tituye la esencia del referido invento y por lo que se so-
licita Patente de Invencién por 20 afios en Espafia, sobre:
PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DE CRIOLITA GRANULADA; ca-
racterizéndose por lo siguiente:‘

18,~ Procedimiento para la obtencién de criolita
granulada, caracterizado porgue una criolita himeda, com
puesta de particulas primarias con un temafio granulométri

co lo mds unitario posible y con una granulometris no su-
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perior a unas ?.'p., se seca y se caleina a una temperatu-
ra mdxima de 500 ~ 600°C.

28 .~ Procedimiento segin le reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque ls criolita himeda a calcinar se com-

pone de particulas primarias que, como minimo hasta un

20 %, son inferiores a 1 p y preferéntemente muestran una

distribucidén granulométrica en la zona de 0,1 -~ 1,5 p con
un méximo en 0,8 - 1 p.
32.~ Procedimiento segin la reivindicacidén 1 6 2,

caracterizado porque el secado y calcinado se efectia en

" un proceso de trabajo, preferéntemente en un horno girato

rio, ¥ la criolita hiumeda empleada posee aqui un conteni-
do en humedad mfinimo de un 15 %, preferéntemente de un
35 - 45 %.

42 .~ Procedimiento para la obtencidén de criolita
grenulada, tal y como queda sustancidlmente descrito en

la presente Memoria.

FARBENFABRIKEN BAXER
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