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La presente invencién se refiere a aglomerados
de alimina de gran resistencia mecdnica, de granulometrfa regu-
lable de tal modo que se adapte a las exigencias técnicas del
usuario, obtenidos por compactado de un products intermedio que
procede de la descomposicién incompleta de una substancia que
pertenece al grupo constitufdo por el cloruro de alumfnio exa-
hidratado, los nitratos de alumfnio hidratados, los sulfatos
de aluminid hidratados que responden a la férmula A1203, x30
yH,0, as{ como los sulfitos de alumfnio hidratados, de fér-

3’

mula, A1203, xsoz, yHZO, siendo seguido el compactado de una
granulacidén y de un tratamiento térmico de los granulados, asi

como a sus procedimientos de obtencidn.

La invencién se refiere igualmente a los aglo-
merados de alumina de gran resistencia mecdnica, de formas va-
riables, obtenidos por moldeo a presidn, seguido de un trata-
miento térmico.

Desde hace largo tiempo, la industrfa especia-
lizada en la obtencién de la aliminz y de su transformacién
en aluminio por electrélisis fgnea se ha tropezado con dificul-
tades importantes que ha intentado resolver.

La primera dificultad fué la de las pérdidas de
alimina por vuelo, dificultad que era sentida durante las ma-
nipulaciones de este material y durante su empleo en las cu-
bas de electrélisis fgnee. In virtud de este motivo, se ha
revelado necesario crear instalaciones costosas de recupera=-

cién y de eliminacién del polvo.

Otra dificultad, que ha surgido igualmente, se
referia a la recuperacidn de algunos elementos incluidos en

los efluyentes gaseosos procedentes de las cubas de electrd-
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constante en el tiempo, de tal modo que el fupcionamiento de las

2.

lisis fgnea. Para ello, una técnica usual actualmente utilizadL
consiste en crear un comtacto fntimo emtre los efluyentes gaseg

sos y la alimina que sirve para la alimentacién de las cubas.

Ahora bién, para que la absorcidén de estos ele-
mentos sea satisfactoria, el experto ha verificado que se ha-
cfa necesario que la aldmina asf puesta en contacto poseyera

una superffcie especi{ficamente BET adaptada a este uso.

Finalmente, una Wltima dificultad que se ha reve-
lado importante entre todas las demds, se referia a las varia-
ciones comprobadas en las granulometrfas de la alﬁmina, cuando
el experto deseaba disponer de una granulometris sensiblemente

cubas de electrélisis fgnea no fuese perturbado por estas va-

riaciones.

En virtud de estas miltiples dificultades e in-
convenientes con que se ha tropezado el experto, ha habido ese
interés en dar a la alumina una formas de aglomerados particu-
larmente apropiada para la electrdlisis fgnea, de tal modo que
fuese posible disponer de un producto cuyas caracteristicas

deseadas fuesen reproductibles, es decir permanentes en el tiem
O. o

A ffn de encontrar una solucidn a estos incon=-
venientes, se han propuesto numerosos procedimientos de aglo-
meracién de la alvmina, ampliamente descritos en la literatura

especializada.

Un primer tipo de procedimiento ha sido propues-
to y consist{a en aglomerar mecdnicamente una pasta obtenida

por la mezclade una aldmina "Bayer" y de un aglutinante apro-
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piado que podfa ser una solucidn de un 4ecido, de sales de alu~
minio tales como, por ejemplo, nitrato de alumfnio, estearato
de alumfniq etc.

Después de la aglomeracién, por extrusién, por
compactado 8 por'cualquier otro medio mecdnico, los granulados
obtenidos experimentaban una calcinacién. Dichos procedimien-
tos eran costosos y daban productos granulosos, contaminados
no solo por pequefias proporciones en Nazo procedentes del pro-
cedimiento Bayer, sino también por el aglutinante 6 por lo que

quedaba después del tratamiento térmico.

Otro procedimiento, gque representaba una mejora
importante, ha sido propuesta a continuacién. Descrito en la
patente francesa 2,267.982, consiste en producir una aldmina
activa aglomerada utilizando como materia prima el hidrato de
alumfnio obtenido por el procedimiento Bayer.

Esta materia prima, que debfa tener una pequefia
proporeidén en impurezas, mds particularmente en impurezas sé-
dicas, era en primer lugar sometida a un secado para eliminar
el agué de impregnacién y después era compactada, sin adicién
de aglutinante, por paso en contfnuo entre dos cilindros entre
los que se establecfa la presibén deseada. Ia banda contfnua
as{ producida era fragmentada seain las dimensiones deseadas
¥ los fragmentos sometidos a un tratamiento t4rmico de activa-

cidn convencional.

Pero los diversos procedimientos propuestos
hasta el presente se referfan a la aglomeracidn de una aldmina
hidratade procedente esencialmente del ataque de la bauxita se-

gin el procedimiento Bayer. Fuera de este procedimiento béd-

sico, existen diversos procedimientos dcidos de ataques de mi-
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nerales silico-aluminosos que ne pueden tratarse por el pro-
cedimiento alcalino de Bayer, procedimientos que constituyen
una etapa importante en la obtencién de una aldmina pura.

Con tal fi{n la entidad solicitante ha descrito
en la patente francesa 1.419.879 wn procedimiento de transfor-
macién § de purificacién del cloruro de alumfnio exahidratado,
procedimiento que constituye un estadio intermedio importante
en la obtencién de la aldmina pura a partir de minerales sili-
co~aluminoses que no yueden tratarse por el procedimienio alca~
lino Bayer, y para los que Se ha recurrido a medios de ataque
deido, que transforman le alumina del mineral en un cloruro
hidrato.

Pero se sabe que el cloruro de alumfnio exahidrafa
do obtenido por precipitacidén se presente em forma de bastoneci-
1llos cuya longitud varfa, usualmente entre S0 ¥ 1.500/p, Se-
gin las condiciones de cristalizacidn elegidas.

Durante la descompoéicién térmica del cloruro
de alumfnio hidrata@o segdin la ecuacién: 2AlCL3, GHéO *—+,A1203
+ 6HCI + 9H20, a una temperatura que se sitda por ejemplo entre

|
6009C y 9002C en lecho estdtico o dindmico, la alumina recogi- .

da se presente igualmente bajo el aspecto de bastoncitos cuyo |
volumen es igual al 35% aproximadamente del de los bastoncitos !
iniciales de cloruro de alumfnio exahidratado. Estos bastonci-l
tos de aldmina son frdgiles y soportan mal los fenémenos de
atricidn que se producen tanto durante los tratamientos té&rmi~
cos como durante las operaciones de tramnsferencias mecdnicas,

neumdticas i otras. .

Por estas razones la alvmina asf{ obtenida, se

presenta en general, bajo la forma de partfculas muy finas,



10

15

20

25

sensibles a los vuelos, que presenta de unz manera simultdnea

varios de los inconvenientes anteriormente descritoes.

Otro procedimiento de ataque dcido de minerales
silicoaluminosos existe y consiste en atacar el mineral de par-
tida por HNO3 procedimiento que constituye igualmenie un esta-
dio intermedio importante en la obtencién de una alumina pura,
transformando la aldmina del mineral en ua nitrato de alumfnio
hidratado que resjonde al férmula (N03)3A1, nH,0, siendo n

generalmente igual a9 pero que puede tomar los valores 8 4§ 6.

Por tratamiento térmico, los nitratos se descom-

ponen segin las ecuaciones siguientes:

2(N03)3A1, 9H20 ————-.A12o3 + 3N205 + 18H20
2(N03) 3Al, 8320 —_— A1203 + 3N205 + 16520
~2(NO3)3A1,6H20 ——-~,A1203 + 3N205 + 12H20

En funcidn de las temperaturas, N puede des-

0
275
componerse en diversos otros éxidos de nitrégeno.

A 1a entidad solicitante le ha parecido posible
regular esta descomposicidn haciendo variar los tiempos y tem-
peraturas de tal modo que se obtenga un "producto intermedio"

nitrado e hidratado incompletamente descompuesto.

Cuando la descomposicién de los nitratos de alu-|-

mfnio hidratados es total, la aldmina obtenida se presenta en
general, bajo la forma de partfculas muy finas, sensibles a
los vuelos, y que tienen simultdneamente varios de los incon-

venientes anteriormente citados.

Pero igualmente se ha conocido otro procedimien-
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to decido que consiste en atacar el mineral de partida por H SO¢
procedimiento que constituye igualmente un estadio intermedio i
portante en la obtencién de una aldmina pura transformdndose

la alumina del mineral en un sulfato de alumfnio hidratado gue
responde a la fdrmula general Al 03, xSO3, yH 0 en la que x

8 ¥y pueden variar entre amplios lImites, pero corresponden a
los sulfatos conocidos del experto pertenecientes al grupo
constitufdo por los sulfatos 4cidos, sulfatos bdsicos y suifa-
tos neutros hidratados de alumfnio.

En genéral,Ax puede tomar el valor de 0,5 a 5
mientras que y toma el valor de 0 & 18.

Durante la descomposicidn térmica del sulfato
hidratado, segin la ecuacién A1203; xSOB, yH 0 ————)Alz 3 +
xSO3 + yHZO, 8¢ ha revelado posible regular esta descomposi-
cién haciendo variar los tiempos y temperaturas de tal modo que
se obtenga un “producto intermedio"_sylfatado ¢ hidratado in-

completamente descompuesto.

Cuando la descomposicién de los sulfatos de alu-
minlo hidratados es total, la aldmina obtenida se presenta en
general bajo la forma de partfculas muy finas, sensibles a los
vuelos y que tienen simultdneamente varios de los inconvenien-

tes anteriormente sefialados.

, Finalmente, otro procedimiento 4cido de ataque
de minerales silico~-aluminosos es conocido y se refiere al ata-
que del mineral, previamente calcinado, por f£cido sulfuroeso, 2
una presidén relativamente elevada de 5 a 10 bares, y una tem-
peratura inferior a 1002C. Este procedimiento constituye un
estadio intermedio importante en la obtencidén de una al¥mina
transformando la alumina del mineral en un sulfito de alumfnio
hidratado que responde a la férmula general e A1203, 550,




10

15

20

25

T

yH20 en la que x e y pueden variar entre amplios lfmites, pero
corresponden a los sulfitos conocidos del experto pertenecien-
tes al grupo constitufdo por los sulfitos bdsicos hidratados

y un sulfito neutro de aluminio.

En general, x puede tomar el valor de 0,2 a 3

mientras que y toma a lo sumo el valor de 5.

Durante la descomposicidn térmica del sulfito
hidratado, segiin la ecuacién A1203, xSOa, yHZO*"—+A1203 + x502
+ yHZO, ha parecido posible a la entidad solicitante regular es
tae descomposicién haciendo variar los tiempos y temperaturas
de tal modo que se obtengz un "producto intermedio" hidratade
incompletamente descompuesto, que contiene todavia una pequefia
cantidad de 6xido de azufre. '

Cuando la descomposicién de los sulfitos de alu~
mfnio hidratado es total, la alUmina obtenida se presenta en
general bajo la forma de finas particulas, sensibles a los vue
los y que tiene simultdneamente varios de los inconvenientes
mencionados.

Puesto que la aldmina obtenida, segin los proce-
dimientos de ataque de dcido indicados, se presentaba en geﬁerai
- i
bajo la forma de finas partfculas, sensibles al vuelo, era por |

tanto deseable considerar su aglomeracién.

Prosiguiendo las investigaciones en este campo,
la entidad solicitante ha comprobado con interés que era posi-
ble realizar granos de alimine de gran resistencia mecdnica de
granulometrfa regulable a partir de una de las substaneias que
pertenecen 21 grupo comstitufdo por el cloruro de alumfnio exa-!
hidratado, los nitratos de alumfnio hidratados, los sulfatos de'
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aluminio hidratados‘asi como los sulfitos de alumfnio hidrata-

dos.

Segin la invencién, el nuevo aglomerado de ald-
mina se caracteriza porque se obtiene por compactado de un "pro|
ducto intermedio" preferentemente en estado seco que procede
de la descomposicidn incompleta de una substancia perteneciente
al grupo formado por el cloruro de alumfnio exahidratado, de
nitrato de alumfnio hidratado, de un sulfato de alumfmio hidra
tado que responde a la férmila A1203, xSO3, yH,0, de un sulfito
de alumfnio hidratado que responde a la férmula A1203, xsoe,
YH,0, que contiene, despuds de la descomposicién térmica de 0,5
a 15% en peso de Cl, éxido de nitrégeno expresado en n?os, é
de S expresado en SO3 é 802, ¥y desgués granulacién del produc-
%o compactado y tratamiento térmico del producto granulado.

El "producto intermedio" a compactar se obtiene
durante la descomposicién térmica incompleta de la substancia
hidratada citada procedente del ataque 4cido de minerales si-
lico-aluminosos de tal forma que la proporcidn en Cl se sitde
preferentemente entre 24 y 104 en peso, que la proporcidén en
éxido de nitrégenc expresada en Naos se sitde preferentemente
entre 24 y 84 en peso, que la proporci&n en S expresada en SO3
se sitde preferentemente entre 3% y 10% en peso, y finalmente
que la proporcidn S expresada en S0, se sitde preferentemente

entre 54 y 104 en peso.

Esta descomposicién incompleta de la substancia
se realiza segin los procedimientos conocidos del experto.

Como se ha expresado el "producto intermedio”
es normalmente compactado en estado seco. Sin embargo, se ha
comprobado que la introduccién de una cierta cantidad de agua
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" en el producto a compactar no afecta sensiblémente las qar#cte—
risticas finales de los aglomerados de alvmina a condiecidn de
que esta cantidad de agua no sobrepase el porcentaje en peso
del producto:

- 20% para uma aldmina procedente de la descom-
posicidén incompleta del cloruro‘hidratado,
- 154 para wa alimina procedente de la descom~-
posicidn incompleta del nitrato hidratado,
- 15¢% para una aldmina procedente de la descom
posicién incompleta de un sulfato hidratado,
' - 10% para una aldmina procedente de la descom=
posicién incompleta de un sulfito hidratado.

El producto intermedio" asf definido es enton-
ces sometido al procedimiento de aglomeracién del que la figura

1 es una ilustracidén industrial no limitativa.

Segin este procedimiento, el "producto interme-
dio P.I.", almacenado en A se introduce por 1 en un mezclador
B que recibe igualmente por 6 una fraccién constitufda por los
pro&dctos granulados de dimensiones inferiores a las buscadas.
Después se conduce por 2 a un producto C donde se efectda en
contimuo el compactado. Este conjunto C comprende un medio de
prensado que puede ser por ejemplo un compactador con cilindro
de tipo convencional ai que se asbcia un medio de precompacta~
do. ILa presién de compactado expresada en toneladas por centi-
metro l1ineal en la amplitud de los cilindros, es de al menos 3
toneladas/centfmetro 1fneal cuando la alémina procede de la des
composicidn incompleta de un cloruro & de un nitrato hidratados
de al menos 0,5 toneladas/centfmetro lineal cuando la aldmina

procede de la descomposicidn incompleta de un sulfato de férmu~

la A1203, xSO3, yH,0 y de al menos una tonelada/centfmetro 11~
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| sulfito de alumfnio hidratado, la presidén de compactado debe

1.

Después del tratamiento térmico en F, la frac-

cifn " " es recogida en G con vistas a su utilizacidén.

SegUn una variante del procedimiento, el conjun-
to C de compactado en continuo puede estdr constitufdo por una
prensa de pastillar cuya presién de compactado se elige segin
el .origen -del producto intermedio. Cuando el "producto inter-
medio" procede de la descomposicidén incompleta del cloruro de
aluminio exahidratado, la presién de compactado se elige entre
2.000 K& F/em® y 10.000 K& F/em®. Pero cuando el "producto
intermedio™ procede de la descomposicidén incompleta del nitrd-
to de aluminio hidratado, la presién de compactado es al menos
igual a 1.500 XG F/bmz y preferentemente comprendida entre
3.000 KG F/em® y 5.000 KG F/em®. Cuando el "producto interme-
dio" procede de la descomposicidn incompleta de sulfato de
alumfnio hidratado, la presién de compactado es al menos igual
a 2.000 K¢ F/cn®, Finalmente, desde el momento mismo que el
"producto intermedio" procede de la descomposicién incompleta dﬂ

ser al menos igual a 600 KG F/bmz.

El producto pastillado es a continuacidén introdu

cido en el granulador y después sigue el ciclo de tratamiento
anteriormente descrito. |
Desde el momento mismo que el tratamiento térmicé
ha sido realizado, los aglomerados de alumina obtenidos sin la
intervencién de ningyn aglutinante, presentan caracteristicas
fisicas particularmente interesantes, ademds de la de tener
una granulometrfa regular y regulable segiin el deseo del usua-

rio.

De un modo general, la proporcidén residual en me-~
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taloide (Cl,NS) en los aglomerados de aldmina es mﬁy débil pero
depende de las condiciones de tratamiento térmico.

Asf pués la proporcién en cloro evoluciona entre
0,005% y 0,5% mientras que la proporcidn en 6xido de nitrégeno
expresada en N205 estd comprendida entre 0% y 0,5%, que la pro-
porcién en azgfre expresada en 803 es inferior al 1% para los
ex-sulfatos, y qué esta proporcién expresada en SO2 para los
ex-sulfitos es inferior a 0,6%.

Ademés, su superficie especffica medida por
absorcién de nitrégeno segin la norma AFN OR XII - 621 depende
igualmente de las condiciones de tratamiento térmico. Asf
pués, la superficie especffica BET de los aglomerzdos de aldmi-
na que proceden de la descomposicién incompleta del cloruro de
alumfnio hidratado, se sirtda preferentemente entre 2 m2/g y
120 mz/g, Yy su proporcién en alumina "ol" estd comprendida en~
tre 95% y 0%. La superffcie especifica BET de los aglomerados
de aldmina que proceden de la deséomposici6n incompleta de ni-
trato de alumfnio hidratado y de sulfato de alumfnio hidratado,
se sitda entre 2 m?/g y 150 mz/g, mientras que la superficie
espec{fica BET de los aglomerados de aiﬁmina que proceden de la
descomposicién incompleta de sulfito de alumfnio hldratado se
situa entre 2 m /g y 130 mz/g.

Finalmente, los aglomerados de alv¥mina segin la
invencidén ofrecen una gran resistencia a la atriccién que se
manifiesta por una excelente resistencia al desmoronamiento

de los granos durante los choques térmicos y mecdnicos repetidos.

Segn la invencidén, es igualmente posible reali-~
zar aglomerados de formas perfectamente definidas, por las téc~

nicas conocidas del experto, tales como por ejemplo, moldeo a
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presién,. extrusidén, ete. permitiendo producir, por ejemplo,
balas de dimensiones variables, cilindros macizos o huecos,
poleas, didbolos de reeavioc, para los que el tratamiento tér-
mico ulterior a la puesta en forma se efectda segin un ciclo
térmico elegido y Qeterminado por los empleos a los que estdn

destinados esftas piezas conformadas.

Otras caracterfsticas y ventajas de la invencidn
serdn mejor comprendidas con ayuda de la descripeidén de los
ejemplos de realizacidén del procedimiento que siguen.

Ejemplo T

Se ha mezclado en B 15 Rg de la fraccidn " 6 "
constitufda por finos cribados a 1 mm, procedentes de operacio-~
nes anteriores efectifadas segin las mismas condiciones té&cnicas
con 15 Kg de "producto intermedio™ gue procede de la descompo-
sicién incompleta de cloruro de alumfnio exahidratado, conte~
niendo la mezcla todavia 4,55% en peso de CL. Ia mezcla ha si-~
do precompactada en una capacidad cénica en la que giraba wn
tornillo de Arqufmedes que adopta la codicidad de la tolva.

A La base de precompactador estaba directamente
en carga en el compactador constitufdo por dos cilindros de
0,600 mm equipados de zunchos zlveolados, zunchos que estaban

distantes 1,5 mm antes de la introduccidén del producto.

Ia presidn de ajuste, mantenida constante todo
a lo largo de la operacidn, era de 6 toneladas por centfmetro
de anchura de zuncho. ILa velocidad de rotacidén era de 4 vuel~

tas por minuto.

Desde la salida de C, las plaquitas recogidas ersz

4]
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14.

introducidas en D en wn triturador de martillos, provistos de
un emparrilado de 6,5 mm de.espacio de malla. Los grdnulos
asf obtenidos eran cribados en E en un aparato que permite

separarlos en 4 fracciones:

- la fraccién superior a 5 milfimetros que era -
dirigida hacia el granulador D y que representaba el 2% en peso
de la masa de grdnulos, '

- la fraccidn 2-5 milfmetros deseada por el
usuario que representaba 454 en peso de la masa de grdnulos,

- la fraccién 1-2 milimetros, igualmente desea~
da, que representa el 18% de lamasa de los grdnulos,

-~ 1la fraccién inferior a 1 milfmetro que repre-

senta el 37%4 en peso de la masa de los grdnulos, que eta re-—
ciclada en B.

Las fracciones 2-5 milimetros y 1-2 milfmetros
han sido caleinadas por separado en (G) a diferentes temperatu-|

ras y se ha descubierto en funcién de estas temperaturas las

fracciones |temperatura | perdida |4C1 |BET |den~ Ensayo de
de calcina~ | al fue- sidad | atricecidén

cién go en % apa- |.. .1 g
rente finos megio me

&écrea- antes| dio
Xe/ dos %len i des |

<nGQp ues
en
2~5
milimetros |bruto de - - 4,55! - 10,78 (0,02 3050 900
' partida no
calecinado

85020 10,9 10,3 {72 10,74 bb,16 {2800 650
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fraceiones temperatura [pérdida|4CL |BEST|den-| Ensayo de

de ealeina- |al fuee sidad atricién
cién - g0 en % apa=- | finos| ¢ [/}
rente crea-i{medio medio

Kg/dm dos %|antes |des—
£160ufen  [pués

en 2

2-5 950ec | 12,35 {0,26| 39 |0,74 | 0,16 {2850 |2600

mILINETOS | yos500¢ | 13,4 |0,07) 20 0,73 | 0,04 |3050 [2850

1-2 8soec | 11,0 0,3 | 69 |o,68 2,5 [1080 [1020
milimetros

go0e¢ | 12,0 |0,281! 47 (0,65 | 1,0 1150 [1020

[

El ensayo de atriccién ha sido realizado merceda

: un aparato mezclador constituido por un recipiente cilfmdrico

de vidrio que tiene una capacidad de 250 cm3 para un didmetro

interno de 55 mm y una longitud interna de 105 mm. EL recipien
te estaba animado de un movimiento complejo en las tres dimen-
siones produciendo efectos de sacudidas, rotaciones y balancea-
mientos ritmicos. '

Se ha introducido en el recipiente cilindrico
50 g de aglomerado de aliymina que constituye el rechazo de un
tamizado previo de 160 /u. Después se ha sometido esta muestra
a wna agitacidén contf{nua durante 2 horas, y después de este es~
pacio de tiempo, la muestra ha sido de nuevo tamizada a 160 /u.
Asf pués se ha determinado el porcentaje de "finos" creados

durante el emsayo de atriceidn.

Finalmente, el didmetro medio ha sido medido an-

tes y después de la atriccidn, segin los métodos conocidos del

experto.
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Asf pués, a través de este primer ejemplo, las
cualidades esenciales de los aglomerados de alumina aparecen
para caracter{sticas de compactado precisas y para wna propor-
cién de 4,55% en Cl del "producto intermedio”.

Ejemﬁlo 2 .

En este ejemplo, se ha deseado mostrar que la
proporcién en CLl del "producto intermedio” era un factor deter-
ﬁinante de las caracterfsticas fundamentales de los aglomerados
segin la invencidén.

En B se han mezclado 15 Kg de la fraccién "(3®
constituida por "finos" cribados a 1 mm, como en el ejemplo 1,
con 15 Kg de "producto intermedio”™ conteniendo la mezcla toda-
via 2,5% en peso de Cl.

_ La mezcla ha sido compactada segin las condicio-
nes descritas en el ejemplo 1, a excepcién de que la velocidad
de rotacién de los cilindros que ha sido llevada de 4 vueltas
por minuto a 2 wvueltas por minuto.

Después del cribado efectdado en E se ha reco-
gido las fracciones siguientes:

- la fraccidén superior a 5 mm que representaba
1% de la masa de los grénulos,

- la fraccién 2-5 milimetros buscada que repre-
sentaba 28% de la masa de los grdnulos,

= la fraccién 1-2 milimetros, igualmente busca-
da, que representaba el 17% de la masa de los grdnulos,

- la fraccién inferior a 1 milfimetro que repre~
sentaba el 54% de la masa de los grdnulos que era reciclada a
B. .
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A tftulo comparativo, se ha compactado igualmen—
te, segin condiciones operatorias idénticas, una mezela de "fi-
nos" y de "producto intermedio™ para due la proporeidén en Cl
antes del compactado era de 0,94 en peso.

Después del cribado, se han recogido las frac-

ciones siguientes:

- ‘una fraccién superior a 5 mm, 1% de la masa
de los grdnulos . ,

- una fraccién deseada 2-5 milfmetros: 24% de
la masa de los grdnulos

- una fraccién igualmente deseada 1-2 milfme-
tros: 114 de la masa de los grénulos .

-~ una fraceién inferior a 1 milfmetro: 64% de

la masa de los grdnulos.

Comparativamente con los grdnulos que tienen una
proporcidn en Cl de 2,5%, los grdnulos al 0,94 se revelan rela-
tivamente gquebradizos.

lLas fracciones 2-5 milfmetros han sido ealcina~
das a diversas temperaturas y han puesto de manifiesto, en fun-
cién de éstas, las diferencias de resistencia mecdnica durante

el ensayo de atricecidn, resumidas en la tabla siguiente:




18.

. %Cl |tempera |[densidad Ensayo de atriccién
en el|tura de aparente |
pro- |calcina Kg/'dm3 finos creados | ¢ medio antes| ¢ medio
ductoicidén en en % 4{160/u en A después
inter| ¢C : en A
medio
no cal= T
inads | 0796 19,7 3100 2600
8509 0,87 10,5 3000 2750
0,9%
950¢ 0,86 9,7 - -~ 2900 2750
1050¢ | 0,88 7,4 3000 2800
no cal=
sinads | 0183 10,8 2650 2500
2,5% 850¢ | 0,78 9,5 2650 2500
g50¢ 0,78 6,7 ) 2800 2600
10502 0,79 2,5 2750 2600

Los granulos obtenidos a partir de producto in-

termedio de proporcidn en Cl mds débil son menos resistentes.

Ejemplo 3 a 5

Se ha realizado el pastillaje de 3 muestras de
"producto intermedio™, que titulan respectivamente 1,2%, 4,4%,
vy 12,74 en Cl expresado en peso. Para probar que ia presencia '
de agua no perturba las cualidades mecdnicas de las pastillas
confeccionadas, se han humedecido los "productos intermedios®
con una cantidad de agua que representa el 104 § el 20% em peso
de la masa de los productos intermedios.

Después de haber homogeneizado las muestras, se
ha efectdado el compactado por medio de una premsa hidrdulica

de la que se ha hecho variar la presién de 3.100 KG F/bm2 a
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7.700 KG F/em®.

Las ﬁastillas tenfan wn didmetro prdximo de 20,3
milfmetros y un espesor variable de 7 a 11 milfmetros seginla

cantidad de "producto intermedio™ introducida.

_ Después de un secado a 1102C, las pastillas han
sido calcinadas en un horno de mufla, calentado progresivamente
de 2002C a 9009C segin una velocidad de ascenso en temperatura

de 3,44C por minuio. :

Las caracterfsticas ffsicas de las pastillas
después del tratamiento térmico se ponen de manifiesto en 1la

tabla siguiente:

19.

%01 %H,0 presifn de | densidad me |altura de
en el pro- | humidifica~| pastillaje | dia aparente|cafda de
ducto in- cidn en KgF/em2 | después del |la bola qué
termedio tratamiento jocasiona

t&rmico la ruptura

en em

3100 1,03 20

1,2 A 10 4600 1,23 25
6200 1,31 25

3100 1,12 -, ‘5

10 4600 1,24 100

6200 - 1,34 100

TT700 1,38 100

4,4

3100 1,13 75

4600 1,32 150

20 6200 1,36 100

T700 1,42 T5
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%C1l %Ho0 presién de | densidad me| altura de
en el pro4 humidifica~ pastillaje | dia aparen-| cafda de
ducto in- cién en XgF/cm2 | te después | la bola -
termedio del trata- | que ocasio

miento tér-| na la rup-
mico tura en cm
3100 1,12 20
10 4600 1,16 10
6200 1,22 10
7700 1,20 10
12,7
3100 1,30 10
4600 1,33 10
20
. 6200 1,36 10
7700 1,35 10

didmetro 20 mm.

El ensayo de ruptura de las pastillas ha sido
efectiado por cafda de una bola de acero que tiene un didmetro
de 18,25 mm que pesa 24,80 g y gufado en un tubo de vidrio de

La bola cae en el centro de la pastilla.

i

bos de vidrio de altura creciemnte eran utilizados hasta que

una sola cafda de la bola ocasionaba la ruptura de la pastilla.

Ejemplo 6

mente la dimensidén de los aglomerados segin la invencidn y de

Se ha deseado medir la influencia sobre la pro-
porcién en Cl y la superficie BET que engendraba comparativa~

alUmina, de igual origen, de dimensiones diversas y que no ha

sufrido el ciclo de aglomeracién segdn el procedimiento de la

invencidén, para temperaturas y duraciones de calcinacién pre-

cisas.

13-
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Para lograr esto, se han utilizado 3 muestras

que se reparten de la siguiente manera:

- una muestra "A" constitufda por grinulos de
aldimina cuyas dimensiones se situaban entre 0,5 y 1 milfmetro

- una muestra "B" constitufda por grénulos de
alémina cuyas dimensiones se situaban entre 0,25 y 0,5 mm

una muestra "C" que procede de la descompo-

sicidn incompleta de cloruro de aluminio exahidratado de fina

granulometria.

El didmetro medio del producto intermedio era

préximo a 50 /A La calcinacién de estas diversas muestras

ha sido efectdada en un hormo de lecho flufdo, siendo el gas

fluidigante, aire seco.

Las caracter{sticas de los productos asf trata-

dos aparecen en la tabla siguiente:

Caracterfsticas del trata (Caracterfsticas de los pro
miento ductos despuds del trata-
miento
temperatura |duracidn degvelocidad.' superficie % Cl
de calcina- [la calcina~ del gas -4 en em?/g en
cién en 9C |cidn en mi~ de fluidi
nutos zacidn
90 52 0,13
1000 120 51 0,06
A 32
60 37 0,036
1050 90 34 40,01
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Caracter{sticas del tra- Caracterfsticas de los pro=-
tamiento ductos después del tratamien
+0
temperatura|duracién | velocidad ' supergicie %G1
de calcina-|de la call-del gas - en em~/g en
cién en oC |cinacidén | de fluidi
en minu- | zacidn
tos
© 90 49 0,16
1000 120 51 : 0,07
B ' 15
- 60 32 0,05
1050 90 3 £0,01
90 30 - 0,21
1000 120 30 0,15
C 17
60 22 0,09
1050 g0 19 0,05 °

- dos segin la invencién.

.E emplo 7

Los resultados permiten medir la evolucidn si-
multénea de los ¢ ClL y de las superficies espec{ficas BET se-

gin que los productos intermedios tratados sean § no aglomera=-

Se ha realizado-el pastillaje, bajo diversas
presiones, de un "producto intermedio" que titula 2,3% en peso
de 6xido de nitrégeno, expresado en N205.

El compactado ha sido efectdado por medio de
une prensa hidrdulica de la que se ha hecho variar la presién

de 2.000 XG F/cm2 & 5.000 XG F/em?.
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Las pastillas tenfan un didmetro préximo de 24
mn y un espesor variable de 5 mm a 7 mm, segin la cantidad

de "producto infermedio" introducida.

troducidas en un horno de mufla previamente llevado a la tempe~
ratura de calcinacién elegida, y mantenidas a estas temperatu-~

Después las pastillas asf obtenidas han sido in-

ras durante 2 horas.

después del tratamiento térmico surgen de la tabla siguiente:

Las caracteristicas ffsicas de las pastillas

23.

presién de| temperatura superficie es-|densidad me~| ensayo de
pastillaje| de caleina~ pecifica BET .~-|dia aparente| atriccién
en KgF/cm?| cién en oC en mé/g después del |altura de
tratamiento | cafda de
térmico_en - la bola
Kg/ﬁm3 en cm
2000 6502 1,20 8 - 10
3000 6502 1,24 10 - 20
127
4000 6509 1,26 20
5000 6509 1,33 10 - 20
2000 7502 1,32 8 - 10
3000 7509 1,36 10
127
4000 T750¢ 1,43 20
5000 7500 1,44 10 - 20
2000 8502 1,28 8 - 10
3000 850¢ 1,39 10" = 20

124
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presidn de temperaturé superficie es| densidad me-{ emsayo de
vastillaje | de calcina-| pecf{fica BET | dia aparente| atriceién
en KgF/cm? | cidn en 2C | en'm?/g después del | altura de
tratamiento | cafda de
térmico en -~ 1a bola -
Kg/dm3 en cm
4000 8508 - 1,36 10 - 20
5000 850¢ . 1,41 10 - 20
2000 - 9502 1,47 8 - 10
3000 9502 1,54 8 - 10
106
4000 950¢ 1,59 20
5000 9502 1,55 8 - 10

La superficie BET ha sido medida por absorcidén
de nitrégeno segdn la norma AFNOR XII - 621.

El ensayo de ruptura de las pastillas ha sido
efectuado por cafda de una bola de acero que tieme wn didmetro
de 18,25 mm, que pesa 24,80 g ¥ guiadalen un tubo de vidrio de
didmetro 20 mm. Ia bola cafa en el cemtro de la pastilla.
Tube de vidrio de altura creciente eran utilizados hasta que unT
sola cafda de la bola ocasionaba la ruptura de la pastilla.

Ejemplo: 8

Para mostrar que la presencia de agua no pertur-
ba las cualidades mecdnicas de las rastillas confeccionadas,
se ha humedecido el "producto intermedio®™ que titula 2,6% de
éxido de nitrégeno expresado en N205’ con 5% de agua en peso
de su masa.
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Después de haber homogeneizado la muestra, se ha
efectdado el compactado por medio de la misma prensa hidrduli-
ca que en.el ejemplo 1, cuya presién habia sido fijada en
4.000 XG F/cm®,

Las pastillas tenfan wn didmetro préximo de 24
mn y un espesor de 5 a 7 mm, segin la cantidad de "producto
intermedio" introducidas. Después de un secado a 1102C, las
pastillas han sido .introducidas en un horno de mufla previa-
mente 1levado a la temperatura de calcinacién elegida, y man-
tenidas a esta températura durante 2 horas.

Las caracterfsticas ffsicas de las pastillas
despuds del tratamiento térmico han sido resumidas en la ta-

bla siguiente:

Presidén ejercida| temperatura de | densidad media| ensayo de
en XgF/cme calcinacidn en | aparente des~ | atriceidn
oC pués del trata

miento térmico algura de

en Kg/de caida de la

bola en cm
4000 6502 1,27 20 - 30
4000 7500 1,36 10 - 20
4000 8502 1,42 20 - 30
4000 950¢ 1,59 10 - 20

Ejemplo 9

Se ha realizado el pastillaje bajo diversas pre-
siones de un "producto intermedio" que titula 5,94 en peso

de éxido de nitrdgeno expresado en N205'

El compactado ha sido efectdado en las mismas

condiciones que en el ejemplo 7.
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un horno de mufla previamente llevado a la temperatura de cal-

cinacién elegida, y mantenidas a esta temperatura durante 2

horas.

Las pastillas obtenidas han sido introducidas en

Las caracteristicas fIsicas de las pastillas des
pués del tratamiento térmico hen sido resumidas a continuacidn:

26.

presidn,ejeg temperatura |[superficie densidad |Ensayo de
cida -—=| de calcina~ |especifica |aparente |atriccidn
KgPF/om cidn en °C |BET en m?/g | después Altura de
‘ del trata [calda de
miento - [la bola en
térmico en cm
Kg/am3
2000 75080 1,33 10 - 20
3000 T750¢2 1,39 30
107
4000 7508 1,35 20
5000 7508 1,43 8 - 10
2000 8509 1,40 - 10
3000 850¢ 1,46 8 - 10
_ 100
4000 850¢ 1,51 - 10 -
5000 8502 1,50 10 - 20
Ejemplo 10

en peso de S expresado en SO3 ¥ que proceden de la descomposi-

Se ha realizado el pastillaje bajo diversas pre-
siones de productos intermedios" que titulan 3,8 - 5,4 y 11,9%

cién incompleta de (504)3A12, 18H20.
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El compactado ha sido efectiado por medio de
una prensa hidrdulica de la que se ha hecho. variar la presién
de 400 XG F/om” a 3.000 K& F/cn?.

Las pastillas tenfan un didmetro préximo & 24 mm
¥ un espesor variable de 2 mm a 6 mm segyn la cantidad de "proe-

ducto intermedio™ introduecida.

Después las pastillas asf obtenidas han sido cal
cinadas a 1.0509C en un horno de mufla progresivamente calenta-
do segun una velocidad de ascenso en temperatura de 52C por mi-
nuto.

Las caracteristicas fisicas de las pastillas des

pués del tratamiento térmico surgen de la tabla siguiente:

Producto inter | Presién del |Superficie { Densidad | Ensayo de
medio pastillaje |en m2/g — | media apa| atricecién
Proporcién en en KgF/bmz después deli rente des| Altura de
S expresada en tratamientol pués del | cafda de la
S03 en % en pe térmico tratamien| bola que —-
so to térmi-| ocasiona la
¢co ruptura
11,9 3000 107 0,83 8 4 10
3,8 3000 104 1,17 8 4 10
5,4 800 95 0,88 8 4 10
5,4 400 100 0,7 . 5

La superficie BET ha sido medida por absorcién
de nitrégeno segin la norma AFNOR XIT - 621. E1 ensayo de
Tuptura de las pastillas ha sido efectdado por cafda de una bo-
la de acero que tiene un didmetro de 18,25 mm, que pesa 24,80 g
vy gufada en Yn tubo de vidrio de didmetro 20 mm. ILa bola cae

en el eentro de la pastilla. Tubos de vidrio de altura crecien
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te se utilizan hasta que una sola cafda de la bola ocasiona la
ruptura de la pastilla.

Ejemplo 11

Para mostrar que la presencia de agua no pertur-
ba las cualidades mecdnicas de las pastillas confeccionadas,
Se ha humedecido el "producto intermedio®™, lo mismo que en el

ejemplo 10, con 5% de agua, 7% y 15% de agua en peso de su
masa.

Después de haber homogeneizado la muestra, se ha
efectiado el compactado por medio de la misma prensa hidrfuli-
ca que en el ejemplo 1.

Las pastillas tenfan un didmetro prdximo de 24

mm y un espesor de 3 a 5 mm segiin lz cantidad del "producto
intermedio™ introducida.

Después de un secado a 1109C, las pastillas han
sido calcinadas a diversas temperaturas en un horno de mufla
progfesivamente calentado segin la velocidad de ascenso de tem-
peratura de 5°C por minuto.

Las caracteristicas f{sicas de las pastillas
después del tratamiento térmico han sido resumidas en la tabla

siguiente:

.
'
i
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Producto in| Proporcidn| Presién de| Superficie|Demsidad|Ensayo
termedio en H,0 ex-| pastillaje| en m2/g ——|media ——|de atzig
Proporcién | presdda en| en KgF/cm2| después — |aparente|cién
en S expre~| % en peso del trata-|después |[Altura
sada en S0, . miento tér|del tra-|de caf-
en % peso mico tamientolda de -
térmico |bola en
cm que
ocasio~
na la
ruptura
11,9 5 5000 105 1,45 8 410
3,8 7 1000 100 1,00 5
3,8 T 2000 98 1,32 8 410
3,8 7 3000 102 1,39 | 84 10
3,8 15 2000 95 1,33 5
Ejemplo 12

Pastillas anteriormente obtenidas por pastillado
de un "producto intermedio" gue titula 5,4% de S expresado en
803 a una presién de 3.000 XG F/bmz han sido calcinadas a

1.3009C en un horno de mufla progresivamente calentado segin la
velocidad de ascenso en temperatura de 59C por minuto y manteni-
das durante una hora a esta temperatura. La superficie BET era
entonces de 3 mz/g. La altura de cafda de la bola que ocasiona

la ruptura de las pastillas es préxima de 5 cm.

Ejemplo 13

Se ha realizado el pastillado bajo diversas pre-
siones de un "producto intermedio” que titula 6,4% en peso de
S expresado en 802 y que procede de la descomposicién incomple-

ta de A1203, 2802, 5H20.

El compactado ha sido efectuiado por medio de una

prensa hidrdulica a una presién de 3.000 KG F/bm2.
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Las pastillas tenfan un didmetro préximo de 24
mm y un espesor variable de 4 mm a 7 mm segin la cantidad de

"producto intermedio" introducida.

Después las pastillas asi obtenidas han sido
calcinadas a 1.0502C en un horno de mufla progresivamente ca-
lentado segin una velocidad de ascenso en temperatura de 5°0C
por minuto. Ilas éargcteristicas fisicas de las pastillas des-

pués del tratamiento térmico surgen de laz tabla sigumiente:

30.

Producto in | Presién de | Densidad media | Ensayo de atric-
termedio pastillaje | aparente des- cién
Proporcién en| en KgF/cm? | pués del trata Altura de cafda
S expresada - ' miento térmico de la bola
en S0
2
6,4 3000 0,96 8 4 10

El ensayo de ruptura de las pastillas ha sido

efectiado por cafda de una bola de acero que tiene un didmetro |

de 18,25 mm, que pesa 24,80 g y gufada en un tubo de didmetro
20 mm. La bola cafa en el centro de la pastilla. Tubos de
vidrio de altura creciente eran utilizados hasta que una sola

cafda de la bola ocasionaba la ruptura de la pastilla.

Descrita suficientemente la naturaleza del in-
vento, asf{ como la manera de realizarse en la préctica, debe

hacerse constar que las disposiciones anteriormente indicadas

son susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no al—

teren su principio fundamental.
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" REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la obtencidén de aglomera-
dos de aldmina de gran resistenciz mecdnica, caracterizado por-
que comprende compactar un producto intermedio en forma de pas-
tilla, a una presién de 2.000 KG F/em> 2 10.000 XG F/em® cuando
la substancia antes del tratamiento es cloruro de alumfnio hi-

2 cuando la subs-

dratado, a un presién de al memos 1.500 KG F/cm
tancia antes del tratamiento es un nitrato de alumfnio hidrata-
do, a una presién de al memos 200 K@ F/bmz cuando la substancia
antes del tratamiento es sulfato de alumfnio hidratado, y a una
presién de al menos 600 KG F/bm2 cuando la subtancia antes del
tratamiento es un sulfito de alumfnio hidratado.

2. Procedimiento segdn la reivindicacién 1, ca~-
racterizado porque el producto intermedio es compactado en con-
tinuo entre dos cilindros que ejercen entre sf una fuerza de com
presién por centfmetro lineal de anchura de los cilindros de al
menos 3 toneladas, cuando la substancia antes del tratamiento
es un cloruro 6 un nitrato de alumfmio hidratado, de al menos
0,5 toneladas cuando la substancia antes del tratamiento es un
sulfato de aluminio hidratado, y de al menos una tonelada cuan-
do la substancia antes del tratamiento es un sulfito de alumfni¢
hidratado.

3. Procedimiento segin las reivindicaciones 1
y 2, caracterizado porque el producto intermedio compactado es
a continuacién granuladoe por fragmentacidn y seleccionado segin
la granulometrfa deseada.

4, Procedimiento segin una de las reivindicacio-

nes 1, 2 y 3, caracterizado porque el {ratamiento térmico es a
lo sumo igual a 1.500¢C.
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' dratados.

32.

5. Procedimiento seg¥n la reivindicacién 1,
caracterizado porque comprende compactar un producto interme-
dio que procede de la descomposicién incompleta de una substan—
cia que pertenece al grupo formade por el cloruro de alumfnio
exahidratado, del nitrato de alumfnio hidratado, del sulfato
de alumfnio hidratado que responde a la férmila A1203, xSO3,
yH2O as{ como de sulfito de alumfnio hidratado que responde a
la férmula A1203, xSOz, yHZO, conteniendo después de la descom-
posicién térmica de 0,5% a 15% en peso de Cl, 8xido de nitrd-

geno expresado en N20 6 de S expresado en SO3 $ 302, y segui-

5!
do de granulacién del producto compactado y tratamiento térmi-

co del producto granulado.

6. Procedimiento segdn la reivindicacién 1, ca-
racterizado porqué el producto intermedio contiene preferente-
mente segn el origen de la substancia, 2% a 10% en peso de Cl,
2% a 8% en peso de éxido de nitrégeno expresado en NZOS’ 3% a

10%4 en peso de S expresado en SO, y de 5% a 10% en peso de S

3
expresado en S0

o
7. Procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado porque siendo la substanéia, sulfato de alumfnio
hidratado, x puede tomar los valores comprendidos entre 0,5 y
5, ¢ ¥ los valores comprendidos entre O y 18, y porque los sulfa
tos pertenecen al grupo de los sulfatos 4cidos, bdsicos y neu~
tros de aluminio hidratados.

8. Procedimiento seguin la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque siendo la substancia, sulfito de aluminio
hidratado, x puede tomar valores comprendidos entre 0,2 y 3, e
¥ valores a lo sumo iguales a 5, y porque los sulfifos pertene-
cen al grupo de los sulfitos bdsicos y nedtros, de alumfnio hi-
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9, Procedimiento segiin las reivindicaciones 5

a 8, caracterizado porgue el producto a compactar se humidifi-
ca por una cantidad de agﬁa que no sobrepasa, preferentemente,
el 20% cuando la substancia antes del tratamiento térmico es
cloruro de alumfnio hidratado, que no sobrepasa el 15% en peso
"cuando la substancia es nitrato § sulfato de alumfnio hidratado
¥ que no sobrepasa el 10% en peso cuando la substancia es sul-
fito hidratado.

10. Procedimiento segdn l=m reivindicaciones 5
vy 6, caracterizado porque la proporcidn residual en metaloide
(CL, N y S) después del compactado y tratamiento térmico, estd
comprendida entres 0,005% y 0,5% en peso para Cl, entre 0% y
0,5% en peso de 8xido de nitrdgeno expresada en Né05, entre 0%
y 1% en peso de S expresado en 303 Yy entrg 0y 0,64 en peso de
5 expresado en 802.

11. Procedimiento segiin las reivindicaciones 5
a 10, caracterizado porque la superficie especIfica BET estd
comprendida entre 2 mz/g ¥y 150 m2/g, pero preferentemente entre
2 mz/g y 120 mz/g cuando la substancia antes del tratamiento
es cloruro de alumfnio hidratado, entre 2 mg/g y 130 mz/g cuands
la substancia antes del tratamiento es sulfito de alumfnio hi-

dratado.

12. Procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado porque se moldea a presidn 6 extrusién el pro-

ducto compactado.

13. "Procedimiento para la obtencién de aglo-
merado de alumina de gran resistencia mecdnica", tal y como

queda sustancialmente descrito en la presente Memoria.

¥




34.

Esta Memoria consta de 34 hojas, escritas a mé-

quina por una sola cara.

Madrid, 14 4y g,
ALUMINIUM PECHINEY,

pe --:EB&’I-EMB&E&LJ\! Fié,,'.w
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