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MENMORIA DESCRIPTIVA
.pars solicitar
PATENTE DE INVENCIONR

en
"ESPARA
_ ] pormﬁos , .
& nombre de ALUMINIUM LABORATORIES LIMITED, entided cana~
diense, establecida en 1, Place Ville Marie, 'Montreal,
Quebec, Canadd, pors o
"DUN METOD0O FARA EVAPORAR UN TRIHALURO DE ﬂ)UlliNIO"

— — -

, 1a presente Invencién se relaciona con un método
para evaporar trihaluro de aluminio sélido, mediante cuya'
axpresidn se quiere day & entender trisloruroe de alnm;nio
o tribromuro de aluminio. Una aplicacidén especifica des la
presente invensién se relaciona a medios para separar impue
rezas gaseosas de la corriente de trihaluro de aluminio que
3¢ hace circular a través de un sistema p.s.ra'rgoupom alu-
ninio de un metal que contiene aluminio mediante un procee
diniento de destilacién de sube-haluro. '

En una manera preferida para llevar & ¢abo el
prooedimiento de destilacién de sub=haluro, se suministra -
un metal gz-anulado que contiene aluminio prdsticemente de
manera continua hacia un horno convertidor, en donde una

corriente de trihaluro de aluminio se hace pasar a través
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del mismo a una temperatura dentro de la escala de 1000°
& 1400°C. Una proporcidén del trihaluro de aluminio gaseo= |
80 roac'oiona. con el aluminio para formar monohaluro de alu=
ninio gaseoso. Ia reaccidén es altamente endotérmica y se
C  inverte al enfriamiento con descomposicidén del monohaluro
de aluminio, que se desintegra en metal de aluminic y tri-
halwo 4e aluminio,
. El metal que contiene aluminio, bajo tratamiento,
se despoja progresivamente del aluminio & medida que se
\e mueve hacia abajo a través de un convertidor vertical y el
metal gastado s§ descarga desde una pafte inferior del con-
- vertidor. El eofluente gassoso desde la parte superior del
oonvertidor contiens monohaluro de aluminio (aub-haiuﬁo) ’
v se enfria en un condensador de descomposicién en donde
\S  ocurre la reaccidén invertida. E1 gas descergasdo desde el 4
‘dispositivo de descomposicidn consiste esencialmente de tri-
haluro ds aluminio, v.gr. tricloruro de aluminio y se hace
recircular hacia el convertidor,
Se ha encontrado gque &l trihaluroc de t_l.luminio » ,
20 que circula en un sistema de destilacién de sub-haluro, tien-
de a contaminarse o diluirse con impurezas gaseosas, que '
pereoce ser que se derivan de la humedad introducida en 01'
sistema. Las' impurezas gaseosas parsce ser que consisten ’
principalmente de hidrégeno, metano, y otros hidrocarburos,
2<, Zformados & partir de vestigios de humedad lievados en el
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aparato con el metal que contlene aluminic, y de los elece
trodos de carbono usados en el convertidor. A medida que
dichas impurezas se acumulan, disminuye la eoficlencia del
procedimiento de destilasidn de manersa qus es deseable pro=-
porcionar medios para la separacién o control de la conta-
minacién geseosa, '

Se ha encontrado ya gue una manera eficaz de ime
pedir la acumulacidén ‘de impurezas gaseosas es condensar una
pprcidn de la corriente del trihaluro de aluﬁinio 2 un es=
tado no geseoso a8 manera de separar el contenido de triha=
luro de aluminio de las impurezas gaseosas no condens#blas.
Se ha encontrado adicionalmente gue el contenido de las ime
purezas gaseosas puede conbrolarse hasta un valor bajo tra-r
tendo solamente une parte pequefia de la corriente circulane
te. ‘

El trihaluro de aluminio condensado se re-evapow= -

ra y se regresa continuamente a la corriente circulante del

" trihaluro deo aluminio en el sistema.

L& presente invencidn esté pa.rticularmente. relaw
cionada oon los medios empleadés pars la re-evaporizacién‘
del trihaluwro de aluminio, usualmente tricloruro de alumle
nio,. que se ha condensaedo hasta un estado sélido.

De conformided con una particularidad especial
de 1la presente invencién, la evaporacidén del tricloruro de:

aluminio condensado se efectda ventajosamente medimte in-




" tercambio térmico con otra porcién de trihsluro de alumi-

nio gaseoso a partir del sistema de éirnulacién,‘ con el re=-.
sultado de que el $rilhaluro de aluminio evaporade tiene una
temperatura relativamente baja. Este trihaluro de aluminio
gaseoso de temperature baja puede suministrarse sonvenlen=
temgnte al convertidor en una ubicacidn en donde se olimipa
ol metal de carga gastado, de maners que este dltimo mate=

rial se enfria por razones de conveniencia en el manejo

" mientras que la temperatura en la corriente del trihaluro.

\lo
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de aluminio row~svaporado es elevada corresporidiente ¥ ecom=
nomicamente antes de que se junte. con la corriente princie
pal de dicho gas en la zona de reaccidén en el convertidor..
Adends de suministrar un gas de trihaluro de’aiu-
minio de baje temperatura hacia el extremo inferior del con-
vertidor, otra corriente de trihaluro cie aluminio gaseoso
2 une btemperature intermedia puede introducirse ventajose-
mente en el convertidor en una ublcacién entre el punto de
descargs del metal gastado y la entrada de la oorriente gem
seosa principval, Esta corriente de ‘cr;ha.luro de aluminio -
puede desviarse de 1a linea de circulacién prinoipai o oon;
ducto de corriente ascendente del calentador, en donde la
corriente principal de trihaluro de aluminic se callenta
#ntes de entrar en el convertidor. Esta corriente es sue
plementaria, por lo tanto, estd précticamente a la tempera=

tura a la cuasl se descarga desde el dispositivo de descome
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posicién., ZEsta alimentacién de gas intermedis proporcions
medios pera enfriar inicialments el material de carga gas-
tado y mejorar la eflclencia térmica del procedimiento.

Bl procedimiento y el aparato para la evapora=
0ién del trihaluro de aluminio sélido pér contacto con trl-
heluro de aluminio geseoso (algunas veces se hace referen-
cla en la presente &l mismo como "evaporacidn ﬁstanté.nee.")
reprosenta una particularidad espéciﬁca de la '-mvencién.,:
Ia evaporacidén instanténea del trihkalure de aluminio 8élie

do puede emplearss no solamente en la p\miﬁoadién de la

- sorriente recirculante del trihaluro de aluminio, sino tam= -

'S

bién para proporsionar el suministro inicisl o continuo del
trihslure de aluminio para el sistema de destilacién de sub-
haluro, Como se explicard mis completamente a continuacién,
la disposieién de poner en contacto el triclururo de alumie

nio en forua de polvo con una corriente de tricloruro de -

. aluminio gaseoso calentado de por resultado la evapbracién

s

répida y completa, mientras que evita Giffcultades que se -
encontraban anteriormente en los inteni:os de evaporar este
compuesto. ' ) ]
Heclendo ahora referencia de los dibujos que se
acompafians ‘
‘Ia Figura 1 es un diagrama de un sistems de des~-
t1lacién de subwhaluro incorporande la presente invencién; .-

Ta Figure 2 muestra un aparato para evaporar tri-
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clorure de aluminio, apropiedo para usarse en el sistema
de la Figura 1, pero aqui se muestra como incluido en un

oirouito de calsntamiento diagramitico para la genorac.ién

independiente de gas de tricloruro de aluminio;

la Pigura 3 es una seccidén horizontal por las
1{neas 3--3 de la Figura 2;
Ia Figura L es una secoidn vertical fragmentaria

| amplificada mostrando una forma modificads de distribuidor

de gas, por ejemplo en la parte inferior del evaporador de
la Figura 2; y '
la Pigura 5 es una seccién horizontal por la 1i-

‘nea 5-=5 de la Figura b

Haclendo referencia de ia Flgura '.1, un horno con-
vertidor 10 se meantiens lleno ocon metal de carga hasta un- |
nivel 12 el cual se introducd a fravés de un dispositivo
de compuerta 30 en la parte superior.

El metal do carge se calienta mediante el paso
de la corriente entre un par de electrédoa de grafito anue-
lares 15, 16 a manera de mantener una temperatura de reace
cidn en la zona de reaccién 17. ILa corriente principal de

triclorurc de aluminio gaseoso precalentado se introduce

"desde un conducto 18 y se eleva hacla arriba a través de

la carga en donde ocurre la reaccién del conversién. Una
mezela gaseosa de monoslorwro de aluminio y triclorure de

aluminio entonces pasa afuera a través de un condueto 20.

[P SN R
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En el fondo del convertldor 10 un agitador y ex-

_ tractor en forma de cono 21 se monta para girar lentamente

Lo

\S

sobre un.’arbol vertical 22 que tiene medios impulsores apro-
plados 23 pars ellminar el metal gastado, que se descarga

a través de una.canaleta 2l y un dispositivo de compuertsa

25,

Como ge hs explicado mteriormente, es &l tamente
deseable enfriar el metal gastado hasta una temperatura que
es baja en ralacién con la temperatura de reaccién, esté ;%ff
usualmente por encima de 1000°C, E1 enfriamiento inicial
se efectia Introduciendo una cbrriente de tricloruroc de
eluminio gaseoso & una temperatura mtemedia (aproximadae .
mente de 100°C.) a tra&és de un coanducto 27 en un punto por
debajo de'la'sntrada de gas prinmeipal 18, mientras que ol
enfrismiento final del metal gastedo se logra suministran-
do tricloruroe de aluminio a una temperatura baja_(de apro-
ximadamente 300°C.) a través de una tuberia 28 y um pasaje
29 en el &rbol 22, para 1iberac16n, & través de un sistema
de colector apropiado 30, a través de un nlmero de orificioes

en la superficie cénica del dispositivo extractor 21. Esto

- sirve para mentener el dispositivo extractor por s a una

temperatura relativamente baja, digamos de menos de 500°C.,

y pera lograr un alto grado de recuperacidn de ocalor desde

by

4

el metal de carga gastado.

En el sistema mostrado, el efluente gaseoso des=

o o
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de el convertidor 10 se hace pasar a gravés de un condensa-
dor de descomposicidn 32 en donde se enfria para descompo-'
ner el monoclorurc de aluminio en metd de aluminio y tri-
clorurc de¢ aluminio. El metal de aluminio se condensa soe
bre los deflectores en el dispositivo de descomposicién y
se recoge en-ol fondo desde donde Se hace pasar a través
de un conducto 50. El material gaseoso, que ahora consise
te esencialmente de tricloruro de aluminio a una temperatu=
ra rednoi&a pero moderadamente alta, sale del dispositivo
de descomposioién a través de un conducto adicional 3.
_ Ia corriente principal de tricloruro de aluminio
gaseoso se hace circular mediante una bomba 35 que 1la hece
pasar a través del conducto 36 hasta un calentador 38, que
contiene un lecho eléctricanente calehtado de carbono gue
precalienta al-tricloruro de aluminio gaseoso suministrado
a través del conduoto 18, hasta el convertidor hesta una
temperatura elevadsa (aproximadamente de 1200°C.)

Una tuberia 0 conduce una proporoién pequefia

del trlcloruro de aluminio gaseoso desde la linea de cire

culacién principal hasta un condensador 12, en donde el

tricloruro de aluminio se condenss en forma sblida .y se
descarge como un Qolvowa través de un conduoto.hS. Loé'ga-
ses oon condensables son descérgados desde el condensadqr
2 a través de una tuberis L), eliminando de esta manera
dicha contaminacibn o gases de dilucidén dol sistema.

4 i et ——
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El polvo de tricloruro de aluminio se re=svapora
en el evaporador instanténeo 45. Una corriente de triclo-
ruro de aluminlo gaseoso a una temperatura de aproximada-
mente 700YC., preferiblemente retirada deade el sistema
principal ?n un punto de corrisnte descendente de la bomﬁa
35, se suministra & través de una tuberia 46 y sale en cho=-
rros'dirigidos hacis arribe dosde el fondo de la cémara eva=-
poradore a través de las boguillas 7. EL polvo de triclo-
ruro de aluminio desde el conducto 43 es alimentado direc-
tamente hacia la corriente ascendente del gas d§ tricloru- -
To de aluminlo gaseoso mediante un alimentador de tornillo
48, ocurre esencialmente la evaporacién instanténea, de
maners que el tricloruro de aluminio gaseoso, derivado tan-

to del polvo volatilizado como de la corriente de las boguie

‘1153 47, es descargado dentro de la tuberia 28 y de esta ma-

nera es conducido hacla el extractor de cono 21, como se ha

descrito en lo que antecede. ZEstr corriente de triclorure

"de aluminio gaseoso usualmente estd a una temperatura sélo

ligeramente por encima del punto de evaporacsidn del triclo=
rurc de aluminio, y de esta manera estd relativamente fria -
ocon respecto a obtras condiciones en el sistema.

Si se necesita slorurc de aluminioc adicional pa-
ra reponer pérdidas del procedimiente, una manera convenlen=
to de suministrarlo es a travéds de un alimentador de torni=
1los suplementario U9 hacla el-oonducto 43, de manera que
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‘puede evaporarse en el evaporador L5 junto con el material

condensads que va a hacerse recircular.

Ia corriente suplementaria de tricloruro de aluf
minio a temperatura intermedia, conducida a través de con=
ducto 27, se retlra convenientemente desde el conﬂnnpo prin=
cipal de recirculacién 36 en un punto de corriente descen-‘
deﬁte de la bomba 35 peroc de corriente ascendeﬁte del co-
lentador 38 convenientemente en el mismo sitic que el gas
para suministrarse al evaporador a través de la tuberia Lé,

Como se comprenderd, las condiciones en el sistee
ma pusden variar de conformidad con los reqi isitos del fun-
cionamiento. Por lo general, la temperature en el conyer?
tidor preferiblemente se mantiene & un valor de 1000°C. y
superior, mis ventajosamente por encima de 1200°C. ia'pre-
sién puede ser inferior & la atmosférica. adn cuéndo el fune"
cionamiento conveniente puede lograrse & presiones més ele-
vadas, especialmente & o cerca de la 1residn atmosférica.
El gas que sale del dispositivo de descomposicibén usualmen=-
te estd a una temperatura por encims del punto de fusién
del aluminfo, de aproximadamente 700°C. o algo superiore
Ios flujos pequefios de gas suministrados al condensador 42
y al svaporador 45 y asimismo a la tuberie 27, estén esen~
cialmente & la misma temperatura que cuando salen del ?is-
positivo de descomposicién 35, es declir, en una es¢a1a de :

600°C. a 800¥C. mis o menos. Bl filujo mds frio del gas del
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triclorurc de aluminio & través de la tuberia 28, derivado
desde el evaporador L5, est4 usualmente & una temperatura
no .mayor de aproximadamente 400°C., y mds ventajosamente
a 3oo°c.; siendo el minimo el pﬁnto de evaporacién del tri-
clorure de aluminio a la presién que prevalece en el siste=
ma, ' .

A modo de ejemplo, se supondréd que el slstema es-
t4 funcionando a uns capacidad de aproximadamente 3 tone-;
ladas por hora de productc de aluminio, v.gr., #proximada-
mente tres toneladas por hora de aluminio descargdndose del
dispositivo de descomposicién y a la presién aproximadamen=
te atmosférica. E1 metal de cargs hacia el convertidor es
una aleacidn que contiene aproximadamente de 55 por ciento
de aluminio y, consecuentemente, el residuo del metal gag--
tado es retirado del fondo del convertidor a un rég:_tmen de -
aproximadsmente 2588 kilogramos por hora. Le mase de metal
en la zona de reaccién 17 se mantiene a una temperatura de
aproximadamente 1600°C. E1 volumen total de gas que Qe ha=
¢o oircular a través el sistema es dentro del érden de
17,100 metros clbicos por hora, o ligeramente mayor, diohe
gas, cuando consliste esencialmente de tricloruro de slumi~
nic, tenlendo una densidad de aproximadamente 1.62 kilogra=
mos por metro cibico. )

El gas en la linea 3l desde el dispositivo de

descomposicibn tiene una temperatura de aproximadsuente
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T700°C, y sproximadsmente 2 por ciento del mismo es retira-

do a través de la linea 4O hasta el condensador 2, & mans~ .
ra de condensar tricloruro de aluminio al regimen de aproxi-
madamente S45 kilogramos por hora, Para re-svaporar el tri-

oloruro de aluminio condensado, 545 kilogramos por hora del

‘tricloruro de aluminio gaseoso a temperatura de aproximadé-

mente 700°C. se introducen en el evaporador 45 & manera que
el suminiétro de enfriemiento de triclorure de aluminio ga-
80050 hacia el cono extractor 21 constituye aproximadamen-
te 1090 kilogramos por hora de tricloruro de aluminic gaseo-
30 & temperatura de aproximadamente 300°C,  La temperatwra
del metal gastado justamente por encima ’dei cono, de esta
manera se lleva hasta una temperatura de aproximadamente '
500%C., habiendo sido enfriado hasta aproximadamente 700°C.,
mediante el flujo suplementario e introducido a través d&
ia 1inea 27, el flujo suplementario siendo en una cantidad
de aproximadamente 2088 kilogramos de tyriclorwro de alumi~
nio por hora. EL calentador 38 eleva la temperatura de la
corriente principal de gas hasta aproximadamente 1200°C.
hasta 1300°Ce. v

Gbmo se verd Ahora, el procedimiento del aparato
permite una manera eficaz pars hacer re-circular el triclo-
ruro de aluminio, mientras que también permite la provisién
para la eliminacibn de gas contaminants diluyente a manera -
de evitar la acumulacién indeseable del ltimo. Como se he
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explioado,'el flujo pequefic de tricloruro de aluminio a
travds del circuito de condensacidn y evaporacién necesi-
ta ordinariamente ser sélo una pequefia proporcién, es de-
cir, de 1 por clento a 10 por olento del tricloxruro de alu-.
nminlo circulante total. |
. Haclendo ;hora referencia a las Figuras 2 y 3,

estas vistas muestran las pérticularidados estructurales
esenciales de un evaporador instanténeo préctico apropia- . .
&0 para usarse como el dispositivo }45 de la Figura l;‘pe:o
se muestra en un circuito, que incluye medios de calenta=
misnto separados, para la generacién independiente de una
corriente de gas de tricloruro de aluminio.

Puede explicarse que 1a sublimacién del polvo de
tricloruro de aluminio es una operacifn dificil debido s -

la transmisién de calor relativamente deficiente sntre una

_superficie celentada y una substancia en forma de polvos

296

2%

Ademis, el tricloruro de aluminio es muy hidroscépico, de-
manera gue debldo a los vestiglos inevitables de humedad,
se forman resfduos de 6xido en lus superficiles de calenta=
miento y ocasionan una gran resistencia térmice, Debido
& los problemas de conduccidn térmica y dificultades de oxie
dacién de superficie, los esfuerzos para evaporar el tri-
cloruroc de aluminio desde el estado sdlido, no han sido muy
satisfactorias, N '

Se ha encontrado que el trisloruro de aluminio
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gaseoso puede calentarse eficientemente por medios conven-
cionales, ¥y 1las mejoras presentes estén basadas en el des= :
cubrimiente de un procedimiento mediante el cual el gas de

triclorurc de aluminio calentade puede usarse pars la eve=

" poracién del polve de tricloruro de sluminio, ILa evapora-

cidn es eficiente en la transmisibén de calor de evaporiza-

oibn al tricloruro de aluminio sélido » ¥ Dueden formarse
vestigios de 6xido de aluminio en el evaporador, sin afec=-
tar la eficiencis. El suministro de calor es dirigido haw
cia una corriente de gas de triclorwro de aluminio gaseoso,
més bien gue al sélido.

Como se muestra en l1las Figuras 2y 3, el evapora-

dor 60 comprende un recipiente eislado térmicamente verti-

cal que tiene una seccién cilindrica inferior 61 y una sec=

¢ién de cono truncado superior 62, que se agranda haola la
parte superior. E1 evaporador 60 puede construirse con-un .
envolvente de acero externo u otro semejante 63 y un forro
interno grueso 6l de material aislante inerte, tel como ald=
mina densa, Un alimentador de torn:l]:lo térmicanente alslee
do 66 introduce tricloruro de aluminio p;zlverizado dentro
del recipimnte en la poreidri central desde una tolva 67e o
El alimentador de tornillo, preferiblemepte Proe=
yectindoaé algo hecia el recipiente, suministra el tricloe
ruro de aluminio sélido & manera de dispersarlo & través

" de una porcién predominante de la seacién 61, En-la base

FS e L e S L L IR I ST AP



¥

- 15 -

del reciplente, el tricloruro de aluminlo gaseoso entra en

- la tuberla 68 y uns placs de distribucidén perforada 69.. De

S

25,

'esta menera, & medida que el polvo de triclorurc de alumi-

nio cae, es calentado mediante una corriente ascendente de

tricloruro de aluminio gaseoss gue también lo dispersa.

- En consecuencia, el tricloruro de aluminio sdlido se sublie

ma en wna corriente de gas, mediante 1o cual una cantidad
mayor del gas de tricloruro de aluminio se descarge a tra-
vés de la tuberfa 70 en el extremobauperior 71 del reciplen=
te y entonces sntra en el extremc inferilor #'través de la
tuberia 68.

No solamente hay un mezclado inmediato e intimo
del polvo sélido Y la corriente de‘gas ascendente pari is
volafilizacién répida del sélido, sino que las circunstane-
cias son tales como p;ra estimular ¥y compl;tar la volati-
lizacién antes-de que los sélidos pulverizados lleguen a
la parte superior del recipients, mientras que inhiben j
desde luego impiden eficazmente cualquier depdsito de séli-"
¢o en.la base dsl recipiente, Debido a que el didmetro de
cade partfcula sélida de triclorure de aluminio disminuye
a medida que cae ¥y debido a que la velocidad del gas es ma=
yor en el fondo del reclpiente, hay poca posiblilidad de que
los sélidos caigan en el fondo del racipiente, especialmenf
te si el tamafio de la particula en el polvo se controla pa=

ra pasar una malla 65 (es decir un tamiz de 65 aberturas
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por 2,54 centimetros lineales) en el caso del tricloruro
de aluminioc. S1 se usara un polvo mis grueso, el recipien=

te evaporador tendria que ser invonvenientements alto, Ale-

. go del material sélido fino, ya sea triclorurc de aluminio

o vestiglos de 6xido de aluminilo formados, pueden moverse
hacia arriba con una corriente de gas, por encima del dis=-.
positivo de alimentacidn 66, pero la volatilizacidn contiw

nia de manera que mientras que el gas llega a 1la salida

70, todo el sblido sublimable se ha convertido en gas.

De ssta mansra se podrd ver qus el procedimisnto
de evaporacién es tanto sencillo como eficiente, ya que el

polve de triclorurc de aluminio es alimentado continuamen-

_t8 hacla la corriente ascendsnte del tricloraro dé aluminio

gaseoso en donde se evapora rédpida y completamente y se lle-
va como una corriente de gas aumentada. Ningunos sélidos

se acumilan en el evaporador pare interferir con la transe~

misién de calor o de otra manera crean problemas de funcio-

naniento ¢ de mantenimiento. Mientras que la seceién abo-.
cinada hacia erriba 62 puede ,omitirse en sl gunos casos, es
ventajosa para asegurar la terminacién de la evaporacidn,
reduciengo la velocldad delgada en una zona en donde las
partieulas sélidas restantes del triclorurc de aluminio se
hen reducido a dimensiones mui pequefias.

Cuando se usa pars generar una corriente conti- .

1Y nua de gas de tricloruro, el sistema en la Figurs 2 se in-
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cluyen otros instrumentos que pueden ser de construccién
comercial. De esta manera, la corriente de gas desde la
tuberia 70 se toma a través de un separador de polvos Tk,
mediante lo cual ninguncs residuocs sdlidos no voldtiles,
tales como pequerias cantidades de 6xido ds aluminio fino,
pueden retirarse como se Iindica en 75. Del separador &e
polvo, el gas limpiado es llevade a travéds de la linea 76
para dividirse en una 14nea de flujo de producto 77 y una
linea de recirculacidén 78, Especificamente, la cantidad
de gas que corresponde a una cantidad de tricloruro de alu-

minioc sélido (menos una pérdida ligera mediante el polvo

‘en ol separador Tl) se descarga a travds de la lines 77 pa-

re usarse segin se desee, mientras que el resto del gas se
hace recircular mediante una bomba T9 en la linea 78 y se
hace pasar é.través.de un calentador de gas 80 desde el
cwal el tricloruro de aluminio gaseoso re-calentado se re-~

gresa hacia la tuberia de entrada de fondo 68 del evapora=-.

“dor a través de la lines 81, De esta manera, con la ayuda

de una centidad circulaﬁte constante de sélido de tricloru~
ro de alumin;o gaseosb, el tricloruro de aluminio se evam =
ra continuamente. Un uso aproplado es en los sistemas des
refinacién de sub-haluro o monocloruro de aluminio, en don-
de el gas de tricloruro de aluminio suplementario puede ne~
cesitarse cuando las cantidades de tricloruro de aluminio

se condensan contfnua o intermiteatemente y van a re=-evapo-
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rarse para ol uso repetido én la refinacifén del aluminio,

Como un ejemplo de un evaporador capaz de recie

‘bir, digamos, 545 kilogramos por hora de gas de triclorure

de aluminio calentado y de evaporar una cantidad igual de
material sélido para réndir un flujo de descarga a través
de la tuberfa 70, de sproximadamente dos veces la entrada
de gas, una modalidad del equipo involucra una cﬁnara.’ que
tenid wna porcibn cilindrica vertical 61 de 2.7L3 metros

de alto y 0.610 metros en.didmetro, y con une porcién abo-
cinada superior 62 de 1.219 metros de altura y 1.219 metros
de didmetro en su parte superior, siendo estas .las dimensio~
nes internas de la estructura. Como un ejemplo del trata-
miento con dicho aparato, 545 kilogramoes por hora de gas

de tricloruro de aluminio a temperatura de T00°C. se introe=
ducen a través de la tuberia 68, mientras que 514.5 kilogra~-
mos por hora de polvo de tricloruro de sluminio se suminis-
tran mediante el tornillo 66 y esencialmente seavaporizan
de manere completa mediante el flujo ascendente del gas ca=
liente, el polvo teniendo preferiblemente un tamafio ds pane

ticula que no sea mayor de aproximadamente malls 65, I

_descarge a través de la tuberfa 70 consiste de 1090 kilo~

gremos de triclorurc de aluminio gaseoso a temperatura de -
aproximadamente 300°C., gquédando comprendido que la tempe-
raturae de salida del gas se controla mediante las proporcio-

nes relativas del sélido frfo y del gas caliente suministra-
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do. Después de atravesar el separador de polvos T, la des-

carga del producto de Si5 kilogramos por hora del gas de

triclorurc de aluminio, & temperatura de 300°C., es condue

"oido a través de la linea 77; el gas producido de esta ma=

nera se descarga desde la corriente & un régimen de flujo

de mas2 equivalente al régimen de alimentacién séiide. E1

resto del tricloruro de aluminio gaseoso se hace recircular

a través del calentador de gas 80, en donde se lleva hasta
una temperatura de T00°C., para recircular a través del eva=-

porador 60. Se comprenderd que pueden empletrse .otros re-

gimenes y condiciones de temperatura, segin se han dictado .

por los regimenes de alimentacién de los materiales y la

provisién de calor suficiente para la evaporacién del séli-

do a su temperatﬁra de sublimacién. ILas velocidades del
gas en el evdporador preferiblemente se mantienen a menos -

de -aproxmadamente 1.52 metros por ségundo y de preferen=

ola sproximadamente 0.9l metros por segunio.

A f£in de proporcionar un flujo de gas relaﬁiva-
mente uniforme en el evaporador se ywoporcionan medios. de
distribucién apropiados tales como una place perforada 69,
que puede ser de acerc inoxidable, grafito u otro material,
de aproximademente 6.35 milimetros de grueso y teniendo una
multiplicidad de agujeros de 3.18 milimetros de dildmetro,
una disposicién de tales agujeros, lgualmente espac'iados
siendo; cuatro agujeros a un radio de 2,5l centimetros des--
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de el centro de la placa, ocho agﬁjeros & un radio de 5.08
centimetros, 12 a un radio de 7.62 centimetros, 16 a.un ra-

dio de 10.16 centimetros y 20 a un radio de 12,70 centime-

tros.

Las Figuras }} y 5 muestran unes disposicidn.de dis=
tribucién de gas modificada en donde la tuberfa de entrada

8 (correspondiendo & la tuberia 68) desemboca contra una

_placa 85 que sustenta una p;uralidad de tubos 86 que estdn

asegurados verticalmente en aberturas correSpondientes-en .‘
la placa, proyecténdose tanto encima como debajo de la mise

ma y, de esta manersa, constitﬁyendo un conjunto de o guilla.

Como un ejemplo de un disefio da'boquilla apropledo para un

evaporador dimensionado como se ha indicado en lo gue ante-
cede, puede haber ocho agujeros o tuberfas 86 de 15.2l; cen-
timétros de largo y teniendo un diémetro interno de 6.35 _
milimetros estando una de las tuberias colocada en el con~
tro y las otras estando colocadas igualmente espacladas so-
bre un didmetro circular de 35.56 centimetros.

La boquilla y las dlsposiciones de distribucién
de este cardcter son especianlimente eficaces para suminis<-
trar el gas de una manera uniforme y preferiblemente a2 una
velocidad limitada como se ha manifestado anteriormente,
para moverse hacla arriba en la columna del evaporador,

Usualmente es deseable que el flujo sea esencialmente de

25 cardcter laminar, espsclalmente puesto gue cualquier gran
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turbulencia podria tender a llevar algunas particulas de
polve fuera del recipiente, '

Se verd que el procedimiento ¥y el aparato del _
sistema de¢ evaporscidén instantédnea en las distintas Figu~
ras, proporciona una manera especialmente ventajosa de cone
vertir el tricloruro de aluminio sélide a un estado gaseo=
50. PN i e . |

__ Esta solicitud que corresponde & la presentada en
E.U.A. oon fecha 4 de Junio de 1962, bajo el mim. 199.934,
86 acoge & los'beﬁeﬁéios del aﬁ.{eulo' 51 del .'vA:I‘.gente Eeta-

_ tuto de Propiedad Industrial.

.

-~-ROTA-~-

Los puntos de invencidn propi_é ¥y nueva que se presen-

‘tan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de

Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los algn:.entes.z
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i. Un métode para evaporar un trihalure de alu

B

minid que consiste en introducir trihaluro de aluminio sé-
lido finamente dividi@o en una corrlente del mismo trihéluf
ro de aluminio en un éstado gaseoso'y a . una temperatura
précticamente en exceso de la temperatura a';a cual se vo~-
latiliza el trihaluro de aluminio, '

2. Un nétodo de conformidad con lo reivindicado

en la clfusula 1, en donde el triheluro de aluminio sélido

se introduce continuemente.sn una corpiente que fluye ha-

cia arriba de trihaluro de aluminio gaseoso en una zona de
evapopracidén, el trihsluro de aluminio sélido siendo intro-
dqcido en una posicidén intermedia a los extremos de dicha

Z0na. ‘

3. TUn método de conformidad con lo reivindicado
en la cléusula 1 é 2, en donde dicho-tricloruro de alumihio
sélido se introdu.ce en una corriente de tricloruro de ain-
minio gaseoso a una temperaturs de aéroximadamento 600° a ‘
8oo°c. ‘

' L, Un método para recuperar el aluminio a par-
tif de un metal que contieﬁe sluminio haciendo circular una

corrients de trihaluro de aluminio gaseoso hacia arpibe a '
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través de un lecho de metal que contiene alumihio granula=~
do sé1ido calentado en uns zona de calentamlento durante
cuando menos la conversién parcial en monohaluro de alumi-
nio vy & través de una zona de condensacibén en donde el mo-
nohalurc de aluninio se recupera en trihalurc de aluminio
caracterizada en que'la cantidad de impurezas gasecsas en
la corriente circulante del trihaluro de aluminio §assoso
se controla desviando una proporcidn pequefia de la corrien~
te gaseose de trihaluro de aluminio gques sale desde la zona
de condensacidn ¥ condensando al estade sdliflo dicha prépor—
¢ibén pequefia del t;ihaluro de aluminio gaseoso para sepa-
ra»-las impurezas gasecsas del mismo y re-evaporizar dicho
trihaluro de aluminio s81ido condensadc para re-adicién a
dicha corriente de circulacidn, dicho trihalurc de & wmi-
nlo 'sélido condensado evaporéndose con introducire.-e en una
Torma finamente dividida en una corrlente de -trihaluro de
eluminic en estado gaseoso ¥ a temperatura vricticamente
en exceso de la témperatura a la cual se volatiliza el tri-
haluro de aluminio.

. 5. TUn método de conformidad con lo reivindicado
en la cléusula L, caracterizado adicionalmente en gue el
trihaluro de sluminio sélido se introduce continuamente
dentro de la corrlente que fluye hacia arriba de trihalure
de alqminio sdlidé‘siendo introducido en una posicién in-

tormedia a los extremos de dicha zona.

‘ 28855 7 3Wddll
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6. Un método de conformidad con lo reivindicado
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en la cldusula 5, caracterizaéa adlcionalmente en que el
trihaluro de aluminio es tricloruro de aluminio, que se ine
troduce en forma sélida dentro de una corriente de triclo-
Y ruro de aluminio gaseosa & una temperéﬁura aproxima.dat.nente‘
de 600° a 8s0°c. ‘
- Te ﬁn método de conformidad con lo reivindicado
en la oldusula 6, caracterizada adicionalmente en que 1a
corriente de tricloruro de gluminio £a86080 para evaporar
{o el tricloruro de aluminio sélido en la..zona de evaporiza=-
cién se c;anstituye desviande una proporcién pequesia adicio-
. _ nal de la corriaﬁte gaseosa principal del trieloruro de alu=
< minio que sale desde la zona de c¢ondensacidn y dirigiendo \
| dicha proporcidn adicional pequefia hacia la zona de evapo=
AS  racidbn.
‘ 8. Un método de conformidad con lo reivindicado
- _en la cléusula 7, caracterizado adicionalmente en que la A
corriente de tricloruro de aluminio gaseoso Que sale de la
zona de evaporacién se hace pasar hacia arriba a través de
2. o una masa de metal, el contenido de aluminlo de la cual se k
' ha despoj#do; descendiendo desde y quedando debajo de la
zona del calentamiento,
9. Un método de conformidad en la ;:léusula 8,
caracterizado adicionalments en gue una proporcién predomi-~

Y nante de la corriente del triclorurc de aluminio que se Sale

TS e
B TR R S LR
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dosde la zona de condensacidn se re-calienta hasta una

temperatura igual & o ligeramente menor gue la temperatu-

ra én la zona dg.calentamiento.y se introduce dentro del

extremo inferior do la zona de o&lentamiento. _
10. Un método de conformidad con lo reivindica=-

do en la c¢liusuls 9, caracterizado adicionalmente en que

una proporcidn adicional pequefia del triclorurc de alumi-

nio que sale desde la zona de condensacidn se desvia des-
de la corriente principal del tricloruro de aluminilo que
sale de la zona de condensacibn y, sin'ser'reecalentada,

se hace pasar hacia la masa descendente de metal que queda .

-por debajo de la zona de calentamiento a un nivel superior ..

a aquel en el cual la corrients ds tricloruro de aluminio

desde la zona de evaporaclén entra en dicha masa de metal.
118, - Un método para evaporar un trihaluro de alu-

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antecede,
representado en los dibujos que ge acompaiian y con los fines

que se han especificado.

'Esta Memoria consta de veinticinco hojas escrites a

méquina por una sole de sus OATBE.

Maarsa, 30 MAY. 1963
P.A. -
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