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Este invento se refiere a un procedimiento de re-
finacién por redistribucibdn de los ingredientes de siste-

mas fusibles soluto-disolvente, a fin de producir materisl
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de composicién deseada, Los procesos o métodos aqui expueg-

tos son continuos, y utilizan los principios de la fugidn
por zonas de la p;tente BUA ndmero 2,739,088, expedida el

20 marzo 1956, Ba comdn con otros procesos de fusién por zo-
nas, los mencionados aqui aprovechan variaciones de solubi-
1idad del soluto en fases sblida y liguide adyacentes del
materisl sometido a tratamiento, pera redistribuir el solu-
to, ¥y pucden aplicarse a sistemas de metales y sus aleacio-
nes; a sales y soluciones salinas, orgdnicas e inorgénicas,
y & obtros sistemas soluto~disolvente que pusdan someverss

a transformacibén ligquido-sélido,

Los principios de los procedimientos bésicos de
fusién por"zonas y su posible aplicacién universal son hoy
bien conocidos entre los expertos de la especlalidad. Den-
tro del campo de le refinacién solamente, estos procedimien-
tos han encontrado aplicacién en el tratamlento de un gran
némero de materiales, gque comprendean cuerpos tan diversos
como maberiales semiconductivos, por ejemplo, silicio ¥
germanio, y sales, como el nitrato potésico y ol tricloru-
ro de galio,

Sin embargo, los procedimientos de fusién por zo-
nas descritos en la patente antes citada son, por lo gene-
ral, procedimicntos de cargas o tandag, y adolecen de cie®-
tas limitaciones inherentes a todos los procedimientos in-
termitentes, Z1 propésito principal del presente invento os
adeptar ciertos priacipios bdsicos de la fusibn por zonas
a un modo de operar realmente continuo. La apliocacifn de
los mbtodos agqul expuestos pueden proporcionar una econo-
mi{s substanciel en aparatos y en mano de obra cuando inte-

rese elaborar uns cantidad relativaments grande de mate-—

riel, y ofrece ademés ciertas ventajas que aumentan toda-
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via la flexibilided de los procedimicntos de fusidn por zo-

nag, convirtiendo en précticas algunas operaciones que re-
sultan dificiles con aparatos de cargas o de funcionamien—
to intermitente,

Una ventaje importante en todas las operaciones
continuas que comprende el procedimiento del invento es que
se hace préctico el travajo cerca de la distribucibdn final
o dentro de ella, Asf{ como an la refinacibn zonal por car—
gas puede ser poco prdctico aproximarse a la distribucién
final, porgue la eficacia de los pasos dismiiuye a medida
que aumente su ndmero, operando continuemente puede utili-
zarse con economfa un periodo inicial largo, an el que se
llegue cerca dal estado constante, Una vez conseguido ese
estado, todo el material tratado después, se elabora nece-
gariamente en ese estado constante, si el material de esa
composicidn definitiva se retira virtualmente al mismo tiem-
po que se introducs material de carga. En tel modo ds ope-
rar, siempre que la composicién de la carga sea uniforne,
el material intermedlo en el refinador sirve simplemente de
vehiculo para establecer le composicién en las salidas.

Otras ventajas de la fusién continua por zonas -
comprende la posibilidad de cristalizar en disolventes. En
tal operacién, los mabteriales A y B que han de gepararse
son introducidos sa el aparato disueltos en un disolvente
comin C, Asf{ como, opsrando por taadas, le adicibén de este
disolvente requeriria su introduccidn repetida al comienzo
ds cada recorrido de la zona, en el procedimiento continuo

aquil descrito, el empleo del disalvente C no complica la

.técnica, puses ge aiiade como un simple componente de la car-—

&a,

Otra ventaja de este procedimiento es que un sis-
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teme de varios compoaceates se puedéAseparér en tres o més
productos, cada uno de ellos enriguecido en un componente
particular, de suerte qus un sistemas ABC puede separarse en
tres productos, uno eariquecido en A, otro en B, y el terce-
ro en C,

Por conveniencia, el procedimiento de este inven~
t0 se degcribe en términos de un sistems binario soluto-di-
solvents, ea el qus se supone, en términos generales, que el
soluto es le impurezae destinada a eliminarse, y que k, coe-
ficiente de distribucién, definido como la relacibén entre
las concentracionss de soluto en el s88lido congelado de una
zona fundida y en el liquido de la zona, es coastante y au-
méricamente inferior a 1. Debe entenderse que tal esgtipula-—
cién es sdlo cuestidén de conveniencia, y que el soluto, en
alsunas circunstancias, pusde ser el componeate en que se
enriquece el producto deseado, y on otras, cada unc de los
dos o mAs materiales finales puede ser un producto defini-
tivo conveniente, También 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-
tribucién k numdricaucnte mayor de 1, y que el invento no
ha de limitarse a su ajlicacibdn a sistemas binarios, Se con-
fia en que este procedimiento hallard extenso uso en el cam-
po de los semiconductores, por ejemplo, en el tratamiento
de silicio o germanio aleados con pequeiias porciones de
soluto o solutos a los que la teoria actual adscribe las
propiedades semiconductivas extrinsecas de los citados na-
teriales, por lo gque a veces se designen cano "impurezas
apreciables!" o "solutos aprsciables’,

o1 procedimiento del invento tiene por efecto se-

parar soluto y disolvente, precisamente en la clase de fu-
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gién zonsal por cargas que se denomina a veces "refinacidn
por zonas", pero ademds superpone al movimieanto de las zo-
nas lasg corrientes materiales de carga, desecho y producto,
21 aparato empleado paras este procedimiento puede congide~
rarse como una columna con una seccibén de eariquecimiento
¥y otra de substraccibn, como ea la destilaciéa continua,
En ssa colummea se introduce cargs entre las dos secciones,
¥ ol producto y el desecho se retiran por ambos exbremos,
dos métodos agufl reseiiedos son taubibn andlogos a los de
éestilacién coatinua, y son realmente continuos porgue el
movimiento de las zonas fundidas se puede interpretar cen
términos de reflujo, y porgue graduando cilertos parédmetros,
las relaciones del reflujo pusuen regularse a fin de obte-~
ner composiciones finsles prsfijadas,

Z1 procedimiento del presente invento utiliza -
corrisnte y contracorriente sin necesidad de slementos me-
cédnicos, exceptuado el de movimisnto de superficies de ce-
lefacciédn en ua solo sentido,

Bl procedimiento de este invento no es el primero
en que se adaptan los principios de fusibdn por zonas e la
operacién continua, Otros procedimientos contiauos semejan-
tes compreaden 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 conveniencis, al desg
cribir los métodos de este invento, pars facilitar su dife-
renciascién de los expuegtos en dichas patentes anteriores,
se mencionan como fusibn zonal por "transporte de zonas”,

iEn consgecuencia, el invento proporciona un proce-
dimiento para distribuir ingredientes de un material fugi-
ble que contiene por lo menos dos, uno de ellos con un coe—

ficlente de segregecién distinto de la unidad, Regiones o
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zonas relativamente calientes y frias, alternativamente es-

paciadas, se hacen avanzar ea una direccidn a través de una
porcién al menos del material alojado en un receptéculo; la
temperatura de la regidén caliente es por lo menos tan elta
cano 2l punto de fusibn del material, y la de la regién fria
es inferior a tal punto de fusibn, Il material se retira del
receptéculo, en una primera‘posicién, en cantidad wmenor de
la contenida en una regibn caliente, cada vez que se funde
el material en dicha posicién, Se agrege material fusible
en una segunde posicidn, més elevada que la primera, Este
material agregado ¢s del gistema sometido a tratamiento, ¥
su cantidad eg igual a la retirada, iss condiciones de sla~
boracién son talss que cualguier accidén en la cara superior
del material fusible en tratamiento produce sefecto, de modo
que la retirada de material y la adicidn de éste se tradu—
cen en uae inclinscidn de la cara superior del material -
tratado, entre la posicibdn ds substraccién y la de adicién,
La posicibn wds alta de la superficie inclinada correspon-
de a la de adicién de material,

En su forme de ejecucidn mds simple, el procedi-
miento ds este invento utiliza uneg carga substancialmente
horizontal en un recipiente abierto por arriba, con una sa-
lida del producto Jjunto a cada uno de los dos extremos de
aquél, y una admisién de producto en posicién intermedia,
Bn actividad, el material de cargsa se introduce por la ad-
misién de modo que la superficie del mismo gquede inclinada
desde la admisién hacia cala una de las salides. Haciendo
que una sucesidn de zonas fundidas atraviesen la cerga,por
la accién ds uno o varios calentadores y bajo la influen-

cla de la gravedad, cada zona, por ejercer un influjo nive-

lador sobre el material fundido que contiene, actua intrin;
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secamente como un vehfculo ds trausporte, y esta accida su~
2irid sl anombre de "transporte zonal',

Astas y otras caracterfsticas del invento se com—
prenderén mejor por la siguiente descripcibn detallada, con
referencia a los dibujos adjuatos, en los cuales indicans

Las figuras 1A y 1B, esquemas en elevacibn frontal
y terminel, ambos en seccidén, de un procedimiento de trans-
porte zonal monofédsico simples

Lag figuras <A y @B, esquemas en elevacién fron-
tal y terminal, ambos en seccién, de una variante del pro-
cedimient o de transporte zonal de las figuras 1A y 1B, des-
tinada =z mantener constante el voluuen zonal;

La figura 3, un alzado frontal, en seccibn, de un
procedimiento ds transporte zonal como el represeatado en
las precedentes figuras, con tabiques para regular més el
transporte de material;

Las fTiguras 4A y 4B, esquenas de la circulacidn de
soluto y de material ea un procedimiento de transporte zonal
monofédsico;

Las figuras 54 y 5B, esquemas de la circulacibn
de material y de soluto en un procedimisnto de transporte
zonal difdsico tipico, ea los que se indica la retirada de
tres producbos, cada uno de ellos enriguecido ea un distin-
to componente de la carga;

La figura 6, una perspectiva de un procedimiento
de transporte zonel difédsico, que muestra el efecto de un
tabique gobre el transports de material;

Las figuras TA y 7B, esquemas de la circulacidn
de material y de soluto en un procedimiento de transporte
zonal polifdsico;

La figura 8, uas perspectiva de un aparato adecus—
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do para uso ea un procedimiento p;éifg%féo‘éoﬁé“éi de 1as£v
fizuras TA ¥y T3;

Las fisuras 94 y 9B, esqusmas de la circulacién
de material y dz soluto ea un procedimiento difésico;

Las figuras 104 y 10B, esguemas de tal circula-
0ién en un procedimiento difésico variants del de las figu~-
ras 9A ¥y 9B, en €l que una disposicién distinta de tabique
produce una separacién entre dos de las corrientes de pro-
ductos;

Las figuras 114 y 11B, esquemas de un procedimien-
to polifésico que utiliza la disposicibn ds tablque de las
figures 104 y 10B.

@n la descripcidn que sigue de las fisuras, se
admite lo siguientes

1, El transports zonal ve de izquierds a derecha,

2. Un soluto determinado tiens un cosficiznte de

distribucién k numéricamente inferior a 1,

3, Un producto final prefijado contiens uenor can-

tidad de este soluto que la carga,

3n las fisuras 14 y 1B se representa ua refinador,
de transporte zonal monofésico en funcionamiento continuo,
Bl eparato consiste en una larga pila o recipiente abisrto

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

_producto 3, y uia adnisidn 4. B&n este supuesto, el produc—

to extraldo por el portillo derecho 3 en la figure 1A esté
eariquecido en soluto, y se considera por ello como desecho,
mientras que el material retirado por el portillo izquier—
do 2 de la figura 1A contiene menos soluto que la carga, ¥
ge considera como producto.

Z1 material 5 sometido a tratamiento se inserta

en el eaparato por la aduisibén 4, ¥y se hace que zonas fundi-



10

15

20

25

30

-9 - feﬁ,’&

T R q

das 6 y 7 vajan avenzando a travéds de este material, de iz-

quierda a derecha, por medio de calentadores adecuados cua-
lesquiera, como sl calentador 8 de la figura 13, el cual se
mueve de izquierda a derecha con relacién a la pils 1,

Un volumen P de carga a través de la edmisién 4
mantisne el mabterial 5 a la altura hy por encinma de la sa-
lida de producto 2, y a la altura hy, por encima de la sali-
da de desecho 3, In estas condiciones, la configuracién cons
tante de la superficie de 1la carga 5 se aproxima a una 1i-
nea recta ea cada direccibn, desde la admisidn 4 hasta la
salida de producto 2 y desde la admisién 4 hasta la salida
ds desscho 3, con un declive +hapE en la seccidn de earique-
cimiento 9-10 y -hy/Lg en la seccién de substraccién 10-11.
Bl volumen de caudal por paso de zona viene dado por el éres
del tridngulo de trazos 12-13~14 indicado ea el extremo iz~
quierdo de ia carga 5, ol cual denota el liquido quz se de-
rramnga cuando una zona fundida de loagitud ¢, cozo la Zona
6, se halla en su posicién iniecial en el extremo izquierdo
de la pila 1,

Bn las condiciones indicadas, los vollmsaes de
caudal por paso de zZona sons

P =hy {21, (1)

hy, ¢ °/2Lg (2)

donde ¥ designa el voluuen circulante de producto; h,, la

y W

2levacidn o altura de eariguscimicnto de ia carga 5 =a la
admdisibén 4 por eaciua de la altura de carga 5 en el porti-
1lo de producto 23 ¢ , la loazitud de la zona fundida sa la
direccibn de recorrido; Lz, 12 loazitud de la carga eutre
la admisién y el producto, es decir la longitud 9-10 de la

carga 5; W, el volumen circulante de desecho, es dacir =l
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y o
gue sale por el portillo de dssecho §f ﬁ%,éia clevaciba o
altura de substraccibn de la carga en la posicibn de entra-
da, por encima de la alture de la cargm en el portillo de
desecho 3; ¥y Lg, la longitud de la seccién de substraccién,
o loagitud de la carga eatrs la posicidn de entrada y el
portillo de desecho, es decir la longitud 10-11 de la car-
za 5, estando todas las cantidades expresadas en unidades
compatibles,

in tales circuastancias, la corriecate P es opuesta
al traansporte zonal, mieatres que la corricate W lleva la
misma direccidn del transportec zonsl, aungue debe advertir-
ge que estas direcclones provienen solamente del convenio
mencionado antes, Lasg corrisntes de volumsn P y W puczden
regularse por separado variaado los perdustros de alturas,
lonzitudes des secclones, longitudes de zona y anchuras de
seccibn transversal, in este senvido, debe seiialarse que las
corrientes de producto y de desecho no dependen de la alitu—~
ra de seccidn transversal, aunguz, Collo se Verd luego, es~-
ta Ultima dicensi 8n estd relacionada con la composicibdn del
produecto y del desecho,

Ll proczdimisnto de egte invento no depende del
transporte de maberial por efccto de cambilo de densidad, y
pare simplificar la exposicibn, se supone que ese transpor—
te no existe, Desde lusgo se reconoce gue cuando se prdduce
un cambio de dsasidad de la fase sélida a la liquida, puede
transportarse una pequeiia cantided de material por obre del
paso de las uwismas zonas fundidas, ya se tralte de un proce-
dimiento discontinuo o de un procedimicnto coatinuo, Por
ejemplo, en un sigtema ds zZermanio en el que la deagidad de

la fase liquida supsra a la de la sblida, el transporte de

meterial por efecto del cambio de densidad slgue la direc—
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cién del paso de zona,

Bl céculo del transporte de material por cfecto
del cambio de densided se he analizado en la bibliografis
(véase por ejemplo, W,G.Pfenn, Transactions of A,I.M.3,
1953, vol, 197, péz, 1441), Z1 citado artfculo expone asi-
mismo dngulos criticos de inclihacién quz pueuen utilizar—
se en el aparato can el fin de eliminar este mscanismo de
transporte de material, si sge quiers,

Por razones bien conocidas para los familiariza-
dos con procedimientos contianuos a reflujo, como la desti-~
lacibn fraccionada, se considera conveniente aumentar la
seccidn transversal de la columna ea la direccidn de la ad-
misién, La conveniencia de tal cambio de seccidn transver—
sal se deriva del reconocimiento de jue gumentan las co-
rrientes de reflujo al aproximarse a la admisién., Puede cal-
cularse el aumento éptimo de la seccibn transversal (véase,
por ejemplo, ll,Benedict, Multistage Separation Processes,
Transactions of A,I,C.3,, 1947, vol, 43, pég. 41),

&l procedimiento de este invento, por contar con
el movimiento de gravitacién del materisl fundido desde la
posicibn de eatrada, ea cada una de dos direcciones que si-
guen plenos inclinados hacia los portillos de salida, se
edapta bien al aumento ds seccidn transverssl de la colum=
ne en la direccibn de la admisién, El aparato bdsico repre—
sentedo en las figuras 1A y 1B, que utiliza una pila de fon-
do plano, tiene la propiedad inherente de proporcionar el
trazado mejor de la columna, y basta s8lo disponer los de—
clives convenientes de carga para obtener el aumento apete-
cido de volumen en la direccién de la admisién, Ia seccibn
transversal pucde ajusterse adn wds variando la longitud

de zona y también la aachura de la pila a lo largo de ls
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Pero la variacién del volumen zonal en la direc-—
cibn de le admisidn no ss una caracteristica obligada de
este invento, il cambio de trazado que puzde traducirse en

un volumen zongl constante sara todo ol aparato, comprende

~disminuir la aanchura de la pila en la direceibdn de ls admi-

8ién; reducir la longitud de las zonas en la uisma direc—
cién, ¢ inclinar las superficies dei fondo de la pila pera
hacerlas paraelelas al declive natural de la carga, Un sparg-
t0 que responde a este Ultimo trazado se representa ea lag
figuras 24 y 23,

21 aparato de las figuras 24 y 2B funcions exasc—
tamente lo mismo qus el de las Ffiguras 1A y 1B, salvo que
el fondo ds la pila 20 estd inclinado en &1 y 22, paralelo
8 las superficles en declive de la carza 23 en 24 y &5,cen
objeto de hace; constante el volumen Zongl., Como en 8l pro-
cedimiento de las fisuras 14 y 1B, en la carga 23 se pro-
ducen zonas <6 y 27, y se hacen pasar a través de la carae
23, por influencia de calentadores méviles, como el calen-
tador 28, que se mueve de izquierde a derecha, Tl matorial
de alimentacibn se introduce en fornma liquida, granular u
otra a través de la admisién 23, que puede constituir un
portillo de salida de otro refinador, 31 transporte de ma-
terial se efectia como en el procedimiento de las fizuras
1A y 1B, utilizundo la corricate de gravedad y las zoaas
fundides como vehfculos. Cada vez que una zona fuadida se
encuentra en su posicidn iniciel en el extremo izquierdo de
la pila 20, se retira material fundido, como producto, por
8l portillo de producto 30, ¥y la cantidad da material reti-
rado se representa en esquema por el tridngulo 31-32-33 pa-

ra cede zona de loagitud¢ . Cada vez que una zona como la
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26 o 27 se eacuentra ¢a su posiciba fingl en sl exbremo dé—
recho de la pila 20, se rstira material de desecho por el
portillo respectivo 34, 3En estas figuras s2 ecmpleanr los mig-
mos sfmbolos que ea las figuras 14 y 1B para alturas, longi-
tudes ds secciba de enriquecimiento, etc,, de wmodo que las
corrientes de volumen ea este aparato pusden calcularse -
taubida a base de las ecuaciones (1) y (2),

De ordinario, la inclinacién de las superficies
de la carga en aparatos como el de las figuras 1A y 24, ¥
las condiciones (érmicas de slaboracibn, soa tales que la
corriente de material liquido se limita a la zona fundida
de que se trabe, de modo que ese material no circula pasada
la suporficie linite dz esa zona, Aua cuando se produzea tal
circulacibn, como pueds ocurrir cuando la inclinacibn de la
gsuperficie de la carga es grande, o cuando el gradieate de
temperatura en la interficie, o superiicis intermsdiam, sé-
lido-liquido, mds distante de la zona es pequeiio, cualguier
material gque rebage la zZona ge coungela genearalmente sobre
la supoerficie dsl material sbélido adyaceate ds la cargm, e
interrumpe todo rebosamisnto wWlterior, Una pequeiia cantidad
de zse exceso, aulque reduce naturalmente alzo la eficacia
da separaci6n, no suele ser tan grave guz requisra adoptar
precauciones inoportunas, 3in embargo, cuando interese re-
ducir tal desbordamicnto, bastard una variacibn del apara-—
to0 segda se represeata en la figura 3., Jste problems puede
ser més grave en la seccidn del aparato en que el transpor-
te de material sigue la direccién del paso de zona, como la
secceién derscha o de substraccidn de las fisuras 14 y 24,

&l método de la figura 3 es gimilar 8l de las fi-~
guras pracedentes, y se realiza en ua aparato compuesto de

una pila 40 de fondo plano, una adaisién 41, un portillo
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de producto 42, un portillo de d=zsecho 43, y uao o varios

calentadoras no repregentados, de donde resultan una o va—
rias zonas fundidas 44, con interrsicio aatsrior 45 e inter-
ficlo posterior 46, que se umusven a través de la carga 47,
de izquierda a deracha, Como en los casos ya descritos, la
carga se introduce por la admisidn 41, y el producto y el
desecho se raotiran por los portillos 42 y 43, respectiva-
mente, cada vez que una zona fuudida 44 se eacuentrs en la
posicidn final adecuada dentro de la carga 47. 3L material
se traasporta por corrieatve de gravedad, utilizando las zo=
nas méviles, como la 44, =a calidad de vehiculo. .l apara-
to repregsentado en egta figura difiere de los anteriorses en
gue ilacluye uaa seric de tabiques verticales 48 que descien-
den un poco por debajo de lassuperficies 49 y 50 de la car-
ga 47, leles tabiques, quz pueden hacerse de cualquler ma—
terial adecuado no coataminante, con punto de fusibn subs-
tancialmente mds elevado que el del material ds carg 47,
sirven para evitar todo rebosamiento subgtancisl de mato-
rial por las superficies inclinadas 49 v 50, oés alld de la
interficie sdélido-liguido ea declive de la zma 44, tal co-
mo la irmprficie 46 ds la zona fuidida 44 representadas, por
ejemplo,

Este aparato de transporte zonal de las figuras
1A y 1B, y su funcionaamiento, pueden representarse como muies
tran las figuras 44 y 4B, Zn estos esquemas, la carga P en-
tra por algin punto 55 ea la columia 56, y los productos
finales Py y Py, designados por P y W/, segda nuestro conve-
nio, salea por los extremos izquierdo y derascho 57 7 58 de
la columna 56, respsctivauscats, Si la carga F consiste en
un disolvente .. coa una pequsiia concentracibn de ua solu-

%o By cuyo k es weaor de 1, Py serd mis pobre en B y Py més
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rico en B que la carga, En comin con otros procedimicntos
continuos, un funcionamiento eficaz regquicecre geaneralme.atbe
que la cargs se introduzca en el punto en que s compogi-
cidn sem aproximadameite lg wmisma que deabtro de la columaa,

Las figuras 54 y 53 sol represeasaciones esquemnb—
ticas de un mdtodo ds transporte zonal difédsico, cuyo e
pleo produce la separcecién de un sistemn de tres componsn-
tes, Como ejemplo, 32 sl refinador 60, por su admigibén 61,
ge introduce una carga P compuesta de disolvente A, uana po—
quefia cantidad de soluto B, con k mayor de 1, y una psgue-
fia cantidad de w1 soluto C con Xk menor de 1, Il paso de la
zona, de acuerdo cwa lo convenido, va de izquierda a dere-
cha, como Iindican las flechas de trazos,

Bl tabique 63, segin se indica, ocupa toda la sec-—
cién treasversal del refinador, evitando asf el contacto ea-
tre lz zona fuadida 64 y la zona fundida 65 durante el paso
a lo largo del tabigque, 2a estas condiciones, el producto
Pa retirado del extremo izquierda del refinador 65, es nds
rico en B, y el producto Py retirado del extremo derecho del
rofinador 67 estéd eariquecido ea ol componsate C, El1 enri-
guecimiento en B de Py indica necesariamente una reduccién
de componente C que dicho producto contiene, De menerasnélo-
ga, el producto Py coantiene menos componente B que ol mate-
riel de alimentacibn, ia segunda seccibn del refinador, si-
tuada debajo del tabiques 63, redistribuye de ..uevo los com~
ponentes de los productos Py, y Py, lo cual da un tsrcer pro-
ducto Pg, que se retira por 638 y estd enriquecido en disol-
vents A,

Pars figurarse la segunde seccidn del refinedor,

hay que recordar gqus la composicién Py coansta en primer lu-—

gar de digolvente A y soluto B, este @ltimo con un coefie
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ciente k de segregacidén uayor de 1; y qﬁe‘ia coiposici6n Py

comprande ante %odo disolvente A, més soluto C con coeficien
te de sesgregacién inferior a 1, Considerando el producto Py
separadamente, s=e ve que ¢l paso de la zona 65 de lzquierde
a dercche a través de este materiml, en la jarte baja del
refinador, debajo del tabique 63, produce una nueve coacen-
tracibn de componeate B ea la regién terminal 66 del refi-
nedor y un eariguecimiento en solvente 4 en el portillo 68,
Tl paso similar de la zona 65 de lzquierda a derecha sa la
parte inferior deracha del refinador da por resultado uns
nueve separacién de los ingredientes del prodicto Py, gue

se traduce asimismo en un movimiento neto del disolvente A
hscia ol groducto retirado por 68. Como se aprecierd uejor
con refersncia a la figura 6 que he de describirse, el trang
porte ds material ea la segunda seccidn del refinador, re—
presentada esguemdticamente como la poreidn del mismo situa-
da debajo del tabiqus 63 en la figura 54, se efectfia en vir-
tud de la corriznte de gravedad de maberial fuadido dentro
de zonas tales como 65, por declives cuya alture menor co-—
rresponde a la posicién 68, mientras gue su altura mgyor co-
rresponde a las poslciones de las elevacionss uenores de las
superficies inclinadas de la porcifn de carga compreal ida
en la parte superior del refinador. Aungue, como se repre-—
senta ea ega figura, las corrisnbtes que convergsn en la po-

gicién 68 se cowbinen para dar el producto P

a? tal combina-

¢1lén es innecesaria, de modo gque dos productos separados,
anbos enriguecidos en 4 con relacibn a los compuestos Pg ¥
Py, pueder retirarse de portillos adyacentes divididos por
el tablqus 69, indicado ea la figura 5A cowo una linsa de

trazos, 5i se emplea un tabique 69, los dos productos reti-

rados a cada lado de este tabigque se representaa por rle-
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chas de trazos P§ y P!, Desde lueﬁé@ o 65
P,y ? estén en posicioges corrzgpondientes en ol refina-
dor; la situacibn Sptima de estos portillos depende de la
composicibn del material ea tracamiento,

In la figura 6 se representa en persgpectiva un
pormenor del aparato ea que se efectia el procedimisnto de
las figuras 54 y 58, Zl tipo de aparato sxpuegto es de pila
abierta, con pared exterior 60 y tabiqus central 63, La car-
ga ce latroduce por &l portillo 61; el producto Pb ge reti-
ra por el portillo 67, y el producto P,, por el portillo
68. Se observa que ¢l nivel mis alto del material de cargm
70 corrasponde a la posicibn de alimemtacida 61, y el nivel
mAs bajo corrzsponde a la josicibdn del portillo 68, mien-
tras qua el material se halla cn un nivel intermsdio en el
portillo 67, La superficis alta del material dz carga TO
tiene ua declive opuesto y niveles distintos a uno y otro
lado del tabique 63, La superficiz del material de carze 70
entre el extremo del tabique 63 y el portillo 67 es comin a
las secciones primera y seguade fel rofinador, con una pen-—
dlente pequeiia, pero definida, de la superficie en esta re-
glén, que corresponde a la escasa rapidez de extraccidn de
meterial de composicién Py por el portillo 67,

Aungue el método de las figuras 5A, 5B ¥y 6 se ha
degorito referido a un sistems de slimsntacién ABC, en el
que interesa separar cada uno de los tres componentes, pus—
de considerarse también como un sistema biaaric BC, con coe-
ficiesntes de segresmcibn k en un material disolvente A cuya
adicién provoqus una separacién mis completa, 1 método re-
presentado, por dejar extraer meterial disoclvente A puri-

ficado, permite retirer una conceatracién uayor de B y C

por cada extrsmo del refinador,
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Para alsunos sistemas, a wenos gue la circulacibn
sea muy lente comparada con la de reflujo zonal, ol produc—
to Pg retirado en el mésodo de la figura 6 puede aln enri=-
quecerse mis e.1 relacién con el disolvente A, En tales con-
diciones, puz aeadisponerse en cagcade refinadores de dos
gecciones como el de las figuras 5A, 5B y 6, para purificar
mds ese material disolvente, Las figuras TA, 7B y 8 son dia-
gremas y esquemas del procedimiento y del aparaio, con una
cascada triple de tales aparatos de seccidn doble, Zste apa-
reto se compone de tres refinadores de seccién doble 80, 81
y 82, cada uno de los cuales funciona como el de la figura
6, con el Gercer producto de cada escalédn utilizado como
cerga para el siguiente, De igual modo gus e los otros mo-
dos de ejecucién del procedimicnto de este invento, todas
las corrientes se regulan de wodo dirscto por las diferen~
cias de aivel entre los portillos, Un material de alimeantea-
cibn, desigaado por Fl para los fines de las figuras TA ¥
73, con dlsolvente A como ingredieate principal, saluto B
con coeficiente dz sesregacién wayor de 1, ¥y soluto C con
coeficisnte de ssaregacién menor de 1, se introduce por el
portillo de admisidn 83, Las superficies de este material
de carga estén en declive en la primera nitad de la prime-
ra cascada 50, en la direcciba de awbos portillos 84 y 85,
Al pasar la zona de izguierdas a derscha, el producto reti—
rado por sl portillo 84 estd enriguecido en soluto C, ¥y el
retiredo por el portillo 85 lo estéd en soluto B, La super-
ficie del material en tratamiento en la jarte inferilor o
seguada de la primera cascada 80, debajo del tablyue 86,es
inclineda, coa elevaciones wdximas en posiciones corrsspoil-

dientes a los dos exbtremos del talbique 86, y con la minina

a aivel del portillo 87. Z1 majerial que passa por el porti-
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1lo 87 cstd eariquecido con relacifa al disolvente A,

Dste moterial se considera sghora como una gegunda
carga desizada por Py en la figura 74, introducida en el
segundo refinador 81 de cascada, Supbngase que los produc-
tos Pyo ¥y Pyo, retirados respectivamcute por los portillos
88 v 89, son de composicién idéatica a la de los productos
Pgl ¥ Pyp3, retirados por los portillos 85 y 84 del primer
refinador 80 de cascada. n estas circunstancias, el paso
de zona por la seguada altad del refinador 81, debajo del
tabigque 90, se traduce ea circulacidén de un material mds
enriguecido en disolveante A por el portillo 91.

En el refinador que representa la figura 8, el
proceso se repite de nuevo en el tercer refinador de casca-
da 82, considerando como F3 ol producto retirado por el por-
tillo 91; de aqul resulta que el producto PaB retirado por
8l portillo 92 tiene la composicibn de los productos Pgy ¥
Pgyos que el producto Pb3 retirado por &l portillo 93 ticne
la camposicidn de los productos Py1 ¥ Pypy ¥ que el produc-
to tarcerc By, retirado por &l portillo 94 de la segunda
mitad del refinador de cagscada 82, debajo dsl tabique 95,
estéd aln wds enriquscido c¢on relacibn al disolvente A,

dungue, por razones ds sencillez, el proceso de
cascada miltiple se expone a base de coadiciones de circu~
lacién que den productos A de igusl composicidn v productos
3 tambidn de composicibn igual, esto no es vna condicidn
obligada del procedimiento, il efecto de las condiciones
de circulacidn sobrs tzles composiciones se explice wls ade-
laate,

lLias sigulentes escalas de circulacibn se presen—
tan para indlcar el grado dz separacidn qus se pucds obbte-

ner utilizando el procedimiento de triple cascada de las
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calculados, a base de un sistema ternardo hipostédiico parti-

cular, Zste sistema tornario coasta principalmente de ua
componsnte A, y comprende ademhs peguenas cantidades de un
soluto B con coeficisnts d2 seoregacién k wayor de 1, y de
ua soluto C con cozficicnte de sesrszacidn k uwenor de 1,
Los solutos By C ze hallan presenies a conceatraciones -
iguales, ¥ se segregan igualmente cen direcciones opuestas
en &l refinador, Parse los flaes de estas escalas, <l caudal
P es de 100 voldmenes nor uaidad de tilempo, La composi-
cibn de carga Cp dz cada uno de los dos solutos es de 0,2%
en volumen, de modo qua Cp(B) = Cp(C) = 0,255 en volumen,
Los sfmbolos eupleados en las sigulentes escalas son losg
ée lag fizuras T4 y TE.

ESCATA 18

Los voldmenes de 4, By C eca Fy son 99,64 + 0,2B
+ 0,2C = 100, Supoaizndo una colocacibn adecuade de los por-
tillos 87, 91 y 94, y centidades convenientes de productos
retirados, las composiciones de los productos Pgy, Py ¥
Pg3 son idéaticas a las de &y, Ppp ¥y Pp3. 4 trazado del
aparato que se utiliza ea este escala es tal, gue cada uno
de los productos Pgy, Pgpn ¥ Fgy cont ieae 105 de B ;7 una can—
tidad insi-nificaate de €, y cada uno de los productos Pbl’
Py ¥ Pb} contiene 10,4 de ¢ y una cantidad iasigaificante
de B, Sea Pgl = Py = 1 volumen,

Py = 0,94 + 0,13 = 1,0 voluuen

Ppp # 0,94 + 0,1C = 1,0 volumen

Py = 97,84 + 0,1B + 0,1C = 98 voldamenes

qus contienen alrededor de 0,14 de A y alre-

dedor de 0,1/ de B.

Retirendo P, ¥ Pyo a la conceatracibn de 104
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de los solutos B y C, respectivadénte, por voldmenes mitad
de los de Eal T Py

Poo = sz = 0,5 volumen

Pgo = 0,454 + 0,05B = 0,5 volumen

i

que conlienen alrededor de 0,05% de B y alra-—
dedor de 0,05/ de C,

Retirando asimismo la wmitad de las cantidades de
B y de C contenidas en F3.

Pg3 = Py3 = 0,025 voluuen

Pg3y = 0,8254 + 0,025B = 0,25 volumen

Fyq = 96,45 + 0,058 # 0,025C = 96,5 voldusncs

gqua contienen alrededor de 0,025;4 de scluto B
¥y 00,0255 de soluto C.

In las condiciones mencionadas, se ve ques en tres
fases coatinuas escalonadas en el punto de alimentacibn, el
cantenido en impurszas de 4, retirado en ¢l portillo 94 co-
mo Fyg, se ha reducido en un factor aproximado a 8, mientras
que se retiran a la vez productos enriquecidos en B yv tam-
bién productos enriquecidos en C. . lua escala 18 aaterior,
el caudal decrecicats en cada refinador sucesivo contribu-
yo & asegurar el enriguecimiento relativo en 3 y C en cada
fase subsiguileuabe, Gn cisrtas circunstancias, pars conge-
guir el eariquecimiento indicado puede ser necesario aumen—
tar la loangitud de la columna en fases sucesivas, Tal spa-
rato puede asemejerse al de la figura 8, salvo que la forma
general de la pila serfa trasezoidal, con la base anchs co-
rrespoadlente a la pared de la pila que coantiene el porti-
1lo 94, o bien circular, con tabiques o paresdes circulares
sucesivos que definen refinaciones de fase posterior y ni-

vel inferior, del centro a ia periferia, La escala siguien-
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te es similar a la 14, salvo quezéi pro;edlmlento se dis-
pone de modo que el volumen de los productos Pa1s Poo ¥y
Pg3, 7 tambiédn de Pply P2 ¥ Pb3’ sea igual, IZn estes con~
diciones, las conceatraciones de productos A y de productos
B sucegivos no soa coastanbtes, sino que disminuyen respecto
al soluto de importancia,

ESCALA 28,

Cmpleando ol mismo sistema ternario hipotédtico de
la egcala 1%, y con un programa de descarzga que riada co-
rrieates lguales de productos A y B, del mismo einrigueci-
miento relativos

F, = 99,64 # 0,23 + 0,2C = 100 volimenes, que

contisner 0,2% de B y 0,25 de C,
P, = 97,84 + 0,18 + 0,1C = 98 volduenes, que con-
tienen alrededor de 0,14 de B y 0,14 de C,
P3 = 95,94 + 0,058 + 0,05¢C = 96 voldmesnes, que con
tienen alrededor de 0,055 de B y 0,055 de C,
By = 93,954 + 0,025B 4 0,025C = 94 voldmenes, que
cont isnen alrededor de 0,027% de B y 0,027%
de C,

Se ve que esta escala de circulacidn de produc—
tos A y B con menos soluto en promedio que los de la ssca-~
la 18, mientras que Fg4 no es tan puro rsspecto a A como el
mismo producto de la sscala 18,

Si el tablgque 63 en la figura 54 es s corto que
el receptéculo 50, y no lo toca por alnguno de sus extremos,
el refinador difédsico equivale a tres refinsdores monofisi -
cos gqus funcloaan en cascada, como se 1lndica ea las figuras
94 y 90, d4n el esquena de la fizura SA, le carga T eatra en

ol refinador inisrmedio 100 por la admisibéa 101, y los »ro-

ductos Py y Py, salea del refinador 100 por las posiciones
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102 y 103, recpectivameate, convirtiéndose en cargas para

el refinador 104 de la izquisrda y el refinador 105 de la
derecha, Las flechas d= trazos 106, 1064 y 1063 indican las
direcciones de paso de zonas, Sezdn esta disposicién, se
camceatran solutos con coeficieates de sesregacidn inferio-
res a 1 en el producto Pal retirado por 107, y solutos con
coaficientes de segregacién superiores a 1 en el producto
Pyo retirado por 108, .n la figura 94, los produckos Pg2y
retirado de la posicidbn 109, ¥ Py, retirado de 110, estén
eariquecidos respecto a material disolvante,

La figura 9B es equivalente a la figura SA, con-
templada despubds de hacer girar los refinadores 104 y 105
segfn indican las flechas de trazos 111 y 112, Con los re-—
finaderes 104 y 105 vueltos ean un dngulo de 908, sezda se
expone, todo paso de zona seialado por las flechas 106,1064
¥ 106B va de izquierda a derccha, Si los producktos Pgo ¥
Pyo, ambos eariquecidos respecto a mabterial disolveante, se
combinan narse formar producto - retirado por el portillo
113 en la fizura 93, tenemos la disposicidn prssentada en
la 4ltima figura,

Las figuras 10A y 10B exponen uns variscién en =l
refinador difédsico, Zn esta veariante, el tabique 120 llzga
hesta la pared 121 del refinador 122, y permits asf aislar
méds el producto P, de la carga I y de los productos Py ¥ Py
En el sistems ABC discutido con referencia a las figuras 54
y 538, Pa, retirado por 1243, es rico respecto &l soluto 3,
gque tisns un cosficieante de sezrsgacibn mayor de 1, E1 pro-
ducto Pb, retirado por el portille ¢, estéd enriquecido res-
pecto al soluto C, qus tiene un coeficieats de segregacidn

menor de 1, mieatras que sl producto P,, retirasdo por ol

portillo 125, es mucho wds puro que la carga F en ciaunto al
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solute C, por hallarse mucho més leaos del portillo 124, Sin

embargo, suponicndo una segregacién igual ds los solutos B
¥ @, el producto P, es meios puro qua la carga F respecto
al soluto B, dungus tal variacibn puede no ser ventajosa en
un sistoms ABC semejaante, conviens cuando B se separa de A
méds fécilmenbe que €, Bl diagrama equivalzate se expone en
la figura 10B,

La disposicia representada ea las figuras 11A ¥y
11B es una cagscada de dos y nmedio refinadores ds dos sec-
ciones, con la tabicacidn del aparasto de las figuras 10A ¥y
10B. Empleando este montaje, pueden calcularse facilmante
escalas como las 12 y 22 pracedentes, Con tal sigtema, y su~
poniendo extracciones de volumen mitad de cada producto A ¥y
B sucesivos, cargados en 1, introducidos por 130, para un
sistema ABC, como aabes, se obtieiren productos Pgi, Pgo ¥
Pp3 retirados por 131, 132 y 133, eariguscidos respecto a
B; productos Ppl, Ppo ¥ Pb3’ ratirados respsctivancate por
134, 135 y 136, y eariguscidos en soluto C; y un tercsr pro-
ducto F4 eariquecido resgpscto a A, con una pequaila cantided
de scaluto C y mds cantidad de soluto B que el producto Py
de la fiura 7B, y con los mismos coeficientes de segrega-
cién en iguales cantldades, EZsta especie es de utilidad cuan
do el gistems es tal qus el cocficicate de segregacién de B
es nds favorable que el de C,

Bl couwentario siguiente se reficre a considera-
clones dz trazado y ecuaclones qus debei tenerse en cuenta
al diseiar aparstos de traasporic zonal, lfambidn se presen~
tan cdlculos dc caudales y couposiciones dc producios fina-
les en determinadas circuaistancias,

Los problesmaes de trazado en el procedimicnto de

transporte de fusidn zonal son similares a los planteados
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por obtros procesos coatinuos de dos fases, como la destila~
cidn fraccionada, y es de esperar que toda nersoaa familia-
rizada con pardu:tros do trazado de cualguier procadimisnto
ds esbte zdnsro, sepa diselar apuracos efilcaces de transpor—
te zonal, mediaatc ciertas substituclonss adicuadas en las
souaciones de trazado conocidas, La finalided priacipal de
osta seccifn es indicar qué pardmestros son do ilmportancia
en el desarrollo dec ecuaciones dz trazado para astos fines,
#n maichos sentidos, los nrocedimientos del presseants iaven—
to se parscea & los de la patente asterior de TBUA ndmaro
2.7.39.045, Becuaciones de trazado convenientes para uso con
sse procedimiento continuo de fusiba por zonas, denominado
a veces "fusin por zonas en vacio", se exponen en Journal
of Metals, febrero 1955, vol, 7, pégs. <97 a 303, Estas ecua
ciones, en ciertass circunstancias, 5e pusden epiicar dirzc-
tameate gl trazado de aparatos de traasporte zonal, Aqui se
nac: referencia tales ecuaciocnes ds zonas en vacfo,

fomo 1la& 1aturclsza del procedimiento de vaclo zo-
nal bdsico es tal qus, ea condiciones coastantes, el volu=—
men de una zona fuadide no varfa durantc el recorrldo, la
especie de procedimiento de traansporte zonal que agul se ex-
pone es una ea que se mantiene tal volwaei coagtante, ¥y pa-—
ra este Fin se ha 2lsgido la representada en las fizuras 2A
7 2B, A fin de aplicar directameate les ecuaciones de vacfo
zonal usuzlss, es necesario tamoida limivar el traansporte de
material a 1a corricate que no desborda la interiicis sélido-
1{quido, Y= se haa estudiado las condiciones de rebosanien—
to, y, cowo gquade descrito, cuando gsbe axeeso es importan—
te, se pueds rzducir al nfnimo empleando tabiques como los
del aparato de La fiura 3, Incluso cuzil o ho concurren 8s-

tas dos coadiciones supuestas, o gea cuando haya una varia-
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cibdn de volumen zonal durcante el pPaso, 0 8 caso de rebosg-
miento tal que a8l transporte dz mat=rial no se limite al
drea comprendida por insrficios fuadido-liquido cucime de
la swerficie de une zoaa fuandida, las ecuaciones agufl re-
producidas sirven de priumsra aproximacién rézoaable. Cuan~—~
do el volumen de la zona fundida aumcnta al acercarse a la
admisién, dzbe cntonderse quz la coficacia de separacién ss
dlgo mayor gue la indicada por estas ecuacilones, de modo que
se trata de aproximeciones conservadoras, Si ¢l rshosamlen—
to es importante, el grado ds separacibn indicado por las
ecuiaciones es also wejor que el obisnido en la prictica;
por tanto, si se daa talss condiclones de rebosamiento, ¥y
no son suficientemente reproducibles pars poder desarrollar
ecuaciones precisas que lo tzagan en cuenta, hay que intro-
ducir =n ellas ua factor dz seguridad. La masnitud de este
factor dz seguridad depeande en primer término de la pro-
porcidn de bransportz de usterisl capaz de rabosar, y de
la distancia d2 rsbosamiento, For ejemslo, aupoariszndo que
dote se aproxima a 50,2 del transporite total ds meserial,
ea1 una alstancis media de cerca de una longitud de zona,
es adecuado un factor de seguridad dsl orden de una o dos
longitudes de. zona suplementarias en la longitud de sec-
ciba de coluina, Iz o L.

La primera ecuacida agqud consigiada es de equi-~
librio de material, col validez nsara todos 1os procesos
realmente continuoss
W 4+ P (3)

W = Corriznte de desecho,

r

P = Corrisnte de productko,
Si las corrientes se coordinan bien, a ser posible, como

en el sistema binario usual, la posiciédn de carga corras—
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ponde & la nosicidn de columne e contiene material de
composicibn Cp, doade este simbolo indica la compo =i cibn
de la carga. De igual modo que e otros procesos conti-
nuos, la separacién Sptima se consigue bajo zsta condicidn,
¥ se supone aplicable a la exposicién siguicnte, Desde lue-
2o, no ha de supoacrse qus c¢sta condicién sea néessaris pa-
ra la oridctica de los procedimientos de este invento, pues
cuslquier variacibn e: la composicién del material conte-
nido en la columis =n la posicibn de carga, reduce simple-
mente la aficacia de separacién, ¥ no produce efecto algu~
no schre el mecenismo sfective,

La razén F/w dspende ds Cp ¥ C, concentraciones
de scluto importante en @l producto y el desecho, respec-—

tivameate como sigues

Sean
CP %da Cf (4)
Yy
donde y son coastantes,

De las ecuaciones (3), (4) ¥y (5) 7 ua equilivbrio

de soluto, resultas
P/ = (/4 - 1)/(1 - ) (6)

Le razén P/W pusde regularse variando la dimen-
gida horizontal de la secciba do columna, la loangitud de
zona, el grado de inclinacibn, el espaciado dz zoaas o los
ritmos de btrédnsito., Las exprosioaes de P y W en términos
ds la loagitud de zonadl , la altura o desnivel h y la lon-
gitud ds seccién de columna L se haa dado ya en las ecua-
cionss (1) y (2).

Bouaciones de la seccidn de enriguecimiento.

Dados una composicibn de carga Crf, un cosiicizn-
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te de segrezmcidn k del soluto, y una composicibn prefija~
da CP del producto, pucde calcularse la loagitud de la sec
cibn de eariguecimisnto L, 2 base de una loagitud clegide
de zona y un caudal de najasrial por zona, ewmpleando las
sizuientes ecuaciones:

L, = 1
(0. 43475,

log Ew Yy - (7)
otr )

donde BE’w y ¥ so1 coistantes, qu: dependen del y PV Kk,

¥ vienen dadas por

oy (6+P) =143 ¢,k , (8)
w = k - oF S
(T-E)E; [l e (9)
(k~13¢
Y=kt - (10)

cuyo tdrmino P se define eun la ecuacién (1),

BEstas ecuaciones sejialan ciertas restricciones
del valor de % que se pueda alcanzar, las cusles ss re—
sunen en la tabla I siguisante,

Zabla I

Limites de la relacién de purificacién
pare la seccidn de eariguecimiento

Valor de k¥ Margen de Margen de Ilkrgen de Signo de
Iy =0 Ip=w Y w Bm

k <€-+—6.P_ “f-l_l 0 0a -~ -1 a0 (+)

{TE'G{d ‘f)'.pt Y cak < -1 (=)

k1 ui'ﬁ'u ¥ ka4 > O (=)

21 cédlculo gque sigue muestra el uso de las scua-
ciones precedentes para determinar uasa longitud I‘E reque-
rida de la secciba de earigusciuniznto dados ua desnivel,
une loagitud de zoaa fuidida, ua coeficieate de scirega-

cidn y un vroducto P buscado.
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Célculo ilustrativo 1.

Dados £ = (0,8), ¥ = (0,2) ¥y k¥ = 0,5, hallar la
longitud de seccidbdn IJE requerida para un factor ds purifi-

caciba prafijado x = 0,0L. Do la ccuacidn (8) € B, (L) =1

5 + B; (0,8)/(0,5).
De la ecuzciba (9) (2)
= .27(0.2 -
w 2oy - (1= 003y o g ey
10 De la ecuacida (10)
(0.5)(0,8)
R T B (®)
Ds la ecuacidbn (7)
L. = 1 U QRPN [ﬁ'ls..l])tléilongi— (c)
- 60131(008;) lob é O.‘-'? .0 ) tl;.d@s de zona
15 JZeuaciones para la seccidin de substraccibn
Sesuidesuzitiz se exponed varies ecuaciones co-
rrespondientes para determinar la seccidn de substraccién
Lgs
2 U = 5.1']3"3:35 log [{.3_2_:'.15 +l} (11)
donde BS, & ¥ Y soa counstantes que dependen de ¢, W, k
Yy A , ¥y vienen dadas por
Bsle-¥) 1 48, ¢ (12)
o &
. 1-k
25 5=14!;§ (13)
t
B, {wa-( (1-k)
Y= *] { /S/ Z] (14)
1+ Bg - SBS
¥y W estd definida en la escuacidn (2), Las rectricciones fi-
30 Jjadas para los valores de/g por las ecuaciones (11) a (14)

se resuamen en la tabla II.
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Tabla II
Valor de k Margen deA 3izno deY Yimo de By
k<l ke £(1-k)/w (+)Sig<l (1-k)/w (+)

X p(1-x)w (-)siA=L (1), W (1)

l<ke f /o 0 (=) (+)
E.w
e ks (K-v)/Llo (+) (=)

8l sizuiearte cdlculo ilustra el usgo de las ecua-—
ciones (11) a (14) para determinar la loagitud de saccién
Lg requerida a fin dz obtener una couposicibn W dada del
éesecho.

Gdlculo ilustrativo 2.

Dados ¢ =1, /= 0,1 ¥k = 0.5, y prefijado ung
igual a Cp/Cr = 4,3, la loagitud de secciba de substrac-—
cidn Lg rsquerida se calcula como sigues

De la ecuacidbn (12).

eBs(0.9) — 113

1.40

g * (GJ-"-;} ()

il

By

De la scuacibdn (13).

0.5
& 0.5 (—I-— 0015 . (e)
De 1la ecuacibn 14 (£)
_l.4 (L1) x (4.8) - (1) x (.5)
Y= TTi.46-4.05 = 0.007
Dz la ecuacidén (11)
1 ' (4.8)(0,158) - (0.5)]-1- 1 -
Ls = tooasaTaoy %8 [ ROV
2.0 longitudes de zoaa, (g)

La exposicibn que sigue se reficre a considera-

ciones nrécticas que debei tenerse ea cusiata en la sjecu—
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cibdn de los procesos reseiiados, Como la nayoria de estas
consideraciones son iddaticas a las de fusidn zonal por
cargzas o a las del procedimiento de fus ién zonal coatinua
descrito en Jouraal of .etels, febrero 1955, vol, F, pégs.
297 a 303, reaitimos a tales descrinciones, si lnteresan
més detalles,

Los procesos eabteriores no se han descrito en
términos de sisteims disolvente-soluto especi{ficos. Los
sistemas a qus estos procsesos pucdsa aplicarse couprenden
to0dos los que coantienen al menos dos ingredientes, uno de
ellos, por lo menos, con un coeficiecate de seregacibn su~-
perior o inferior a la unidad, y en los cuules el maberial
ge puede someter a una traasformacidn de fase de =blido a
liquido y otra vez a sgbélido, sin ocasionar ua cambio perju-
dicial desde el punto ds vista de un objetivo particular
de elaboracibén., Los malcrisles qus satisfacen este dltimo
requisito se mencionan a,uil como "fusibles”, In la bibllo-
grafla se indican co:ficizntes do sesregacidn para uns ex—
tonsa zama de materizles, coa rzfzrencia a esgucemas cong-—
titucionales del sistema, o recurrisado a métodos conoci-
dos, por leos cualss pusus.l ovbenerse tales valores a par-
tir de consideracionses termodindnicas. V8ase, por ejemplo,
A, Hayes y J, Chipuan, Transactions A,I,1LZ,, 1939, vol,
135, pég. 85.

Como es sabido, los valores efectivos de X en
condiciones de solidificaciba real difisren de los valo~
res de equilibrio, Cuzndo se desvian de ese modo, iavaria-
blemeate se aproximen a la unidad, dismiauyeado asf la efi-
cacie de separacibn en todos log procedimicntos quz deden—
den de tales factores nara este objsto., La desviacibn del

valor ds equilibrio es consecuczncia de escasa difusibn del
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soluto za una rezibn fuadida, y de cualquiecr difusidn apre-~
ciable 2a la rezidn 561lda, Diversos aedios de conssiuir
que el velor efectivo de k se gproxime el de eguilibrio,us-
Jorando la oficacia de separscibdn, compreaden azitar la re-—
gibn fuadida, reducir el ritmo de cristalizacida coa obje—
to de evitar la roteancidn de soluto en la r:siba sélida, y
aunentar el gradisnte de tewperatura en la interficie an-—
terior 1igquido-sédlido.

Zn la bibliografia se Liai wencionzdo valorss efec
tivos de k para diversos siteswas binarios, (Véase, sor ajem
plo, Hayes y Chipuaa, parce valor:ss i de varios solulos en
hisrro; J.,Jd.Pfann, Journal of iletals, vol, 4, pdgzs. 861,y
R,.{,Hall, Physical Review, vol, 88, phg. 139, para soluios
el germanio; R,i,llePee, Jouranal of Chenical Physies, vol,
18, pdz. 855, para solutos en cloruro sédico, y J, Pauly
¥y 2, Sue, Comptes Rendus, 1957, vol, 244, plg, 12le, para
solutos en nitrato potésico.

Como el grado de separacibn nara dimeasiones da-~
das de aparaztos depsade solauneate del aducro de longitudes
de zoaa en la ssccidn de columia para coadiclones aadas de
corricnte, cualquisr grado d: separacibn obtenible por iue-
dio de un velor x dado se puede conse uir con un mfnimo de
una zona fundida zn cofrespondencia con un solo calentador
en 2l refinador, 3in ewnnargo, se ahorra tiecipo disponisn—
do calsatadores lo wds prbéximos que se pueda, AL 1inite Yl-
timo del admero de caleatadores en uaa seccibn lada es,des—
de lusgo, =l mdximo que raesulta de mantener un plano sbli-
do de aatsriel en alzuna posicibn catre dos calentalares,
Otres condiciones gue pusden ilmponer un miniao de especio

eatre calcatadores, aun uwantenicndo ese pueats sélido de
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material, compreade la aecesidad do un intercauwbio de ca-
lor tal que descarte ua fadic: de difusividad en el sdlido
préximo &l que exista en el liquido, Cuando el sistem en
elaboracién sea tal que exponza a fndices de difusividad
insélitancate slevados en el sblido, pusde ser aecessrio
adoptar precauciones suplementarias pare mmnbtener la tem-
peratura del sdlido por debajo de la teupcrabura de fusidn
del sistema,

Disminuy sndo los espacios entrs caleatadores Ng
la longitud de zona £ se reduce el tiempo necesario pare
alcanzar coadiciones de egstado constantes, Una longitud me~
nor de zona perudte ademds uan ndnere usyor de fases de pu-
rificacién pars uaa lon jitud dada de columia,

Dado el alto grado de comprobacibdn de purzza ne-
cesario al fabricar dispositivos semiconductores, y en -
atencibén a las cantidades crecieates de tales nateriales
quse se necesitan hoy, los procedimisntos descritos son par—
ticularmente dtiles para preparer materiales que hayan de
emplearse =1 esos dispositivos, uwsbos wsteriales compren—
den los seulconduciores elemeatules, como silicio ¥y gerua-
nio, y Gawbidn compuestos dotalos de tales caracteristicas
semniconductivas extrinsecas, por egjemplo, los compuestos
binarios fosfuro de aluminio, arseaiuro de aluninio, aati-
moniuro de aluminio, y otros couwpuestos de los rrupos -
ITI-V y II-VI, as{ como compuestos ternarics, por ejemplo,
soleniuro de antimonlo y nlata, AsSbSe2,

Zl invento se ha descrito necesariamsnte a bese
dz forumas concrstas de rcalizacibn, Los eatendidos en la
materia pueden idear fécilmsate diversas modificaciones;
por ejemplo, aunque se han resefiado refinadores completos,

@s evideile que es posible euplaar ventajosamsate refina—
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dorzs con una sola seccibn, raotificadoré o substractiva,
en la gqu2 la admisidn esté juato a unza u otra salida, uti—
lizando 21 principio de trausporte zonal Az este invento,
lanbidn es indudable que loc caleavadares se pucu:n over
alternativancants, avaazando a ua ritmo fijado para un nd-
mero entero de longitudes do zona, y volviendo rédpidamen—~
te 2 su posicién inicial, qu: corrsspoade, en el caso de
emplear mis de ua calentador, a una regién “undida creada
por un calentador precedente gue siga un plam similar de
recorrido, Por eso, la descripcidn precedente se conside-

ra simplemente ilustrativa, y no limitativa del alcaace del

invento,.

e o

——tzc N O T A

e
Il
]

Se raivindica como objsto de esta patentes

1), Procedimiento coiriiauo de rafinaciba por re-
distribueibn de los ingzredisntes de un materiel fusible,
contenido an ua receptdculo y compuesto de dos o mbs in-
gradlenves, uno de los cualss por lo meaos, tizns un coe—
ficiente de se vz peidn que difisre de la unidad; el cual
comprzade hacsr avaazar 21 uaa direcciba, regiones o zo-
naes, alternativamzaie calientes y frias, a través de una
parve por lo meaos de dicho wateriel, siendo la tcupera-
tura de la zZoaa o zZonas calieates izual o mayor que el pun—
to de fusiba del material y le tamperaturs de la zona o Zo—
nas frfas, iafeorior a este punto de fusibn; caracterizado
por revirar material del receptéculo ea uns drinera posi-
cibn, =n canitidad menor ds la contenida dsatro de una zoaa
caliente, cada vesz que se funde el material en dichz posi-

cibén, y aiiadir ea waa seagunda posicibn, uas alta que la
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priwmzra, wmaterial fusible del sisf;ma ¢:1 tratamiento, en
caavidad igual a la cantidad retirada; siendo tales las
condiciones de elaboracidn, que cualquier accibn ¢a la ca-
ra superior del matorial fusible en tratamisnto produce
efectos, de wmodo qus la retirada y la adicidn de maserial
hacen que la cara superior del material e2 tratanizato gue-—
de inclinada entre la posicibn de extraccibdn ¥ la de adni-
gibn o de carga, con al punto ads alto de la suparficie
inclinada ea corr:zspondencia can esta nosiciba de zdmisiba
o carga,

2). Procedimisnto segdn la reivindicacién 1, ca~-
racterizado por retirar material del reoeptdculo, sa una
tercera posicibn, situada a tal nivel que se foruwm una se-
gunda superficie inclinada del materiel sn tratamieato,cu-
yo punto de mayor altura corresponde con la posicién de
carga.

3). Procedimiznto segin la reiviidicecién 2, ca-
racterizado por retirar material ca una cuarta posicibén de
tal nivel gus la superficie del material en tracamicnto,
entre la cuarta posicién y al meaos una de las otras pogl—~
ciones ds extraccién, quede ianclinade, con su punto umés ba
Jo ea correspondsacia con la cuarta posicibn, y el declive
ds la superficie del uaberial cerca de estz cuarta posi-
cidn es opuesto al del material préximo a la gsegunda posi-
cibn; y porgque el usvsrial situado junto a la cuartas po-
sicidn estd separado risicameate del material préxime a la
segunda posicibn, y las wme.cionadas zonas o regionss rela-
tivaneate caliente y frla atraviesan ¢l matorial en trata—
miento s la wisma direccibn a ambos ladoa de dicha separsa-—
cibdn fisica,

4. Procedimisnto segdn la reiviadicacidn 3, ca-
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oy
ractsrizado porqus el malterial sometido a tratamiento tiec-—

ne dos superficies inclinadag, una catre las posiciones
prigera y cuarta, y otra cabtre las posiciones tercera y
cuarta,

5). Procedimiento segda cualquiera de las reivi.—
dicacilones precedentes, caracterizado porgus en todo mo-
meanto existe dentro ds cada regidn o zona fria un plano
trajrsversal completamaate s6lido que corta la dirscciba de
recorrido de las uonas calientes,

6), Procedimiento sezgin cualqguiszre de las roi-
vindicaciones precadentes, caracterizado poryus los nencio-
nados ingredienses comprenden un ingredieate principal ¥y
al menos dos ingrediesntes secuadarios, uno por lo menos
de los cuales biene un coeficicate de se prepeién nunmbri-
camznte mayor de 1, y otro por lo menos de los cuales tile-
ne un coeficientsz le segregacibn menor de 1.

7)e Procedimiento segda la reivindicacién 6, en
relacién con cualquiocras de las reiviadicacionss 2 a 4, ca—
racterizado porque la primsra posicibn za el receptéculo
para retirar amaterial comprende un primer portillo de sa-
lida sn un extremo de dicho rasceptéculo; la tercera posi-
cidn de extracciba de uateorial comprende un sezundo porti-
1llo d2 salida ea el extremo opuesto del recepticulo; ¥ la
sezuada oosicibn de carga de uwaserial fusible, cowmprende
una adaisibn situada entre los citados portillos de sali-
da; uieatras guc dichas regiones calientes y frissestén es-

H

naciados alteraativaazats: y dispuestas para avaazanr o tra-
vds del uaterial fuszible ea uaa dirzeccidn desde la prime—
ra galida hagta la segunda,

3%. Procedimicaso segda la reiviadicaciba 7, ca~-

racterizado porguc el malberiel exn trajanisato gqueds sena—
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rsdo ea dos porciones, que mo sibran c¢a coabtucto una con®
otra, e: ua trecho substancial del receptéculo gue inclu-
ge las proximidedes de la admisibn en la dlreccif: de avan-
ce de la regibn caliente y por lo menos un portillo complz—
mentario ds salida de producto, en la porcibn de material
e trataniento qus qusde separada de la poreibdn situeda al
ledo de la admisidn, estando este portillo complemeatario
ituado & uaa altura tal gue la superficie de matorial so-
metido & tratamiento desciende en direccién al citedo por-
t1illo, desde uno por lo menos de los citados portillos pri-
mero y segundo,

9), Procedimiento segdn la reiviadicacién 8, ca-
racterizado porque las dos porciones separadas de material
en tratamicnto, est4n e1 contacto Intimo sn la proxiuidad
da los portillos oHrimsro y segundo, y la guparficic del na-
terial tratado queda inclinadea en direccibn al segundo por-
$illo complemaatario, desde caeda uno ds los portillos pri-
mero y segundo,

10), Procedimiznto segin la reiviadicacibn 8, ca-
racterizado porgue las porciones separsdas da mat eriales
oa tratanieato estén en Intimo contacto en las cercanfas
de un solo portillo de producto.

11). "Procedimisnto continuo de refinacifn por
radigtribucibn ds los inrredientes de un mat :risl fusible’,

2ete mesoria consta de trainta y ocho pdzinas es-

eritas & una sola cara.

BARCELONA, « - v
P.A.
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