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MENORTA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE DE INVENCION
en
EsPalta
por VEINTE afios

a_nombre de ALUMINIUM LABORATORIES LTMITED, entidad
: ‘ cenadiense, establecida en 1, Place Ville larie, Hon~

1 o treal, Quebec, Canadd, por:
"UN APARATO PARA LA DESTILACION DE SUB-HALUROM

———r o T s e e e e e

Zste invencidn se relaciona con un procedi-
miento de destilscidn ds sub-halurs pars la fecupera~
cibén de aluminio & partir de metal e conbtiens alumi-
= . ‘ nioy particﬁlarmentq con el calentamiento de trihalu?

" 4 ro de aluminio en forma geseosa antes de que sea intro-

: . ducido en 1la zona de reaccidn, en donde se hace resce
cionar con el contenido de aluminio de un metal Que ¢ONw:
tiene aluminio.

En ol procedimiento de destilacidn de sub-ha-

/0 lurs, el triheluro de aluminio geseoss se pone en con-

tecto con el metal que contiens aluminio & una tempera=
tura de 1000 a 1400°C, en un horno convertidor para ge=

nerer monohaluro de sluminio, EL efluente gaseoso des=
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de ol convertidor ge. conducs hasta un condensador de
descomposicidn, ‘en gonde el gas se enfria para descome
poner su contenido de monohalﬁré de aluminio medlante
reaccién invertida, involucrando la disociacién de mo=-
nchaluro de aluminio para rendir metal de aluminio re-

lativemente puro, que se condensa en el condensador de

’ descoﬁposicién, ¥ trihalurc de aluminio » Que permanece

/5

en la fase gaseosa y constituye una descarga gaseosa des-
de .ol dispoaitivo de descompos%cién ¥ 86 recupers sSepa=
redamente o se vuelve a introduclr en el convertidor.

Es claramente evidente que el rendimiento y
la ericiencia dsl convertidor se aumentarian, si del
trihalure de aluminio, usualmente tricloruro de aiumi-
nio, que e¢s suministrado al crrertidor, fuera pre=calen=
tado hasta una temperaturas elevads llegzendo o iguelane
do a aquslla de la reaccidn de conversidn. En treba-
Jos experimentales se ha pre-calentado la corriente de
gas de trihaluro de aluminio haciéndola pasar a través
de un dispositivo de calentamiento, gue contenia un le~
cho de materlsl carboﬁoso,_tal como coque, calentado
haciendo paser una corriente alégtrica a través de 1la
misme o mediante aplicacidn da alguna otra procedencis
de ‘energi{a témica,

El calentador expsrimental para el gas de

- 2% trihaluro de aluminio comprendfa una coraza de scero

284910
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externa teniendo un forro refrectario, que consistia
de une capa considersble de ladrillo de arcilla ré=
fractario inmedianamente adyacente al casco, peara cona-
titulr principalmente un cusrpo alslante térmico, ¥y un
forre interno constituido de altmins en la forma de la=
drillos o en la forma de 'una mezcla asentabls, vac{ada
en su sitio, y destinada a proteger la capa descrita

en primer témino. Lste forro internc de alimina esta=

' ba destinado a comstituir une superficie que serfa re-

/%

2

-5

lativaments inerte al aetague del tricloruro de aluminio,
Para un calentador funcionando a temperaturas de 1200°G."f
¥ mayores, es necesario, en la préctica, que la cémara
de calentamiento tenga un alslemiento térmico eficiente
bara reducir la pérdida de calor, ILa capa ds afcillé
refractaria, siendo un material refractario silicoso,
8¢ reconoce como teniendo buenas propiedades de alsla=
miento témico, y desde luego se emplesa en una variedad
de equipos en donde estdn involueradas temperatures ex-
tromadamente altas {como en la presente) y la conserva=
oién de la energfa témmica asf como proteccidn de las
estructuras metélicas externss serfan importantes,

Al llever a cabo el procedimiento de destila=

cidn de sub-haluroc en el aparato que inclufa un calen=

"tador de esta naturaleza, sn donde el gas de triclorure

de aluminio se pre-calentd mediante el paso hacia arriba °

2.84GLY
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a través de un lecho de cogue callents, surgid la difi-
cultad mediante la formecidn de depdsitos voluminosos
_de materia sdélida encime dsl lecho ¥ en el conducto que
desembocaba en el convertidor. Estos depdésitos se she
-~ ¥ contraron que consit{an de cerburo de silicio y la ex-
plicecién para su fommacidn fué difféil, Seo descubrid
eventualmente. que su origen era debido a le difusiédn
del tricloruro de sluminio altamente calentado a ‘traﬁés
de la capa interns de allmine para ponerse '-an contacto
/0' con el aislamiento de arcilila refracta:ria gue guedaba
.debajo.‘ El tricloruro de aluminic reaccionaba con el si-
licato en l& arcllla refractari‘a pera producir cloruro de
siliclo gaseoso, que se difundfe nusvemente dentro del es-
peclo de gas, en conde reaccionaba con los compuestos de
/5' carvono volatiles, presentes en el gas, debids z la inter-
-aceidn del carbono del lecho de calentsmlento con i)aque-
fias cantidades de¢ vapor de agua en sl sistéma, para pro=
ducir un carburo de silicio en estado sdlido. De esta
manera aparecia que la porosidad del refractario alumi-
J0 moso, atn cuando el ltimo se usava en la forma de ali-
mina densa, permities que el tricloruro de aluminio Za=-
seoso resacclionara con el'silice.de ls cepa eislante de
arcille refractaria. \
Afn cuando el e fecto da aiteraoi‘c':n principal

26 de la reaccidn de trihaluro de aluminio y silice era

234918
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la formacidn de depdsitos sdlidos que impiden o eviten
el paso de trihazluro de sluminio hasta el convértidor,

se encontrd una dificultad asdicional. El clorurc de
X

sllicio también es capaz de contaminar el aluminio pu-

rificado, haciéndolo reaccionar con el aluminio condén-
sado en el dispositivo de descomposicidn para producir
una alescidn de aluminio-silicio. o -
De conformidad con la invencidn, estas difi-
cultades se vencen mediante la provisidn de un pre-calen=
tador para el trihaluro de aluminlo dsl carédcter gue s;

ha explicado anteriorments, en donde la totalided del

forro refractario, tento para fines de proteccidén y de

_aislamiento térmico, esta constituido practicamente de

8lGmina pure y, en partioular, estd esencislmente exento
de sflice. De esta manera, un. pre-calsntador pars el

fin manifestado puede comprender un casco de &Cero oXw

terno y un forro refractario en el mismo consistiendo

solsments de un cuerpc relativamente gruesc, v.gr., dgpp

 trodel orden de 0,304 2 0,608 metros o més en espesor,

20

il

que consiste esencialmente sélo de alfmina.

Cuando el pre-calentador y el conducto hasta
el convertldor se forran de esta menera, se ha enqoh—
trado que evitan enteramente la formacidn de masas ds
carburo de silicio o cuando menos impiden dicha formaw

o;én hasta cualquier gradd que podria bloquear o impedir

284918
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el recorrido deseado del gas. Se ha encontrado también
que para los mejores resultados, otras porciones de cire
cuito de gas en el sistema dsben forrarse de manera se-

mejante con alimina sols, es decir, con un material gue

"tenfa un contenido de s{lice de menos de 0.1 por clento.

En comparacién con el calentador experimental, en donde
el refuerzo del forro de alimina constitufa un ref}ac-
terio silicoso, el calentador mejorado se forrsa comple-
tamente con material de allmina solo, un requisito es-
pecifico siende que adn 1; yarte externa del forro con-

tenge practicamenta menos de 0.5 por ciento de silice

¥ preferiblemente menos de 0.1 por ciento. De este ma=

nera la estructura mejorada del celantador sbarca un cas-
¢o de acerc u otro casco metdlico aproplado que tiene un
forro rsefractaric aluminoso grueso dimensiocnado para pro=
pc;cionar aislamiento térmico eficaz, as{ como protec-

cidn Gel atague del tricloruro de aluminio. Por ejem~

“plo, mientras que el forro del calentador experimental

consistia Ge una capa externa de 3429 centimetros de
argilla refractaria y una capa interna de 11l.43 centi=
netros de alimina, la nueva construccidn utilizd una ca-
pa de alimina de 57.15 centimetros como el unico forro
refractafio que es adecusado pars fines de alslamiento

térmico, v.gr., pars reducir la temperatura de 1200°C.

/5 en la superficie interna a 300°C. sen el casco, El es-

s
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esor totel del forro de alltmina puede ser algo menor
hol

- 81 el casco pueds resistir una temperatura més elevada

con alslamienbto externo adscuado.

Otras partes del sistema en donde se encuenirsa
ventajoso emplear refractario de alimuina exento de si- o
lice semejante, incluye particularments la tuberfa pa-
ra el trihalurc de aluminio gassosd proveniente del dis=
positivo de descomposicidn hasta el pre-calentador, Dqs-'
ds luego es ﬁtil adoptér dicno forro refrasctario pearas

esencialmenta todas las partes del sistema, incluyendo

- 8l forro interno completo del convertidor, as{ como el

conducto desds el convertidor hasta el dispositivo de
descomposicidn, y también dichas porciones del disposie -

tivo de descompesicidn que no ss requiere que ss hagan

/% de otros materiales que no sean los meteriales refrace-

2o

75

- tarios inorgénicos. Se aéreciaré gue puesto qus el car-

bono, el graflto u otros semejantes son necesariaments
o estén presentes para fines Gtiles en otras porciones
del sistems, éales como los elsctrodes en sl converti;
dor, hay un peligro de formacidn de carburo de silicio
indeseada en otras ubicaclones, dichos depdsitos sien=
do particularmente estimulados si hay produccidn local
de cloruro &s silicio en la corriente de gas. Ademds,
s deseabls impedir el otro efecto del clorurc de si-
licio de contaminacidn en.el gas, & saber la reacclidn
de dicho compuesto con metal de aluminio en el.disposi-

tivo de descomposicidn, conduciendo a la contaminacidn

. 284916
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de dicho metal por el silieio.

Se obmprenderé gue en el procedimiento de des=
tilacién de sub-heluro, se prefiere funcionar con trie -
“cloruro de aluminio ﬁero 8s alternativamente posisle em=

5/'plaar otros trinaluros de aluminio tales como Lribro-

muro de aluminio, £1Br,, que es correspondientemente conver=

5
tido en monobromuro de aluminic medisnte la reaccidn de
conversidn.

' En el dibujo gue se acompaiia, se ilustrg en -

/® forms diagremdtica un aparato para lleva: a cabo-e; oy of el
cedimiento de destilacién de shb~haluro, en donde el
trihaluro de asluminio se hace recircular a travéds desl
calentador hasta el convertidora

Haciendo referencia el dibujog el metal ;e

/; contione aluminic se pone en conbacto en el convertidor
10 con una corriente de triclorurc de aluminio gassoso
¥y el efluente gaseoso desde sl convertidor 10 es con-
ducido a través del conducto 1l hasta el condensador -
de descomposicidn 12, en donée el coﬁtenido de monoclo=~

20 ruro de sluminio sxperimenta una reaccin invertida, di=
socidndose para rendir metél de "sluminio que se .conden-

© S8 La fase gaseosa, consistiendc ahora-egencislmen-..
‘te de tricloruro de aluminio sélo, es retirada a través
del conducto 13 mediante una bomba de cireulacidn 1k y

ji' de esta weunere se hsce aveanzar & través de un ¢onducto

- 284916
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adicional 15 dentro del calemtador 16. Desde el calen=
" tador pasa & trévés del conducto 17 hacia la parte in-
ferior del convertidor 10. Un swministro original o N
. adicional de triclorurc-aluminio en forma gaseosa puede
% efectuarse a través de un conducto 18 desembocando ha=
eia una perte spropiade del sistema, digamos el conduc=
to 13. ' "
La estructura y la naturaleza de los varios
componentes, en un nimero de aspectos, no estén relacio=

/0 nedos con la presanﬁe invencidn, | Estos dispositifros pue=
den asumir varias formas yé. conocidas ¢ que podrén conoe
cerse en el ramoc, y consecuentemente, una descripcion
detallada que no sea a modo de un ejemplo sencillo o co=
;o refefencia, parece ser lnnecesaria en la presents,

/’.; El convertidor 10 pmede ser como se describe en la Patente
espafiola 250,031, abarcando una cémara cilfndrica ver-
tical que tiene una coraza de acero externsa 20 ¥ forra-
da con una capa grussa de materisl refractario de a;ﬁ-
mina 21. A través de unc tolva dotada de valvulas 22,

}O se introducen incrementos sucesivos de metal de carga'
23 conteniendo aluminio, en la forma de grénulos sdli=-
dose la carga llena la parte principal del recipients,
siendo eléctricemente calentada, al hacersse pasar una

‘corrlente a través de la carga desde los eiectrodos 2k,

75 25. E1 gas ds triclorurc de aluminio calentado intro=

2 A0
AR S A



. ;,\\

{

Vi

2

75

- lo -

-ducido a través del conducto 17 y distribuide slrede-

dor de la clmara en el canel recortado 26, se levanta -

‘s través de la carga Yy rescciona pare convertir al moe

tal de aluminio en la carga en monocloruro de alimi-

nio, que forma una mezela de equilibrio con el tricléf

ruro de aluminio y se hace pasar hacia afuera a travéds

.del conducto 1ll. E1 residuo s8lido del convertidor,

précticamente agotado de’ aluminioc, puede retirarse &
través de un conducto 28.

B1 dispositive de descomposicién 12 puede asua
mir cualesquliera de varias formas, 7 para sencillez de
1lustracién se muestra somo comprendiendo una estruc-
tura de condensador vertical que tiens una porcidn supe-
pior desviada como se indicas en %0, que se proporciona
con medios refrigersntes apropiados (no mostrados) y
que efectha la reaccidn de dlsociacldn de wanera que
ée recoja aluminio fundido puro o précticsmente puro en
la poroiﬁn de fondﬁ o ?ozo 32 para descargarse a través
de un conducto 33, Bl dispositivo de descomposicidn 12

puade tenser un cssco externo 3, de acero o un material

seme jante encerréndolo en relacidn sellada, como en el

cago del convertidor 10, y cuando menios en una parte ine
ferior puede estar provisto de tn forre refractario
grueso 35 para e;lpozo 224 |

- Los distintos conductos 11, 13, 15 y 17 pre~

28450
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feriblemente estén asimismo dotados con forros refrac=
tarios de alimina como se indica respectivamente en 27,
38, 39 ¥ L0, es decir, dentro de la estructura tubular
externs de aceroc u otro m'etal apropiadc, La bombe o
§ cireulador 1 pueds tener cualguier disefio convenlente,
ipcluyendo elemsntos movibles {no mostrados) de grafi-
to, de carbono u otro materlal de resistencia s iner-
cia gpropiados. |
EL celentador 16 compreade un ¢ asco 4de acero
/0 externo herméiico 42 y un forro grueso de alimina 43,
colocado para proporci.onar une camara alslante encerra=
éa }4}4. a través de la cual el gas de tricloruroc de alu-
minio puede pasar desde el conducto que entra en la par=
te inferior de un extreno hasta la selida en el condue=
/7 to 17 en la parte superior del extremo opuesto. Sbbxfe
una estructura sustsntadora perforada l;.é, hecha prefe-
riblemente o revestide con material no conductor tal
como aldmine, gue divide horizontalmente la cémars Ll,
hay colocado_ un lecho de granulos de carbono lg.8, gus
2 se calientan dé maners aproplada, preferiblemente me-
diante el paso de una corrisente eléctrica a través de
los mismos entre los electrodos de grafito L9, 50, El
lecho de carbono L8 puede formarse de coque de pstrdlieo,
llamado carvono exento de ceniéa, grafito o cogque apvro-

J% pladamente purificado de origen de carbén, siendo par-

-3,
%
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'tiqulanmente importante gque este material carbonoso
esté esencialmente libre de sf{lice, por ejemplo, tenien-
do un‘contenido de silicio de menos de Q.1 por clento
en pesd.

v Po conformidad con la presente ihvencién sl
forro 43 dei calentador estd compuesto esencial@ente de
menera ¢ompleta de alimina, y ﬁueﬁe hacerse como por
ejemplo, de los llamados ladrilles de alﬁﬁina de 99 por .
clento dé pursza, que preferitlemente tienen un conte=

/D nido de sflice de menos de 0.2 vor cientoe & fin ds
proporcionar ne solaments 2l efecto protector deseado
sino también sisliuwiento térmico (yaré conssrvar el ca-
lor y evitar o reduclr el atajue sn el cesco de acero a
temperatura elevads) la estructurs de sifmina L3 debe

/% ordinsrizments ssr Je un sspesor de 0,30 metros y prefe=-
ritismente mavor, aln de 0,609 metros o més. Los espe=
sores correspondientes del material refrabtario de ali-
rnine pueden empleirse psrx forrar ctras porciones del
eircuito gque se someten a‘gases de temperatura corres~

20 pondientemente slevadas, por ejemplo el conducto 17, el
convertidor 10; el conducto 11 y la parte inferiorABE_
del dispositivc de degscomposicidn 12, Las partes ex-
puestas al tricliorurs de aluxinio e tempéréturas MELOm
res roguieren menos espescyr de‘refractario de alimina

75 por ejemplo, de aproximadamente 15 centiretros a tempe-~

284916
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ratura de T00°G,

Se ha indicado que el contenido de s{lice del
forro h3 del calentador zeb. ssr bajo, por ejemplo de
menocs de 0.5 por ciento y preferiblenente de no mis de
Os1 por ciento, Las capas externas del material pue=
den tener un contenido ligeramente mayor que aguellas
irmediatamente adyacentes al espacio de calentamlénto
Ll, por ejemplo de naste 0.5 por ciento en las regiones
adyacentes al casco, correspondientemente con no més de
ﬁn vestigioc o cuando wmucko 0.1 por clento en la caﬁa 52
puests més hacie 2dentro. Sin embargc, 3s prefiers usear
alimine de un c¢cntenido de sf{lice muy bajo a través de
todo el forrc,.

21 tricloruroc de aluminio gaseoso entra en la-
perte inferior da ls cémara-ho, pase & través de las
perfiracionss en la aivisidn sustentadora 46 y atravie=
& &1l lecho de cerbono altaments calentado L8 a maner;
&e ser descergadc & través dsl conductb 17 & una tempe~

retura de 120C°C. ¢ maycr. Se ha encontrado que con

]

¢

wia alimina relsciszmens: sara constituyendo el forro

eolzitos de carburo d¢ silicio

£

teles como los cue ze encontrabe que ccurricn, v.gr.,

en la parte supsrior del lecho v sh el conducto de sae

lide, con las estiructurss de calentador que inelufan

_un forro de arclila refractario adyszcente a2l casco me-

tédlico ferroso.

284916
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CYEDAD gela INVEECION

1=

Heblenco descrito le invencidn se considera

cono una noveded y, por lo tanto, se reclams eomo pro-

pledad lo contenido en les siguientes cldusulase

\ ~l. Un aparato pars-llevar a cabo el proce=
dimiento de destilacidn de sub-haluro para la recupera<
cién de aluminio de metal contenlendo aluminio, en don-
de dicho metal se pone en contacto con una corriente ds

trihaluro de aluminio gaseoso & una temperatura en exce-

.80 de 1000°C. en un convertidor ceracterizadc en que se

/® proporciona un calentadof, conectade medlante un conduce

-

20

to con el convertidor, para pre-~calentar dicho trikalu=

ro de aluminio antes de su entrsda en el convertidor,
dicho ecalentador y-dichc conducto estande comprendidos
de ur envolvents métélico , forredc con un meterial re-
fractario, que consiste précticamente de mansra comple=
ta de alimina que tiene un contenido de s{lice muy da-
Jou | .
2, Un aparato de conformidad con lo reivih-
dicado en la cldusula 1, en donde el forro refracterio
68 de un espesor suficiente para imbedir gue ia ﬁeﬁper&-\
tura del envolvenste mebtélico exceda de 500°C. ¢uanio
le temperatura interns ss de aproximadamenée 1200°C.

I3

3. Un eparato de conformidad con lo reivin-

icado en la cléusula 1 o 2, en donde por 1o menos la

284916



pafte interna del forrb refractario tisne un contenido
de silice de menos de 0.1 por ciento. _

Le Un eparsto de conformidad con lo reivin-

- dlcado en la gléusula 1, 2 o 3, en donds el calentador
4  estd comprendido de una cémers que contiene un lscho
de carbono granulado, a trevés del cual se hace paéar
una corriente de trihaluro de aluzinio, y medios para
~ mantener dicho lscho 2 una temperatura elevada.’
5. Un aparato de conformidad con lo réivib-
S0 cicado en la cléusula b, sn el cual se Sroporeionan me-
@los pare calentar eldctricemente dicho lecho,

6. Un spareto de conformidad con 1o reivine
dicedo en cualesquiera de ias cldusulas que anteceden
en donde tode sl materlal refracieric eumpleado en el

/% aparato estd compuesto de alfmina tenierdo un conteni-
do de silicio bajo, preferiblemente de menos de O.l
por ciento, -

7. Un apereto para llevar a cabo el proca= °
Gimiento de destilacidn de sub-haluro para la recupere=

' ‘. 70 cién de aluminic a partir de metal que contiene alwmi-
nic construidc y suspitado pars funcionar précticamente
cano se ha descrito en la présente con referencia al

dibujo que se scompsaiis,

284916
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\.

sub=-haluro.

82,~ Un aparato para la destilacidn de

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antece-
de, repregentado en el dibujo que se acompalia y con los

fines gque se han especificado.
Bsta Memoria consta de dieciseis hojas sscritas

a méquinsa por una cara.
168

Madrid, 7 F E

P.4.

]
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