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MEMORIA DESCRIPTIVaA
SOBRE:
"PROCEDIMIENTO Y APARATO PAHL LA PRODUCCION DE ALUMINIO
“POR DESTILACION DE ALUMINIO ALEADO A OTROS METALES",

SOLICITANTES: "PECHINEY", CIE. DE PRODUITS CHIMIQUES
' & ELECTROMETALLURGIQUES, residentes en:
2%, Rue BalZac, PARIS (Francia).

El presente invento se refiere a un procedi-
miento y aparato para lea produccidn de aluminio por des-
tilacidén de aluminio aleado a otros metales.

&l aluminic se fabrica indust rialmente median-
54 te la electrSlisis de la allmina disuelta en criolits fun-
dida. La mayorfa de los metales contenidos en las materias
primas como impurezas (Alimina, criolita, electrodos) son
separados por catodo antes que el aluminio, por lo cual
ensucian este Ultimo; para poder obtener el aluminio de

10. un porcentaje comercial conveniente es necesario utilizar
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ﬁnioamente productos de una pureza extraordineria, y par

lo tanto, muy elevados de precio. Particularmente, la
purificacidén de la bauxita con objeto de obtener alimina
pura, sdlo puede realizarse medisnte instalaciones impor-
temtes, para las cuales es necesario invertir capitales

de una gran importancia. As{, pues, serfa de una gren uti-
lidad poder disponer de un procedimiento gue evitase dichos
inconvenientes y que permitiese obtener aluminio comsrcial
tratando directamente el mineral sin necesidad de rscurrir
a un tratamiento previo del mineral de aluminio. Sin em-
bargo, los minerales de aluminio, y particularmente las
bauxitas y el kaolf{n contienen camo impﬁrezas, esencialmen-
te, el silicio y hierrc y su reducei én térmica permite ob=-
tener sleaclones cuyo porcentaje de aluminio alcanza rara-
mente 70 %, estando compuesta la cantidad restante de hie-
rro y silicio y cierta cantidad de titano y otras impurezas
en cantidades reducidas.

Ya ha sido propuesto proceder a la fabricacidn
del aluminio por medio de destilacidén directa de aleacio-
nes o e residuos o d esperdicios de dicho metal, a una tem-
peratura y bajo un vacf{o elevados; hasta shora, dicho prmo~
codimiento no ha dado resultados précticos, ya que se en-
contraban innumersbles dificultades.

Era imposible, pues, poder separar de una forms
suficlentemente completa el silicio y el hisrro del alumi-
nio, con el fin 4e obtener un aluminio comercial, es decir,
de un porcentaje mfnimo de 99 %.

Ademis, el aluminio destilado se presentaba
en un estado dividido de una forma extremada (gldébulos o

cristales), muy a menudo mezclado con los Sxidos muy es-
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trechamentes.

Por uUltimo, los materiales empleados, grafitec
u éxidos metélicoa, se encontraban rapidamente puestos
fuera de uso por el aluminio 1fquido.

Con la colaboracidén del Sr. Don René Périéres,
la Cémpaﬁfa demandante ha logrado evitar dichos inconve-
nientes. ,

la invencidn concierne, pues, un procedimiento
de fabricacidn de aluminio de un porcentaje comercial,
operando por destilacidn directa de aleaciones o de resi=-
duos da dicho metal a una temperatura y bajo un vacfo
elevados, por medio de materiales quer esistan préactica-
mente a la accidn del aluminio 1fquido a una temperatura
¥ bajo un vacfo elevados.

Se ha constatado, gue operando a temperaturas
cercanas a 1os 1.400¢0, y bajo vacfos inferiores a 200
micrones, el aluminio 1fquido ataca los Sxidos con los
cuales entra en contacto, alumina, glucina, etc., redu-
cidndolos a la forma de Sxidos y subdxidos voldtiles de
aluminio que, al pasar de la temperatura de destilacidn
a la temperatura de condensacidn, wvuelven a producir
6xidos y se disocian del aluminio en un estado muy divi=
dido. 8in embargo, conforme a la invencidn, es posible
utilizar materiales, como por ejemplo los carburos, tales
como el carburo de silicio, 0Si, muy puro, el carbum de
aluminio, o los nitruros de aluminio. Dichos cuerpos re-
sisten suficlentemente, en la prébtica, a la accidn del
aluminio 1fquido, a temperaturas y bajo vacf{os elevados.

Al contacto del aluminio 1fquido, el earburo

de silicio se transforma poco a poco en carburoc de alumi-
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nio. El silicio as{ desprendido puede arriesgas de llegar
a ensuciar el condensado. Por lo tanto, es preferible uti-
lizar desde el principio el carburode mluminio, &1 se
puede llegar a prepararle suficisntemente puro. El car-
buro de aluminio se adapte perfectaments como revestimien-
to, con la condicidn de mantenerle al abrigo de la humedad;
el nitrurode aluminio resiste convenientemente a la accidn
del aluminio 1fquido, bajo un vacio elevado y hasta 1.500%2¢C,

Se ha comprobado iguelmente gque el aluminio, ena
su sstado de vapor, no parece atacar senst blemente el grafi
to compacto. Por lo tanto, existe la posibilided de utili-
zar dicho material para el recinto del horno y como resis-
tente de calentamisnto. Bl restod el aparato que pueda en-
trar en contacto con el aluminio 1fqu1do puede construlrse
con los materiales anteriormente indicados (carburos, ni-
truros, etc.).

Las temperaturas y presiones correspondientes
& las cuales el aluminio puro empieza a destilar, son da-
das por una curva pasando aproximadamente por los puntos
siguientes:

1.2402C0. bajo un vacfo de 0,03 milfmetros de mercurio

1.34050. " " " * 0,3 " n "
1.4008¢. "™ " * v g5 " LI

En esterinteéval; de facfé, el silici; puro n; desaila de
manera apreciable, sino a unos 100 a 150 grados por encimm
de la temperatura de destilacidn del aluminio puro. Para
el hierro, la diferencia ss mayor todavia.

Se obtiene aluminio de mayor pureza cuanto mds

baja es la temperatura de destilacidn.
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Por lo tanto, el procedimientc & que =e hace
objeto en dicha invencidén consiste en separar de una far-
me practicamente completa el silicio y el hisrro del alu-
minio, por medio de una serie de destilaciones, en las cua-

105. les cada una vuelve a tomar,el condensado de la precedente
operacidn. Para las aleaciones que contienen més de 20 %
de silicio, es necesario efesctuar generalmente tres des-
tilaclones, pero existe la posibilided de evitar la pri-
mera de dichas destilaciones por medio de una sencillsa

110. segregacidn de la aleacidn, lo cual permite la obtencidn
de un eutéctico gue contiene aproximedemente un 13% de
silicio. Esta aleacidn es destilada a continuacidn una o
dog veces, generalmente. |

EJEMPLO I o=

115. Comenzando por la composicidn siguiente de
s{lico-aluminio: |
8L  ceseeees 34,5 %
FO cesccces 6,5 %
T sessssee 2,2 %
120. Al cesevens el resto
Se procede a una segregaciﬁn y se obtiene un eutéctico que
da el andlisis siguiente:
ST  ceceeeen 14,3 %

Fe se06ese e 1’3%
1250 Ti s o0 e BdeOePY 0,2%
Al X el resto

Despuds de proceder a una primera destilacidn de este eu-
téctico, se obtiene en el condensado, un porecentaje en Si
inferior a 2,8 %, y un porcentaje de Fe de 0,1 %.

130. Despuds de una segunda destilacidn, se obtiene
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un condensado gque arroje la siguiente composicion:

81 esceecsssen 0,24%
re aseses s 0’04%
TL  eeecocnce 0,054

Al cereenses 99,67%

Los materiales y soportes que entran ex contacto
con el aluminio 1fquido son de nitruro del aluminio. Por
medio de una temperatura de 1.380%2 a 1.450¢C. y un vacfo
de 0,200 mm. a 0,020 mm. de mercurio, se obtiene un ren-
dimiento en Al sobre el sflicogluminio inicial de 81 %.

El silicio y el aluminio no forman entre ellos
mismos un cuerpo definido y la destilacidn de una eleacidn
aluminio silicio tiene lugar, précticamente, e las misrzas
condiciones que la destilaeién del aluminio puro.

Oontraria@ente, el hierro forma junto con eValu-
minio, o el aluminio y el siliecio, compuestos definidos,
pudiendoc temerse que dichas combinaciones llegasen a diso=-
ciarse en condiciones de temperatura y de vacio utilizaedas,
cosa que hubiera impedido la separacidén del aluminio con
un buen rendimiento de las aleaciones de mds de 6 % de
hierro. 8Sin embargo, nada de e sto ocurre, como se demues-
tra por medio del ejemplo II, a continuacidn.

EJEMPLO II - |

Destilacidn de ferro-s{lico-aluminio compuesto

cristalizado de una férmula aproximada: Al5 Fe.Si.
Composicién en peso de la aleacidn:
S1 = 12,3 #
Foe = 20 %
AL = 67,7 %
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N®¢ Temperatu Vacfo en mili Andlisis del Metal condsnsa

de ra en gra metros de metel con- do por 100 de
prusba dos C. mercurio. densado. metal inicial.
Fe % si %
1 l.4708 1 mm. 0,65 0,62 47,5 %
2 1.470¢% 0,5 mm. 1.07 0.82 65 %
3 1.470¢% 0,1 mm. 1.54 0,53 7 %

Pueds comprobarse que a la temperatura escogida,
las combinaciones de hierro con el aluminio se han, préacti-
camente, disociado por enero y el metal 1lfquido se comporta
en la destilacidn como una sencilla mezcla.

En la prdctica, cuando quieren d estilarse alea-
ciones que contienen combinaciones Fe Al o Fe S1 Al, es
preferible operar a una temperatura superior de 1.400%C.
ya que a temperasturas inferiores es demasiado lenta lé des-
tilacidn del aluminio.

Al efectuar la comparacidn con el Ejemplo I,
puede comprobarse gue, por un porcentaje de silicio casi
1déntico en el metal inicial, se obtiene en una vnica des-
tilacidén en el Ejemplo II un metal comdensado mds pobre en
silicio; 0,52 a 0,82, contra 2,84. Parece ser que el hierro
retiene, en parte, el silicio en estado de combinacidn de
hierro yde silicio, impidiéndole destilar. -

Una segunda destilacién permite la obtencidn
de aluminio de un porcentajle de 99,5 %.

En lugar de proceder de forma discontinua por

medio de destilaciones sucesivas, la invendi 6n concierne

igualmente la aplicecidn a la separacién del aluminio del
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del silicio, del hierro y del titanio por la téenica de
la destilacidn continus con reflujo, como se practica ge-
neralmente para separar dos 1{quidos cuyas temperaturas
de ebullicidn son cercanas, por medio de columnas de des-
tilar o de cualquisr otro aparato similar.

EJEMPLO TIII -

‘ En los dibujos adjuntos, las figuras 1 y 2
representan, dandose sblo como ejemplo, un horno de des-
tilacidn de reflujo, que permite obtener un metal més puro
y con un rendimiento mejor; la figura 1 es una vista del
corte longitudinal central y la figura 2 es una vista del
corte segun la lfnea 2-2 de la figura 1.

| El crisol prolongadd ¢, que contiene el metal
1fquido, es de nitruro de aluminio, estd inclinado hacia
le horizontal, '

En la extremidad inferior del crisol esta si-

1, que contiene la aleacién 1fquida,

tuado un recipiente ¢
por ejemplo un eutéetico de 13 % de silicio, obtenido por
segregacidn de sflicoaluminio, como se indica anteriormen-
te. En la extremidad superior del crisol estd situado un
recipiente 2?, destinado a recibir el aluminio comdensado.
El crisol esta formado, en su parte superior,
por una tapa g} de nitrurode aluminio, rodeado de una
junta o tapa de calentamiento a, consti tufda, por ejemplo,
por une resistencia cdénica de grafito; una segunda tapa
22, calor{fuga, interpuesta entre dicha supsrfide de calen-
tamiento y la primera tapa b, Permite la obtencidn de una
temperatura menos elevada, que va disminuyendo regularmente
entre el recipiente g}, en que reina una temperatura de

1.470%C. y el recipiente g?, en el gque reina una temperatu-
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ra de 1.210¢ a 10230900 .
La posicidn de dicha tapa calorffuga es graduable.
Un enfriador 4, estd colocado fuera del crisol g

2

¥y cerca del recipiente ¢“, en el interior del forro g. En

la parte superior del crisol, estd situada una pequefia

1

apertura e al lado de la tapa b~ con el fin de permitir

la extraccidn por el vecfo de los gases inertes.

El recipiente 32

, colector del sluminio conden-
sado, quedea cerrado en sﬁ parte superior por una plancha
g?, de carborundo o de nitruro de aluminio, en la cual hay
un orificlo _4. . ]

Elcrisol ¢ estd calentado por el forro cdnico,
de grafito a, que forma resistencie eléctrica de calenta-
miepto, con entradas de corriente por sus extremidades,
en gl.

El funcionamiento del horno es el siguiente:
después de haber hecho el vacfo, y una vez que la aleacidn
que he de destilarse ha alcanzado la temperatura de ebulli
cidn 1.4708 los vapores metdlicos ccupem 4 espacio libre

bajo la tapa bt

y van a condensarse en la pared interna
del crisol, enfrente del enfrisdor d. El metal, una vez
condensado, chorrea sobre lg plancha g?, que r ecubre el

2; s6lo una parte penetra en dicho

recipiente colector g
recipiente g? por el orificio 34; el resto vuelve hacia
atrds manando por la cara superior inclinada g? del erisol,
que forms una rampa de reflujo, y cuyo recorrido ha sido
alargedo todo lo que ha sido posible por medio de nerva-
turas o galedizos en forma de laberinto g?. Durante dicho
reflujo, el metal 1lfquido se encuentra en contacto con los
vaporses metalicos, que & su vez se dirigen en sentido in-

verso, produciéndose una verdadera destilacidn fraccionada
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ya que la fase vapor queda enriquecide de metél‘mas Vo=
16ti1 (aluminio), mientras que el 1fquido querefluye se
enriquece de metales menos voldtiles (silictb, hierro,

titanio). .

Gradugndo les temperaturas como se indics ante-
riormente y bajo un vac{o de 0,03 mm., puede obtenerse,
por medio de una destilacidén Unicemente, eluminio comer-
cial en el recipiente colector del metal condensedo en
ce.

En los intervelos de temperatura en los cuales
se efectlia précticamente el procedimiento 1.200-1.500%2C.
la tensién del vapor del silicio puro es mﬁy inferior‘a 1=
del aluminio puro; de ello se deriva que, bajo un vacfo
determinado, el silicio se condensa a una taxperatura de
100 a 1502C mayor que la tempsratura & que se cond ensa el
aluminio..Para el hierro y el titano la diferencla es ma-
yor todavia. Un modo de ejecucidn del procedimiento segin
la invencidn, consiste en le utflizacidn de la coniensa-
cidn fraccionada para separar el silicio, el hierro y el
titano del aluminio. Para ello puede ser utilizsdo un con=-
densador compussto de dos partes, estando unae de elles a
una temperatura inferior a 1la restante. El silicio, el
hierro y el titano se condensan entonces en la parte mas
caliente del condensador y el sluminio sobre la parte mds
rria.

Igualmente, es posible crear dentro del hormo
de destilacidn zonas de temperatura diferentes, como ge
demuestra en el Ejemplo IV.

EJEMPLO IV - '

lLas figuras 3 y 4 representan, dandose Unicamen-
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te camo ejemplo, un horno en que se pone en préctica di-
cho principio; la figura 3 representa la vista del corte
longitudinal central, y la figure 4 una vista del carte
transversal segin la l{nea 4-4, de la figura 3.

La ceémera del horno, as{ coamo el forro g de
éste, presentan una forma de cono truncado, la seccidn
transversal aumenta de d erecha a 1izquierdas (figura 3).

En el fondodel horno se encuentran instaladas tres cu-
betas, h, 1, J; la primera de estas cubetaa, h, saliendo
de la derecha, recibe por el conducto 51 la aleacidn para
depurar, por ejemplo, una aleacidn dealuminio de un 13 %
de gilicio. La pared transversal opuesta, 52, cercana de
la tercera cubeta, J, esté enfriade por una circulacidn
de agua, en g . Un canal, g#, situedo a travds de dicha
pared frfa, une la cdmara del horno con el aparato pro-
ductor de vacfo (no representado); un tebique, g? en for-
ma de leberinto, protege el orificio éde dicho cenal, del
ladode la cémara del horno. Se gradda el enfriamiento de
dichea pared 52 del horno con el fin de que esta \dltima se
mantenga a una temperatura inferior & la del punto triple
del metal (6002C por ejemplo)}. Los elementos de resisten-
cia, k, estén situedos en la parte superior de dicha cdma-
ra del horno. Un tabique, 1, separa esta zona superior ca-
lor{fera del horno de las cubetas h, i, ], rrotegiendo los
elementos de resistencia contra las proyecciones de metal.
Los elementos de rsesistencia k, y los niveles de las cube-
tas h, 1, ], se separan gradual y regularmente del eje
longitudinal del horno, lo cual permite graduar con preci-
sidén la temperatura de ceda una de las cubetas; las tempe-

raturas de dichas cubetas, que disminuyen de derecha a iz-
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quierda, son determinadas por la presién que reina en
la cémara del horno.

La primera cubeta h, que contiene la aleacidn
para depurar, slcanza una temperatura aproximada de 1.450%C,
por una presidn de la cémara del horno del Orden de 6,1 mm .
de mercurio. ¥l metal, que comlenza a evaporarse un poco
antes de alcanzar dicha temperaturs, es conducido hacia
la pared fria g? del horno, bajo el efectode la diferen-
cia de presidn entre elrecinto de diche cubeta h, y las
cercanfas de la pared frfa 52. Ha sido constatado que el
metal se deposita en estado lfquido sobre el umbral g},
que separa dicha cubéta y la cubeta siguiente 1; dicho

1 se encuentra a une temperatura de 1.3802C, por

umbral h
ejemplo. Una vez depositado, el metal lfquido "trépa" 80=

bre dicho umbral hYt

, yendo a caer (como indica lea flecha)
en la cubeta 1. Rl porcentaje de este metal en Si, es
inferior al 3%, mientras la destilacidén sea inferior al
90 % del contenido de la cubeta h. '

El metal recibido en la cubeta i estd estabili-
zado parcielmente; debido a que su temperatura queda esta-
bilizada & 1.3502C, sigue, de todas formas, destilando,
pero mss despacié gue eﬁ le cubeta h, a pesar de que la
cubeta i se encuentra mds cerce de la pared frfa g2, que
ejerce un efecto acelerador sobre la destilacidn. El metal
"trepa" sobre el umbral 1}, que separa las cubetas 1 ¥ J,
gseglin el mismo fendmeno observado en el caso de la cubeta
h, yendo a vertirse en la cubeta j, lugar en que su por-
centaje en SI ha de descender por debajo del 1 %.

La temperatura de dicha cubeta J, que forma re-

cipiente colector del aluminio purificado, alcanza aproxi-
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madamente 1.2008C. temperatura en que la :isiéﬁ del va-
por del aluminio es muy débil. El metal queda estabiliza-
-do en su estado lfquido por le presidn que r eina en la
cémara d el horno. La pared frfa del horno g2, llega & ou-
brirse (en 56) de metal sdlidoy que se funde y empieza a
chorrear une vez que la temperatura ha alcanzedo en la
superficie su punto triple.

El procedimiento de destilacidn continuo con re-
flujo puede utilizarse igualmente para la separacién del
aluminio del silicioc y del hierro, utilizando una columnea
de destilacidn de platillos del modelo corriente, en la
cual todas las partes que entran en contacto con el alu-
minio son de nitruro de aluminio.

Puede utilizarse un cilindro sencillo en que se
hayan introducido enillos de Raschig o incluso trozos en
bruto de nitruro de aluminio sencillamente.

Bl presente procedimiento es aplicable para la
obtencidén de eluminio refinadoc de un porcentaje de 99,9 %
& partir del sluminio comerciel o de residuos de sluminios
que no sean demaslado impuros, y todo ello mediante unsas
sola destilacidn. '

- N O T -

s

Descrita suficientemente la naturaleza del in-
vento, as{ como la maners de llevarlo a cabo en la préac=-
tica, debe hacerse constar que las disposiciones anterior-
mente indicadas son susceptibles de ligeras modificaciones
de detalle, sin que por ello se altere su principio funda-
mental. También se hace constar que el invento se refiere
a una Patente presentada en Franciam con fecha 21 de Agosto

de 1950, N? 595.593, acogiéndose pot 1o tento a los benefi-
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clos que conceden los Convenios Internacionales en vigor,
sisendo 1o que constituye la esencia del referido invento
y por lo que se solicita Patente de Invencidn por veinte
afios en Espafia: "FROCEDILIENTO Y AFPARATO PARA LA PRODUC-
CION DE ALUMINIO PUR DESTILACION DE ALUMINIO ALEADO A
OTROS METALES™; caracterizindose por lo siguiente:

1® - Procedimiento y aparato para la produccidn
de aluminio por destilacidn de aluminio aleado a otros
metales, por medio de la destilacidn directa de aleacio-
nes de dicho metal o bien de residuos o desperdicios que
le contengan, y a una temperatura y bajo un vacfo eleva-
dos, utilizando para ello materiales(queresistan en leg
préctica a la accidn del aluminio 1fgido a la temperatu-
re y bajo un vacfo importantes.

2® - Procedimiento y aparato para le produccidn

de aluminio por destilacidn de aluminio aleado a otros
metales, caracterizado porque la dqstilacién esta empeza-
da a temperaturas y bajo presiones dadas por una curva
pasandc aproximadamente por los puntos sigulentes:

0,0% mm. de mercurio a 1.2402C.

0,3 mm. " 1.3408C.
0,5 mm. " 1.4008C.
1 mm. " 1.455¢C.

vy la pureza del aluminio obtenido seré mayor cuanto mes
baja sea la temperatura de destilacidn.

22 - Procedimiento y aparato para la producciodn
de aluminio por destilacidén de aluminio aleado a otros
metales, caracterizado porque para obtener una separacidn
lo suficientemente completa del silicio y d el aluminio, se

procede a efectuar varias destilaciones sucesivas, en las
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cuales cada una procede al tratamiento del condensado
de la operacidn anterior.

42 - Procedimiento y aparatc para la proiue-
0ién de eluminio por destilecidén de aluminio aleado a
otros metales, caracterizado porque el silicio, el hierro
y el titenio, son separados del aluminio por destilacién
continua de reflujo,

52 - Procedimiento y aparato para le produccion
de aluminio por destilacidn de esluminio aleado a otros
metales, caracterizado porque el aluminio destilado se
condensa en esta lfiquido, por lo cual se puede obtener
aluminio compacto.

62 - Procedimiento y aparato para la produc-
cién de aluminio por destilacidn de sluminio alsado a
otros meteles, caracterizado porque el silicio, el hierro
y el titano se separan del aluminio por condensacidn frac
cionada, situando en aquellos lugares por los cuales pa-
san los vapores metdlicos, superficies a temperaturas af-
ferentes; el aluminio se condensars en la superficie mas
rria ¥y las impursezas en las superficies cuya temperatura
es méds elevada.

72 - Procedimiento y eparato para la produccidn
de aluminio por‘destilacién de aluminio aleado a otros
metales, caracterizado porque se prepara aluminio puro a
apartir de alsaciones que contengan combinaciones de alu~
minioc y hierro o aluminio con hierro y silicfo, destilando
dichas aleaciones bajo un vacfo y a una temperatura supe-
rior a 1.3502C y de preferencia superior a 1.400%¢C.

8¢9 - Aparato para realizar el procedimiento, se-

gin lo especiricado en les reivindicaciones anteriores, ca-
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racterizado porque aquellas partes del aparato que estdn
o pueden entrar en contacto con el aluminio en estads 1f{-
quido, e stan construfdas en carburo de gilicio, carbvuro
de aluminio y con preferencia en nitruro de aluminio.

9¢ - Aparato, segin lo especificado en la rei-
vindicacidn 8, carecterizado porque las partes del apara-
t0 que estén en contacto Unicamente con el vapor de alumi-
nio (como ocurre, por ejemplo, con las resistenciss de
calentado), son de grafito eompacto.

10¢ - Procedimiento y aparato pare le produceidn
de aluminio por destilacidn de aluminio alesdo & otros
metales; tal y como queda substancialmente descrito en la
presente Memoria y representado en los dibujos que se
acompeafisn.

Esta Memoria consta de diecisels hojas escert -

tas a méquina por una sola de sus caras.-
Mearia, 1 1AGO. 1851
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