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INVENCION

por WPROCEDILNIENTC PARA L. PREPARLCICY DE CLORUROS LETALICOS
CON Li DISPOSICION CONAEUSPODIZNTE PARA RBVALIZARLOe, a favor
de la Ffirme suiza CIBa SOJIBTE A \NOWYIE, domiciliada en BASILEA

(Suiza).

) La presente invencidn se refisre a un nrocedimiento
para la preparacidn de cloruros metdlicos mediante transposi-
cion de cloro coa el metal fundide |
Taley procedinmientos para la wreparacidn de cloruros
netdlicos son conocidos, nor ejemplo por la Lemoria de pafente
estacdounidense 2 349 295 (Wencell et al.). Si el metal utiliza-

do como maverial de partida no es puro, entonces entran en el

cloruro metélico impureszas cloralles, pudiendo ser eliminadas

del nismo solamente mcdicnte nrocedifnientos engorrosos. asi

por ejemplo apenac se puede evitar en la preparacién de cloruro
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de &luminio leo formecidn de cloruro Térrico, puesto gue el aluw

minio utilizado como matericl de partide siermre contiene re-

4

ducidas cantidades de hierro. In los procedimisatos continuos
teles impurezas ocasionan dificultades ulteriorss, ya gue en el

transcurso del tiempo se van acumulando en los aparatos impu~

rezas ¥ productos secundarios en forna de escorias que causan

verturbaciones. Intonces la cloracidn tiene gne ser interrum-
nide continuanente para limplar los anzratos.

Le presente invencidn se refierec a un procedimiento
para la cloracidn cosntinua de metal fuadido mediant@ Transpo-
sicidn con cloro, caracterizéndose porgue la clo acidn del me-
tal y la descarga del calor reaccional gue se origina durante
lc reaccidn son efectuades en zohas separadas v el metal 11

P

nido es mantenido en circulacion continua enitre ambas zonas,

Kol

il efecto, la zona de enfricmiento estd dispuesta con-
céntricamente alrededor de lo zona de cloracidn,

La invencidn se refiere, ademds, a una digposicidn paré
llevar & c&bé el procedimiento, |

i continuacidn se facilita un ejemplo de realizacidn
del invento & base de los dibujos adjuntos, a cuyo efecto ilug-
tran la

figura 1, la disposicidn de principio de la totalidad
de loz apcratos, y la

figura 2 y 2 el recipiente utilizado para la clo-
raclén, en plante y vroyeccidn horizontal,

Lo disposgicidn de conjunto representada en la figura 1,
sirve para la preparacién de cloruro de aluminio, Il aluminio
fundido se encuentra dentro de un crisol 1C en el que ec in-
troducido el éloro & través de un conducto 1Z, Encima del ori-

sal se encuentra un embudo colector. 14 para el cloruro de alu-
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minio gaseoso ascendente, Del extremo superior del embudo llega
el cloruro ce aluminio gaseoso a través de un tubo de comuni-
cacién 16 en une camara de enfriamiento 13 en la que se depo-
sita en forma s6lida,. Se ecumula en la parte iznferior 19 de la
cémara 18, que se descarga mediante un tornillo sin fin 20,
siendo trensgvasado por ejemplo a ua envage de transporte 22,

Tl crisol 10 utilizado para la cloracidn esth ilustra-
do con snug unidades segin el invento en las figuras 2 y 3.
Come ensefia la figura 2 en seccidn, se encuentra en el interior
del crisol 10 el metal fundide 30. E1 cloro es introducido, a
través de un ndmero mayor, segin el Jibujo de cuatro toberas
52, desde abajo en el crisol. Dentro del crisol se encuentra,
sumergida en el metal, wna insercidn %4 proviste de una per-
foracidn vertical que estd alojada mediante los pies 35 en el
interior del crisol. & la vez presenta tal distaancia del fondo
de crisol y de la superficie del nivel de metal gque la circu-
lacion continta, indicada por las saetas 33, del metal puede
efectuarse a través de le perforacidn de la insercidn 4. Zsta
insercibn divide el contenido del crisol, es decir, por lo
tanto el metal que se encuentra enel crigol sepun la invencidn
én dos zonas comunicadas entre sl, o ssa en la primera zona de
cloracidn 40, propiamente dicha, que se encuenira dentro del
anillo, y una zona de enfriamiento fuera del cnillo.

Bneima de la insercidn se encuentrz un embudo colector
42 para el cloruro de zluminio que se escaps de la masa neta-
lica funédida, El borde inferior 44 de ecte embudo colector esté
sumergido en el metal y precisamente de modo gue entre el borde
del embudo y el borde superior #6 del crisol 10 gueda una’ra-
nura saular 48 abierta hocia arriba. Iste renura forma wia
parte de la segunda zona antes mencionada, se““rada por el

snillo 4.
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snta una forma ap
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se encuentra encing de la superfic

interior del embudo 42, liediant

cleruro de cluminio de la masa metdlica fundida gear

contra el extreme superior del

que obstruyan de esite modo el embudo

tiempo., SZep uu la representacidn
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interior de embudo.
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las toberas 32 cloro en el metal 30 fundido que s

en el crigol, & cuyo efecto las
del talzsdro de la insercidn 4.

racion de calor con el material

de la insercion 34 y el cloruro
capa en forma de pas de la masa

Tueslto qgue el borde sup

encuentra dentro del embudo colector 42,

lidad del

argado pozteriorments

cloruro de aluminio formado, rudiendo ser
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arrastradas por la salida del
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guentada es incorporado mediante
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que se ehcuentra en el interior
de alumino que origina se es-
fundida.
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o través Gel tubo de comunicacidn 16 en la cémara de enfria-
miento 18.

In virtud del cloruro de aluminio gaseoso ascendente,
as{ como por el calor de cloracidn, es cauesdo un movimiento
ascendente del metal en el interlior del anillo 34, El metal
va subiendo més alld del borde superior 62 de la insercidn 34,
llegando, como me indice por las saetas 38, a la zona de en-
friamiento situacda entre la insercidn 34 y la pared de crisol,
Como sea -~ue la pared de crisol hacia el exterior no ectd ais-
lada contra el calor y que sezln un desarrolio ulterior de la

y ‘
invencidn consiste en un material conductor ce calor lo mds
bueno posible, el metal se enfria en la sezunda zZona, va bajon-
do hacia abajo y lleza & través de la hendidura entre el foado
de crisol y el borde inferior de la insercidn 34, otra vez en

la zona de cloracidn propiamente dicha. Por consiguiente tiene

 lugar una circulacidn continfa entre ambas zmonas, & cuyo efecto

la zoaa reaccional se encuentra dentro, y la zona de enfria-
miento fuera, de la insercidn 34,

Las escorias que se originan por reacciones secundariés
con aditamentos del metal y con impurezas del cloro, llegan
por el ciclo en l& segunda zono, Van subiendo hacia arriba y
acumnléndose en la superficie dé nivel de metal libre que se
encuentra entre cl borde de embudo y el horde de crisol, o bien
se depositan en la nared de crigol, ciendo entonces eliminadas
iddicaments desde el exterior.

rias en la cloracidn de aluminio contienen

i
£
—~
o
e}
o
0
Q
o

“en primera linea xido de aluminio, cdembs metales extrafios

trefdos con el metal, como particularmente hierro. &l hierro
va enriqueciéndose en la masa fundida sin alcanzar un grado
que estorbe. Zfecrvivaments se forman @ partir de un contenido

de hierro de un aproximadamente 3% cristales de Feﬁ_l3 que son
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arrastrados juntamente con las escorlas formades, »or la cir-

culacidn de la mase fundica, de la cénara de cloracién propia-
mente dicha, Bn virtud de ello se puede obitener cloruro de
aluminio pré&cticamente puro, & pesar de gque el metal utilizado
contulga un clerto contenido de hierro, In tanto que el leCl5
que se origina de lo contrario con otros procedimientos de clo-
racidén, ¢ consecucncia de su coatenido de hierro, hace necesario
un subsiguiente procedimiento de separacidn, como por ejemplo
destilacidn bajo presidn en presencia de virutas de aluminio,
en el presente caso ge produce un AlClB en extremo purd, de

3 2 ? A s e
modo gue resulta supérflua toda operacion de purificacidn.

Estas ventajas son logradas en virtud de la divisidn
sepin el invento de todo ¢l volumen metélico en una zona de
cloracidn y en uns zona de enfriamiento. La ciraulacién del

.

metal entre estas dos zonas es fomentada mediante insuflado

del cloro en la zona reaccional. Por el soplado ademis es lo-

4]

grado un novable aumento de la superricle de contacto y del
ticmpo de combtacto entre cloro y metal en comparacidn con los
Froéedimientos anteriormente conocidos en los gue el cloro era
Unicamente conducido por encima de la superficie de una masza
fundida, ¢ aplicado por soplado a la masa fundida, La circu-
locidn fonmenta simulténesmente la segresacidn de laz escorias

e impurezas fusra de la zond reaccional e implde que se in-

.

crusten las tobera

1]

de soplado para el cloro. Con empleo de

. o 4 . I . —1‘ . & s - .
toberas de insuflacion sin esta circulacion de lo contrario,
se obatruirfan las toberas después de un breve tlempo. La cir=
culacidn permite, ademéds, una descarga en extremo sencilla del
calor reaccional zin discpositivos de enfriamiento adiclonales.
Bor la aplicacidn en el espacio de lo zona de enfriemiento al-

rededor de 1& zona reaccional situada en el interior resultd
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un notable aumento de la superfic

-

calor egu oeunenﬂlao sin dificultad ne

ambiente, ¥ descen@o térmico entre la zona reaccional y la
cona (e eafriomiento cyuda, ademés, la circulacidn del metal
liguido, asi como el depdsito de las escorias en la zona de
enfriamiento. Loy dizpositivos de enfriamiento adiciouales,
necesarios con otras disposiclones coanoéidag, complicen proce~

dimieato y dieposicidn y forman, al emplear agua como medio

- v

de enfriamiento, un considerable riesgo.

- , .

La irredi dn del cclor de la mona de enfricmisnto es

"3

ayudada por el empleo de material simultdneamente resistente

N 4 o ’ s . PR - - S
¢ la corrozidn y coaductor térmico vara el recipiente exterior,
La situacidn de la zona de enfrismiento al exterior de la zoaa
reaccional da una accesibilidad fdcil a2 le zona de enfriamiento

y vermite la eliminacidn periddica de las ezcorics que se de-
rositan, de la wone de enfriamiento. isl queda impedida la

acumulccidn de incrusteciones que imposibilitarfen en el trans-

. . a ?
curso del tiempo la circulacion,
Para el logro de una can.cidad productors Optime es

ventojoso que se haza lo més gronde posible el paso de calor

@ través de las varedes de crisol, mediante empleo de un ma-

w
" 4

tericl de buena conductibilidad termica como por ejemplo car-

borundo o silimanita, Bl procedimisnto segln la invencidun, por

lo tanto, no requiere enfricmiento forzcso, nor ejemplo refri-

gracidr por agmua, como es necessria con los eguipos de aparaios
conocidos. Dsto rspresenta un aumente conrziderable de la segu-

rided de servicio, ya& que 10 se puede evitar nunca del tocdo

>

. - - s . < ? .

ocasionalnente, deficiencias del sistemt de refrigeracion y
. N PR 2 o

que l&a preseacia de ague en la cercanils de aluminio liguido

riales a la vez son

e

siempre representa un peligro, Dstos matb

(O]
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pobablementbe mas resictentes a 1a corrosidn que el grafito
utiliszado frecucintemsznte,

Bl ejemplo siguiente describe uno de los procesos lle-
vedos & cabo en este conjunto de aparatos pare la cloracidn de
aluminio l1iguido. Pero como es natural, la invencidn no queda
limitada & este terreno de aplicacidn. Mas bien puede ser uti-
lizeda toda parte donde es tratado metal liguido con cloro y

donde con esta cloracidén se origina un producto gaseoso.

EJEMELO

Bl crisol ilustrado en las figuras 2 y 3 tiene un dia-
nmetro de unos 40 ocm y es cargado con aproximadamente 50 kg de
aluminio fundido con un contenido de un 99,5 a 99,7% de «lumi-
nio (alwminio ziderdrgico). i través de las toberas en el fon-
do del crisel es introducido cloro con aproximadamente 9,5 kg/h.

cloroc es exento de oxlgeno, o bien de aire, costeniendo por

e8]
]

término medio menos que 0,1% de C0y» Bl clwninio tiene una tem-

o

Deratura de oprozimademente 70000. Durante la cloracidn se

carga posteriormente por término mediec 2,55 kg de aluminio por

w

«

Fn el transcurso del procedinmiento sz van dspositando
en el borde exterior del crisol reducidaz cantidades de esco-
riss gue son &flojadas por cauteloso ragcado, siendo sepuida-
nente guitade:r de encime de la- cuperficle del metal como masa
sulverulenta. Les escorias consisten principalmente cen dxido
de aluminio, =i bien contieren asimismo metalec extralos incor-
particuiasrnents hierro. Ton lasz can-

. . . . . - e A8
tidades de neso anteas indicadas se nresentan por 4d4ila unos

3

% kg de escorias. Z1 contenido de hierro de la masa fundida en

el crisol va subiendo en el transcurso del procedinmiento a un
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anronimadomenie 2 a %y a nessr de ello el clovuro de aluminio

obternido resulta préctic&ment@ exento de nlerro. Del eguipo
b} * b} s 2 hl - ] ,

de anarsion de oloracion el cloruro de cluminio escendente
lleza « través del fuvo 1€ que es mantenido mediante aisla-

nieato apropiado & une temperatura de aproximcdamente ZOOOC,

en la cémerse de eafricemiento 18,

L4 ) ~ e
zon wrodusicdos por hora por termino medio 11,9 kg de cloruro

e cluninio. Una vez desplazado el aire pregente

L= vN

T

mente en los Gparavos, s0lo escapsn cantldades insignificantes

4

de gos rvemansnte en el gas de escape gue ya wo contiene cloro,

especto al aluminio es superior

i

21 rendimiento con

(Y

al 90%, el rendimiento con reszpecto al cloro utilizado con

3

un contenido puro de 99,9% es de 99%. Las impuresse por ilerro

1.4

: ot s 2 “
gon inFferiores al 0,005p0, siende las maz de las veces alrede-

L

dor de 0,001 - ©,003%.

21 poner en gervicio la ¢igposicidn, primero es ca-
lentado el crisol veaccional vacio cox ayuda de un cuerpo de
calefaceidn mévil, dispuesto alrededor del crigol, a 700%C Y
se hace circular para la expulsidn del aire una corriente
4ébil de nitrdgeno a través de las toberas de cloro. H1 tubo
de comunicacidn 16 es previaments calentado a 180°C. zZntonces
es cargado en el origol aluminic fundido en un horno separado,
siendo ctmbiado simulténeamente ¢l suninistro de gasvde ni-
trézeno a cloro. Datonces el cuerpo de calefaccidn utilizado

para el calentamiento en zenarsdo vy se continla el proceso

(O]

de modo continuo de la monera entss indicada.
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‘Desorito el invenvto, se declar:n nuevas 7 de propie

invencion las cigulentes reivindicaciones, con prioridad de
la patente suiza no 81991 del 18 de diciembre de 1.959.

1. Frocedimiento para la ﬁreparacién de cloruros
met&licos con la ¢isposicidn correspondiente para realizarlo
nediante transposicidn de metal fundido con cloro, caracterizado
porgue la cloracidn del metal y la eliminacidn del calor reac-
cional que se origina duraente la reaccidn ez llevada & cabo

('

adas, y perque el metal liguido es mantenido en

o
bt
=
1
(o]
B
]
5>}
%]
a
3
[w]
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ey

circulacidn continua entre ambas zonas

2., Procedimiento segﬁn la reivindicacidn 1, caracteri-
zado porgue la zond de enfriamiento es dispuesta concéntrica
alrededor de la zonc de cloracidn.

—

3. ¥rocedinlento segln las reivindicaciones 1 y &,

(=1

caracterizado porgue el metal zastedo es substitulido continua-

rnente mediante adicidn de metel s8licdo en la zonc de enfria-

niento.

e

4, Procedimiento seglin las reivindicaciones 1 y 2,

e originan durante la

C\”-'

(4"\

caracterizado porque los escorias que

cloracibn zon elininadaz neridiicamente de lo zona de enfria-
miento.
5. Frocedimi=nto seglin la reivindicacidn 1, en el que

eracterisade por com-

(@]

ibn vere lleverlo o cabo es

;.4.
()

lo dispos
prender ua crimol, uno pleza intercol.da concéntrice provista
de una perforacion vertical gque divide el crisol en una zona

de clorocidn situsda en el interior y una zona de eafricmiento

situade en el exterior, una o varias tobercs parc la alimen-



10.

20.

25.

251224
tacidén dz clovo en la zona de clora acidén, asi como un embudo
colector pars la conduccidn &l exterior del cloruro de meta

6. Procedimiento en ¢l cual la disposicidn segln la

Py

reivindicacién 5, es caracterizada porque la ingercidn con-

céntrica eastd gumergida entersmente en el metal, siendo man-
s 03 »
tenida-de tel menera gue resulta posible una circulacion del

~

netal 1liqui

io a través de la perforacién de la insercidn o

[}

Iy 1

niega intercalada.

3

7. Frocedimiento en el que la dizposicidn segin la
reivindicecidn 5, se caracteriza porgue las toberas de cloro
en el fondo del crisol estdn dishuestas debajo del téladro
de lao insercidn |

8. Procedimiento en el cuel la dispocicidn segtn la
reivindicacidn 5, se caracteriza porcue el borde inferior del
emmbudo colector esté sumergido en el metal de tal manera que
entre el embudo y el borde de crisol queda una ranura llenada
de metal abierta hacia el exterior.

S. IXrocedimlento en el gue la disposicidn segin la

reivindicacidn 5, se caracteriss porgue dentro del embudo co-

).

"lector estd dispuesto, encima de la superficie de nivel del

metal un cuerpo protector de sclpicaduras gue deriva las

-
salpicaduras metdlicas dejéndolas apartadas de lo superficie
interior del embdudo colector.

' - s e 2 »
10. Procedimienio en el que la disposicion segun las

veivindicac 5 & 9, caracterizado porgue el criszol, la

r]

Y

6n enular, el embudo y el cuerpo protactor de salpi-

|_:.

ingerc
caduras estdn hechos a base de material recistente a la corro-
sién y de buena conduccidn térmica.

’
11, ZFrocedimiento para la preparacion de cloruros
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metélicos con la disposicion correnpo.dien

gue counazta de

sola

te para realizarlo,

Segln se denmcribe y reivindice en la presente memoria
. " . 3 . - " : -~ .
12 péginas foliadas y escritas a maguina »o

- . N L N1 .
sus ¢aras, acompafiadas de dog laminax de cdibujos,
Nadrid, a 8 de abril de 1,950,
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