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Este invento se re fiere  a un procedimiento de re­

finación por redistribución de los ingredientes de siste­

mas fusibles soluto-disolvente, a f in  de producir material
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de composición deseada. Los procesos o métodos aquí expues­

tos son continuos, y u tilizan  los principios de la  fusión 

por zonas de la  patente 3UA número 2.739.088, expedida e l 

20 marzo 1956, En común con otros procesos de fusión por zo- 

5 ñas, los mencionados aquí aprovechan variaciones de solubi­

lidad del soluto en fases sólida y líquida adyacentes del 

material sometido a tratamiento, para redistribuir e l solu­

to, y pueaen aplicarse a sistemas de metales y sus aleacio­

nes; a sales y soluciones salinas, orgánicas e inorgánicas, 

10 y  a otros sistemas soluto—disolvente que puedan someterse 

a transformación líquido-sólido.

Los principios de los procedimientos básicos de 

fusión por zonas y su posible aplicación universal son hoy 

bien conocidos entre los expertos de la  especialidad. Den- 

15 tro del oampo de la  refinación solamente, estos procedimien­

tos han encontrado aplicación en el tratamiento da un gran 

número de materiales, que comprenden cuerpos tan diversos 

oomo materiales semiconductivos, por ejenplo, s il ic io  y 

germanio, y sales, como el nitrato potásico y el tricloru - 

20 ro de galio.
Sin embargo, los procedimientos de fusión por zo­

nas descritos en la  patenta antes citada son, por lo  gene­

ra l, procedimientos de cargas o tandas, y adolecen de cier­

tas limitaciones inherentes a todos los procedimientos in- 

25 tarmitentes. 31 propósito principal del presente invento as 

adaptar ciertos principios básicos de la  fusión por zonas 

a un modo de operar realmente continuo. La aplicación de 

los métodos aquí expuestos pueden proporcionar una econo­

mía substancial en aparatos y en mano de obra cuando inte- 

30 rese elaborar una cantidad relativamente grande de mate­

r ia l,  y ofrece además ciertas ventajas que aumentan toda-
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! Q) ^
vía la  flex ib ilidad  de loa procedimientos de fusión por zo­

nas, convirtiendo en prácticas algunas operaciones que re­

sultan d if íc ile s  con aparatos de cargas o de funcionamien­

to intermitente.

Una ventaja importante en todas las operaciones 

continuas que comprende e l procedimiento del invento es que 

se hace práctico e l trabajo cerca de la  distribución fina l 

o dentro de ella , Así oomo en la  refinación zonal por car­

gas puede ser poco práctico aproximarse a la  distribución 

fin a l, porque la  eficacia de los pasos disminuye a medida 

que aumenta su número, operando continuamente puede u t i l i ­

zarse con economía un periodo in ic ia l largo, en e l que se 

llegue cerca del estado constante. Una vez conseguido ese 

estado, todo el material tratado después, se elabora nece­

sariamente en ese estado constante, s i  e l material de esa 

composición defin itiva  se retira  virtualmente al mismo tiem­

po que se introduce material de carga. 3a ta l modo de ope­

rar, siempre que la  composición de la carga sea uniforme, 

el material intermedio en el refinador sirve simplemente de 

vehículo para establecer la composición en las salidas.

Otras ventajas de la  fusión continua por zonas -  

comprende la  posibilidad de crista lizar en disolventes. Bn 

ta l operación, los materiales A y B que han de separarse 

son introducidos en e l aparato disueltos en un disolvente 

común 0. Así oomo, operando por tandas, la  adición de este 

disolvente requeriría su introducción repetida al comienzo 

de cada recorrido de la zona, en el procedimiento oontinuo 

aquí descrito, el empleo del disolvente G no complica la  

.técnica, pues se aiiade oomo un simple componente de la car­

ga.

Otra ventaja de este procedimiento es que un s is—
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tema de varios componentes se puede separar en tres o más 

productos, cada uno de ellos enriquecido en un componente 

particular, de suerte que un sistema ABC puede separarse en 

tres productos, uno enriquecido en A, otro en B, y el terce­

ro en C.

Por conveniencia, el procedimiento de este inven­

to se describe en términos de un sistema binarlo soluto-di­

solvente, en e l que se supone, en términos generales, que el 

soluto as la  impureza destinada a eliminarse, y que k, coe­

fic ien te  de distribución, definido como la  relación entre 

las concentraciones de soluto en el sólido congelado de una 

zona fundida y en el liquido de la  zona, es constante y nu­

méricamente in ferior a l .  Debe entenderse que ta l estipula­

ción es sólo cuestión de conveniencia, y que el soluto, en 

algunas circunstancias, puede ser el componente en qua se 

enriquece el producto deseado, y en otras, cada uno de los 

dos o más materiales finales puede ser un producto defin i­

tivo conveniente, fambién debe entenderse que los métodos 

expuestos sirven asimismo para tratar sistemas en los que 

uno o varios de los componentes tiene un coeficiente de dis­

tribución k numéricamente mayor de 1 , y que el invento no 

lia de limitarse a su aplicación a sistemas binarios. Se con­

f ía  en qua este procedimiento hallará extenso uso en el cam­

po de los semiconductores, por ejemplo, en e l tratamiento 

de s ilic io  o germanio aleados con pequeñas porciones de 

soluto o solutos a los que la  teoría actual adscribe las 

propiedades semiconductivas extrínsecas de los citados ma­

teria les , por lo  que a veces se designan como "impurezas 

apraciables" o "solutos apreciables".

31 procedimiento del invento tiene por efecto se­

parar soluto y disolvente, precisamexite en la  clase de fu-



aión zonal por cargas que se denomina a veces "refinación 

por zonas", pero además superpone al movimiento de las zo­

nas las corrientes materiales de carga, desecho y producto. 

31 aparato empleado para este procedimiento puede conside- 

5 rarse como una columna con una sección de enriquecimiento 

y otra de substracción, como en la  destilación continua.

En esa columna se introduce carga entre las dos secciones, 

y el producto y el desecho se retiran por amibos extremos, 

ios métodos aquí resanados son también análogos a los de 

10 destilación continua, y son realmente continuos porque el 

movimiento de las zonas fundidas se puede interpretar en 

términos de reflu jo , y porque graduando ciertos parámetros, 

las relaciones del reflu jo  puauen regularse a fin  de obte­

ner composiciones finales prefijadas.

15 31 procedimiento del presente invento u tiliza  -

corríante y contracorriente sin necesidad de elementos me­

cánicos, exceptuado el de movimiento de superficies de ca­

lefacción en un solo sentido.

El procedimiento de este invento no es el primero 

20 en que se adaptan los principios de fusión por zonas a la

operación continua. Otros procedimientos continuos semejan­

tes comprenden los descritos y reivindicados en las paten­

tes estadounidenses 2. 739.045 y 2,739. 046, ambas expedidas 

el 20 de marzo de 1956. Por razones de conveniencia, al des 

25 crib ir los métodos de este invento, para fa c ilita r  su d ife­

renciación de los expuestos en dichas patentes anteriores, 

se mencionan como fusión zonal por "transporte de zonas".

3n conseouenoia, e l invento proporciona un proce­

dimiento para distribuir ingredientes de un material fusi- 

30 ble que contiene por lo  menos dos, uno de ellos con un coe­

fic ien te  de segregación distinto de la  unidad. Regiones o



-  6 -

242855
zonas relativamente calientes y fr ía s , alternativamente es­

paciadas, se hacen avanzar en una dirección a través de una 

porción al menos del material alojado en un receptáculo; la  

temperatura de la región caliente es por lo  menos tan alta 

5 ccmo el punto de fusión del material, y la  de la  región fr ía  

es in ferior a ta l punto de fusión. 31 material se retira del 

receptáculo, en una primera posición, en cantidad menor de 

la  contenida en una región caliente, cada vez que se funde 

e l material en dicha posición. Se agrega material fusible 

10 en una segunda posición, más elevada que la  primera. Bste 

material agregado as del sistema sometido a tratamiento, y 

su cantidad es igual a la  retirada. Las condiciones de ela­

boración son tales que cualquier acción en la  cara superior 

del material fusible en tratamiento produce efecto* de modo 

15 que la  retirada de material y la  adición de éste se tradu­

cen en una inclinación de la  cara superior del material - 

tratado, entre la  posición de substracción y la  de adición. 

La posición más alta de la  superficie inclinada correspon­

de a la  de adición de material.

20 Sn su forma de ejecución más simple, e l procedi­

miento de este invento u tiliza  una carga substancialmente 

horizontal en un recipiente abierto por arriba, con una sa­

lida  del producto junto a cada uno de los dos extremos de 

aquél, y una admisión de producto en posición intermedia.

25 &n actividad, e l material de carga se introduce por la  ad­

misión de modo que la  superficie del mismo quede inclinada 

desde la  admisión hacia cada una de las salidas. Haciendo 

que una sucesión de zonas fundidas atraviesen la  carga,por 

la  acción de uno o varios calentadores y bajo la  influen- 

30 cia de la  gravedad, cada zona, por ejercer un in flu jo nive­

lador sobre e l material fundido que contiene, aotiía intrín-
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secamente corno un vehículo de transporte, y esta acción su­

g irió  e l nombre de "transporte zonal".

lüstas y otras características del invento se com­

prenderán mejor por la  siguiente descripción detallada, con 

referencia a los dibujos adjuntos, en los cuales indican:

Las figuras 1A y IB, esquemas en elevación frontal 

y terminal, ambos en sección, de un procedimiento de trans­

porte zonal monofásico simple:

Las figuras 2A y 2b , esquemas en elevación fron­

ta l y terminal, ambos en sección, de una variante del pro­

cedimiento de transporte zonal de las figuras 1A y IB, des­

tinada a mantener constante el volumen zonal;

La figura 3, un alzado frontal, en sección, de un 

procedimiento de transporte zonal como el representado en 

las precedentes figuras, con tabiques para regular más e l 

transporta de material;

Las figuras 4A y 4B, esquemas de la  circulación de 

soluto y de material en un procedimiento de transporte zonal 

monofásico;

Las figuras 5A y 5B, esquemas de la  circulación 

de material y de soluto en un procedimiento de transporte 

zonal difásico típ ico, en los que se indica la  retirada de 

tres productos, cada uno de ellos enriquecido en un distin­

to componente de la  carga;

La figura 6 , una perspectiva de un procedimiento 

de transporte zonal difásico, que muestra el efecto de un 

tabique sobre el transporte de material;

Las figuras 7A y 7B, esquemas de la  circulación 

de material y de soluto en un procedimiento de transporte 

zonal polifásico;

La figura 8, una perspectiva de un aparato adecúa-
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do para uso en un procedimiento pa¿ifaSi4?o «oíad é l de las 

figuras 7 A y 7B;

las figuras 9A y 9B, esquemas de la  circulaoión 

de material y de soluto en un procedimiento difásico;

las figuras 10A y 10B, esquemas de ta l circula­

oión en un procedimiento difásico variante del de las figu­

ras 9A y 9B, en eü. que una disposición distinta de tabique 

produce una separación entre dos de las corrientes de pro­

ducto ;
las figuras 111 y 11B, esquemas de un procedimien­

to polifásico que u tiliza  la  disposición de tabique de las 

figuras 10A y 10B.
ü¡n la  descripción que sigue de las figuras, se 

admite lo siguiente:
1 . EL transporte zonal va de izquierda a derecha.

2. Un soluto determinado tiene un coeficiente de 

distribución k numéricamente in ferior a 1 .

3. Un producto fin a l prefijado contiene menor can­

tidad de este soluto que la  carga.

3n las figuras 1A y IB se representa un refinador, 

de transporta zonal monofásico en funcionamiento continuo.

EL aparato consiste en una larga p ila  o recipiente abierto 

1 , con un portillo  de producto 2 , un segundo portillo  de 

producto 3 , y una admisión 4. 3n este supuesto, e l produc­

to extraído por el p o rtillo  derecho 3 en la  figura 1A está 

enriquecido en soluto, y se considera por e llo  como desecho, 

mientras que el material retirado por aL portillo  izquier­

do 2 de la  figura 1A contiene menos soluto que la  carga, y 

se considera como producto.

31 material 5 sometido a tratamiento se inserta 

en el aparato por la  admisión 4 , y se hace que zonas fundi-
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das 6 y 7 vayan avanzando a través da asta material, de iz ­

quierda a derecha, por medio da calentadores adecuados cua­

lesquiera, como e l calentador 8 de la  figura IB, el cual se 

mueve de izquierda a derecha con relación a la  p ila  1 ,

Un volumen 3? de carga a través de la  admisión 4 

mantiene el material 5 a la  altura ha por encima de la  .sa­

lida de product o 2 , y a la  altura hb por encima de la  sa li­

da de desecho 3. 3n estas condicionas, la  configuración cons 

tante de la  superficie de la  carga 5 se aproxima a una l i ­

nea recta en cada dirección, desde la  admisión 4 hasta la  

salida de producto 2 y desde la  admisión 4 hasta la  salida 

de desecho 3, con un declive en la  sección de enrique­

cimiento 9-10 y -h-jy'lg en la  sección de substracción 10-11. 

SI volumen de caudal por paso de zona viene dado por e l área 

del triángulo de trazos 12-13-14 indicado en el extremo iz ­

quierdo de la  carga 5, e l cual denota el líquido que se de­

rrama cuando una zona fundida de longitud C , como la  zona 

6 , se halla en su posición in ic ia l en si extremo izquierdo 

de la  p ila  1 .

2n las condiciones indicadas, los volómenes de 

caudal por paso de zona sons

*  = K  í  ‘7 2 1 . (1 )

y W = hb l  *7213 (2)

donde P designa el volumen circulante de producto; h&, la  

elevación o altura de enriquecimiento de la  carga 5 en la  

adííásión 4 por encima de la altura de carga 5 en el porti­

l lo  de producto 2; £ , la  longitud de la  zona fundida en la  

dirección de recorrido; 1^, la  longitud de la  carga entre 

la  admisión y el producto, es decir la longitud 9-10 de la 

carga 5; V/, e l volumen circulante de desecho, es decir e l
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55que sale por el p ortillo  de desecho 3f  S^, isr elevación o 

altura de substracción de la  carga en la  posición de entra­

da, por encima de la altura de la  carga en el portillo  de 

desecho 3 ; y lc¡, la  longitud de la  sección de substracción, 

o longitud de la  carga entre la  posición de entrada y el 

p ortillo  da desecho, es decir la  longitud 10-11 de la  car­

ga 5, estando todas las cantidades expresadas en unidades 

compatibles.

3a tales circunstancias, la  corriente P es opuesta 

al transporte zonal, mientras que la  corriente V/ lleva  la  

misma dirección del transporte zonal, aunque debe advertir­

se que estas direcciones provienen solamente del convenio 

mencionado antes, has corrientes de volumen P y W pueden 

regularse por separado variando los parámetros de alturas, 

longitudes de secciones,, longitudes de zona y anchuras de 

sección transversal, da este sencido, debe señalarse que las 

corrientes de producto y de desecho no dependen de la  altu­

ra de sección transversal, aunque, como se verá luego, es­

ta última dimensión está relacionada con la  composición del 

producto y del desecho.

SI procedimiento de este invento no depende del 

transporte de material por efecto de cambio de densidad, y 

para simplificar la  exposición, se suieone que ese transpor­

te no existe. Desde luego se reconoce que cuando se produce 

un cambio de densidad de la  fase sólida a la  líquida, puede 

transportarse una pequeña cantidad de material por obra del 

paso de las mismas zonas fundidas, ya se trate de un proce­

dimiento discontinuo o de un procedimiento continuo. Por 

ejecplo, en un sistema de germaaio en e l que la  densidad de 

la  fase líquida supera a la  de la  sólida, al transporte de

material por efecto del cambio de densidad sigue la  direc-

30
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31 cáculo del transporte de material por afecto

del cambio de densidad se lia analizado en la  bibliografía 

(véase por ejemplo, tf.G.Pfsan, üíransactions of A.I.M.3, 

1953} vol. 197, pág. 1441). 31 citado artículo expone asi­

mismo ángulos críticos de inclinación que pueuen u tiliza r­

se en el aparato con e l fin  de eliminar este mecanismo de 

transporte de material, si se quiere.

dos can procedimientos continuos a reflu jo , como la  desti­

lación fraccionada, se considera conveniente aumentar la 

sección transversal de la  columna en la  dirección de la  ad­

misión. La conveniencia de ta l cambio de sección transver­

sal se deriva del reconocimiento de que aumentan las co­

rrientes de reflu jo a l aproximarse a la admisión. Puede cal­

cularse al aumento óptimo de la  sección transversal (véase, 

por ejemplo, M.Benedict, Multistage Separation Processes, 

Transaotions of A.1.0.3., 1947, vol. 43, pág, 41).

el movimiento de gravitación del material fundido desde la  

posición de entrada, en cada una de dos direcciones que si­

guen planos inclinados hacia los portillos de salida, se 

adapta bien al aumento da sección transversal de la  colum­

na en la  dirección de la admisión. 31 aparato básico repre­

sentado en las figuras 1A y IB, que u tiliza  una p ila  de fon­

do plano, tiene la  propiedad inherente de proporcionar el 

trazado mejor de la  columna, y basta sólo disponer los de­

clives convenientes de carga para obtener el aumento apete­

cido de volumen en la  dirección de la  admisión, na sección 

transversal puede ajustarse aán más variando la  longitud 

de zona y también la  anchura de la  p ila  a lo largo de la

Por razones bien conocidas para los  familiariza—

31 procedimiento de este invento, por contar con
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mama.

Pero la  variación del volumen zonal en la  direc­

ción de la  admisión no es una característica obligada de 

este invento. 11 cambio de trazado que puede traducirse en 

un volumen zonal constante para todo el aparato, comprende 

disminuir la  anchura de la p ila  en la  dirección de la  admi­

sión; reducir la longitud de las zonas en la  misma direc­

ción, e inclinar las superficies del fondo de la  p ila  para 

hacerlas paralelas al declive natural de la  carga. Un aoara- 

to que r  esponde a este líltimo trazado se representa Sxn las 

figuras 2A y 23.

SU aparato de las figuras 2A y 2b funciona exac­

tamente lo  mismo que e l de las figuras 1A y IB, salvo que 

e l fondo de la  p ila  20 está inclinado en 21 y 22, paralelo 

a las superficies en declive de la  carga 23 en 24 y 25,con 

objeto de hacer constante e l volumen zonal. Gomo en e l pro­

cedimiento de las figuras 1A y IB, en la  carga 23 se pro­

ducen zonas 26 y 27, y se hacen pasar a través de la  carga 

23, por influencia de calentadores móviles, como el calen­

tador 28, que se mueve de izquierda a derecha. 31 material 

de alimentación se introduce en forma liquida, granular u 

otra a través de la  admisión 23, que puede constituir un 

portillo  de salida de otro refinador. 31 transporte de ma­

te r ia l se efectáa o orno en e l procedimiento de las figuras 

1A y IB, utilizando la  corriente de gravedad y las zonas 

fundidas como vehículos. Oada vez que una zona fundida se 

encuentra en su posición in ic ia l en el extremo izquierdo de 

la  p ila  20, se retira  material fundido, como producto, por 

e l p o rtillo  de producto 30, y la  cantidad, da material re t i­

rado se representa en esquema por e l triángulo 31-32-33 pa­

ra cada zona de longitud¿ . Oada vez que una zona como la



26 o 27 se encuentra en su posición fina l en el extremo de­

recho de la  p ila  20, se retira material de desecho por el 

porrillo  respectivo 34. 3n estas figuras se emplean los mis­

mos símbolo3 que en las figuras 1A y IB para alturas, longi- 

5 tudes de sección de enriquecimiento, e tc . , de modo que las 

corrientes de volumen en este aparato pueden calcularse - 

también a base de las ecuaciones ( 1 ) y ( 2 ).

De ordinario, la  inclinación de las superficies 

de la  carga en aparatos como el de las figuras 1A y 2a , y 

10 las condiciones térmicas de elaboración, son tales que la  

corriente de material liquido se lim ita a la  zona fundida 

de que se trate, de modo qua ese material no circula pasada 

la  superficie lím ite de esa zona. Aun ouando se produzca ta l 

circulación, como puede ocurrir cuando la  inclinación de la  

15 superficie de la  carga es grande, o cuando e l gradiente de 

temperatura en la  in terfic ia , o superficie intermedia, só­

lido-liquido, más distante de la zona es pequeño, cualquier 

material que rebase la  zona se congela generalmente sobre 

la  superficie del material sólido adyacente de la  carga, e 

20 interrumpe todo rebosamiento u lterior. Una pequeña cantidad 

de ese exceso, aunque reduce naturalmente algo la  eficacia 

de separación, no suele ser tan grave que requiera adoptar 

precauciones inoportunas. Sin embargo, cuando interese re­

ducir ta l desbordamiento, bastará una variación del apara- 

25 to segtín se representa en la  figura 3. 3ste problema xouede 

ser más grave en la  sección del aparato en que e l transpor­

te de material sigue la  dirección del paso de zona, c orno la  

sección derecha o da substracción de las figuras 1A y 2A.

SI método de la  figura 3 es similar a l de las f i -  

30 guras precedentes, y se realiza en un aparato compuesto de 

una p ila  40 de fondo plano, una admisión 41, un portillo
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de producto 42, un portillo  de desecho 43, y uno o varios 

calentadoras no representados, de donde resultan una o va­

rias zonas fundidas 44, con in terfic io  anterior 45 e inter- 

f ic io  posterior 46, que se mueven a través de la  carga 47, 

de izquierda a derecha. Como en los oasos ya descritos, la  

carga se introduce por la  admisión 41, y e l  producto y el 

desecho se retiran por los portillos 42 y 43, respectiva­

mente, cada vez que una zona fundida 44 se encuentra en la  

posición fin a l adecuada dentro de la carga 47. EL material 

se transporta por corriente de gravedad, utilizando las zo­

nas móviles, como la  44, en calidad de vehículo. EL apara­

to representado en esta figura d ifiere  de los anteriores en 

que incluye una serie de tabiques verticales 48 que descien­

den un poco por debajo de las superficies 49 y 50 de la  car­

ga 47. lales tabiques, que pueden hacerse de cualquier ma­

te r ia l adecuado no contaminante, oon punto de fusión subs­

tancial mente más elevado que el del material de car¡^. 47, 

sirven para evitar todo rebosamiento substancial de mate­

r ia l por las superficies inclinadas 49 y 50, más a llá  de la  

in tbrfic ie  sólido-líquido en declive de la zona 44, ta l co­

mo la  irferficie 46 de la zona fundida 44 representada, por 

ejemplo.

Este aparato de transporte zonal de las figuras 

1A y IB, y su funcionamiento, pueden representarse como mués 

tran las fi,guras 4A y 4B. En estos esquemas, la  carga 3? en­

tra por algún punto 55 en la  columna 56, y los productos 

finales Pa y P^, designados por P y '//, segtín nuestro conve­

nio, salen por los extremos izquierdo y derecho 57 y 58 de 

la  columna 56, respectivamente. Si la  carga P consiste en 

un disolvente .1 con una pequeña concentración de un solu­

to B, cuyo k es menor de 1, Pa será más pobre en B y p-j-, m£.p
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rico sn B que la  carga. "En común con otros procedimientos 

continuos, un funcionamiento eficaz requiere generalmente 

que la  carga se introduzca en el punto en que su composi­

ción sea aproximadamente la  misma que dentro de la columna.

I»as figuras 5A y 5B sai representaciones esquemá­

ticas de un método de transporte zonal difásico, cuyo em­

pleo produce la  separación de un sistema de tres componen­

tes. Gomo ejemplo, en el refinador 6o, por su admisión 61, 

se introduce una carga 3? compuesta de disolvente A, una pe­

queña cantidad de soluto B, con 1c mayor de 1, y una peque­

ña cantidad de un soluto 0 con k menor de 1. SI paso de la  

zona, de acuerdo con lo  convenido, va de izquierda a dere­

cha, como indican las flechas de trazos.

SI tabique 63, según se indica, ocupa toda la  sec­

ción transversal del refinador, evitando así e l contacto en­

tre la zona fundida 64 y la  zona fundida 65 durante e l paso 

a lo  largo del tabique. Sn estas condiciones, el producto 

P retirado del extremo izquierda del refinador 65, es más 

rico sn B, y e l producto retirado del extremo derecho del 

refinador 67 está enriquecido en el componente C. SI enri­

quecimiento en B de Pa indica necesariamente una reducción 

de componente G que dicho producto contiene. De naneraanálo­

ga, el producto contiene menos componente B que el mate­

r ia l de alimentación. La segunda sección del refinador, s i­

tuada debajo del tabique 63, redistribuye de nuevo los con>- 

ponentes de loa productos Pa y P̂ ,, lo  cual da un tercer pro­

ducto Pe, que se retira  por 68 y está enriquecido en disol­

vente A.

Para figurarse la segunda sección del refinador, 

hay que recordar que la  composición Pa consta en primer lu­

gar de disolvente A y soluto B, este último con un ooefi—
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ciento k de segregación mayor de 1 * y que la  composición 

comprande ante todo disolvente A, más soluto 0 con coeficien 

te de segregación in ferior a 1 . Considerando a l producto Pa 

separadamente, se ve que el paso de la  zona 65 de izquierda 

a derecha a través de este material, ea la  parta baja del 

refinador, debajo del tabique 63, produce una nueva concen­

tración de componente B en la  región terminal 66 del r e f i­

nador y un enriquecimiento en solvente A en e l p ortillo  68. 

31 paso similar de la  zona 65 de Izquierda a derecha en la  

parte in ferior derecha del refinador da por resultado una 

nueva separación de los ingredientes del producto P^» l ue 

se traduce asimismo en un movimiento neto del disolvente A 

hacia el producto retirado por 68. Como se apreciará mejor 

con referencia a la  figura 6 que ha de describirse , el trans 

porte de material en la  segunda sección del refinador, re­

presentada esquemáticamente como la  porción del mismo situa­

da debajo del tabique 63 en la  figura 5A, se efectáa en v ir ­

tud de la  corriente de gravedad de mat erial fundido dentro 

de zonas tales como 65, por declives cuya altura menor co­

rresponde a la  posición 68, mientras que su altura mayor co­

rresponde a las posiciones de las elevaciones menores de las 

superficies inclinadas de la  porción de carga compren! ida 

en la  parte superior del refinador. Aunque, como se repre­

senta en esa figura, las corrientes que convergen en la  po­

sición 68 se combinan para dar el producto P . ta l combina- 

oión es innecesaria, de modo que dos productos separados, 

ambos enriquecidos en A con relación a los compuestos Pa y 

Pk, pueden retirarse de portillos adyacentes divididos por 

el tabique 69, indicado en la  figura 5A como una linea de 

trazos. Si se emplea un tabique 69, los dos productos r e t i­

rados a cada lado de este tabique se representan por f i e —
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eslías da trazos F¿ y P ”. Desde luego, rio e

Pc 7  J estén en posiciones correspondientes en el refina­

dor; la situación óptima de estos portillos  depende de la  

composici 6n del material en tratamiento.

3n la  figura 6 se representa en perspectiva un 

pormenor del aparato en que se efectúa e l procedimiento de 

las figuras 5A y 5B. 31 tipo de aparato expuesto es de p ila 

abierta, con pared exterior SO y tabique central 63, La car­

ga se introduce por el portillo  61; e l producto P  ̂ se re t i­

ra por al p ortillo  67, y e l  producto Pc, por el portillo  

68. Se observa que e l nivel más alto del material de carga 

70 corresponde a la  posición de alimentación 61, y e l nivel 

más bajo corresponde a la  posición del p ortillo  68f mien­

tras que el material se llalla en un nivel Ínter medio en el 

portillo  67. La superficie alta del material da carga 70 

tiene un declive opuesto y niveles distintos a uno y otro 

lado del tabique 53. La superficie del material de carga 70 

entre el extremo del tabique 63 y el p o rtillo  67 es común a 

las secciones primera y segunda del refinador, oon una pen­

diente pequeña, pero definida, de la superficie en esta re­

gión, que corresponde a la  escasa rapidez de extracción de 

material de composición P-̂  por el p ortillo  67.

Aunque e l método de las figuras 5A, 5B y 6 se ha 

descrito referido a un sistema de alimentación ABO, en el 

que interesa separar cada uno de los tres componentes, pue­

de considerarse también oomo un sistema binario 30, con coe­

fic ien tes de segregación 1c en un material disolvente A cuya 

adición provoque una separación más completa. 31 método re­

presentado, por dejar extraer material disolvente A puri­

ficado, permite retirar una concentración mayor de B y 0

por cada extremo del refinador
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Para algunos sistemas, a menos que la  circulación 

3ea muy lenta comparada con la de reflu jo zonal, el produc­

to Pc retirado en el método de la  figura 6 puede aiin enri­

-  18 -

quecerse más en relación con el disolvente A. 3n tales con­

diciones, púa a. en disponerse en cascada refinadores de dos 

secciones como el de las figuras 5A, 5B y 5, para purixicar 

más ese material disolvente, xias figuras 7A, 7B y  8 son dia­

gramas y  esquemas del procedimiento y del aparato, con una 

cascada tr ip le  de tales aparatos de sección doble, Este apa­

rato se compone de tres refinadores de seoción doble 8q, 81 

y 82, cada uno de los cuales funciona como e l de la  figura 

6, con e l teroer producto de cada escalón utilizado como 

carga para el siguiente. De igual modo que en los otros mo­

dos de ejecución del procedimiento de este invento, todas

las corrientes se regulan de modo directo por las diferen­

cias de nivel entre los portillos . Un material de alimenta­

ción, designado por para los fines de las figuras 7A y 

73, con disolvente A como ingrediente principal, soluto B 

con coeficiente de segregación mayor de 1, y  soluto O con 

coeficiente de segregación menor de 1, se introduce por el 

portillo  de admisión 83, Las superficies de esue material 

de carga están en declive en la  primera mitad de la  prime­

ra cascada 80, en la  dirección de ambos portillos 84 y 85. 

Al pasar la  zona de izquierda a derecha, e l producto r e t i­

rado por el p ortillo  84 está enriquecido en soluto 0, y  el 

retirado por e l p ortillo  85 lo está en soluto B. La super­

f ic ie  del material en tratamiento en la  parte in ferior o

segunda de la  primera cascada 80, debajo del tabique 86,es 

inclinada, con elevaciones máximas en posiciones correspon­

dientes a los dos extremos del tabique 86, y con la  mínima

a nivel del portillo  87. 31 material que pasa por el porti-
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l io  87 está enriquecido con relación al disolvente A.

Usté material se considera ahora como una segunda 

carga designada por en la  figura 7A, introducida en el 

segundo refinador 8l de cascada. Supóngase que los produc­

ios Pa2 y ^ 2 » retirados respectivamente por los portillos 

88 y 89, son de composición idéntica a la  de los productos 

Pal y Pbl> retirados por los portillos 85 y 84 del primer 

refinador 80 de cascada. Jn estas circunstancias, e l paso 

de zona por la  segunda mitad del refinador 8l, debajo del 

tabique 90, se traduce en circulación de un material más 

enriquecido en disolvente A por el p ortillo  91.

3n el refinador que representa la  figura 8, el 

proceso se repite de nuevo en el tercer refinador de casca­

da 82, considerando como P3 el producto retirado por e l  por­

tillo  91; de aquí resulta que e l producto P ^  retirado por 

el p ortillo  92 tiene la  composición de los productos Pgq y 

Pa2> l 118 el Producto retirado por el p ortillo  93 tiene 

la  composición de los productos P ^  y P^g» y 9-Ua 91 produc­

to tercero p ,̂ retirado por el p ortillo  94 de la  segunda 

mitad del refinador de cascada 82, debajo del tabique 95, 

está aán más enriquecido con relación al disolvente A.

Aunque, por razones de sencillez, e l proceso de 

cascada rniiltiple se expone a base de condiciones de circu­

lación que den productos A de igual composición y productos 

13 también de composición igual, esto no es una condición 

obligada del procedimiento, mi efecto de las condiciones 

de circulación sobre talas composiciones se explica más ade­

lante.

has siguientes escalas de circulación 39 presen­

tan para indicar e l grado de separación qua se puede obte­

ner utilizando el procedimiento de tr ip le  cascada de las

-  19 -
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figuras 7A, 7B y 8. Sodas los valores que se indican son 

calculados, a base de un sistema ternario hipotético parti­

cular. liste sistema tornarlo consta principalmente de un 

componente A, y comprende además pequeras cantidades de un 

soluto B con coeficiente de segregación k mayor de 1 , y de 

un soluto C con coeficiente de segregación k laenor de 1 .

Los solutos B y C se hallan presantes a concentraciones - 

iguales, y se segregan igualmente en direcciones opuestas 

en el refinador. Para los fines da estas escalas, el caudal 

]?2 es de 100 volúmenes por unidad de tiempo. La coposi­

ción de carga Cf de cada uno de los dos solutos es de 0,2  ̂

en volumen, de modo que 0-?(B) = 0^(0) = 0,2;é en volumen.

Los símbolos empleados en las siguientes escalas son los 

de las figuras 7A y 7B.

f  0,2C = 100. Suponiendo una colocación adecuada de los por­

t i l lo s  87, 91 y 94, y cantidades convenientes de productos 

retirados, las composiciones de los productos *a l» *a2 y 

Pa3 son idénticas a las de P^qt ? b2 y pb3* ’te'a.aado del 

aparato que se u tiliza  en esta escala es t a l t que cada uno 

de los  productos Pa l , Pa2 y ^ 3  contiene lüy de B y una can­

tidad insignificante de C, y cada uno de los productos Pbl» 

p y  P ^  contiene 10,í de 0 y una cantidad insignificante 

de B. Sea Pal = Fbi  = 1 volumen.

Pai = 0,9A 4 0,13 = 1,0 volumen

Pbi A 0,9A 4 0,10 = 1,0  volumen

= 97,8A 4- 0,1B 4- 0,10 = 98 volúmenes 

que contienen alrededor de 0,1^ de A y alre­

dedor de 0,1# de B.

Retirando Pa  ̂ y P-^ a la  concentración de 10;é

ESPALA 13

Los volúmenes de A, B y 0 en son 99,6A 4 0,2b
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de los solutos 3 y 0, respectivamente, por volúmenes mitad 

de los de P ^  y Pfcl.

?a2 = =0 ,5  volumen

Pa2 = 0»45A 4 0,Q5B = 0,5 volumen

P3 = 96,9A 4 0,05B 4 0,050 = 97 volúmenes

que contienen alrededor de 0,05$ de 3 y  alre­

dedor de 0,05$ de 0.

Retirando asimismo la  mitad de las cantidades de 

B y de 0 contenidas en

Pa3 = = 0,025 volumen

Pa3 = 0,225A 4- 0,025B = 0,25 volumen 

P4 = 96,45 4 0,025B 4 0,0250 = 96,5 volúmenes 

que contienen alrededor de 0,025$ de soluto B 

y 0,025$ de soluto 0.

Un las condiciones mencionadas, se ve que en tres 

fases continuas escalonadas en el punto de alimentación, el 

contenido en impurezas de i ,  retirado en el p o rtillo  94 co­

mo F4 , se lia reducido en un factor aproximado a 8, mientras 

que se retiran a la  vez productos enriquecidos en B y tam­

bién productos enriquecidos en 0. ¿£1 la  escala 1 » anterior, 

e l caudal decreciente en cada refinador sucesivo contribu­

ye a asegurar el enriquecimiento relativo en 3 y 0 en cada 

fase subsiguiente. 3n ciertas circunstancias, para conse­

guir e l enriquecimiento indicado puede ser necesario aumen­

tar la  longitud de la columna en fases sucesivas. Bal apa­

rato puede asemejarse al de la  figura 8, salvo que la  forma 

general de la  p ila  sería trapezoidal, con la  base ancha co­

rrespondiente a l a  pared de la  p ila  que contiene e l porti­

l lo  94, o bien circular, con tabiques o paredes circulares 

sucesivos que definan refinaciones de fase posterior y ni­

vel in ferior, del centro a la  periferia. La escala siguien-
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te es similar a la  13, salvo que el procedimiento se dis­

pone de modo que e l volumen de los productos pal> *a2 y 

P&3 j y también de Pb l, P-o2 y P ^ , sea i<3ual. 3a estas con- 

diciones, las concentraciones de productos A y de productos 

B sucesivos no son constantes» sLno que disminuyen respecto 

al soluto de importancia.

BSOALA 23.

Baleando al mismo sistema ternario hipotético de 

la  escala 13, y con un programa de descarga que rinda co­

rrientes iguales de productos A y 3, del mismo enriqueci­

miento relativo:

?2, = 99,SA 4- 0,23 4- Q,2C = 100 volúmenes, que 

contienen 0,2~'¡t de B y 0,2,5 de C.

2*2 = 97,8a 4- 0,18 4- 0,1C = 98 volúmenes, que con­

tienen alrededor de 0,1$ de B y 0,1/5 de C.

]?3 = 95,9-1 4- Q,05B 4- 0,050 = 96 volúmenes, que con 

tienen alrededor de 0,05/5 de 3 y 0,05/5 de C.

P4 = 93,95A 4- 0,025B 4- 0,0250 = 94 volúmenes, que 

contienen alrededor de Q,027?5 de B y 0,027j£ 
de 0.

3e ve que esta escala de circulación de produc­

tos A y B con menos soluto en promedio que los de la  esca­

la  1 ®, mientras que F4 no es tan puro respecto a A como el 

mismo producto de la escala 1 ®.

Si e l tabique 63 en la  figura 5A es ¿nás oorto que 

e l receptáculo 60, y no lo  toca por ninguno de sus extremos, 

el refinador difásico equivale a tras refinadores monofási­

cos que funcionan en cascada, como se indica en las figuras 

9A y 93. da el esquema de la  figura 3A, la  carga P entra en 

el refinador intermedio 100 por la admisión 101, y los pro­

ductos P  ̂ y pb salen del refinador 100 por las posiciones
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102 y 103, respectivamente, convirtiéndose ea cargas para 

el refinador 104 de la  izquierda y el refinador 105 de la  

derecha. Las flechas de trazos IOS, 106a y  106b indican las 

direcciones de paso de zonas. Segiín esta disposición, se 

concentran solutos con coeficientes de segregación in ferio­

res a 1 en e l producto P ^  retirado por 107, y solutos con 

coeficientes de segregación superiores a 1 en e l producto 

P-̂ p retirado por 108. Ja la  figura 9A, los productos Pa2» 

retirado de la posición 109, y P ^ » retirado de 110, están 

enriquecidos respecto a material disolvente.

la  figura 9B es equivalente a la figura 9A, con­

templada después de hacer girar los refinadores 104 y  105 

segiín indican las flechas de trazos 111 y 112. Con los re­

finadores 104 y  105 vueltos en un ángulo de 90a, segdn se 

expone, todo paso de zona señalado por las flechas 106,106a 

y  106b va de izquierda a derecha. Si los productos Pa2 y 

*b2, ambos enriquecidos respecto a material disolvente, 3e 

combinan para formar producto Pc, retirado por aL portillo  

113 en la  figura 93, tenernos la disposición presentada en 

la  óltima figura.

has figuras 10A y 10B exponen una variación en al 

refinador difásico, 3n esta variante, e l tabique 12o llega 

hasta la  pared 121 del refinador 122, y permite así aislar 

má3 el producto Pc de la oarga F y de los productos Pa y Pü. 

13n el sistema ABC discutido con referencia a las figuras 5A 

y 5B, Pa, retirado por 123 , es rico respecto al soluto 3, 

que tiene un coeficiente de segregación mayor da 1. 31 pro­

ducto P^, retirado por el portillo  0, está enriquecido res­

pecto al soluto 0, que tiene un coeficiente de segregación 

menor de 1, mientras que el producto Pc, retirado por el

portillo  125, es mucho más puro que la  carga F en cuanto al
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soluto C, por hallarse moho más lejos del p ortillo  124. Sin 

embargo, suponiendo una segregación igual de los solutos 3 

y 0, el producto P0 es meaos puro que la  carga B respecto 

al soluto 3. Aunque ta l variación puede no ser ventajosa en 

un sistema ABO semejante, conviene cuando B se separa de A 

más fácilmente que 0. 31 diagrama equivalente se expone en 

la  figura 10B.

la  disposición representada en las figuras 11A y 

11B es una cascada de dos y medio refinadores de dos sec­

ciones, oon la  tabicaoión del aparato de las figuras 10A y 

10B. Empleando este montaje, pueden calcularse fácilmente 

escalas como las 19 y 29 precedentes. Oon ta l sistema, y su­

poniendo extracciones de volumen mitad de cada producto A y 

B sucesivos, cargados en 1, introducidos por 130, para un 

sistema ABO, como antes, se obtienen productos P ^ , P£.-:- y 

Pb3 retirados por 131, 132 y 133, enriquecidos respecto a 

B; productos Pbl, ^b2 y ^ 3 » ^¿tirados respectivamente por 

134, 135 y 136, y enriquecidos en soluto C; y un torcer pro­

ducto enriquecido respecto a A, con una pequeña cantidad 

de soluto 0 y más cantidad de soluto B que e l producto P4 

de la  figura 7B, y con los mismos coeficientes de segrega­

ción en iguales cantidades. Esta especie es de utilidad cuan 

do el sistema es ta l que e l coeficiente de segregación de B 

es más favorable que e l de C.

El comentario siguiente se refiere  a considera­

ciones de trazado y ecuaciones que deben tenerse en cuenta 

al diseñar aparatos de transporte zonal, fambián se presen­

tan cálculos de caudales y composiciones de productos fina­

les en determinadas circunstancias.

los problemas de trazado en el procedimiento de

transporte de fusión zonal son similares a los planteados
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por otros procesos continuos de dos fases, como la destila­

ción fraccionada, y es de esperar que toda persona familia­

rizada con parámetros de trazado ds cualquier procedimiento 

de este género, sepa diseííar aparatos eficaces de transpor­

te zonal, medianto ciertas substituciones adecuadas en las 

ecuaciones de trazado conocidas, na finalidad principal de

esta sección es indicar quó parámetros son de importancia 

en e l desarrollo de ecuaciones de trazado para qsgos fines.

3n muchos sentidos, los procedimientos del presente inven­

to se parecen a los da la  patente anterior de EUA número 

2.7.39.045. licuaciones de trazado convenientes para uso con 

ese procedimiento continuo de fusión por zonas, denominado 

a veces "fusión por zonas en vacío", se exponen en Journal 
of Metals, febrero 1955, vol. 7, púgs. 297 a 303. Estas ecua 

clones, en ciertas circunstancias, se pueden aplicar direc­

tamente al trazado de aparatos ds transporte zonal. Aquí se 

hace referencia tales ecuaciones de zonas en vacío.

Como la  naturaleza del procedimiento de vacío zo­

nal básico es ta l que, en condiciones constantes, e l volu­

men de una zona fundida no varía duranoe el recorrido, la  

especie de procedimiento de transporte zonal que aquí se ex­

pone es una en que se mantiene ta l volumen constante, y pa­

ra este fin  3e ha elegido la  representada en las figuras 2a  

y 2B. A fin  de aplicar directamente las ecuaciones de vacío 

zonal usuales, es necesario también lim itar e l transporte de 

material a la  corriente que no desborda la  in teriic is  sólido— 

líquido. Ya se han estudiado las condiciones de rebosamien­

to , y, como queda descrito, cuando este exceso es importan­

te, se puede reducir al mínimo e.apicando tabiques corno los 

del aparato de la  figura 3. Incluso cuando no concurran es­

tas des condiciones supuestas, o sea cuando haya una vacia-
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ción da volumen a onal durante el ¡jaso, o en caso da rebosa­

miento ta l que al transporte de material no se lim ite al 

área comprendida por inerficios fu.adido-liq.uido encima de 

la  superficie de una zona fundida, las ecuaciones aquí re­

producidas sirven de primera aproximación razonable. Cuan­

do e l volumen de la zona fundida aumenta al acercarse a la  

admisión, debe entenderse que la eficacia de separación es 

algo mayor -que la indicada por estas ecuaciones, de modo que 

se trata de aproximaciones conservad eras. Si el rebosamien­

to es importante, el grado da separación indicado por las 

ecuaciones es algo mejor que el obtenido en la  práctica; 

por tanto, s i  se dan tales condiciones de rebosamiento, y 

no son suficientemente reproducibles para podar desarrollar 

ecuaciones precisas que lo tengan en cuenta, hay que intro­

ducir en ellas un factor de seguridad, la  magnitud de este 

factor de seguridad depende en primer término da la  pro­

porción de transporte de material capaz de rebosar, y de 

la  distancia de rebosamiento. Por ejemplo, suponiendo que 

éste se aproxima a 50,ó del transporte tota l da material, 

en una distancia media de cerca de una longitud de zona, 

es adecuado un factor de seguridad del orden de una o dos 

longitudes da. zona suplementarias en la  longitud de sec­

ción de columna, 1  ̂ o Lg.

la  primera ecuación aquí consignada es de equi­

lib r io  de material, con validez para todos los procesos 

realmente continuos:

3? = w + P (3)

W = Corriente d3 desecho.

P = Corriente de producto.

Si las corrientes se coordinan bien, a ser posible, como 

en el sistema binario usual, la  posición de carga corres-
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ponde a la  posición, de columna jus contiene material de 

composición Cf, donde este símbolo indica la  composición 

de la  carga. De igual modo que en otros procesos conti­

nuos, la  separación óptima se consigue bajo esta condición, 

5 y se supone aplicable a la  exposición siguiente. Desde lue­

go, no lia de suponerse que esta condición sea necesaria pa­

ra la  práctica de los procedimientos de este invento, pues 

cualquier variación en la  composición del material ccaite- 

nido en la  columna en la  posición de carga, reduce simple- 

10 mente la eficacia de separación, y no produce efecto algu­

no sobre e l mecanismo efectivo.

Da razón ?/ „ depende de Cp y Cw, concentraciones 

de soluto importante en e l producto y e l desecho, respec­

tivamente como sigue:

15 Sean

C = °ca O,, (4)p f
y

Cw = A cf  (5)

donde y son constantes.

2o De las ecuaciones (3 ), (4) y (5) y un equilibrio

de soluto, resulta:

P/W = ( /  -  1)/(1 - * )  (6)
La razón F/W puede regularse variando la  dimen­

sión horizontal de la  sección de columna, la  longitud, de 

25 zona, e l grado da inclinación, el espaciado de zonas o los 

ritmos de tránsito. Las expresiones de P y V/ en términos 

de la  longitud de zona^ , la  altura o desnivel h y la  lon­

gitud de sección de columna L se han dado ya en las ecua­

ciones (1) y (2 ).

30 ¿¿ouaoiones de la sección de enriquecimiento.

Dados una composición de carga Of, un coeficien-
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te de segregoi&a k del solato, y una composición prefij'ar­

da 0p del producto, puede calcularse la  longitud de la sec 

ción de enriquecimiento a base de una longitud elegida 

de zona y un caudal de material por zona, empleando las 

siguientes ecuaciones:

*0 = 1 lo *  íuj f 31 -i7 1
T 0 3 T H T  [ U  J j

(7)

donde B̂ ,, W y f  son caí atantes, que dependen de i  , P y k, 

y vienen dadas por

B, ( t + 2) = 1 + 2L, t  /k

k r-,TI=ETB JT~ 1 1 ~ ^  J

a’

(JÜ =

( 8)

(9)

(10 )

cuyo término P se define en la  ecuación (1 ).

Estas ecuaciones señalan ciertas restricciones 

del valor de *  que se pueda alcanzar, las cuales se re­

sumen en la  tabla I  siguiente.

Sabia I
Limites de la relación de purificación 

para la  sección de enriquecimiento

Valor de k Margen
I® = 0

de
I13 =°o

Margen de 
y

Margen de 
u»

Signo de 
Bg

*  < t . a) y 0 n 0 _ -1 a 0 ( f )t f  s TF~

h r < k<1 y 0 a k 1 H ( - )

k 1 o> y 
líu» f k a 4- ^ 0 (- )

31 cálculo que si¿gue muestra el uso de las ecua-

clones precedentes para determinar una longitud reque­

rida de la  sección de enriquecimiento dados un desnivel, 

una longitud de zona fundida, un coeficiente de 

ción y un producto P buscado.
segrega'
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Cálculo ilustrativo 1. f  '.)

Dados / = (0 ,3 ), 3? = (0,2) y k = 0,5, hallar la  

longitud de sección Lj requerida para un factor de purifi­

cación prefijado x = 0,01. Da la  ecuación (8) é B,, (1) = 1 

f  Bjí¡ (0,3)/(0,5).

Bg = 0,87 

De la  ecuación (9)

<*J = 0.5■cs3)Tg;b7Tfo;̂ r

(a)

( l - e 0,87(0,25) = - 0.27

De la  ecuación (10) 

De la  ecuación (7)

n c ,(lp.*,̂ l).(Pt.?ll)ll = _ i 50.5 -  (0.2) (b )

I ;  =
g r e W n- ** K87 -x] ) íüLi°3f1;o»í0>
licuaciones para la  sección de substracción 

Seguidamente se exponen varias ecuaciones co­

rrespondientes para determinar la  sección de substracción 

Lgí

1
13 = lo g +1 ( 11)

donde Bg, fe y Y son constantes que dependen de f  , >7 , k 

y , y vienen dadas por

(1 2 )
" k

a-k

3Bs (£_T^) = í  + B ¿
 ̂ 1c

• kí f i '
(13)

(14)
T .  b3 [v a  -  í  ( 1-E ) ]

-  eBs <
y W está definida en la  ecuación (2 ). Las restricciones f i ­

jadas para los valores deyá por las ecuaciones (11) a (14)

se resuman en la  tabla I I
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Sabia I I

Valor de k Margen de  ̂ Signo dev Signo d9 B
H  = 0 Lg =<«

k<l 19 ^ t (l-k)/vr (+)si/i<í (1 -k )fvr (*)

l (l-k ^V ( - ) * Í / W  ( l - l c ) ^ (+)

l<k<_¿_
tjvr

k/ b 0 (-) H )

l£ p* t .
e ,w ty'b (K-r)/lb (+) (-)

3

31 siguiente cálculo ilustra e l uso de las ecua­

ciones ( l l )  a (14) para determinar la  longitud de sección 

Lg requerida a fin  de obtener una composición ;í dada del 

desecho.

Cálculo ilustrativo 2.

Dados i  = 1 , ,/ = 0,1 y k = 0.5, y prefijado un /i 

igual a C-̂ /Ĉ  = 4,3, la  longitud de sección de substrac­

ción I 3 requerida se calcula como sigue?

De la ecuación (12).

QBg(0.9) = 1 J. Bg 

Bq = 1.40O

De la  ecuación (13) 

„  _ 0.5
6 = 0.5 (S ¿

)

0.158.

( d )

Ce)

De la  ecuación 14

25
Y =_ 1.4 (.1 ) x (4.8) -  ( 1 ) x (.5 )

1 4- 1.4 -  4.05

De la  ecuación (11)

( f )
= +0.017

l 3 -  T0'.'4'3'4')TI74Ü7 los
2.0 longitudes de zona.

+ 1 =

(s)
30 La exposición que sigue se re fiere  a considera­

ciones prácticas que deban tenerse en cuenta en la  ejecu-
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ción de los procesos res aliados. Gomo la  mayoría de estas 

consideraciones son idénticas a las de fusión sonal por 

cargas o a las del procedimiento de fus ión sonal continua 

descrito en Journal of ..¿tais, febrero 1955, vol. 7, págs.

5 297 a 303, remitimos a tales descripciones, si interesan

más detalles.

Los procesos anteriores no se han descrito en 

términos da sistemas disolvente-soluto específicos. Los 

sistemas a que estos procesos pueden aplicarse comprenden 

10 todos los que contienen al menos dos ingredientes, uno de 

ellos, por lo  menos, coa un coeficiente de segregación su­

perior o in ferior a la  unidad, y en los cuales el material 

se puede someter a una transformación, de fase de sólido a 

liquido y otra vez a sólido, án  ocasionar un cambio perju- 

15 d ic ia l desde el punto de vista de un objetivo particular 

de elaboración. Los materiales que satisfacen este último 

requisito se mencionan aqui oomo "fusibles". En la  b ib lio­

grafía se indican coeficientes de segregación para una ex­

tensa gama de materiales, caí referencia a esquemas cons- 

20 titucionsd.es del sistema, o recurriendo a métodos conoci­

dos, por los cuales pueae.i obtenerse tales valores a par­

t i r  de consideraciones termodinámicas. Véase, por ejemplo, 

A. Hayes y J. Chip man, fraasactions A.I.LI.3., 1939, vol. 

135, pág. 85.

25 Oomo es sabido, los valores efectivos de k en

condiciones de solidificación real d ifieren de los valo­

res de equilibrio. Guando se desvían de ese modo, invaria­

blemente se aproximan a la  unidad, disminuyendo así la  e f i ­

cacia de separación en todos los procedimientos que depen­

den de tales factores para este objeto. La desviación del 

valor de equilibrio es consecuencia de escasa difusión del
30
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soluto 3.1 una región fundida, y de cualquier difusión apre­

ciadle 3xi la  región sólida. Diversos medios de conseguir 

que el valor efectivo da k se aproxime al de equilibrio,me­

jor and o la  eficacia de separación, comprenden agitar la  re­

gión fundida, reducir e l ritmo de cristalización con obje­

to de evitar la  retención de soluto en la  región sólida, y 

aumentar el gradiente de temperatura en la  in terfic ie  an­

terior líquido-sólido.

3n la  b ib liografía  se lian mencionado valoras efec 

tivos de k para diversos sitemas binarios. (Véase, por ejem 

pío, Hayas y Ohipman, para valores k de varios solutos en 

hierro; J.Pfann, Journal of Metals, vol. 4, págs. 86l,y 

R.R.Hall, Physical Review, vol. 88, pág. 139, para solutos 

en germanio; R.M.McPea, Journal of Chemical Physics, vol. 

18, pág. 855, para solutos en cloruro sódico, y J, Pauly 

y ?. Cua, Comptes Rendus, 1957, vol. 244, pág. 1212, para 

solutos en nitrato potásico.

Como el grado de separación para dimensiones da­

das de aparatos depende solamente del número de longitudes 

de zona en la sección de columna para condiciones dadas de 

corriente, cualquier grado de separación obtenible por me­

dio do un valor k dado se puede conseguir con un mínimo de 

una zona fundida en correspondencia con un solo calentador 

en el refinador. Sin embargo, se ahorra tiempo disponien­

do calentadores lo más próximos que se pueda. 21 lím ite úl­

timo del número de calentadores en una sección dada es,des­

de luego, e l máximo que resulta de mantener un plano só li­

do de material en alguna posición entre dos calentadores. 

Otras condiciones que pueden imponer un mínimo de espacio 

eatre calentadores, aun manteniendo ese puente sólido de
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material, compre Me la necesidad da un intercambio de ca­

lo r  ta l que descarte un Indice de difusividad en el sólido 

próximo al que exista en el líquido. Guando el sistema en 

elaboración sea ta l que exponga a índices de difusividad 

insólimameate elevados en el sólido, puede ser necesario 

adoptar precauciones suplementarias para mantener la  tem­

peratura del sólido por debajo de la  temperatura de fusión 
del sistema.

Disminuyendo los espacios entre calentadores y 

la  longitud de zona i  se reduce el tiempo necesario para 

alcanzar condiciones de estado constantes. Una longitud me­

nor de zona permite ade irás un número mayor de fases de pu­

rificación para una longitud dada de columna.

Dado el alto grado de comprobación de pureza ne­

cesario al fabricar dispositivos semiconductores, y en - 

atención a las cantidades crecientes de tales materiales 

que se necesitan hoy, los procedimientos descritos son par­

ticularmente útiles para preparar materiales que hayan de 

emplearse en esos dispositivos. D3tos materiales compren- 

úsn los semiconduoüores elementales, como s ilic io  y gema— 

nio} y también compuestos dotados de talas características 

semiconductivas extrínsecas, por ejemplo, los compuestos 

binarios fosfuro de aluminio, arseniuro de aluminio, aati- 

moniuro de aluminio, y otros compuestos de los grupos - 

I I I - 7  y II-VT, así como compuestos ternarios, por ejemplo, 

solaniuro de antimonio y plata, AgSb3e2.

31 invento se ha descrito necesariamente a base 

de formas concretas de realización. Los entendidos en la  

materia pueden idear fácilmente diversas modificaciones; 

por ejemplo, aunque se han resellado refinadores completos, 

es sviaenoe que es posible emplear ventajosamente refina-
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doras ooxi una sola sección., rectificadora o substractiva, 

en la  que la  adaisión está junto a una u otra salida, u ti­

lizando e l principio de transporta zonal de este invento, 

iambián es indudable que loo calentadores se puou.au mover 

alternativamente, avanzando a un ritmo fijado para un nú­

mero entero de longitudes de zona, y volviendo rápidamen­

te a su posición in ic ia l, que corresponde, an el caso de 

emplear más de un calentador, a una región fundida oreada 

por un calentador precedente que siga un plan similar de 

recorrido. Por eso, la  descripción precedente se conside­
ra simplemente ilustrativa, y no lim itativa del alcance del 

invento.

----===* Ñ O P A  t— ----

Se reivindica como objeto de esta patente:

1). Procedimiento continuo de refinación por re­

distribución de los ingredientes de un material fusible, 

contenido en un receptáculo y compuesto ele dos o más in­

gredientes, uno de los cuales por lo  meaos, tiene un coe­

fic ien te de segrepación que d ifiere de la unidad; el cual 

comprende hacer avanzar e.i una dirección, regiones o zo­

nas, alternativamente calientes y frías, a través de una 

parte por lo menos de dicho material, siendo la  tempera­

tura de la zona o zonas calientes igual o mayor que e l pun­

to de fusión del material y la  temperatura de la zona o zo­

nas fr ía s , in ferior a este punto de fusión; caracterizado 

por retira r material del receptáculo en una primera posi­

ción, en cantidad menor de la  contenida dentro de una zona 

caliente , cada vez que se funde el material en dicha posi­

ción, y añadir en una segunda posición, mas alta que la



primara, material fusible del sistema oa tratamiento, en 

cantidad igual a la  cantidad retirada; siendo tales las 

condiciones de elaboración, que cualquier acción en la  ca­

ra superior del material fusible en tratamiento produce 

5 efectos, de nodo que la  retirada y la  adición de material

hacen que la  cara superior del material en tratamiento que­

de inclinada entre la  posición de extracción y la  da admi­

sión o de carga, con al punto más alto de la  superficie 

inclinada en correspondencia con esta posición de admisión 

10 o carga.

2 ) . Procedimiento según la reivindicad, ón 1, ca­

racterizado por retirar material del receptáculo, en una 

tercera posición, situada a ta l nivel que se forma una se­

gunda superficie inclinada del material en tratamiento, cu-

15 yo punto de mayor altura corresponde oon la  posición de 

carga.

3 ) . Procedimiento según la  reivindicación 2, ca­

racterizado por retirar material en una cuarta posición de 

ta l nivel que la  superficie del material en tratamiento,

20 entre la  cuarta posición y al menos una de las otras posi­

ciones de extracción, queda inclinada, con su punto más ba 

jo en correspondencia con la  cuarta posición, y el declive 

de la  superficie del material cerca de esta cuarta posi­

ción es opuesto al del material próximo a la  segunda posi- 

25 ción; y porque el material situado junto a la  cuarta po­

sición está separado tísicamente del material próximo a la  

segunda posición, y las mencionadas zonas o regiones rela­

tivamente caliente y fr ía  atraviesan el material en trata­

miento en la  misma dirección a ambos lados de dicha separa- 

30 ción fís ica .

4 ) . Procedimiento según la  reivindicación 3, ca-



y

ract erizad o porque el material sometido a tratamiento t ie ­

ne dos superficies inclinadas, una entra las posiciones 

xerimara y cuarta, y otra entre las posiciones tercera y 

cuarta.

5 5). Procedimiento segiín cualquiera de las reivin­

dicaciones precedentes, caracterizado porque en todo mo­

mento existe dentro da cada región o zona fr ía  un plano 

transversal completamente sólido que corta la  dirección de 

recorrido de las zonas calientes.

10 6). Procedimiento segdn cualquiera de las re i­

vindicaciones precedentes, caracterizado porque los mencio­

nados ingredientes comprenden un ingrediente principal y 

al menos dos ingredientes secundarios, uno por lo  menos 

de los cuales tiene un coeficiente de segregación numéri- 

15 camente mayor de 1, y otro por lo menos de los cuales t ie ­

ne un coeficiente de segregación menor de 1.

7). Procedimiento segiín la  reivindicación 6, en 

relación con cualquiera de las reivindicaciones 2 a 4, ca­

racterizado porque la  primara posición en el receptáculo 

20 para retirar material comprende un primer portillo  de sa­

lida en un extremo de dicho receptáculo; la  tercera posi­

ción de extracción da material comprende un segundo porti­

l lo  de salida en el extremo opuesto del receptáculo; y la  

segunda posición de carga de material fusible, comprende 

25 una admisión situada entre los citados portillos de sa li­

da; mientras que dichas regiones calientes y friasestán es­

paciadas alternativanante y dispuestas para avanzar a tra­

vés del material fusible en una dirección desde la prime­

ra salida hasta la  segunda.

30 3). Procedimiento segán la  reivindicación 7, ca­

racterizado porque ei material en tratamiento queda sepa-
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rado ai dos porciones, que ao entran en contacto una 

otra, en un trecho substancial del receptáculo que inclu- 

ye las proximidades de la  admisión en la  dirección de avan­

ce de la región caliente y por lo menos un portillo  comple­

mentarlo de salida de producto, en la  porción de material 

en tratamiento que queda separada do la  porción situada al 

lado de la  admisión, estando cate p ortillo  consolementarlo 

situado a una altura ta l que la  superficie do material so­

metido a tratamiento descienda en dirección al citado por­

t illo , desde uno por lo manos de los citados portillos p ri­

mero y segundo,
9 ) , Procedimiento segdn la  reivindicación 3, ca­

rácter isado porque las dos porciones separadas de material 

en tratamiento, están en contacto íntimo en la  proximidad 

de los portillos primero y segundo, y la  superficie del ma­

te r ia l tratado queda inclinada en dirección al segundo por­

t i l l o  complementario, desde cada uno da los portillos pri­

mero y segundo,
10) , Procedimiento segiín la  reivindicación 8, ca­

racterizado porque las porciones separadas da materiales

en tratamiento están en íntimo contacto en las cercanías 

de un solo portillo  de producto,

11) . "Procedimiento continuo de refinación por 

redistribución de los ingredientes de un material fusiole",

dsta memoria consta de treinta y ocho páginas es­

critas a una sola cara,

BARCELONA, m 

P.A,
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