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que se presenta pars unir a la solicitud

de

PATENTE D E INVERCION
formulada el 11 de abril de 1.964, con el n® 298.570
en '
EsPARA
por VEINTE- afios
a nombre de ALUMINIUM LABORATORIES LIMITED, entidad
canadiense, establecida en 1, fiaee'Ville Marie,ﬂMbn-
treal, Quebec, Canadd, por:
AUN PROCEDIMIENTO PARA LA SEPARACION DE ALUMINIO®

-~

La presente invencidén se refiere al procedimiento
de destilacién de subhalogenuro para la recuperacién de
aluminio metdlico partiendo de un metal que contiene alu
minio impuro.

Para llevar a cabo el proceso de destilacién de
subhalogenuro, el material gque contiene aluminio se ca-
lienta generalmente en un convertidor y se trate con un
trihalogenure de aluminio gaseoso (tricloruro de slumi-
nio o tribromuro de aluminio a una temperature elevada

superior a 1000 gredos centigrados, preferentemente & una
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temperatura del intervalo de 1100 a 1300 grados centi-

gradosQ El trihalogenuro de aluminio gaseoso reaccions

con el aluminio del material qua'contiene aluminio y se
convierte en parte en el mbnohaloganuro de aluminio co-
rrespondients..

El efluente gaseoso del convertidor se ha§e~pasar
luego a2 un condensador de descomposicidén donde el mono-~
halogenure de aluminio se vuelve a convertir en sluminio
¥ en el trihalogenuro correspondiente. EI aluminio se
precipite en formaAiiqpida, el trihalogenuro de sluminio
permanece en la fase gaseosa, y sé recircula en el sis-—
teme..

Dado. que la descomposicidén de monohalogenuro de
aluminio es altamente exotérmica, se disipa mucho calor
en el condensedor de descomposicién. También, es desea-
ble proveén:una gran auperﬁicia‘db_coﬁtacto en el cone.
densador destinade & la recoleccién del aluminio conden_
sado.

Aunque se han propuesio diversas técnicas y apara=-
tos.para.llevan.a.oabo.;a,ﬁesoomposicién.de.un monochalo

genuroe de-aluminio gaseoso, es un objeto de la presente

" invencién. proveer un procedimiento y @parato mejorados

para. efectuar la. descomposicidn de un monohalogenuro de
eluminio gaseoso, obteniendo aluminio fundido y el corres
pondiente trihelogenurc de aluminio grseoso..

De acuerdo con la. presents invencidn, la descompg
sicién del contenido de monohalogenuro de. aluminio de

une. corriente gaseosa se efectua enfriando dicha corri-.

4
"ente gaseoss en un lechio fluidificado de. particulas €0-

lidas. que so0n inertes con respecto a dicha corriente
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gaseosa y al aluminio en fusidén. Se ha descubierto que
este método es utilizable para efectuar el control de
la temperatura de. la. reaccién de. descomposicién corres-
pondiente al eafriamiento. del monohalogsnurc de aluminio
gaseoso. caliente, tal como monocloruro de eluminio, pa-
ra. producir aluminio elemental en fusidén y el trihalge-
nure de. aluminio gaseoso. correspondiente, tricloruro de
aluminio.

En un lecho. fluidificado. de panfie.ulaa gélidas se
dispone de una grén drea superficial para. promover la
ré.ﬁida. transmisién de calor y disip_aéién de. calor y pa-
re. la condensacibn del aluminio. El lecho fluidificado
de. particulas sdélidas inertes. se. mantiens. preferente-
ments. & una temperatura situada fuers del intervelo de
700. a. 900. grados centigrados. La corrients gaseosa. que.
contiene. monohalogenuro de aluminio. se¢ utiliza como tal
para mantener fluidificado el. lecho de material en for
me. de. particulas..

Cuando la corriente. gaseosa. que contiene monohae-

-logenuro de aluminio que entra a una temperatura supe-

rior a 1000 grados centigrados, circula.sn seatido as-
cendente a través del dispositivo de descomposicién,
fludifica a la masa. de material en forma de particulas
alli contenide.y s.eA enfria por el contacto con sl mé.tg
riel en forma de particulas: y, en consecuencia, se¢ deg
compone para former gluminio en fusidn y el correspon-
diente trihalogenurc de aluminio gaseoso, que 86 recups
ra. desde la poreidn. superior del ﬁis.positiv.o. de descom~-
posicién para volver a utilizarlo en el proceso. El alu
minio. elemental. en fusién condensado gotea a través del.
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lecho y se recoge separademente desde la porcién infe-
rior del dispositivo de descomposicién y se retira co-
mo praiucto. la temperatura operativa del dispositivo
de descomposiéién se controla mediate un intercambia-
dor de calor, que puede adoptar la foma de una camisa
qu;e rodea por lo menos a una porcidn del dispositivo

de descomposicién. Se hace circular un fluido de enfris
ﬁiento adecuado por la camisa de intercambio de calor
con el objeto de proveer dentro del dispositivo do des-
composicién la temperatura de. trabajo deseada.

Alternativamente puede proveerse dentro del dis=-

" positivo de descomposicién un intercambiador de calor,

sumergido por 10 menos parcialmente en una masa fluidi-
ficada de material imberno en forma de perticulas. Tam-
bién, si se desea, pueden proveerse en relacién con el
'dispositivo de descomposicidn tanto una camisa de in-
tercambio de calor que rodea al dispositivo de descom-
posicién como un intercambiador de calor, tal como un
intercambiador de calor del tipo dedal o del tipo con
tubos en "“U“, .

Pue&e-emplearse para llevar g la prdéctica la pre-
sente invencidén cualquier material de contacto en for-
ms de particulas, inerte. y finamente dividido, ca.paz
de ser fluidificado. Preferentemente, el material en
forma de particulas tiene densidad menor que la del alu
minio en fusidn baj&_la.s condiciones de contacto que se
mantienen dentro dei dispositivo de descompogicibn. Asi

mismo, preferentemente, el material de contacto en forma

de particulas es de tal naturaleza que no lo humedece
ni puede humedecerlo el aluminio en fusién. El material
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de contacto en forma de particula adecuado para uti-
lizarlo con el 6*_0 jeto de llever s la préctica la pre
sente invencidn incluye materiales tales como &l co=-
que, especialmente coque de petrédleo, coque de hulla
con bajo contenido de cenizas, grafito y alimina de
baja densidad, tal como pequefias esferas huecss de
alimine que se denominan Yburbujas" de elimina. Si se
emplea material de contacto en foxﬁa de particulas que
no es humedecido por el aluminio en fusiéan y que es me
nos denso que el sluminio en fusién bajo las condicio-
nes de contacto, en el caso de interrumpirse la corrien
te de gas de fluidificacién que J_.J.ega al dispositivo

de descomposicidn, el material de contacto en forme de
particulas se asienta en el fondo de la cédmara del dis
positivo de descomposicidén y flota encima de la capa o
charco de aluminio alli contenido. Al reanudarse la cir
cula cidn del gas a través del dispositivo de descompo-
sicidén, puede asi volverse a poner en estado fluidoe con
facilidad el material de contacto en forma de particu-
las.,

Estos y otros objetos y ventajas de la presente
invencién se desprenden de la siguiente descripcién de—
tallade de la misme, que debe tomarse sl solo titulo de
e jemplo, considerada juntemente con los dibujos adjune-
t08, en los cuales:

La figura 1 es una vista esquemdticae que muestra
en corte vertical un condensador de descomposicidén de
acuérdo con la presente invencidng

La figura 2 es una vista en planta y corte toma-

da eegb.n la 1linea 2-2 de la figura 1 de los dibujos que
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se acompafian; y

La figura 3 es una vista esquemdtica en corte
verticél de ﬂotra forma de condensador de descomposi-
cién de acuerdo con la presente invencidn.

En los dibujoa que se acompafian, que son ilustra
tivos del aparato y la puesta en practica de la presen
te invencidn, el condensadof de descomposicién, indica
do en general con el simbolo de referencia 10, compren
de un recipiente cilindrico, cerrado, alargado, dispues
%0 verticalmente 11. Se provee una salida 12 en el ex-
tremo superior del recipiente 11 para la descarXga de g&
ges efluentes por intermedio del conduwcto 14. Un conduc
to de entrada 15 estsd conectado al extremo inferior del
recipiente 1l por intermedio de los conductos de distri
bucién de: gas 16, que estén provistos de sombreros dis-
tribuidores 16a que permiten obtener una distribueidén
uniforme del gas fluidificante dentro del recipiente 11,
y ovitar también que las particulas sélidas del lecho
fluigificado situadas dentro del recipiente 11 penetren
en los conductos 16 y entrada 15 y los obturen.

Se provee también el conducto de descarga 18 en
comunicacidén de fluido con el extremo inferior del re-
cipiente 11 con el objeto de retirar el sluminio en fu-
sién. Un conducto de descarga 18 estd dotado de un som=
brero 18z dentro del recipiente 1l de manera de proveer
un cierre de aluminio en fusidén que impide que las par-
ticulas s6lidas contaminen al aluminio en fusidén que co-

mo producto se extrae por el conducto 18. Una camisa de

intercanbio de calor 19 rodea al recipiemte 1l y esté

provista de una entrada 19z y una saelida 19b para le
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cireulaqidén del fluido refrigerante.

Puede emplearse cualquier fluido refrigerante
adecuado que resulte efectivo para mentener la tempe-
retura de trabajo deseada dentro del recipiente 1l. En
tre los fluidos refrigerantes adecuados se incluyen el
aluminio fundido o0 las mezclas fundidas de cloruro de
sodio y tricloruro de aluminio,

Con referenciz ahora en particular a la figura
3 de-los dibujos que se acompafian, se ilustra en la mis
ma. una. realizacién adicional del invento en la cual se
provee wna superficie adicional de intercamnbio de calor
relacionada con el recipiente 1l. Segin se ilustra en
la figura 3 de los dibujos que se acompafian, el recipien
te 11 estd dotado de uno o més intercambiadores de ca-
lor del tipo dedal o cilindrico 20, que cuelgan de lo
parte superior lla del recipiente 1l hacia la masa de
particulas fluidificadas que se mﬁnxiene en el recipien
te 11. Los intercambiadores de calor cilindricos 20 es-
tén dotados de conductos de entrada de refrigerante 21
¥y conductos de descargz de refrigermte 22.

En el funcionamiento se provee dentro del recipien
te 11 una masa de material inerte finemente dividido en
forma de particulas, tdl como coque de petrdleo que ten
ge. una granulometria del intervalo de 48 x 100, es de-
cir que tiene una granulometria de tal naturaleza que
sustancialmente la totalidad del coque en forma de par-
ticulas atraviesa. wn tamiz del nimero 48 pero es reteni
do en un tamiz del nimero 100. Sé introduce una mezcla
gaseosa caliente en squilibrio que comprende monocloru-

ro de aluminio y tricloruro de aluminio a una temperatu
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ra. sustancialmente superior a 1000 grados centigféaos,

tal como una temperatura de alrededor de 1250 grados
ocentigrados, por intermedio de la entrada o admisién
15 ¥ los conductos distribuidores 16 en la parte in-
ferior del recipiente 11. A medida que la mezcla gaseo
sa. caliente circula hacia el interior del recipiente

1l y a través del mismo, la masa de coque en forme de
particulas contenida en el interior se fluidifica, sien
do indicado el nivel superior del lecho fluidificado de
coque por el nﬁme;o de referencia 25.

A medide que la me zcla geseosa caliente alravie-
sa el lecho fluidificado de particulas de coque, se en-
fria por contacto con las mismas, manteniéndose las par
ticules de coque a una temperatura de alrededor de %oo
grados centigrados mediante la circulacién de un flui-
do refrigerante sdecuado tel como uns mezcla fundida
de cloruro de sodio y triclorurc de aluminio, por la
camisa 19. Cuando el monocloruro de éiﬁminio gase030
atraviesa el lecho fluidificado de particulas de coque,
se enfria hasta aproximadamente %00 grados centigrados
y se descompone para producir eluminio en fusién y tri
cloruro de aluminio gaseo0so.

El aluninio fundido forma un chaereo en la parte
inferior del recipiente 1l. El nivel superior del char
co de aluminioc en fusidn del fondo del recipiente 11
se indica con el simbolo de referencia 26. El aluminio
fundid@ se extrae como producto desde ol fondo del re-
cipiente 11 por intermedio del conducto de descarga 18.

Si la corriente de monocloruro de aluminio y $ri-
cloruro de aluminio gaseosos introducida en la parte in

298570
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ferior del recipiente 11 para fluidificar las particﬁ-
las de cogque se interrumpe, el lecho fluidificado de
particulas de coque se aplasta y las particulas de co-
que se asientan dentro del recipiente 11 y flotan so-
bre el charco de aluminio fundido. Al reanudarse la co
rriente de monocloruro de aluminio gaseoso hacia el re
cipiente 11, se vuelve a fluidificar la mass de parti-
culas de cogque en forma de particulas.

Los ejemplos siguientes son ilustrativos de la

puesta en prdctica de la presente invencidn:

BEiemplo N¢ 1

Una mezcla en equilibrio de monoclorurc de alu=-
minio geseoso y tricloruro de aluminio gaseoso (63 por
clento en volumen de monocloruro de aluminio) a una tem
peratura de aproximadamente 1250 grados centigrados se
introduce en un dispmsitivo de descomposicidn del tipo

ilustrado en la figura 1 de los dibujos que se acompa-
fian para fluidificar una masa de particulas de coque

alli contenids. Ia masa fluidificada de particulas de

cogque se mantiené a una temperatura de alrededor de 700

grados centigrados haciendo circular fluido refrigeren-
te, constituido por una mezcla de cloruro de sodio y
triclorure de aluminio, per una camisa de intercambio
de calor que rodea al dispositivo de descomposicién.

Se emplea como material de contacto fluidificado cogue
da:petrdleo que tiene una granulometria correspondiente
& 48 x 100 en tamices normales., El didmetro del dispo-
sitivo de descomposicidn es de zproximaedamente 0,315

—s- 298570
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metro y el caudal de tricloruro de aluminio gaseoso
efluente del dispositivo de descomposicidén es de al-

rededor de 363 kilogramos por hora. En la operacién

precedent emente descrita, se producen y extraen em ca-

" da hora 55 kilogremos de aluminio metdlico fundido, y

se transfieren aproximadamente 1,19 x 10° calorias des
de el material constituido por el coque en forme de
particulas al fluido refrigermte que circula por la
camisa de intercambio de calor que rodea al dispositi-
vo de descomposicidn. El lecho fluidificado de coque
tiene durmte el funcionamiento una profundidad de aproxi
madamente 3,66 metros, y el dispositivo de descomposi-~
cién fuhciona satisfactoriamente dentxro ds un interva-
lo de desde aproximadameh-be 90,8 hasta 454 kilogremos
de tricloruro de aluminio gaseoso efluente por hora, y
con ung produccidn de algminio de metal fundido de des=-

de aproximademente 9 a 70 xilogramos por hora.

Ejemplo Mo 2

Este ejemplc se refiere a las operaciones y apa-

rato descritos en relacién con el ejemplo M 1, excep-
t0 que se proveen adicionalmente tubos de intercambio

de calor dentro del dispaw itivo de descomposicién tal
como puede verse en la figura 3 de los dibujos que se
acompafian., Con nueve intercambiadores de calor del ti-
po ée tubos en *UM™ constituidos: por cafioc de 38 milime-
tros de dldmetro insertados en el lecho fluidificado, de
par’ci‘culas de coque hasta una profundidad de 1,22 me-

tros, la superficie de intercembio adicional pmvis‘taf

- 10 - 298570
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de esa manera permite una reduccién de la profundidad
total del lecho fluidificado de desde 3,66 hasta 1,83

metros.

Ejemplo N2 3

El presente ejemplo se refiere al aparato y pro-
cedimientos descritos en relacién con el ejemplo K¢ 1
precedente. la refrigeracién y descomposicién del mo~-
nocloruro de aluminio gaseoso caliente se lleva a ca~
bo, empero, en 4os etapas. En la primera etapa, el le-
cho fluidificadoe de particulas de coque se mantiens a
una tempe retura de alrededor de 900 grados centigrados,
de manere de lograr la eliminacién de aproximadamente
80 por ciento del calor total que ha de eliminarse en
le totalidad del proceso. La descomposicidén propiamen-
te dicha se completa entonces en una segunda etapa de
trabajo en un gsegundo lecho fluidificado mantenido a
una temperatura de zlrededor de “'IVOO gradog centigra-
dos. Empleando los caudales utilizados en relacidn con
el ejemplo N2 1, se regquiere una altura del lecho de
aproximadamente 0,915 metro pare la primera etapa, y
una eltura del lecho de aproximadamente 1,07 metro pa-
ra. la segunda etapa. '

Ademds es indudable que pueden llevarse a le préc
tice muchas realizaciones ampliamente diferentes de la
presente invencidén pero siempre y cuando sin apartarse
de los' principios fundamentales que se especifican cla
romente en lag clédusulas reivindicatorias que siguen a

%, 48570

continuacidén.
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La presente solicitud que corresponde a la pre-
sentada en 1os Estados Unidos de América, con fecha 24
de abril de 1.963, bajo el nitmero 255.366, e acoge a
los beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto so
bre Propiedad Industrial.

‘Los puntos de invencién propia y nueva que se
presen%an B ra que sean ob jeto de esta solicitud de Pa
tente de Invencidén en Espafia, par VEINTE afios, son los
siguienteé:

1.~ Un procedimiento para la separacidén de alu-
minio partiendo de me tal que contiene aluminio, en el
cual dicho metal que contiene aluminio se trata con
wna corriente de trihalogenuro de aluminio a una tem-
peratura superiof a 1000 grados centigrados para. gene
rar monohalogemuro de aluminio gaseoso, el cual se des
compone por refrigeracidén para desprender aluminio me-
td4lico, caracterizado por el hecho de que el monohalo=
genuro de aluminio gaseoso es descompuesto por refrige
racién en un lecho fluidificado refrigerado de particu
las sflidas, que son inexrtes con respecto a la corrien

te gaseosa que contlene al monohalogenuro de sluminio

¥y al aluminio en fusidn.

2.~ Un procedimiento de ecuerdo con la reivindi-

cacidn 1, cerscterizado ademds por el hecho de que las

particulas sélidas de dicho lecho fluidificado son re-

29857¢
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frigeradas por imtercambio de calor con una corriente
de refrigerante liquido a través de una pared de in-
tercambio de calor.

3.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacién 1, caracterizedo ademéds por el hecho de que
las particulas sélidas de dicho lecho fluidificado son
menos denssas que el aluminio fundido y sustancialmente
no son humedecidss por el aluminio fundido.

4.- Un procedimiento de acuerdo con las reivin-
dicaciones 1, 2 6 3, caracterizado ademds por el hecho
de que las particulas sélidas del lecho fluidificado
gon particulas de cogque.

5.~ Un procedimiento de aouefdo con las reivindi-
caciones 1, 2 6 3, caracterizado ademds por el hecho de
que las particulas sélidas del lecho fluidificado son
particulas de grafito.

6.= Un procedimiento de acuerdo con las reivindi-
cacionss 1, 2 6 3, caracterizado ademds por el hecho de
que lss particules sélidas son particulas de alumina de
bajs densidad. ‘

7.= Un procedimiento de acuerdo con la reivindi-
cacién 2, caracterizado ademds por el hecho de que el
refrigerante liguido es wna mezcla de sales en fusién.

8.= Un procedimiento paras ls separacién de alumi-
nio.

298570
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Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-
cede, representado en el dibujo que se acompafia y pars

los fines que se han especificado.
La presente Memorie consta de catorce hojas, escri

tas a médquina por una sola de sus caras.
Madrid,
P. A.
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