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Después de algunos ensayos preliminares,
basados en reacciones de reduccibén por medio de carbono
a temperaturas elevadas, la técnica de la preparacibn
industrial del magnesio metélico se ha orientado, hasta
la actualidad, casi exclusivamente, en el sentido de
la descomposicién electrolitica del cloruro de magnesio
fundi do. Conocidas son las dificultades técnicas que
ha sido necesario vencer en una electrolisis de esta
{ndole. Se conocen tambien las dificultades de orden
quimico y de orden fisico con que se tropieza para obitener
un cloruro de magnesio bastante puro para no proporcionar
un metal impurificado por otros elementos imposibles de
extraer por otras fusiones, y bastante anhidro para gue no
produzca el oxicloraro al recalentarlo. A pesar de todos

los artificios introducidos en esta técnica, sabido es que
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el magnesio no puede separarse de todas las impurezas
que siempre son suficientes para impedir su utilizacidn
que, sin ellas, podrfia verificarse en gran escala a causa
de las excepcionales caracteristicas mecénicas que presenta
el metal muy puro. Sabido es que basta menos de 0.2% de
impureszas en total, incluso repartidas entre las que son
debidas al hierro, al eluminio, al silicio y al cloro,
para gque la elasticidad p%erda un 30%4 del valcr correspon-
diente al metal puro y, eépecialmente, para que el metal
presente la inestabilidad quimica que es la causa de que
los productos manufacturados con magnesio ordinario se
alteren y se desgasten répidamente. A esto es debido
el que se haya tratado de obtener un metal muy puro
destilédndole y subliméndole, pero cuando se aplican estos
procedimientos, las pérdidas de metal consumido en el curso
de las nuevas fusiones y condensaciones granulares son
tan grandes que el coste de un magnesio muy puro obtenido
primero por la electrolisis del cloruro anhidro (en las
mejores condiciones), y luego por destilacién o sublimacién
en el vacio, resulta tan elevado que prohibe su empleo en
las grandeé construcciones mecénicas.

El procedimiento que constituye el objeto de
este invento, difiere de los anteriormente citados, por
el hecho de no emplearse cantidad alguna de electricidad
para la electrolisis; por partir, no de sales de magnesio
purificadas, sino de minerales muy comunes en la naturaleza,
tales como, por ejemplo, la magnesita, la giobertita,
el talco, la dolomia; por obtenerse el magnesio puro y
exento de toda impureza procedente, bien de los minerales
utilizados o bien los reactivos empleados en el transcurso
de una sola operacién directa y evitando las pérdidas de

metal que corrientemente se presentan cuando es necesario

volver a fundir éste por no ser bastante compacto. Finalmente,

el procedimiento que constituye el objeto de este invento,

difiere, ademés, de los conocidos por no emplear mas que un
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sclo reectlvo que se descompone y se regenera, y por no
consumir la energia térmica mas que en cantidades solamente
correspondientes a los calores de liberacién y de evaporacién
del magnesio metélico producido.

Hasta la actualidad no se ha hecho intervenir
sin industrialmente el fluoruro de magnesio como producto
de rezaccidn fundamental para la fabricacidn de magnesio
metdlico. Esto se debe al hecho de que el fluoruro de
magnasio no se encuentra en la naturaleza en estado de
mineral abundante, y de que su precio de coste resultaba
ciempre elevado cuando se fabricaba artificialmente; por
otra parte, su elevado punto de fusibn (1.2602) hace
que no sea interesante emplearlo para fabricar el magnesio
metdZico por electrolisis del fluoruro de magnesio fundido
gue, por otra parte, solo posée una débil conductibilidad
eléctrica. Sin embargo si con objeto de obtener un metal
muy puro, se adopta un procedimiento de fabricacidn del
magnesio por destilacibn, el hecho de que el fluor pueda
combinarse fécilmente con elementos que tienen para el
mismc una afinidad quimica superior a la que el fluor tiene
para el magnesio - ha sugerid a la Sociedad peticionaria
la idea de que la utilizacidén del fluoruro de . magnesio,
si pudiera producirse a un precio adecuado seria altamente
ventajoso en un procedimiento de reduccibén, comparada con
el empleo del 6xido de magnesio, cuya reduccidén, bien por
el carbdén, o bien por otro reductor cualquiera (con
excepcién de los metales alcalinos que son caros), se ‘
verifica a temperaturas extremadamente elevadas, a las que
la tensidén de los vapores de magnesio, cuyo punto de
ebullicién es de 1.1602 es tan grande que resulta muy
dificil volver a condensarlos, y se produce con gran facilidad
la inversién de les reacciones oxidantes; por otra parte,
de este modo resulta casi imposible de resolver el problema
Ce la resistencia a la duracidén de los materiales de construc-

cién de los aparatos industriales adecuados para la fabricacién.
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En el caso del silicio, se tropieza tambien con
grandes dificultades a causa de la fomacién de compuestos
oxidados del silicio con éxidos metélicos, compuestos que
consumen inttilmente una parte del metal reductor y del
metal reducido, lo cual hace que no se llegue a una
equivalencia quimica entre el silicio consumido y el
magnesio producido.

Este invento tiene por objeto un procedimiento
de fabricacibén industrial del magnesio metélico, partiendo
de minerales magnesianos, transformando este wmineral en
fluoruro de magnesio por medio de fluor introducido de
una vez para siempre en un ciclo de trabajo, bajo la forma
de fluoruro de magnesio, que, por sustitucibén de su fluor
se descompone para dar lugar a magnesio puro vaporizado
que se condensa, y a un fluoruro del reductor, del cual
por cualguier procedimiento conocido se extrae el fluor
que se hace reaccionar sobre una rueva cantidad de mineral
magnesiano para formar fluoruro de magnesio que se somete
de nuevo a una reacciédn de sustitucidn con un reductor,

y asi sucesivamente, sirviendo asi el fluor, en ciclo

cerrado, para el transporte del magnesio del mineral

a fluoruro de magnesio, luego para la liberacibn del

magnesio bajo el efecto del reductor, y finalmente para

la formacién de un compuesto del fluor que transporta de
nuevo, por su fluor, una nueva cantidad de magnesio, partiendo
de una nueva cantidad del mineral, y asi sucesivamente,

La produccién de magnesio destilado, partiendo de
su fluoruro, supone una reaccibn del tipo

MgF2 + 2m = m2F2 + Mg
en la que m representa un metal monovalente. Esta reaccién,
para poderse realizar industrialmente en las condiciones
previstas hasta la actualidad exigiria el empleo de un
metal alcalino o alcalino-térreo, tal como el sodio, el

potasio, o el calcio, cuyo coste de fabricacibn, para 1la

cantidad equivalente al magnesio a liberar, seria muy elevado.
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De aéuerdo con el procedimiento que constituye el
objeto d e este invento, la materia de partida es, pues,
un mineral magnesiano. La magnesita natural, el carbonato
de magnesio natural o giobertita, y la dolomfia, son muy
convenientes; el ciclo fundamentel de trabajo permite
sin embargo, utilizar cualquier otra materia magnesiana
equivalente desde el punio de vista del procedimiento
tal, como por ejemplo, el talco, la esteatita y cotros
minerales del mismo génerw. Los principios quimicos
bhsicos del procedimiento son los siguientes: 129) Transpo-
sicién del fluor del flucruro de magnesio en otro compueste
tal que pueda permitir todavia el desplazamiento de la
cantidad equivalente de fluor, por ejemplo bajo la forma
de 4zido fluorhidrico, adecuada para volver a formar
nuevo fluoruro de magnesio; 22) la utilizaciédn de metaloides
tetravalentes, tales como por ejemplo el carbono y el
silicio, solos o mezclados o0 en presencia en combinaciones
del Zipo metélico tales como carburos y siliciuros, o
en forma de aleaciones, en el caso de mezcla de reductor
metédlico y metaloideo, se obtienen dos reacciones parélelas,
una con el reductor metédlico y otre con el reductor metaloideo,
mientras que, segin los casos para la regeneracién del
fluor, por ejemplo bajo la forma de 4cido fluorhidrico,
puede recurrirse, bien a la utilizacién del fluoruro
metélico, o bien a la del tetreflucruro metaloideo.
Haciendo reaccionar fluoruro de magnesio solo o mezelado
con otros fluoruros y 6xidos (tales como éxidos del mismo
magnesio o del calcio, que estén contenidos, poxr ejemplo,
en 1a dolomia), sobre calcio, o sobre silicio o sobre
siliciuro de calcio, carburo de calcio u otro siliciuro o
carburo o aleaciones de estos metaloides con otros elementos,
se producen: magnesio metédlico, que destila, fluoruro de
calcio y tetrafluoruro metaloideo, partiendo, ya sea de uno
de estos ultimos y por la reaccidn conocida por medio de

&cidos enérgicos, o bien del otro, por el procedimiento
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que constituye el objeto de la patente italiana N¢ 355.502
solicitada el 10 de Septiembre de 1937 se recupera el &cido
fluorhidrico quewelve a2 formar fluoruro de magnesio,
partiendo del mineral del tipo que ha servido de mteria
prima.

La descomposicidén del fluoruro de magnesio por
medio de calcio metélico, se veri fica, dando un resultado
préicticemente total, de acuerdo con la sencilla reaccidn:

Ca + MgF2 = Mg + CaF2
si se tiene el cuidado de afiadir un fluoruro, por ejemplo
un fluoruro alcalino, que mantenge la temperatura de
fusién de la mesa suficientemente baja durente toda la
descompcsicién. Para este objeto, por ejemplo, puede
adicionarse fluoruro de s0dio gue permite hacer reaccionar
el metal sobre el fluoruro de magnesio a una temperatura
suficientemente vaja pesra impedir toda destilecidn
gracual del calcio fundido que se afiade a medida que
es preciso. El productc final, obtenido despues de
la destilacidn del magnesio es fluoruro de calcio con
pequefias centidades de otros fluoruros, tales como fluoruro
de scdio, y, partiendo Ce este producto, por las modalidades
eantes descritas en el caso del empleo del carburo de
calcio, se repiten las fluoruraciones en ciclo continuo.

La descomposicidén del fluoruro de megnesio por
medio del carburo de cslcio, constituye un primer tipo de
ciclo de movilizacibén del fluor. En una retorta adecuada
de hierro, contenida en un horno calentado con carbdn,
aceite pesado, o eléctricamente, se introduce carburo
de calcio comercial, con preferencia reducido a un estado
granular anélogo al de la arena, y mezclado intimamente
y de modo homogéneo con ﬁna proporcidén equivalente de
fluoruro de magnesio (o con preferencia con una cantidad
propcrcionalmente mayor de fluoruro de magnesio y de calcio

cuendo la reaccidn fluorhfdrica se verifica sobre la dclomia), .

este fluoruro de magnesio se prepara separadamente, 0
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bien es el yue se obtiene en la fase que mas adelante se
describiré. Es una reaccidén muy viva que se produce a la
temperatura de fusién del magnesio y vé acompafiada de
un desprendimiento de calor, por el cual se descomponen
el carburo de calcio y el fluoruro de magnesio, dando lugar
a la formacibén de magnesio que destila, y de fluoruro de
calcio que queda fundido y mezclado al carbono grafitico
que se ha producido. Cuando solo esti presente el fluoruro
de magnesio, la reaccidén puede resumirse en la ecuacién
siguiente:

Ca C, + Mg F

2 2
Cuando estén presentes los dos fluoruros,la reacciédn

= Mg + Ca F2 + 2 C.

es igual,'como si el fluoruro de calcio no tomara parte

en ella. El vapor de magnesioc que destila, se manda a un
recuperador que puede ester constituido, por ejemplo,

por un condensador adecuaco de hierro en el que se precipita
ung lluvia de magnesio fundido a 7002 y el magnesio liguido
que se ha formado se vierte en lingoteras con las precauciones
necesarxias y corrientes. Desde el principio de la carga

y durante el tratamiento, se mantienen la retorta y el
condensador llenos de gas inerte, por ejemplo metano,

para =2vitar toda recidecién del metal. Cuando se ha destilado
la mayor parte del magnesio de la retorta, caso que se
presenta al cabo de un lepso de tiempo que varia con

la importancia de la masa, pero que siempre es muy corto,

se extrae por el fondo una buena parte del fluoruro de

calcio y del carbdn, y se echa tal como sale en agua fria.

El fluorurc de calcio asi{ enfrizdo bruscamente, se pulveriza
con gran facilidad; en estas condiciones puede cargarse

en un aparato rotativo y transformarse en pasta con 4cido sul-
farico y someterse luego, a una temperatura de 150 a 170¢ C.
hasta que se haya eliminado todo el fluor en forma de gas
écido fluorhidrico seco, que se hace reaccionar en un recinto,

por ejemplo, una torre protegida interiormente por magnesita

calcinada compacta. En este recinto se encuentra con polvo
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fino de mineral magnesiano o giobertita, con preferencia
polvo de carbonato de magnesio natural o polve de dolomia,
proyectado al interior del recinto por medio de un pulveriza-
dor y mezclado con anhidrid carbdnico. EL1 recinto puede
recalentarse por las calorias de los humos calientes
procedentes de los hogares de las retortas de destilaciédn
del magnesio; Con estas calorias y con las gque se producen
por la reaccidn exotérmica siguiente que corresponde al
caso del cabonato de magnesio natural:

MgCO8 + 2 HF = MgF2 + H20 + 002
se produce la reaccién y el fluoruro de magnesio, as{
como los fluoruros que se forman se precipitan al fondo,
de donde se extraen y se mezclan en seguida con el reduct.a,
por ejemplo carburo de calcio, del modo ya descrito.
La reaccidén se desarrolla de igual modo cuando se trabaja
con dolomia u otro mineral magnesiano del mismo género.
En el ciclo de tratamiento se consume un equivalente de
cada una de las materias quimicas puestas en juego para la
reaccién, carburo de calcio y 4cido sulflrico, cuando se
actla scbre carbonato de magnesio natursl; en el caso
de utilizacidn de 1=z dolomia, el consumo de Acido sulfirico
€s rayor a causa de la presencia de carbonato de calcio
en la dolomia. Del recinto de reaccidn fluorhidrica, se
retira écido carbbnico que se encuentra en exceso con
relacién a la cantidad necesaria para acompaiiar el carbonato
de magnesio o la dolomia en el recinto de fluoruracidn.

En cuanto a la descomposicién del fluoruro de
magnesio por silicio libre o elementario solo, se la aplica
industrialmente, de acuerdc cor. este invento, basé&ndose
en el hecho de que el silicio en polvo fino mezclado con
fluoruro de magnesio y con cael viva en cantidades quimicamente
equivalentes, provoca, a la temperature de fusidn del fluoruro
de magnesie, la destilacién del magnesio metilico siendo

la reaccién:

2 MgF, + Si + 2 Ca0 = 2 Mg + §10, + 2 Ca F,,.
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La mesa pastosa que queda después de la extraccidn

del magnesio, esté constituida por una mezcla de silice
y de fluoruro de calcio, de la que se extrae, por ejenplo,
por el procedimiento antes descrito, todo el fluor necesario
para la fluoruracibén de nuevas cantidades de giobertita u
otro mineral de magnesia.

La fabricacién del 4cido fluorhidrico por medio
del fluor que circula en ciclo cerradec en el procedimiento,
se basa en la reaccién del Acido sulfdrico sobre esta mezcla
que forma el residuo de la reaccidén precedente: en efecto,
el 4cido sulfdrico por su reaccidén sobre el residuo
obtenido después de la destilacién del magnesio, engendra
flucruro de silicio (tetrafluoruro) gque, por ejemplo, por
aplicacidén del procedimiento gque constituye el objeto
de la patente italiana No 355.502, regenera el &cido
fluorhidrico correspondiente.

La reaccibén de fluoruracidn sobre la giobertita
se conduce, asi como la condensacibén del magnesio, como
en el primer caso descrito para el tratamiento de extraccidn
por medio de carburo de calcio. La mezcla intima de
silicio, de fluoruro de magnesio y de cal viva, se
aglomera por ejemplo por compresidén y se introduce ern una
retorta adecuada de fundicidbdn provista de un revestimiento
interior protector, por ejemplo de esteatita comprimide
y vitrificada. La retorta esté dotada, por una parte, de
un conducto para la salida de los vapores de magnesio y,
por otra, de un orificio de descarga para la lechada fluida.
La carga sobre la masa en fusidén, se hace automéficamente,
por ejemplo, por medio de una correa que recoge el prodrciu
aglomerado y lo vierte sobre aquella. ILa cémara de carga
de los aglomerados, que toma las briguetas al exterior
y las conduce al batio fundido de Mng, con preferencia
esté dispuesta para tal fin en departamentos sucesivos
por medio de tabiques que casi forman contacto con las

caras libres de la correa y de la materia por ésta transpor-
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tada; los departémentos asi formados se alimentan con gas
neutro, a una presién no inferior a lg atmosférica reinante,
con objeto de que sea posible eliminar gradualmente todo el
aire, por lo menos del Ultimo departamento, antes de que
las briquetas sean vertidas sobre l1a masas en fusién.
De este modo toda la operacibén se lleva a czbo en
una atwésfera inerte, constituida por ejemplo por metano,
y a la presibén atmosférica o a una presién préxima, ligeramente
superior.
La descomposicibén del fluoruro de megnesio por
medio de silicio gquimicamente libre solo, se acelera grande-
mente cuando se procede, de modo que, al principio estén
presentes bases en proporciones de equivalencia siempre
inferior al silicio presente, mientras que el fluoruro de
magnesio se introduce en seguida gradualmente, mezclado
con el silicio respetando entre ellos las proporciones
que represehtan la equivalencia quimica. Empleando un
fluoruro de magnesio que contenga 6xido de magnesio,
puede moderarse la viveza de la reaccibn, 1o cual puede
explicarse por la formacidn, en lugar de silice, de oxifluorurc
de silicioj este cuerpo puede a su vez reaccionar sobre
los fluoruros de metales alcalino-térreocs en las condiciones
de temperatura a que se trabaje, y, por una reaccidn ulterior
con el fluoruro de magnesio, pasa &l estado de tetrafluoruro,
regenerando asi el éxid de magnesio. En efecto, la reaccidn
se verifica en dos fases; en la primera se separa el magnesio
del fluoruro y del 6xido presentes, luego, por una nueva
adicién de fluoruro de magnesio, si éste no estaba ya presente
en exceso, se separa tetrafluoruro de silicio y vuelve a
recomponerse €l 6xido de magnesio que estaba presente al
principio. Esto ocurre segin les ecuaciones:
le) Mg P, MgO + 8i = 2 Mg + Si0 F
2e) Mg F Si0 P, = MgO + Si P,.

+
2 2 4
Sobre la base de estas ecuaciones, se obtiene una separacién

2;

de fase con respecto a la base de formmacidn del magnesio
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metdlico que debe haberse libertado completamente antes

de que pueda formarse el tetracluoruro de silicio. Estas
interpretaciones analitices se suministran, naturslmente,
para fines explicativos; podrian darse otras; sin embargo

es un hecho que la aplicacidén del presente procedimiento

de fabricacidbén industrial permite obtener directamente todo
el magnesio metédlico contenido en la masa en fusidn, asi

como tambien directamente, el fluoruro de silicio, sin que
sea necesario pasar por una reaccidn intermedia del Acido
sulfirico sobre la lechada silico-fluorhidrica, tzal como
antes se explicd. En este caso, el procedimiento y el
aparato de fabricacidén antes mencionados se modifican,

en lo que a la retorta se refiere, en el sentido de que

al principio de 1z fabricacidén se forman las briquetas

con silicio, fluoruro de magnesio y 6xido de magnesio, y

en el resto de la operacién'se preparan con fluoruro de
magnesio y con silicio, sin 6xido; las primeras se cargan

de una sola vez al principio, y las demds se introducen
sucesivamente, por intervalos, mientras se abren alternativa-
mente los conductos por los cuales escapa el magnesio al
estado gaseoso para dirigirse hacia el condensador de los
vapores de magnesio, luego los conductos por los cuales
escepa el tetrafluorurc de silicio para dirigirse hacia

el aparato de transformacién en Zcido fluorhfdrico, etc...
Las masas en reaccidén se mantienen asi a un nivel constante

y la lechada formada se elimina continua o intermitentemente.
En resumen la operacidn se verifica como si se realizard en
una socla fase segin el esquema de reaccidn siguiente, expresado
sintéticamente:

(R) 2 Mg F, + 51 = 8i P, + 2 Ng.

2
Naturalmente, en esta operacidn de produccidn del magnesio

se producen, alternativamente, variaciones de temperatura

y de duracién de las fases sucesivas. Asi se obtiene un
ciclo de circulacidén del fluor, segin una fabricacidn
industrial y solo se gaste silicio en cantidad quimicamente

equivelente con respecto al magnesio producido.
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La descomposicién del fluoruro de magnesio por
medio de siliciuro de calcio, representa el tipo mixto

de las operaciones de produccién de acuerdo con el nuevo

.procedimiento, dando origen a una circulacién diferente del

fluoruro en el ciclo de tratamiento. Se tiene primero la
reaccidén que corresponde 2l doble cambio entre los elementos
metélicos, utilizando un siliciuro comun, por ejemplo, de
calcio, que puede producirse abundamtemente partiendo
de silice. y de calcio, en el horno eléctrico a preciocsde
coste muy eseguibles y sobre une base tal gque su composicidn
sea la siguiente, aproximadamwente 25 a 30% de calcio,
65 a 70% de silicio y 5 a 10% de hierro; esta composicién
corresponde aproximademente, en cuanto se relaciona con
la proporcién silicio-calcio, a la formula Siy Sa.
No teniendo en cuenta las reacciones secundarias, se
presenta primero la transformscidn de acuerdo con la
ecuacibén siguiente:
le.-) §i, Ca L Ng P, = Si, Mg + Ca F.
El siliciuro de magnesio metélico ligero podria
separarse y proporcionar magnesio por destilacidn por los
procedimientos antes descritos, mientras que el silicio en
forma de residuo metélico se recogeria en una aleacién
hierro-silicio en gran proporcidn del dltimo, que podria
emplearse directamente en metalurgia. Se ha comprobado,
sin embargo, que es ventajosos en muchos casos volver a
utilizar el mismo siliciuro de magnesio, con preferencia
en el momento mismo de su . formacidn, como transformador
de nuevo fluoruro de magnesio, no para la reaccién de doble
cambio entre metales, sinc para la reaccién de formacidn
del tetrafluoruro de silicio. En este caso, la reaccidn
que sintetiralas transformaciones durante las diferentes
fases, ocurre segin la ecuacién siguiente:
20.-) Si3 Mg + 6 Mg F2 = 3 5i F, + 7 MNg.
Por este procedimiento el fluoruro necesario para el ciclo se
cbtiene en parte segin el modo operatorio descrito en el caso

de la utilizacibén del carburc, y en mayor parte (los 6/7)
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por el modo operatorio ya dsscrito en el caso de la

aplicacién del silicio metélico solo.

La fabricacién del magnesio metélico sobre la
base del procedimiento antes descrito y segln una u otra
de sus aplicaciones préoticas,puede realizarse tambien
Gtilmente por el uso y la trensformacidn de aleaciones de
hierro y de silicio. Se ha comprobado que las aleaciones
de hierro y de silicio, de gran contenido de &ste, pueden
reaccionar sobre el fluorurc de magnesio igual que el mismo
silicio y que el silicio contenido en el siliciuro de -
calcio, es decir, précticamente pare lz2 totalidad de su
proporcién de silicio.

Entre unz aleacién comun de silicio y de hierro
que contenga, respectivamente, 60% de Si y 40% FE, (aleacién
60/40) y una alezcidén igualmente comun de hierro y de
silicio que contenga, respectivamente, 80% de Fe y 20% -
ge Si.(aleacién 80/20), se dispone de una cantidad de silicio
de reactividad fécilmente utilizable para el procedimiento
de fabricacidn aterior del magnesio por accidn de su fluoruro;
haciendo reaccionar sobre la mezcla de fluoruro de magnesio
y de base antes descrita, la aleacién de silicio y de hierro
con grean contenido de silicio, en cantidad correspondiente
a la necesaria para obtener simulténeamente el magnesio
y una aleacidén de hierro y de silicio con gran proporciédn
de hierro, se tiene la gren ventaja incdustrial de llevar
a cabo la reaccibén a temperaturas muy bajas, y la ventaja
econdémica de obtener un subproducto metédlico de venta o
utilizacidn fécil; es pues ventejoso utilizar, en lugar de
silicio, silicio impurificado ccn hierro, cuyo precio es mucho
mas reducido que el del silicio puro. La reeccidn expresada
quimicanente, segbn las equivValencias y segin la reaccién -
(R) enterior seria la siguiente:

3/2 lig F, + 100 egleacién 60/40 (8i/Fe) =

3/2 SiF, + 60 aleacién 80/20 (Fe/Si)

Tal como_antes se C¢ijo, el procedimiento que
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constituye el objeto de este invento permite utilizar
directamente minersles de magnesio, y se distingue porque

el magnesio se extrae siempre en cantidad equivalente al
fluor presente & principio y &liado &l magnesio, y porque
finalmente, ni el silicio r.i el carbono resccionan por
reduccibn sobre el éxido, sino por doble cambio con el fluor.

Una de les propedades notables del procedimiento
objeto de la solicitud, es que se aplica una temperatura
no superior a 1l.2502 C, por lo gque presenta notables
ventajas con respecto a los procedimientos anteriores.

Con el mismo espiritu pueden utilizarse
gleaciones de hierro y ¢ée silicio que contengan un metal
reductor, por ejemplo aleszcibdn de hierro, de silicio ¥y
de aluminio, para ligar el fluor de fluoruro y, eventual-
mente otro metal combinado con el flhor, y poner el
magnesio en libvertad. Asi, por ejempio, se trataran
12 tonelacdas de MgF2 (procedentes del aztaque de 16
toneladas de giobertita por el fluor recuperado bajo
la forma de dcido fluorhidrico), por medio de 4 toneladas
de una sleacibén de 50% de Si, 35hde Al y 15% de Fe,
lo cual proporcionara 4.5 tcneladas de Mg que destilaré
y un residuo de una aleacibn de 60% de Fe y 40%de Si, y
de una mezcla fluorada que contendré el fluor del fluoruro
de magnesio, mezcla de la que se extraerd el fluor en
forma de HF del gque se echaré mano para atacar una nueva
masa de 16 toneladas de giobertita haciendo intervenir
una pequefia adicidén de HF peara compensar las pérdidas de
fluor que hubieran podido ocurrir durante las operaciones.

El dibujo adjunto rspresenta, esqueméticamente,
el procedimiento, bajo la forma de la representacidn
convencional de un resumen cualitativo, el mineral magnesiano
entra en el ciclo por a; en b encuentra el fluor del ciclo,
por ejemplo en forma de &cido fluorhidricc procedente de c,
aumentado con el £cido fluorhidrico de adicidén introducido

en el ciclo por d, para compensar las pérdidas.




47E.

480.

485.

490.

500.

o05.

El fluoruro de magnesic formadn en b ¥y eventuclmente

separado de un residuo que précticamente no contiene fluor

y que por e se elimina del ciclo, pasa a f para ser

sometide 2 lz zccidn del reductor gque por g penetra en el

ciclo. La reaccién producids en h entre el fluoruro de

magnesio y el reductor, proporciocna, por una parte, vapores

de magnesio muy puros gue salen del ciclo por i para ir
gl condensador, y, por otra, una mezcla fluorurada gue,
por j vé e encontrar en k al agente, que penetra en el
ciclo por 1, gue pone en livertad g1 fluor de la mezcla
y lo transforma en &cido fluorhidrico, por ejemplo.

El fluor asi recuperado se sepera de un residuo que
précticamente nd contiere fluor, se extrae por m

y, aumentado, con el &cido fluorhidrico de adicidn que
entra en el ciclo por 4, vé por c al encuentro de unsa
nueva porcién de mineral magnesiano, introducido en el
ciclo por a para former fluoruro de magnesio, y asi
sucesivamente.

N O T A,

Descrite suficientemente la naturaleza del
invento, esi como la menere de llevarlc & cabo en
la préctica, se hace constar que las disposiciones
anteriormente descritas son susceptibles de ligeras
modificaciones de detalle, sin que por ello se altere
el principio fundamental del mismo. Tambien se hace
constar que dicho invento se refiere a una patente
presentada en Italis con fecha 11 de Septiembre de 1937,
bajo el e 3857.237, acogiéndose, por lo tanto, a los
bereficios que conceden los Convenics Internacionales
en vigor, siendo lo que constituye la eseuncia de dicho
invento y por lo gue se solicita patente de invencidn,
por veinte afios, en Espafia: "Procedimiento para la
obtencibén de magnesio muy puro partiendo de minerales

de magnesio"; caracterizéndose por lo siguiente:

19.- Procedimiento pars la obtencién de magnesio
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muy puro por un procedimiento ciclico, caracterizado

por extraerse el magnesio de uno de sus rinerales, bajo
forma de fluoruro de magnesio, ror medio de fluor, que por
ejemplo estd en forma de 4cido fluorhidrico Yy Qque se recupera
durante el ciclo de operaciones del procedimiento; luego,
por tratarse este fluoruro de magnesio por un reductor tetra-
valente a2 la temperatura de destilacidn del magnesio y en
atmosfera no oxidente; por condensaﬂ?os vapores de magnesio
¥, paralelamente, extraerse del producto fluorurado restante
después de la destilacidén del magnesio, el fluor, por
ejemplo bajo la forma de 4cido fluorhidrico; por tratarse
con este fluor una nueva cantidad de mineral magnesiano
para formar fluoruro de megnesio, y por tratarse este
Ultimo por un reductor 2 la temperatura de destilacidn
del magnesio y por condensarse 1los vapores de magnesio,
v esi sucesivamente.

29.— Procedimiento para la fabricacidn de
magnesio muy puro, segin 1o especificado en la reivindica-
cidén 1&, caracterizado por combinarse, a la temperatura
de destilacidn gdel magnesio, el fiuor contenido en fluoruro
de magnesio con un cuerpo tetravalente, reductor con respecto
al fluoruro de magnesio, por ejemplo carbono, o silicio o
calcio, solos o combinados entre si o aleados a metales 0 a
metaloides, formando un compuesto fluorursdo, por ejemplo
fluoruro de calcio, que contenga el fluor del fluoruro de
magnesio y capaz de poner en libertad, por su descomposicidn
Por ejemplo mediante &cido sul firico, el fluor, por ejemplo
bajo forma de 4ecido fluorhidrico, fluor por medio del cual,
por zccidén sobre el mineral magnesiano, magnesita, giobertita,
dolomfia u 0tro, se forma fluoruro de magnesio que se hace
entrar en el ciclo de reaccién y cuyo fluor se combina en
las condiciones antes expuestas, y asi! sucesivamente.

32.- Procedimiento para la fabricacidén de magmesio
muy puro, segin lo especificado en la reivindicacién 1@,

caracterizado por calentarse, a la temperatura de destilaciédn
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del megnesioc, un bafio de fluoruro de magnesio fundido

intimamente mezclado con un reductor tetravelente, bien

solo o bien combinado con otro reductor y eventualmente
aleado a2 un metal; por condenscrse a medida gque se producen,
los vapores de magnesio fomados, sobre un bailo de magnesio
en fusidn; por tratarse de acuerdo con las necesidades la
lechada fluorada que forma el residuo de la reaccién, con
preferencia, finemente granulado, por ejemplo después de
verterla en agua, por un agente de descomposicidn, por
ejemplo el &cido sulf@rico, capaz de poner el fluor en
libertad, por ejemplo bajo lz forma de &cido fluorhidiico,

y por hacer actuar estes fluor sobre mineral magnesiano

para formar fluoruro de magnesio que se introduce en el bafio
de fluoruro de magnesio en curso de reduccién.

42.- Procedimiento pare la febricacidén de magnesio
muy puro, segun lo especificado en la reivindicacién 18,
caracterizado por ser el calciodreductor.tetravelente
empleado.

59.~ Procedimiento para la fabricacidén de magnesio
muy puro, segun lo especificado en la reivindicacién
l2, caracterizado por ser el silicio el reductor.

62.- Procedimiento para la fabricacibén de magnesio
muy puro, segun 1o especificado en la reivindicacidn 1g,
ceracterizado porque la reduccidr. del fluoruro de magnesio
se verifica a la vez por uno o verios reductcres metélicos
Yy por uno o varios reductores metaloideos.

72.- Procedimiento para la fabricacién de magnesio
muy puro, segin lo especificado en la reivindicacidén 1le,
caracterizado porque para la reduccidn del fluoruro de
magnesio se utiliza una aieacién silicio-calcio.

82.~ Procedimiento para la febriceacidn de magnesio
muy puro, seglin 1o especificado en la reivindicacidén 18,
caracterizado porque, para la reduccidn del fluoruro de
magnesio, se utiliza una aleacidén de hierro y de silicio

muy rica en silicio.
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99,~ Procedimiento para la fabricacidn de

megnesio muy puro, segin 1o especificado en la reivindicacién
l@, caracterizado porque, para la reduccidén del fluoruro de
magnesio, se utiliza una aleacidén de hierro, silicio y
aluminio, muy rica en silicio y en aluminijo.

102.- Procedimiento para la fabricacién de magnesio
muy puro, segin lo especificado en la reivindicacién 1@,
caracterizado por hacerse actuar el reductor tetravalente
sobre una mezcla de fluoruro de magnesico y de fluoruro
de calcio.

119.- Procedimiento para la produccidén de magnesio
muy puro, segun lo especificado en las reivindicaciones
l2 a 108, caracterizado por atiadirse a la mezcla de
fluoruro, 6xido o cerbonato de magnesio, 0 los dos simulté-
neamente, solos o con adicidén de carbonato de calcio o tambien
con adicién de mineral magnesiano parcialmente fluorado.

129.~ Procedimiento para la produccién de magnesio
muy puro, segln 10 especificado en las reivindicaciones
l2 a 118, caracterizado por mezclarse Intimamente las
materias que han de entrar en reaccidén con €l reductor y
por aglomerarlas en forma de briquetas con el cuerpo, mezcla
o aleacidén, reductor y por someterlas luego a la temperatura
de destilscién del magnesio.

1392.- Procedimiento para la obtencién de magnesio
muy puro, segun 1o especificado en las reivindicaciones
l2 g 2¢, 3¢, 42, Be& 78 y 108, caracterizado por estar
en proporciones quimicemente equivalentes el calcio y el
magnesio presentes en forma de compuestos fluorurados.

149.- Procedimiento para la obtencién de magnesio
muy puro, segin lo especificado en la reivindicacién 1@,
caracterizado por hacerse reaccionar una wezcla, con
preferencia pulverizada y eglomerada de fluoruro de magnesio
solo o adicionado como se indica en las reivindiceciones
102, 118, y 128, con silicio solo o combinado con otros

metaloides, por ejemplo carbono, o slesdo a metales, por
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ejemplo el calcio, o el aluminrio, y eventualmente con

metales no reductores tales como por ejemplo el hierro,
dosificando las materias en reaccidn de modo que el silicio
y los demés metaloices © metales reductores, por una parte,
y por otra el magnesio presente en forme de compuesto
fluorado, estén en proporciones quimicamente equivelentes.
152.— Procedimiento para la obtencidén de magnesio
muy puro, segun lo especificado en las reivindicaciones
ls, 48, b5eg, 68, 7&, 8&, 98 y 148, caracterizado por
utilizarse como reductor silico-calcio, cuyas proporciones
de silicio y de calcio se dosifican respectivamente, de
modo que el fluor de fluoruro de magnesio y el calcio
o silicio, esi como el magnesic del fluoruro de magnesio
y el calcio de siliciuro, asi como el magnesio del fluorurc
de magnesio y el silicio de silico-calcio estén en propor-
ciones quimicamente equivalentes entre si.
169.—~ Procedimiento para la fabricacidn de
magnesio muy

puro, seghn lo especificado en las reivindi-

caciones 18, 28, 48, 5&, 6&, 72, 88,

o y 148, caracteri-

zado porgue,

el total del

siendo el reductor silico-calcio, se dosifica

calcic del silico-calcio y del silicio
del silico-calcio, con respecto al Unico magnesio del
fluoruro de magnesio contenido en la mezcla en reaccibn,
de modo que estén en proporciones quimicemente equivalentes
entre si.

172.- Procedimiento para la fabricacidn de
magnesio muy puro, segun lo especificado en las reivindi-

caciones 18, 28, y 88, caracterizado porque el contenido de
silicio de la aleacidén es guimicamente equivg}ente al
megnesio del fluorurc de magnesio sobre quéhée actta.

182.~ Procedimiento para la fabricacidén de
magnesio muy puro, seghn lo especificado en las reivindi-
caciones 18 y 28, caracterizado porque el tratamiento

del fluoruro por el reductor se verifica a la temperatura

de fusiébén del fluoruro de magnesio y no superior a 1.230¢9.
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199.- Procedimiento para la fabricacién de magnesio
muy puro, segun lo especlificado en las reivindicaciones
le, 28 y 32, caracterizado porque, para reducir la temperatura
de reaccidn, al fluoruro de magnesio se le efiade un fluoruro
alcalino.

209~ Procedimiento para la fabricacibn de magnesio
muy puro, segin lo especificado en las reivindicaciones
le, 28 y 58, caracterizado porqueld regeneracidn del fluoruro
de magnesio o del fluoruro de magnesio y del fluoruro de
calcio por medio del fluor del ciclo se realiza por reaccidn
en seco entre el 4cido fluorhidrico gaseoso procedente del
ciclo operatorio y la giobertita o la dolomia o una mezcla
de 1les dos, o tambien la magnesia o scbre el carbonato
de magnesia o una mezcla de carbonato y de magnesio y
de carbonato de calcio.

219.- Procedimiento para la fabricacibén de magnesio
muy puro, segin lo especificado en las reivindicaciones
le, 52, 72, 88, 98, 148, 152 y 168, caracterizado por
transformarse todo el tetrafluoruro de Si que se forma
directamente durante la reaccién para mantener en el ciclo
de rezccidén la totalidad del fluor presente.

©220.- Proccdimiento para la febricacidn de
magriesio muy puro, seglin 1o especificado en cualquiera de
las reivindicaciones anteriores, ceracterizado por condensarse
los vapores de mrgnesio en contacto de un baio de magne sio
fundidc muy puro y & temperatura relativamente beja, por
ejemplo de magnesio procedente de la extraceibn de sus
minerales de acuerdo con el procedimiento y sus veriantes,
segbn lo especificsdo antexioxmente.

£30.- FProcedimiento parz la fabricacidn de
regiresic Ly purre, celn le erpecificado en las reivindica-
ciones 18, 28 y 3&, anteriores, caracterizado por introducirse
en el ciclo operatorio, con preferencia antes del ctaque del
mineral por el fluor gque circula en circuito cerrado por el
ciclo, una aportacién de fluor, por ejemplo en forma de
4cido fluorhidrico para compensar las pérdidss del fluor,

especiaimente las resultantes de la presencia de una
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pequefia centidad de fluor en los residuos evacuados.
249,- Procedimiento pera la febricacidn de megneslo

685. muy puro, segin lo especificado en las reivindicaciones 12,

ce, 38 y 148, ceracterizado por utilizarse como reductor
una sleascidn de eluminio de silicio y de hiexrro, que contiene
por ejemplo 50% de silicio, 35% de eluminio y 1% de hierro,
y ello er proporcién tal que se obtenga finalmente una
- 690. aleacibén hierro-silicio que contenga 60% de hierro y
40% de silicio.
"procedimiento para la obtencidn de magnesio
muy puro partiendo de minerales de mzgnesio®; tal y
como gueia substancialmente descrito en la presente memoxria
695, e ilustrado en los dibujos que se acompainan.
Esta memoria consta de veintiuna hoja escritas

por una sola cara.

de Septiembre de 1238.
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