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“ON PROCESO PARA LA RECUPERACION DE ALUMINIO®
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Bsta invencidn se refiere a la destilacidn de sub-
halogenure para la recuperacién de aluminio a partir de me-
tales que contienen aluminio, en donde se hace reaccionar
trihalogenuro de aluminio ccn el contenido de aluminio de .
dicho metal a una temperatura en la escala de 1000 a& 1400°C
para generar sub-halogenuros de aluminio gaseoso que .ées-
pués se descompone mediante enfriamiento para producir alue
minio metdlico y una cantidad restablecida de trihalogenu-
ro de aluminio,
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B sus aspectos primarios, la presente inveneidn

se refiere a un procedimiento y un aparato para clrcular,

limpiai', purificar y reabastecer trinhalogenuro de al:minio,
particularmente, por ejemple, tricloruro de aluminio, en ua
sistema de destilacidn de sub-halogenurc, EL términoe "triha-o

~ logenuro de aluminio® se utiliza. en la presente para in-
cluir solamente tricloruro de aluminlo y tribromuro de alu-

ninio,
gaseoso de un convertidor, en el cual se pone en contacto
el metal que contiene aluminio con trihalogenurc de alumi- .
nio, es decir, tricloruro ds aluminio o tribromuro de alu- .
minio, se conduce hacia un condensador disociador en donde

a una menor temperatura se realiza una reaccidn quimica

inversa, que involuera la @isociacién del contenido del sube’

halogenuro de aluminio para producir aluminie metélico y

trihalogenure de aluminio, gue permanece en la fase gaseosa

en la corriente de gas descargada del disociador. _
Debe entenderse que &l metal que contiene alumi~

nio, que es tz'é.tado, puede estar al estado fundido o sélide :

a la témperatura a la cual el procedimiento se lleva a caboi
dependiendo de la naturaleza del metal bajo tratamiento, s

decir, chatarra de aleacidn de aluminio o la asf llamada.

aleacidn carbotéruica, obtenida por la reduccidn directa de

~2‘5’ bauzita por medic de coques La estructura del convertidor

e 23@@@?

Para llevar a cabo el procedimiento, ol efluente
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dependerd de la naturaleza del ma.,erial que va & ponerse
en contacto en el mismo, pere en ‘todos 1os casos preferi-

blemente se¢ dispone para wna operacidn substencialmente -

]

continua, » :
Ea_‘general, el condensador disoéiador puede asie~
mismo adoptar una variedad de formas, mcluyen&o la provi=-
sidn para la eliminacién de calor a fin dé mantener el gra=
do de temperatura menor deseado, y extraer el calor de la '
reaceidn inversa altamente exotérmica, con lo cual se depo-
ita aluminio metilico, Son temperaturas preferidas para

da. reacciézi én el convertidor, aguellas que se encuentra.n-
por encima de 100000, preferiblemente en la escala de 1200
a 1400°C, mientras el gas se hace circular bajo presién
apropiada para lograr una eficiencla convenlente en las re-
giones cor_zvertidora y disociadora, de preferencia a prési&n
atmosférica o ligeramente por encima de ella,

iin la actualidad se profier¢ en gran medida em-
plear tricloruro de aluminio para ponerlo en contacio con
el metal en el convertidor a fin de generar monocloruro de
aluminio que puede alternativamente denonminarse sub-cloruro
de aluminio, En ciertos aspectos especificos importantes, .
la invencidn se describe con relacidén a la ref inacién de.
tal metal por wedio del monocloruro.

Mientras se ha propuesto hacer una reutilizacién
efectiva del tricloruro de aluminio, mediante su recircula-

. 286@17
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cidn a través de un sistema cerrado del disoceiador al con-
vertidor, ya sea directamente o a través de recipientes en

donde el tricloruro &e aluminio primeramente se condensa al

. estado s811dé y despuds se resublima, se ha encontrado un

niémerc de dificultades en tales operaciones. 4sf, es difi-

cultoso vaporizar el tricloruro de aluminio en equipo ordie
nerioc, debido a 1as propiedades de pobre transmisién de ca-
lor del mismo, 4demis, se ha encontrado que el vapor de tri-

cloruro de aluminio recirculado en el sistema, tiende a con-

‘teminarse o a diluirse con otros materiales gaseosos.

Los gases perpanentes corminmente aparecen y se
acumulan, principalmente.a partir de materiales introduci-
dos en el sistema, especlalumente de la carga de metal que '
contiene aluminio, aungue las fugas u otras circunstancias
fortuitas pueden contribuir a la dilucidn de la corriente
de trihalogenuro d¢ aluminio, La contaminacidn con gases
permanentes principeluente se debe al altrdgeno, al metano
y a otros hidrocarburos inferiores formados a partir de

" huellas de humedad llevadas por la aleacidn de aluminio care-

gada y provenientes de la materia carbonosa en la aleacidn -
o en los electrodos u otras partes de la estructura. Segin
se bharé aparente, la dilucidn del trihalogenuro de aluminio
por parte de lei materia gaseosa extrafia disminuye la efi=-
ciencia del proceso. ‘ . _

_Segin se apreciard ahora, la preseate invencidn -
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estd dirigida a zejoras mediante las cuales el triecloruro de
aluminio puede en efecto recireularse, mientras se ostd lim-
piar;do o purificando, de wra manera tal que se evitan la-s,'
anteriorés dificultedes y otras dificultades, o por lo me-
nos algunas de ellas,

BEn sus aspectos més. auplios, la presente invén-
cidn consiste en la sliminacidn de gases permanentes a par=

tir de la corriente de trihalogenuro de aluminio, haciendo

"que el cloruro de aluminio cambie de estado, a modo de lle-

varlo a wna fase lfquida o sdiida, que permite que el con=
tenido de gas permanente se separe fécilmente dol mismo, ¥
después el trihalogenuro de aluminio se reconvierte al es=
tado gaseoso., Asf, el contenide de gas permanente puede eli-
mii;a::se mediente enfriamiento de una corriente de frihaloge—
nuro de aluminio contaﬁinado, para provocar quse el trihalo-
genuro de aluﬁni‘o se .condense ¥ se sopare de los gases per-
manentes que son expulsados a través de un escape. ElL triba~
logenuro de aluminio puede entonces re-evaporarse mediante
la aplicaeidn de calor, -

' Un método ediclonal para separargases permanentes
a partir del trihalogenuro de aluminio es absorber o disol-
ver el trihalogenuro de aluminic en un medio, que tiene po-
¢a o ninguna capacidad absorbente para los gases permanen=

tes,

Un aspecto importante ée la ‘?feﬁrz(ge ﬂi(gxy‘e@?}én
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reside en el descubrimiento de que el trihalogenuro de alu=-
ninio gaseoso, segin se vircula en el proceso de destilacidn
de sub-halogenuro, puede absorberse en un bafio de sal fundi--
da muy efectivemente, y que por calentamiento de dicho ba- .
flo, el trihalogenuro de aluminio absorbido se evapora o Vo=
latiliza y puede continuar en su trayectoria en el sistema
de recirculacidn del proceso de destilacidn de sub-haloge=
aure de aluminio. Esto permite que el trihalogenuro de alu-
ninio se separe muy substancialmente del gas. permanente,
Cousecuentemente, un aspecto del presente proceso compien—
de dirigii: el trinalogenuro de aluminio gaseoso hacia 'su
contacto con un bafio de ‘sal fundida seleccionado, v.gr, una
;nezcla de sal fundida que sea estable y que absorba al triha-
iogenuro de élumm15,' y despuds desprenderlo por calenta- '
riento, A medida gqus el trihalogzenuro de aluminio se absor= .
be, condensdndose de tal merera ¢n Wia mezcla liquiéa, el

' gas remanente de la corriente suministrada se descaiga apro-

pia.damehte, eliminando e.s;'. la materia gaseosé no condensa-
ble, tal como hidrdgeno o semejantes, que de otra manera se
aémmzlar:ta- y diluirfa al trihalogenuro de aluminio., El proce-
so abarca el paso adicional de calentar el bafio de sal fun-
dida-que ahora estd enriquecido en halogenuro, para expul~
sar dicho trihalogenuro al.estado gaseosb, y dicha operacidn

se realiza convenientemente en un reciplente o en una re-

9,5 &ién adicional, especislments cuando se desea Wn proceso con-

286017
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tinuo. La sal fundida puede entonces eunfriarse conveniente-

mente y recircularse a la cdmera o zona de absorcién. Este

' métedo para econdensar trihelogenmuro de aluminio en wn por=-

tedor de sal fundida y re-cvaporarlo & partir del mismo, |
es altamente efectivo; no sclamente permite la separacidén
de los gases no condeﬁsables,.sinp que tazbién resuelve el

problema de introducir y evaporar cantidades suplementarias

" de tricloruro de aluminio para lograr bajas pérdidas en el

\Q

W\ 4

80

‘ proceso, Provee una continuidad de operacidn porque todos

los pasos puaden progresar continuenmente, mcLWQndo la
transuisidn de la sel enriguecida con tricloruro de alumi~
nio, ¥ la recirculecidn de sal empobrecida en tricloruro ée
aluminio, La corriente de triclorurc de a2iuminio, mientras
cambia ffsicemente de estado por ebsorcién en 1a sal fundi-
da ¥ re-evaporacidén a partir de la misma, se suministra cone
tinuamente v se reabastece esencialmente tal como si estu-
viese pasando continuamente en la fase £as60sa.

Aunque pueden tomarse provisiones de la clase an~
terior para wanipular teda la corriente dg‘ trihalogenuro de
ajuminio gaseoso en el circuito de destilacidn de sub~haloge-

" awro, frecuentemente ¢s suficiente absorber sélo una porcidn

del trihalogenure de aluminio circulante nmientras se elimi-
na el gas no condeusable a partir de dicha porcidne. Un pro-

codimiento preferido comprende absorber continuamente el cone

,i,{ tenido de trihalogenuro &e aluminio de una poreidn extraida

del flujo de material gaseoso en una regidn, mientras se

236817
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descanga todo el otro gas y se desplaza continuamente la
sal que contiene al trihalogenuro de aluminio condensado
hacia otra region en la cual el trihalogenuro de alxminio

'5& re~evapora continuamente a partir de la misma y se re-

gresa a la corriente principal de gas. En la préctica, este .
método tiene especiales ventajas de. continuidad de opera-
cién. EL contenido de gas diluyenie (especlalmente denomina-

do gas perma.nente)'en el sistema de circulacidn puede cone

© serverse a un minimo deseado mediante el procesado de tan

sélo una parte, ¥ ciertamente con frecuencia sdlo una parte
muy pequelia, de la corriente gaseosa principal, Las canti-
dades do gas diluyente e;iminadas ne necesitan ser mayores
que los incrementos progresivos que entran a la corriente &
partir de la carge en el convertidor o en otros lugares.

De la misme manera, cuande 1a separacidn de los
gases permanentes va a efectuarse mediante simple condensa=
oidn del trihalogenuro de aluminio, se prefiers que sola-

- mente una porcidn de la corriente circulante de trihaloge=
nuro de aluminio sea derivada a una zona de¢ condensacidn.

0

En las operaciones, en las cuales se efoctia la con-
densacidn del triclorurc-en wn bafic de sal fundida, este ¥l-
timo puede tener composiciones variadas. Por ¢jemplo, se )
consideran adecuadas las mezelas binarias de tricloruro de-
aluainio y cloruro de sodio, particularmente aqualias mez=
clas quegontienen no més‘ de 507 molar de triclorurc de alu=

%ﬁ@@ﬁ?



X1

‘minio, Tambiln son satisfactorias algunas mezelas ternarias

de cloruro ce potasio, sodio y aluminio. Las mezélas de ¢lo=

. ruro de aluminio ¥ cloxuro de so&i§ del cardcter ostableci-

0

\O

s
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4o, que tienen temperaturas de lfquido en la escala de 100°C
a 190°C ¥ que son capaces de absorber del 50% &l 1008 de su .
propio peso en tricloruro de aluminio a ma'atﬁsfera de
presidn, son particuiarmente satisfactorias, Las mezclas ter=
nax;:l.as, tal como se han descrito anteriormente, pueden te- -
ner tempereturas de fusidn todavia menores. Otra mezcla ¥til

de sales es la nezcla de t'ricloruro de aium‘.nio ¥y eloruro

de potasio, que ordinariamente no serfa tan barata como la

mezela binaria con la sal de sodi.o. Otras sales, dtiles como
componentes secmﬁdarios,i €s décir, Junte con tricloruro de
aluminio en las mezclas de sales fundides para absorber a
este Wltimo y para su evaporacidn subsecuente a partir de

las mismas, son 1os elorurcs de afquely ploms, eromo, feﬁré-
so y de cobalto; sin embargo, estas son uds voldtiles y més
costdsa§ que los cloruros de metales alcalinos gue, por 1o
tanto, se prefieren en gran medida. En un ‘sentido més gene-
ral, la mezcla de sales debe consistir de trinalogenuro de
aluzinio con uno o nés halogenuros metdlicos diferentes, que
conjuntamente forman una composieidn que permanece fundida

" & temperaturas convenientemente bajas segin se indicé ante-

riormente, ¥ a partir de las cuales pueden selectivamente

fzg evaporarse, después de su ahsorcién en las mismas, cantida=

o 286017
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des substanciales de trihkelogenurc de aluminio,
Usualmente se requiere cierto reaba;’tecmiento.

del ti‘ihalogenuro de 2luminio en la corriente de eircula=

oidh del sistema de destilacién. & tal fin, un procedimien-

to inusitadamente efectivo es alimentar haldgeno elemental

en la forma gaseosa, hacia la corriente de trihalogenuro de
aluninio gaseoso, Asf, en los sistemas aquf descritos, ei
reabastecimiento de triclorurc de aluminio se logra efecti=- -

- vamente introduciendo cloro gaseoso en el conducto para trie
4O cloruro de aluminic recirculade en una localidad intermedis,

Lo

AY

ey

entre el precalentador y el convertidor, o directamente a
una eatrada separada del convertidor, de modo qué dicho c¢lo-

‘ro se dirige a mna regidn en donde se- encuentra presente el

aluminio metdlico. Alternativamente, el cloro pusde introe
ducirse en otras localidades del circuito, por ejemplo,
corriente arriba con respecto al calentador. Ordinariamens -
te, o5 preferible suministrar el clore a wna corriente de
tricloruro de aluminio a'fin de diluir y distribuir el halde
geno prontamente, awnque también se indica cierta preferen~
cia para dicho modo de adicidn, a fin de evitar un transpor-
te prolangado del cloro :elémental, o gases similares, a tra=
vés del equipo, que desde luego podrfa ser atacado. _
Puede ser mds siiple y mfs econdmico en tales sise

temas, afiadir tricloruro de aluminio, ecomo tal, en un lugar

adecuado en donde se evapore, peré es dificil obtener o pre-

Coramesr t s mes ew s mh Wa miAes L A e e A A e —————_—p et b 4 @ -ipy i bar A @ ge oo
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.parar tricloruro de zluminic perfectamente seco, para una

alimentacién continva durante perifodos largos; tal como se

.manufacturan en cualquier forma {uera del sistema cerrado

‘del circuilio de. refinacidn, tales compuestos tienden 2 cone-

| O

¢

~21

tensy humedad,'y ea presencia de humedad, ¢l halogenuro reace-

ciona con sl aluminio para producir productos que incluyen

 hidrégeno y alumina, desperdicidndose asf un poco de zmbos

reactivos y acumulindose el hidrdgeno indeseable en el sise
tema, |

Pueden emplearse varias wodificaciones del siste-
ma para condensar itricloruro de eluminio mediante absorcidn -
en sal fundida y para re-evaporarlo subsecuentenente, Por
ejemplo, la descomposicidn del monoclorwro de aluminio (sub-
halogenure) contenido en el gas proveniente del convertidor
se efectda en un disociador, en el cusl se pone en contacto
con aluminio fundido, hacla el cual se absorbe el aluminio
desprendido, Y2 que la descomposicida del monocloruro de
aluminio estd acompafiada por el desprendimiento de calor,
se requiere enfriamiento del aluminio. fundido, y este se lo- |
gra convenientemente mediante contacte con sal fundida, de

preferencia en una cimara separads, En consecuencia, en lu-

- gar de circular 1a sal fundida del absorbedor de tricloruro

de aluminio a un evaporador:separado, dicha sal puede cir-

‘cularse a la seceidn de -enfrismiento del tipo establecido

de disociador, que entonces funciona como la etapa evapora=

et S|
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dora de tricloruro de aluminio, De esta manera, el calor
de descomposicidn del monocioruro de aluminio es utilizado

mediante transmisidn indirecta a travéds del aluminio fundie
do al bafio de sal en la cdmara de enfriamiento, par# efec-,

tuar la re~eveporacién del tricloruro de aluminio a partir

de este Yltimo bado,

Para ilustrar el proceso, se hard referencia a
los éibujos a.nexos,;en los cualess _
la figura 1 es un dlagrama de un sistema para lle=
var é cabo el proceso de destilacidn de sub-halbgenuro, y
La figura 2 es un diagrams de un sistema modifica-
4o, .

En la figura 1, el convertidor 10, que puede ser

" de cualquier $ipo adecuado, se muestra, por ejemplo, adap-

tado para el suministro incremeatal de metal con contenido
de aluminlo en una- tolva 1ll, de mecdo que la carga de dicho.

material, eléctricamente- calentada por medio de electrodos

- 12, 13, se trata con triclorurc de aluminio gaseoso que en=

tra por el conducto 1h, El aluminio de la carga se convier-

3 O te en monocloruro de ajuminio, que se ‘descarga, ;}\mto con

un exceso de tricloruro de aluminio, & través del conducto
15, 'mienti'as que el metal de carga agotado se elimina a tra-
vés de un cierre de salida 16. El conducto 15 conduce a.um

disociador 18 que puede ser de cualquier disefio conocido ¥y

€5 en ol cual, mediante enfriemiento apropiado, el monocloruro

. -~
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de aluminio se descowpone en aluminio metdlico que se reco=
ge en la forma liguida, mientras que la corriente gaseosa

" pasa hacia afuera a través del conducto de salida 20. Puede

colarse aluminio altamente purificado a través de wn pgsaje
adecuado 21,
La totalidad del gas que sale del disociador pue=-

de sujetarse a limpieza mediante absorcidn y re-evaporacidn

o

v

g5

de su contenido de tricloruro de aluminioc, o alternativamen-
te 38lo wna parie del misuc puede tratarse de " tél manera. En
este.ﬂtimo_ caso, la mayor parte de la corriente gaseosa pa=-
sa & través del conducto 22, un dispositivo cireculador 23 ¥
otro conducto 2k, a wn condueto e retorno 25, que ventajosa=
mente conduce ol gas a wa calentedor 26 y de este fitimo a
través del conducto il nuevamente hacia el convertidor. En
este sistema, deberf entenderse que la reaceidn del conver=
tidor se efectla a una temperatura eleéa.da, de preferencia
superior a 1200°C, Z1 gas tiene una temperatura substanciale
mente menor en el disociador 18, pero no obstante permanece
ventajosamente por encima del punto de fusidn del aluminio,
¥ entonces, en el calentador, 26, su temperatura se eleva
nuevamente, aproximadanerite hasta la temperatura de reaccidm.
' De conformidad’ con la presente invencidn, la totas-
1idad o wna parte del gas proveniente del conducto 20 se hae
ce pasar a través de un conducto adicional 203 al circuito
de limpieza, a partir del cual se entrega un flujo de gas
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correspondionte en. ‘21 tubo 258, al comducto 25, Aungue de
- ~ ordinario el sisteza podria predisefiarse para operar la ‘sec-
‘ cién de limpieza con la totalidad o solamente con una pa:étfa '
: deJ. gas circulante, figura 1 anterior, se provee un parvde
S vélvp.‘,l.as 27, 28 en la linea 22, 24 respectivamente, de modo-
que pueda realizarse cualquiera de estos tipos de operaciéne
Haciendo referencia al sistema limplador de gas, )
el tubo 20z se abre hacia un condensador absorvedor 30, en
el cual el gas se expone a ui bafo de sal fundida coupuss-
/O to ds wna mezela de tricloruro de aluminio y cloruro de sodios:
Este dispositivo de preférenéia. tiene medios para conservar
todas las superficies estructurales humedecidas con la sal
fundide, a £in de evitar la formacidn de depdsitos sélidos;
A estos medios, tales como levantedores verticales de gusano,
A 5 o dispositlvos salpicadores inclinados u horizontales, co-
actdan ulteriormente para promover la absorcidn del triclo-
rurc de aluminio. Por ejemplo, el absorbedor 30 puede .com=
‘preader una cdmara que mentiene un bafio de sal fundida 31,
dividido en dos seccionss por.mwedio dé¢ una mampara 32 que
@ 0 se extiende hacia abajo casi hasta el niwvel del baifio 31. EL
 gas de entrada proveniente del tubo 20a, entra a la seccidn
33 de 1a cdmara, pasa por debajo de la mampara 32 y entra
" 2 la seceidn 3% de la cdoara, perdiendo su contenido de tri-
cloruro de aluminio paola el bafio &e sale Do la cdmara 3% el

J4 8as pasa hacla afuera a través de un condensador separador
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36 que puede emplearse para recuperar cualesquiera cantiéa-
des residuales de tricloruro de aluminio y a partir del cual
se descarga finalmente el gas a través del tubo 37, en la

forna de wa gas que consiste esencialmente de substanclas

‘no condensables, tales como hidrdgeno, metano y aitrdégenoc.

Un par de hélices 38, 39, continuanente rotativas,

$¢ sumergen ea el bafio en la cdmara 33, 3%, para salpicar la

‘sal 1fquida a fin de producir pequefias gotas que promueven

la eficisncia de absoreldn y para humedecgr a5 paredes in=

teriores de la cdmarae

Del absorbedor 30, la sal fundida, enriquecid;a
con tricloruro de aluminio absorbido, se hace circular a trae
vés de un tubo %0, un cambiader de calor 41 y un tubo ulte-
rior 42 hacia un evaporador k," que puede tener cualquier

' 4;{ forma adecuada, pero que puede vantajosamente constituir unz

ecdisara aislada que mantiene un bafio de sal fundida 45 ¥y que

tiene un par de slectrodos de grafito (o cualquisr metai ade-

Jo

5

cuado) 46, 47, sumergidos en dichd bafio para el paso de wna
corriente de calentamiento a través de la. sal fundida mismae
Puedegxplicarse que el tricloruro de aluminio solo nro @s sSue
ficientemente conductor para reallzar un calentamiento eldce
trico ordinario por resistencia, pero los otros componentes
del bafiv, tales como el clorti;'o de sodlo o de potasio, tie-
nen conductividad adecuada para el paso de suficiente corriens
te de calentamiento, El tricloruro de aluminio gaseoso Vapo-

a7
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~rizado a partir del bafic de sal, se descarga hacia el tubo -
25 para regresarse al conducto 23, de preferencia a una
_pequefia elevacidn de presidn, v.gr, para compensar la pér-
dida do presién en el circuito convertidor o para igualar
{ la elevecién de presin en el circulador 23, si la corriem~
t%e prineipal de triclorurd de aluminio es derivada,
la sal fundida empobrecida, cuyc contenido de
- tricloruro de aluminio ha sido i'educido, se extrae por un
punto inferior ea el baflo 45, a través de un tubo 49 que
A O conduce al cambiador de calor %1, a partir dei cual se ha-
ce pasar a un tubo adicional 50, 4sf; el cambiador de calor
%1, eunque no es esencial en todos los casos, ayuda a la
transmisidn de calor a partir de la sal empobrecida recircu=

'3

lada y calentada, y hacia la sal enriquecida para la conser=
s 45 va.cién de la energia en la ‘etapa de evaporacidm, antes de re~
' ' gresar &l sbsorbedor.
A fin de¢ mantener é la sal en el absorbedor a una. -
temperatura suficientemente baje para la absorcién deseada,
el flujo éo retorno de material fundido & través del tubo 50
qu O se hace paéar a través de un enfriador 52, de préferencia
con una chaqueta 53 para la circulacidn de agua u otro fldide
refrigerante y que tiene medios raspadores aproplados segin
se indica diagramfticamente en Sl, parva evitar la acumilacidn
de sdlidos sobre las superficies eafriadas, Aunqﬁe el tubo de -
Z5 salida 55 del enfriador puede correr directamente al absore

G S -
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bedor 30 para el retorno de la sal (fundida) liquidé enfrige
da, en la actuslidad se prefiere ilevar la sal fundida a
travds-de wn filtro 56, a partir del cual el liguido se vuel=
ve a pasar a la segunda seceidn 3t del absorbedor, a través
del tubo 57. De esta manera, cuales_gulera paruiculas sGli-
das extraflas, tales como las que podrfan haberse condensado
¢ depositado por arrastre en el gas, o vales como las Que

de otra manera podrian llegar a'encontrarse'an la sal cir-
culante, se eliminan T{cilnmente, Si fuera suficiente filtrar
solamente _— parte de la sal fluyente, o si la filtracidn
fuera innecesaria, parte del fiujo de retorno, o la totali-

dad del mismo, puede derivarse a través del tubo 59, que

‘incluye una yélvul# 59% para uso selective.

‘ Cuando s¢ logran condiciones de operacidn dptimas
mediante la mamitencidn de un gran volumen de sal fundida’
en el absorbedor, es decir, més de Lo necesario para ser
atravesado & través del evaporador a {in de conservar el
sistexa de sal en equilibrié con el contenido de tricloruro
de aluminio, algo de la sél que sale del absorbedor puede
derivarse a través de 1a seccidn de tuberia 60 a partir del
tubo %0 y hacia el tubo de retorno 50 que conduce al enfriae
dor, Debe entenderse que seé emplean medisg apropiados de
bombeo © cireulacidn en el ¢lrcuito de sal fundida, siempre

gue no pueda utilizarae el flujo por gravedad, o ciertamente

G?dr‘ siempre gue se considere conveniente y necesario. Asi, pue-~

@mmwmm zgggﬁﬁ;
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de proveerse una bouba 62 en la linea L0 para dirigir sal
fundida tanto hacia el cambiador de calor Y1 como hacia el
tubo 60, mientras gue una bomba 64 en el tubo 50 (convenien-

temente colocada corriente arriba con respecto a la cone=

xién del tubo 60) impulsz la szl empobrecida de retorno del

evaporador 4+ a través de la linea %9 y el cambiador de ca-

lor, y estes bombas cooperan para completar el retornoc de

sal a travds del enfriador hacia el absorbedors

Segdn se verd ahora, el flujo de gas del tubo 20a
atraviesa las secciones 33, 3% del absorbsdor en sucesidn,

generalmente a contracorriente con el regreso de sal fundi-

' da hacia la seccidn 3% y hacia afuera de la seccidn 33, K1

triclorire de aluminio esencialmente s& absorbe en su tota-

lidad por medio de la s,a:}.y de modo que se separan los gases

/16’ no condensables y se¢ eliminan a través del tubo 37+ Por lo-

@o

2]

panos parte de la sal, enriguecida en tricloruro, y calenw-
tada en el cambiador de calor kYl, se suj sta a la accidn de

1la etapa de evaporacidn en el recipiente 1:-‘+, donde la tem=

'ﬁeratura es tal que se eﬁtregue gas de fricloruro de alumi-

nio en el tubo 25a & la presidn deseada para el circuito de
destilacién principal.

Para compensar pequefias pérdidas continuas de
trihalogenuro de aluminio en el circuito de destilacidm, se
alimenta cloro gasecso al conducto de entrada de gas 1lh del

convertidor, a partir de una fuente de cloro 66 a través de A
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.de flujo 68.

=19 -
un tubo de alimentacidn 67 que tiene una vdlvula de contrel

4 manera do ojemplo de un procedimiento de limpie-

- za de gas realizedo en el sistema de la figura 1, debe supo-

nerse que, por ejemplo, teniendo las vélvulas 27 y 28 cerra=

“das, el circuito de absorbedorQevaporador se dispone para

manipuler todo el flujo de gas de una operacidn de destila~

cidn de sub-halogenuro, EL flujo circulante de triclorure

de aluminio es de 9072 kg por casa, entrando al tubo 20s &
700°C ¥ a una presidn de una atmdsfera. La operacidn del sise
tema absorbedor-evaporador es restablecer un:flujoAidéntico

de triclorurc de aluminlo gasecso en el tubo 252 a una pre-

sibén de 1.3 aimésferas, para proveer la presién necesaria

para hacer pasar el gas a través del calentador 26, ¥y a con~

tinﬁaeién a travds del convortidor 10. Sal fundida en una

* cantidad de 121,111 kg por hora, a una temperatura de 135°C,

g9

entra a la segunde seceidn 3% del absorbedor, fluyendo a tra-
vés de la primera seccidn 33 mientras se absorbe la totalie
dad del contentdo. de tricloruro de aluminio del gas de entra=
da de modo que s& extrae hacia el conducto %0, una cantidad
de 130,183 kg por hora de sal fundida emriquecida con tri-
cloruro de eluminic cuya temperatura se ha elevado & 200°C,

y con un contenide de 61% molar de tricloruro de aluminio;

y ¢l resto de plofgro de soé;o; Una cantidad de 68,040 kg

por hora de esta mezela de sal se derivh a través del tubo

c eii—. P T Ly S P
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60 al tubo de retorno 50, mientras que los restantes 62,143
kg por hora se recirculan a través del ev§pdrador W, &
través del tubo 42 y después de ser elevados a 425°C en el
v " cambiador de calor b1, &1 evaporadoi', gque requiere aproxi=-
&’ madamente 1éso kilowatts de potencia, vaporiza 9072 kg por
hora de tricloruro de aluminio a la presidn requerida‘da
1.3 atmdsferas, entregande dicho gas aproximadamente a %490°C,
De la seccidn de eva.p.oracién,dla mezcla de sal fundida, aho-
ra reducida de 61% molar & 56% molar de tricloruro de alue
4 o minio, se extrae a través del tubo %9 en una canﬁidad de
' 53,071 kg por hora y a una temperatura de 490°C, Saliendo
el cambiador de calor a 225°¢, este $1timo flujo de sales
se une al rlujo derivado en la lfnea 50, para formar la
corriente de retorno de 121, lll kg por hora para el absore
45’ bedor, dicha corriente total conteniendo aproximadamente A
59,1% molar de triclorure de a.}.uminio, y enfridndose a la
temperatura de.135°c por extraccidn do energfa térmica a
* razén de aproximadamente 2570 kilowatts en el enfriador 52.
'9 O Para evitar cualquier pérdida de tricloruro de alu=
o minié, puede suministrarse continuamente cloro gaseoso al
" conducto -l a partir de la fuente 66 en wna cantidad de 4.5%
a 15.88 kg por hora, equivalente & aproximadamente 0,05%-0,2%
del flujo total de tricloruro de aluminio que entra al con=
24 vertidor, _ ‘
Cuando sélo wna zmenor proporcié;x del tricloruro de

286017
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aluminio circulante se coloca & través del sistemz de lime
. pieza, en cantidades de 1% 2 4%, o de preferencia de apro-
ximadamente 2% a 107 del flujo total, las velocidades de
| flujo, las cantidades y otras condiciones de operacidn en
5 ol sistema de limpieza se ajustan proporcionadamente., EL
proceso de ccnservar la carga circulante de material que
- no reacciona, por debajo de un determinado nivel mediente '
la limpieza continua de una xne'@or parte de la corriente, es
40 particularzente ‘aplicable a los sistemas de destilacidn que
tienen un flujo de tricloruro de aluminioc de 27,216 kg por
hora o supsrior, a saber, 17,000 ;n3Apo:c hoz;a de gas que tige- -
ne una densidad de 0.0016 g/cc. En esta dltima condicidn,
. puede ser convenienté, por ejemplo , hacer circular solamens
A5 te de 4k a 1088 kg por hora el triclorurc de sluminio, es
' decir, de 2% a 4¥ con respecto al flujo principal, a iravés
del sistema de limpieza, - '
En el sistexma modificado mostrado en la figura 2,
el paso de ¢vaporacidn Gel proceso d&e limpieza se realiza
oF O mediante cambio de celor entre la sal enriquecida y el alu-
minio fundido en la seccidn de enfriamiento de un disocia~
dor del tipo de salpicadura. EZL gas que contiene monocloruro
de aluminio en el conducto 15 proveniente del convertvidor
10, entra & la cémera disociadora 80 del disociador 81 del‘
tipo de salpicadura, en donds atraviesa una aspersidn de .

V4 aiuminio fundide, producida a partir del befio 82 de dicho -

286017
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. metal mediante la hélice rotativa 8, Siendo enfriado por -

el metal fundido,’el zmonccloruro de aluminio se disocia

. . para depositar sluminio en las gotas de la aspersidén, pro-

duciendo una corriente total restablecida de trielorurs de

5 aluminio en el tubo de salida 85, a partir del cual entra

al absorbedor 30, er donde su cantenido de tricloruro de
alunminio se absorbe en el bafio de sal fundida 31, de modo

que los gases de salidé, después de pasar a través del con=

~ densador separador 36, contienen esencialmente sélo mate-

40

A¥

rial no coﬁdensable cuando saien a través del tubo 37.

Del absorbedor 30, la sal fundida se hace avanzar
2 una segunda seccidn 88 del disociador 81, separada de la
secoidn 80 mediante una divisidn 89 que se extiende por de~.
bajo de la superficie del aiﬁminio fundido 82, pero se per-
mite circulacidn de este Yltimo entre las secciones de la
cimare. Se mantiene wna cape de sal fundida éo continvamen~
te flotando sobre el aluminic en la seéccidn de enfriamiento
88 a f£in de eliminar calor del metal, y de tal modo extraer
el cazlor de la reaccidn aé de;compos;cién en la cdmara 80.
Mediante dicho calentamiento de la sal fundida, continua-.
mente resbastecida con material eariquecido en cloruro de
eluminio proveniente del absorbedor 30, el clorurs de alumi~
nio se evapora y se regresa en el estado gaseoso a través
del condueto 92 21 convertidor 10 para comstituir el suqi-

94 .nistro de dicho tricloruro de aluminio para la reaccidn en

Pt
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el mismo, La sal empobrecida proveniente del hafio flotante
90 en el disociador se hace avenzar a2 través del tubo 93 ¥
el enfriador 52, funcionardo este Witimo tal como en la fi~
gura 1, ¥y a continuacién 2 través del tubo 9% hacia el fil-
tro o dispositivos similares 56 (si se desea), para eliminar
los sélidos. Del Tilitro, lamezcla enfriada de sal fundida

. se regresa por medic del tubo 97 al extremo del zbsorbedor

40

A5

30 ¥ se realiza una repeticién continuada del ciclo descri-

toe . .

' Segin se verd, los principios bdsicos del proce- -
§0 ¥ sistema de la figura 2 son similares a los de la figura
1, porque el tricloruro de aluminio gaseoso se limpia con~

tinuamente mediante su absorcidn en sal fundidé, a partir

de la cual después se evapora, v la disposicidn de la figu~.
ra 2 es de tal naturaleza gue el calor para la evaporacién

se deriva de la reaccidn de descomposicidn en el proceso de

“destilacidn de monoclorurc de aluminio. Asf, el triclorure

de aluminio se recireulsa ¢oz1‘cinuaménte y se limpia, mientras

que s¢ acumula aluminio purificado en el bafio 82 del diso=

ciador, para colarse de tismpo en tiempo, como um producto,

a través del tubo 98, 4
&mgue el sistema de la figura 2 es apropiado para

realizar una aceiln limpiadp?é sobre la totalidad del triclo~

‘ruro de aluminio circulante, tambidn estd adaptado para uti-

J§ lizarse en el procedimiento especifico en donde solamente

286017
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. una parte del flujo de tricloruro 'se trata de tal menecras

En este ¥itimo tipo de operacidn, una porcidn, usualmente.

la mayor cantidad, de gas, se deriva en la l¥nea que con=
siste del ccnducto 99, circulador 100 y conducto 101, Dobe~
4 entenderse que en tzles circunstancias, fpueden requerir-
se medios suplementarics para eliminar calor pera el diso-

ciador, es decir, si la vaporizacidn del tricloruro de alu-
minio a p&tir de la capa de sal 90 es insuficiente pars abe .

sorber todo el calor de la reaccidn em la cdmara 80,

L
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Bsta solicitud que corresponds & la presentada en

los Betedoa Unidos de Américe con fecha 20 de marzo de
1962, bejo el nimero 181.123, se acoge & los beneficios
del articulo 51 del Vigente Hetatuto sobre Propiedad In-

dustrisl.

-NOTA-

-

Los puntos de invencién propia y nueve qus se pre-
sentan pars que sean objeto de esta solicitud ds Patente
de Invencidn en Bspafia, por VEINTE efios, son los sigulen-
tes:

18, - Un proceso para le recuperacién de aluminio
a partif de metsl que contisns sluminio mediante la cir-
culacidén de une corriente de trihalogenuro de aluminio
gaseoso sucesivamente a través de uns zona convertidora,
en la cual se pone en contacto con el metal que contiene
gluminio a uns temperatura elevaeda y. por lo menos un
parte, se convierte en monolialogenuro de aluminio, y &
través de una zona de descomposicibn mantenida e una
temperaturs inferior, en la ocual el contehido de mono-
halogenuro de aluminio se descompone pare producir alu-
minio y trihelogenuro de aluminio, que se recircula a
la zona convertidora, en donde se separan los gases no

condensables de la corriente de triheslogenuro de alumi-
nio haciendo que el trihalogenuro de aluminio cambie de

estado y permitiendo que los gases no condensables se

- 25 o
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escapen del sistems, y despuds hmciendo que el trihasluro
de sluminio se re-evapore y Se regrese a la corriente de
eirculaecidn .

28, - Un proceso de conformidad con la cléusula 1,
en donde solamente une perte de la corriente circulante
de trihalogenuro de eluminio se trata para provocar (us
su contenido de trihalogenuro de aluminio cambie de es~
tado..

32, - Un proceso de conformidad con la cléusuls 1,
en dondé Be separan los gases no condensables a pertir
de la corriente de trihelogenuro de aluminio mediante el
contacto de por lo menos una parte de la corriente de
trihalogenuro de sluminio gesecso gque sale de la zone
de descomposicidn, con ume composicidn de sal fundide ca-
paz de absorber el trihalogenuro de sluminio, para pos-
Seriormente expulser la poreidn no absorbida de la corrien~
te, calenter la composicidn de sal fﬁndida enriquecida en

trihalogenuro de aluminio para evaporizer el trihalogenuro

de aluminio absorbide y regresar el trihalogemuro de elu-

minio vaporizado & le corriente de ciroulacidn.

42, ~ Un proceso ds conformidad con la cléusula 3,
gue comprende ademés hacer circular contimuamente la cofpo-
sicibén de sel fumdida a través de una zona de absorcibm,
que esté conectada a la atmdsfera, y una zona de evapori-
zacién, mantenida a una temperstura superior gque ls zona
de absorcibén y conduciendo el trihalogenuro de aluminio
gaseoso generado en la zona de evaporacién nuevamente
haeie la corriente de circulacidn, la corriente de com-
posicidén de sal fundida haciéndose paser a través de
una zoha de enfriamiento durante su regreso de la zona

IS
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de evaporacidn a la zona de absorclén. -

5¢, = Un §rooeao de conformided con la cléusuls 4,
en donds el total de la corriente circulante ds trihalo-
genuro de aluminio se sbsorbe en el bafio de sal fundida,
parte de la corriente circulamte de sal fundida hacidn-
dose pasar & la zona de evaporacidn, que Se mentiene =z
ung temperatura suficiehtemente elevada para generer
trihalogenuro de sluminio & una predién superior que
la que se mantiené en la zona de descomposicidn y el
resto de la corriente circulante de una sal fundida,
haciéndose recirculer a través de una zona de enfriemiento
e la zona de abaorcidn. _

62, - Un proceso de conformidad con la cléusula 4,
en donde solamente una perte de la corriente de trihalo-
genuro de aluminio que sale de le zone de descomposiocién
se hace pasar hacia la zona de absorcibén para ponerse
en contecto con la sal fundide en la misma,

72, -~ Un proceso de conformidad con la cléusula 6,
en dondé la parte de la corriente de trihalogenuro de
eluminio conducida hacis la zona de ebsorcidn comprende
de 1 a 40%, de preferencia de 2 & 4% del total de la co~

. rriente.

82, - Un proceso de conformidad con cualquiersa de
las cléa:uaulaa 4 2 7, en donde, en la zona de evaporacién,
la sal fundida se caliente mediante contacto del cambioc
de calor con eluminio fundido condensado en la zons de
descomposicidn.

92, - Un proceso de conformided con cualguiera ds

las cliusulas 4 a 7. en donde la sel fundide, que pasa

de la zona de ebsorcidn = la zona de evaporacidn, se ca-

L Noi- i /5
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liente en medio de dichas zonas mediante contacto d;M
cambio de calor con la sel fundida que pasa de la zona
de evaporacidn a la zone de enfriamiento.

102. - Un proceso de conformidad con la cléusuls
8. en doﬁde se mantiene un cuerpo de 2luminioc fundido en
la zone de descomposicidn, parte de dicho cuerpo de alu-
minio se mantiene en una zona no agitade en contacto con
un bafio de sal fundide que descanssa sobre el mismo pers
evaporar trihelogenuro de eluminio a partir de dicho
befio de sal fundida mediante cambio de calor con dicho
aluminio fundido, diche zons no agitada comunicando por
debajo del nivel superficiel de dicho cuerpo con une
zona egitada, en la cusl el monochalogenuro de aluminio
gas6080 se pone en contacto intimo con aluminio fundido
en la forma de une aspersidn.

1182, ~ Un proceso de conformided con cualquiera de
les cléusulas 3 & 10, en donde el bafio de sal fundida
estéd compuesto de una mezcla de trihalogenuro de alumi-
nio y un cloruro de metal alcalino.

122, - Un proceso de conformidad con cuelquiera de
las cléusulas precedentes, en donde las pérdides de tri-
halogenuro de aluminio del proceso se compensan mediante
adicibn de une proporcidén de cloro gaseoso & la corriente
de gas que entra al convertidor, A

132. - Un proceso para la recuperacién de aluminioc.

Tai ¥y como se ha deserito en la MHemoria que ente-

cede, representado en los dibujos gue se acompafian y con

los fines que se han especificado.
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