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Este invento se refiere a la eliminacién de im=-
purezas desde tricloruro de aluminio gaseoso, y méds espe-
cificamente a procedimientos y aparatos para eliminar clo-—
ruro de calecio y cloruro de magnesio de corrientes gaseo-
sas de tricloruro de aluminio, particularmente corrientes
circulantes de tricloruro de aluminio gaseoso empleadas
en el procedimiento de destilacidén de subhalogenuro de
aluminio.

En el procedimiento de destilacidn de subhalo-~
genuro, el contenido en monohalogenuro de aluminio del gas
salienie de un horno convertidor, en el cual el metal que
contiene &luminio es hecho reaccionar con triecloruro de
gluminio, es descompuesto por enfriemiento en un descon-
ponedor.

Se encuentra que el ¥ricloruro de 2luminio ga-

seoso descargado del descomponedor contiene diversas im-
surezas producidas en el sistens, y en particular puede
contenser cloruro de calcio y cloruro de magnesio gaseo-
gos. Bstos cloruros son producidos por reaccibn de com-
puestos de caleio y magnesio, contenidos en la aleacidn
cruda utilizada como material bruto para el procedimien-

to de destilacidn, con triclorurc de aluminio gaseoso,

Segin el tricloruro de aluminio gaseoso es raciclado &

través del sistema de destilacidn, los cloruros de cal-

Ve mmar b s e e

¢io y magnesio se acumulan en la corriente de gas, perju-
;&icando la eficacia del procedimiento de destilacidn, y
;también pueden condensarse y obstruir porciones del sis-
tema de circulacilbn de zes.

Auncue los puntos de ebullicidn de los cloruros

Ge calcio y megnesio son altos (el cloruro de negnesio

25.4.1967 -2 -
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. sSer rury nequedes; por lo wanto, & Gleodzs terperaturas,

aierve a aproxiradansnie 141220 a 1 atndsfera de presidn
¥ el cloruro de calgcio tiene un punto de ebullicidn su-—
perior a 16C02C a 1 atmdésfera de presibn), ambos cloru-
ros tienen presiones de varor efectivas sustanciales en
una atndsfera de tricloruro de aluminio a la temperatura
(por ejenplo aproximadamente T002C) a la que se descarge
tricloruro de aluminio gaseoso desde el descomponedor,

Se cree gue dichas presiones de vapor son debidas en par—
te a lz formacidn de complejos de cloruro de aluminio y
calcio y cloruro de aluminio y magnesio zaseosos. A tem-—
veraturas inferiores, en el margen de 300-4002C o menores,

las presi.nes de vapor efectivas de los cloruros de cal-

cio ¥ magnesio exn tricloruro de alunminio zaseosd resultar

cusicuicr cantidad de cloruro de caliclo o raznesio conte—~:

aldo en el tricloruro Ge aluminio gaseoso se deposita en

<22

Douie de un condensado. :
1

El presente invento considera eliminar cloruxos.
de calcio y magnesio desde una corriente circulante de i

tricloruro de aluminio gaseoso en el procediniento de des-

tilacidn de subhalogenuro de 2luminio, enfriando la co- i

‘rricnte gaseoso para condensar desde le misna clornros de

calcio y nagnesgio, por contacio con una mezcla fundida de
cloruro de anonio y tricloruro de aluminio, y absorver
los cloruros condensados en la rezcla fundida,

Una venvaja zarticular de la utiligzacidn de
una nege fundida de cloruro de amonio y tricloruro de alu
ninio para esta operacidn consiste ea wue diche rase fun-

alda resulte ser unz iszels Ge cvullicildn constante cuan-~

do ¢

)

e
cclontada, a 1 atndsfera de nresidn, husta 435920,

(6]
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!

tdida, los constituyentes de cloruros de magnesio y calcio

L)

Ts declr, 2 4358C la ebullicidn de la masa fundida “trans-
curre hasta la evaporacidn comﬁleta desde lg mispa tanto
del tricloruro de aluminio como del cloruro de amonio,
Sin embargo, & 435¢2C, las presiones de vapor tanto del
cloruro de calcio como del cloruro de magnesio en una
atrbsfera de tricloruro de aluminio son todavia muy ba-
jas. Por lo tanto, los cloruros de calcio y magnesio ab-
sorbidos pueden ser seﬁarados fdcilmente de la masa fun-
dida de cloruro de amonio y tricloruro de aluminio,

Correspondientemente, el invento considera ade-
néds separar los cloruros de magnesio y calcio absorbidos,
desde la mezola fundida, calentando la mezcla hasta la
temperatura de ebullicidn constante paré evaporar cloru-—
ro de amonio y tricloruro de aluminio, dejando cloruros
de magnesio y de caleio en forma de un residuo no gaseo~
50 concentrado. Por completa evaporacidén de la masa fun-— |
son concentrados en estado sd}ido, ya que los puntos de
Fusidn tanto del cloruro de calcio como del cloruro de
magnesio son sustancialmente mayores gque 4359C.

De esta manera, se controla la acumulacidn de
Lorvros de magnesio y calcio absorbidos ea la masa fun-
dide para evitar cue la concentracién de cloruros absor-

= o ae = 03 e I
bidos en la masa fundida llegue a un nivel que interfiera

jcon uze nueva absorcibn de estos 6loruros por parte de la
H t
;masa fundidae desde tricloruro de aluminio gaseoso. Asf,
una corriente de tricloruro de aluminio gaseoso, a una
tenperatum de aproximadamente T7002C, es puesta en contac-
‘to con una mezcla fundida de tricloruro de aluminio y clo-

raro de amonlo e un dispogitivo de contacto entre gas ¥

25.4.1967 4 -
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1{guido, para eliminar los cloruros de caicio y magnesio
del gas por condensacidn y absorcidn en la mezela fundi-
da; para proporcionar la masa fundida a la temperatura
deseada en el dispositivo de contacto entre gag y liqui-
do, la mesa fundida puede cser enfriada continuamente en
un lugar que vuede estar dentro o fuera de la regién de
tratamiento. Segin se desarrolla la operacidn, la nasa
fundida, gue contiene cloruros de calcio y magnesio ab-
sorbildos, es retirada de la parte principal de la masa
fundida, preferiblemente en forme de una corriente conti-
nme, y es destilada por calentamiento hasta 43520 en una
segunda regidn en las que los cloruros absorbidos son coh—
centrados en forma de un resfduo, y el cloruro de amonio

y el tricloruro de aluninio desprendidos en la destilacién

'son devuelios y condenzados en la masa principal de la nez

‘ela funcida. Le velocicad a la gue la mesa fundiia es re— |
tirada para su destilacién es uns velocidad nccesaria pa-
ra marteasr en un nivel wpermisible la concentracidn de :
icloruros de megnesio y caleio en la masa fundida.

Para tratar una corriente continua de tricloru-—~

ro de aluminlo gaseoso en un sistena de destilacidn de

subhalogenuro de aluminio, se prefiere en gran manera que

|

}la nezcla de sales fundldas sea puesta en contacto con

+

el gas a una tenperatura suficientemente baja para enfriar

‘el gas hasta avroximedanente 3009C o menos. Aungue la sewi
i

?paracidn eficaz de cloruros de calcio y magnesio se puede!
lograr a tesperaturas nds altas, se encuentra gue cuando
la teuzreratura de salide del gas desde la regidn de con-
tacto es de aproximadanente 3002C o menor, la proprocidn

de cloruro de awonio volatilizado arrastirado desde la riem

25.4.1367 -5 -
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¢la fundide en el gas tratado es pequefia, miegfras que E
a temperaturas mds altas estdn presentes cantidades sus-
tanciales de cloruro de amonio en estado-gaseoso en el
gas de salida. Desde luego, para hacer minima la contami-
nacién del tricloruro de aluminio gaseoso tratado con
cloruro de amonio (y correspondientemenie para reducir
las pérdidas de cloruro de amonio desde la mezcla fundi-
da), se prefiere que la temperatura de salida del zas
tratado desde la fegidn de contacto no sea mayor de apro-
ximademente 2502C,

Enfriando el tricloruro de aluminio gaseoso
hasta una températura de aproximadamente 300¢C y prefe=-

riblemente inferior a 2502C, se logra una separzacibn sug-

tancialmente completa de cloruros de megnesio y calcio,
independientemente de la concentracién inicizl de esias

impurezas. Al mismo tiempo, se evita una volatilizacidn

{ sustancial de cloruro de amonio desde la sal fundida.

Refiriéndose shora a los dibujos anejos:

t
i
§

; La figara 1 es una vista esquemdtica o diagra- |
H

ma de flujo de un ejemplo de un sistema de tratamiento
de gas tricloruro de aluminio de acuerdo con el presente
invento, incorporado en un sistema de destilacidn de

subhalogenuro de aluminio; ;

la figura 2 es un diagrama de fase de mezclas !

de cloruro de amonio y tricloruro de aluminio; y
La figura 3 es un gréfico, que relaciona la com-

posicidn de vapor sobre masas fundidas en ebullicidn de

. cloruro de amonio y tricloruro de aluminio con la tempera-
{tura de las masas fundidas.

En la figura 1, un convertidor 10 estd distpues-

125,4.1967 -6 - :
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‘4o para suministrar una aleacidn cruda gue contiene alu-~
;minio a través de una tolva que tiene un cierre retato-
frio 11, La carga de dicha aleacidn, calentads eléctrica—
mente por electrodos 12 y 13, es tratada con tricloruro
de aluminio gaseoso gue venetra desde el conducto 14. E1
aluminio metdlico es convertvido en monocloruro de alumi-
nio gaseoso que estd contenido en el gas saliente gue sa-
le por el conducto 15, mientras gue la aleacidn agotada
es retirada a través de una vdlvula compuerta de salida
16, El conducto 15 conduce a un descomponedor 18, en el
cual el monocloruro de aluminio es descompuesto pof en-
friemiento pera depositar metal de aluminio fundido,

nientras que el tricloruro de aluminio resultente sale

por el conducto de salida 20, =1 aluminio depositado pue-

e ser evacuado o sangrado & través de un pasaje 21, mien

d
tras que un gas, oue consiste esencialmente en tricloru-

‘ro de aluminio, Jjunitanente con cantidades secuncarias de
'impurezas incluyendo cloruro de magnesio y cloruro de
icalcio, sale por el condueto 20,

: Toda la corriente de gas que abandona el desconm
iponedor puede ser sometida al tratamiento de purifica-
cién del presente invento para eliminer cloruros de mag-
‘nesio y calcio, o alternativamente solo unza parte de la

{
misma puede ser tratada de esta manera. En el Wltimo ca-

S0, la mayor parte de la corriente de gas pasa a través
Edel conducto 22 bajo el control de la vdlvula 23, y des—~
.pués a través de nedlos de circulacibn y calentamiento
de g2s, indicadogs en 25, para volver al convertidor 10
2 través del conducto 14.

Je acuerdo con el presente invento, la totali-

s e

- — - o e e
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ded o parte del gas de tricloruro de aluminio procedente
del conducto 20 es hecha pasar a.través de un conducto 27
hagta el presente sistema de tratamiento, desde el cual
vés de la tuberfa 28 al conducto 22. Aunque tbda la corriy
te del gas tricloruro de aluminio procedente del descom—
ponedor puede ser sometida a tratamientec para la elimina-
cibn de cloruros de calecio y magnesio, eswualmente ven-
.fajOSO someter a tfatamiento solo a una parte secundaria
del gas de salida del descomponedpr, para el control ade-
cuado de la concentracidn de cloruros de calecio y magne-
gio. El sistema de 1la Tigura 1 estd disefiado para el tra-
tamiento de una parte secundaria del gaé procedente del
descomponedor. Una vdlvula 29 de la tuberia 2% controls

la proporcidn de gas desviado a través del sistema de

trataniento,.

.

En el sisbema de tratamiento, el gas penetra

.en wna torre rellena 30, de disefio coavercional para un

lavador en contracorriente de gas-lfquido. Ia torre com-
prende una cdmara 32, revestida con material refractario,
dividida en una seccidn superior 33 y en una seccidn in-
ferior mds corta 34 pof una estructura perforada 36, para
permitir el paso de flufdo enire las secciones. la sec- |

¢cidén de cdmara superior 33 contiene un relleno 38, de

cuerpos refractarios, soportado sobre la estructura 36.
3n esta torre, la entrada de gas se abre deniro de la

seccibn inferior 34, y la tuberfa de salida de gas 28 sa-'’

ile de la parte superior &e la seccidén superior 33.

n

Una corriente de mezela fundida de cloruro de

‘amonio y fricloruro de eluminio es introducide a través

t
.

|
'25.4.1967 -8 -

| 34



10

15

20

25

30

de un coaducto 40, fluye hacia abajo a través del relie-
| no 38, ¥ sale de la torre por un conducto 42; Ia mezcla
; fundida enfria el gas que circula hacis arriba y absor-

be desde el miemo cloruro de caleio y cloruro de maghe-

i
1
!
i
!
gio, Para enfriar la masa fundida antes de volver a en-
trar en lz parte superior de la torre, la poreidn princi-
‘pal de la corriente de mesa fundida, procedente del ex-

1

'

{ tremo inferior de la torre, es hecha cirecular a través
del conducto 42 g un enfriador 45, en el cuel es enfria-
| da por medios tales como un serpentin de enfriamiento,
ique conduce una corriente circulante de refrigerante 1i-
§quido. Se pueden efectuar por 56, incrementos secundarios
§de cloruro de aronio a la corriente de masa fundida cir-

3

vlente vura reemplazar el cloruro de amonio evaporado

Q

esie lz aga fundida en la forre 30 y arrastrado ean el

(8]

_2s 4e salide fuera Ge la torre.

Uns porcibn secuanderia de la masa fundida es
desvicda del corducto 42 2 través de unz tuberfz 48 (con-—
troleda por lz vdlvula 49) hacia un evaporador 50, en el
‘gue dicha poreidn de masa fundida es calentada vpara rea-—

 lizar la separacidn de cloruro de magnesio y cloruroc de

calcio absorbidos por destilacibn de la mezcla de cloruro
de aronio ¥y clorure de aluminio. Las impurezas de cloru-
ros pueden ser retiradas del evaporador por 5l. El clo-
.ruro de amonio y el tricloruro de aluminio gaseosos, des-
jAgzc-enfx.i-:los de la mesa fundida en el evaporador 50, vuel-
ven o la sceeidn Ge torre 33 a través de la tuberls 53,

sarse on 1o corriente de maesa fundida,

3

. ~aa A
Lora gliae

v

Sesin es hecse civeular une nezcle fundida de

2loruro de eronio y tricloruro de aluninio de :lznera con-

i

|
|
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tima a través del refrigerador 45 y la torre 30, triclo—%
ruro de aluninio gaseoso, que contiene cloruro de calcio

y/o cloruro de magnesio gaseosos, penetrs en la seccifén

inferioryde la torre 30 2 unz tenperatura de aproximada-
nente T008C. El tricloruro de aluminio gaseoso y la masa
fundida de cloruro de amonio y tricloruro de aluminio pa-
san en contracorriente a travéds del relleno 38 de la to-
rre. Seglin el gas y 1lu masa fundida son puestos de esta

manera en contacto Intimo en el relleno 38 la masa'fun‘ida
(que penetra en la parte superior de la torre a una tem—
peratura mucho mds baja que la temperatura del gas que

penetra en el extremo inferior de la torre) enfria el gas,!
para condensar cloruro de magnesio y cloruro de calcio, ;
que son absorbidos en la masa fundida segin se condensan. '

Correspondientemente, la corriente de gas enfriado proce—

tdente de la parte superior de la torre es devuelia al sis{

; I . . i
itema de destilacidn de subhalogenuro a través de la tube-

'ria 28, purificada de cloruro de uagnesio y cloruro de

v rwew s e

§calcio.

: Ia temperatura de la nasa fundida al entrar en

la torre es seleccionada para proporcionar un enfriamien—
to del zas a una temperaturs de salida no meyor de 3002C

'y preferiblenente a una tenperatura de salida zienor de

2509C, para hacer mfnima le contaminacidén del gas de sa-

lida con cloruro de amonio. Por ejemplo, en un caso tipi- !

2,

:co de funcionariento, el gas penetra ern la torre & apro-

-

xinadanente 70020 y es enfriado hasta una temperaturs de

'~

salida de eproximadanente 22590, mientras gue le masa fun-
‘Gida penetra en la torre a aprorimadamente 22527, y es ca-
lentada :zaste una temperatura de salida de aproximzdamen~ -
i
1

96.4.1967 -10 -
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‘e 4002C, Se cree gue en una torre rellena diselada apro-

!piadamente, el logaritmo de la diferencia de tenperatu-
ras entre el gas y el liguido varfa de forma lineal con
le distancia, a lo largo del eje vertical de la torre.

Dicho cloruro de aronio, segin es arrasirado
con el gas de salida dentro del sistema de destilaciédn
de subnalogenuro, es descompuesto por rzacciones dentro
de este dltimo sisteme.

La masa fundicda, retirada de la torre a través

del conducto 42, contiene cloruro de magnesio y cloruro

de calcio absorbidos. Uns parte secundaria de la masa fun-

4

“Gida es desviada al evanorador 50 y allf es calentada has-

ta 43593, a 1 atubsfera Ge presidn, para evaporar cloruro
de anonio 7 itricloruro de aluminio., Permanecen ex el eva-

"

morador gloruics de calolo y magnesio e forma de un re-

siduo congentrado, ean un estado de sequedad o cristaliza-
¢idn incipiente, sezin se desee., Los cloruros de calcio
'y de magnesio de la concantracidén son retirados del eva-
rorador por 51, y son evacuzdos de cualguier ranera ccnve
lniente. Zl cloxruro de amonio y el tricloruro de aluminio
éevaporados penetran convenientemente en la torre 30 por

un luzer en el cual la jemperatura del gas ascendente es

‘sustancialnente la misma que la de estos gases entrantes, .

‘es decir aproxinadamente 4359C.

? Ya que en el sistena de la figura 1 el evapora-~
dor 50 irata solamente una corriente secundaria de 12 ma—
sa funiica saliente de la torre, la concentracidn de clo-

o,

uros de magnesio y de caleio en le masa fundida aunenta

=

semin circula la measa funGida repeticdanente a través de

latorre, 2nste cue se alcanzae un ceiade de ecquilibrio,

BRI .

i
)
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Después de esto, los cloruros absorbidos son retirados
de la mesa fundida en el evaporador 2 la misna velocidaq
con la que dichos cloruros son absorbidos por la mesa
fundida en la torre, y la concentraqidn de cloruros ab-
sorbidos en la masa fundida circulaﬁte'permanece corres-
pondientenente constante. Por seleccidn -apropiada de la
proporcidén de la corriente de masa fundida que ha de ser
desviada al evaporador, se puede manener cualcuier nivel
de concentracidén constante deseado de clbruros ghsorbi-
dos en la mase fundida. '

Pal como se explica mds avn en lo que sigue, la
composicidn de propprcipnes de la mezcla fundida en el
sistena ilustradoren la figura 1 es%é determinada por la

venperatura de la sal fundida gue abandona la torre por

el conducto 42. A este resvecto, se hace referencia a la

figura 2, que es un dizgrame de fase de mezclas de cloru—f

‘ro de amonio y tricloruro de aluminio, Tal como se indi-

ca por la curva 56 en la figura 2, a 1 atmésfera de pre-
sién la concentracién mdxima de tricloruro de aluminio en;
mezclas fundidas de clararo de amonio y tricloruro de alu—g
minio varfa desde 74 moles % de ALCl4 a 1809C hasta 53,9
moles % de AlCly & 4352C. A cvalquier temperatura dada

dentro de este margen, una mezcla fundica de cloruro de

amonio y tricloruro de aluminio, gue conftenga menos de la

concentracidn mdxima de tricloruro de aluminio 2 dicha '

temperatura, puede absorber tricloruro de aluminio gaseo-‘
so. Inversamente, si la concentracidn de tricloruro de
galuminio de dicha mezcla fundida em une concentracién rmé-
inma, el calentaniento de la masa fundide a una tempera-

. tura rds alta, dard como resultado une disminucidn de la

26.4.1C67 - 12 -
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concentracién de tricloruro de aluminio, por désprendi-
mientc de gas tricloruro de aluminio desde la masa fun-
dida.

Asf, en el sistema de la figura'l, si la concen
tracién de tricloruro de aluminio de la masa fundida re-
lativamente fria, que penetra en la parte superior de lz
torre 30, es menor que la concentracidn mdxima a la tem-—
peratura de la masa fundida entrante, la masa fundida ab-
sorberd tricloruro de aluminio gaseoso desde la corrien-—
te ascendente en la torre. Sin embargo; ya que la masa

fundida resulta mds caliente segin descilende a través de

le. torre, en un nivel intermedio de 1la torre la concen-

: tracibn en tricloruro de aluminio de la mezcla puede lle—%

gar a la concentracidn méxira, y desyués de esto la con-

centracibn de tricloruro de 2luminio de la masa fundida

descendente es reducida de nuevo por desprendimiento de

tricloruro de aluminp gaseoso, de manera que la nasa fun—

- dida en el exirero inferior de la torre (la regibn de tenm

‘peratura mds alia) tiene una ¢ .nceantracidn de tricloruro

de aluminio igual a la concentracién méxima a esta tempe-—

i
- ratura. g
: j

La masa fundida gque deja la torre es enfriada

entonces en el refrigerador 45, pero no se verifica nin-

gin aumento en la concentracidn de tricloruro de alumi-
nio ya que la .asa fundida no estd expuesta agul a tri-
clormro de aluminio gaseoso, Jorrespondientemente, la ra-
sa fundida enfriada gue nencira en la seccidn de 1la torre
tiene la miena concentracidén de tricloruro de aluminio
que la mésa fundida que abandona el fondo de la torre,

Tal cono resultard evidente, con funcionzriento

26.4.1967 -13 -
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continuo Gel sistema de la figura 1, la concentracidn de
tricloruro de aluminio de la masa fundida gue penetra en
la torre es sustancialmente igual a la de la masa fundida
que abandona la torre, y dicha concentracidn estd deter~
mingada por la temperatura de salida de la masa fundida.
Con referencia al funcionamiento del evapora-
dor 50, se obgervard que, tal como se indica en el punto
58 en la curva 56 de la figura 2, una mezcla fundida de
cloruro de amonio y tricloruro de aluminio, con 53,9 mo-
les % de tricloruro de aluminio y a 4352C, es una mezcla
de punto de ebullicién constante. La masa fundida que aban
dona la torre 30 estd a una temperatura algo mds baja que

que 43520, y correspondientemente tieneuna concentracidn’
|
]

de A1C1, més alta que 53,9 moles % de AlCl;. Consiguien-
temente la porcidn secundaria de dicha mesa fundida, des-

viada al evaporador, es reducida primeramente en su con-

centracién de tricloruro de aluminio hasta 53,9 molesf de

:A1013 (por desprendimiento ggseoso), segin es calentada

en el evaporador hasta 4352C; por calentamicnto adicio-
nal, el cloruro de amonio y el tricloruro de aluminio !
contindan desprendiéndose de la misma a velocidades rela-

tivas tales que se mantiene la concentracidn de 41Cl3 en

2

53,9 moles %, hasta que ambos cloruros se hayan evaporado |
de menera sustancialmente completa. ‘

El refrigerador 45 reduce la texmperatura de la

(masa fundida haste un valor comparativarente bajo. Por ra-

zones de conveniencia, las condiciones de trabajo en el

cgistena se eligen de manera que la mezcla de sales perme-—

nece enteramente fundida en el refrigerador. Tal como se
A &

indica por la curva de "liquidus" 59 en la figura 2, la

| 26.4.1967 - 14 -
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texperatura a la -ue se verifica la solidificacién par-

|
ciel es determinada por la composicién de zroporciones de
§

la mesa fundida, y para concentraciones de AlCl3 por de-
bajo de la composicidn eutéctica (aproximadamente 68,5

moles % de AlGl3), esta tenperatura aumenta.con una con-
centracidn decreciente de tricloruro de aluminio. Por lo
)tanto, lz temperatura de la masa fundida gque abandona la

! PO .
torre 30 limita efectivamente le extensidn en gue se pue~

de reduvcir la temperatura de la masa fundida en el refri~

gerador sin solidificacién parcial y consiguiente forma-

cidn de suspensibén. Sin embargo, formas conocidas de dis-:

vositivos de refrigeracidn de liquido, apropiadas para |
ser utilizadas como refrigerador 45, pueden funcionar %
1

i

_con unz suspensidn por debajo de la temperatura de "1f-

or de Gicho Hipo utilizado en .

s

~quidus", y con un refrigera
col slistena no es nscesario trabajar tajo condidones de
vesperatura en las gue se inpice la formacién de suspen-—

n; el suninistro de la mesa fundida en forma de suspen-

w
s
Ow N

cs8idn 2 la torre 42 no interficre con el funcionaniento

‘deseado de la torre. Is preferible ¢ue lz texperatura de

- eplida de la nmasa fundida desde la torre en el sistema de

la fizura 1 sea comparativamente alta, por ejemplo de arro

Lo}

'sinadarente 4C0¢ C. Al $icupo, le temperatura de la sal

I

}fundida gque penetra en 1la torre deberd ser relativamente

baja, para enfriar el gas de la torre hasta la vaja ten~

rzrature de salida deseadea, rreferiblemente por debajo

ra hacer ninina le cantidad de cloruro de

fo2]
[0]
rn
wn
(&
=3
<2
ke
o

‘armonio arvastrado con el zos Ge salide imera de la torve.

L)
Jouo explicacidn adicional de la relacidn ene-

tre 1o tenporatnra del :as de salila y el contvenlco de

=
1
!

\ =n
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cloruro de amonio de dicho gas, se puede hacer referen—

cia a la figura 3, que es un grédfico de le= composiciones
de vapor (en términos de moles % de cloruro de amonio)
sobre pasas fundidas en ebullicidn de cloruro de amonio

y tricloruro de aluminio a 1 atmésfera de presidn, en
funcibn de la temperatura. Se sobreentenderd gue el va-
por citado es unz mezcla de tricloruro de aluminio y clo-
ruro de amonio sobre una masa fundida que contiene la mé,
xima concentracidn de tricloruro de aluminio a la fempe-
ratura dada. La relacidn ‘entre temperatura y composicidn

de gas, expresada en la figura 3, define la composicidn

jdel gas que abandona la parte superior de la torre 30 en

el sistenma de la figura 1.

Asf, tal como 10 indica el grdfico de la figura

3, la proporcidén de cloruro de e&zonio inclufdo en el ges
de salida varfa con la temperatura del gas de salida, de
[l
§1a siguiente menera:
| Temperatura Koles % de NH4Cl en el
gas de salida

200eC 0,025

2508C 0,14

300eC 0,79

350eC 843
Se observard gue en la porcidn inferior de la torre 30,
en la que la temperatura del gas es considerablemente més

alta gue en la parte superior de la torre, se pueden eva=-
i

RTINS

o+ e an

porar cantidades sustanciales de clorvuro de amonio desde la

rasa fundida, nero seglin sube cste gas de cloruro de amo-

nio nacia le regidn superior méds fria de la torre, es ab-

1 26,4.1967 - 16 -
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0rpido de nuevo eh
‘tldad de cloruro de

cloruro de aluminio

Sran purve en la sal fundida y la can

a

nonio gaseoso arrastrado con el tri-

gaseo0s0 estd determinada por la tem—

beratura de salida del gas en la parte superior de la to-;
rre. }

funque el desarrollo del procedimiento ha sido }
deserito anteriormente en relacidn con un lavador de gas |
liouido del %ino de contracorriente, es decir una torre f
rellena, se comprenderd que se pueden emplear otros tiposi

de lavadores. Asf el contacto entre el triclorurc de alu-—

inio gaseoso y la masa fundida de sal se puede realizar

gen un condensador de "rociado", en el cual la corriente
i |
t !
jde gas es hecha pasar sobre la masa fundida de sal en un §

jreoipiente cerrado, nientras que gotitas de la masa fundi-
] ’ .
.da de sal son rociadaes rpara sroporcionar un contacto Inti-
1 .
‘mo entre gas y liguido. Ijual cue anteriormente, el calor

transferido a la masa fundida de szl desde cl ze8s es eli-

minzdo enfriando lz masa fundida, y la concentracién de
iupurezas de cloruros absorbides en la masa fundida es con

tralada por destilaclén de uvna poreidn secuniaria de la

)

rasa fundida tal como se deseribe anteriormente, siendo

i?ecuperados el tricloruro de aluminio y el cloruro de amo~
) H
inio evaporados en dicha destilacidn, para ser utiligzados

i
Ge nuevo en la masa fundida de sal.

En el funcionaniento con condensador de rocia-

G0, l= corriente de ges y la nasa fundida de sal son lle~

i
i

vadas rédoicdamente a le .igna tenperatura y por lo tanto

la tenperature Ge la m2sa fundidae en ol recipicnie cerro-
4o pusbe ser mantenida en un valor relativaxente bejo. I1
contenido de tricloruro de aluninio de la mesa Tundidéa eg

ernacntracidn médxire a la tenw-

3 4 A . & S
arrozinedansnite 1uel & 1

26.4.1967 - 17 -
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peraturs de la masa fundida. Por ejemplo, en un conden-
sador de rociado, la temperatura de la masa fundidae pue-—
de ser mantenida en aproximadamente 2252C; a esta Ylti-
na ‘temperatura, la masa fundida contiene aproximedamente
68,5 moles % de 41015, que estd préxima a la composicidn
eutéetica, tal como resultard evidente de la figura 2. El
trabajo con la dltima composicidn facilita el eafriamien-
t0, porque la masa fundida permanece enteramente fundida
a temperatura hasta de 1802C, aunque utilizando un dispo-
sitivo de enfriamiento, la mesa fundide, ya sea de la dl-
tima composicién o de otra composicidén de proporciones,
puede ser enfriade hasta temperaturas a»las que se veri-
fice la formacidn de suspengidn.

Se observaréd que en el presente procedimiento

se pueden emplear nasas fundidas de cloruro de azonio ¥y

tricloruro de aluminio gque ten;an un amplio margen de
composiciones de proporciones, dependiendo la commosgicidn

especifica en cada caso de las teuperaturas de trabajo

gue se obtienen en el +4ipo particular de dispositivo de
contacto entre gas y liguido utilizado.

Se comprenderd también que mientras que la co-
rriente de gas tratada y la parte principal de la corrien=
te de gas de tricloruro de eluminio que. no ha sido trata-

t

da en el sistera de le figura 1, son devuelbas directa-

nente al coavertlidor 10, una o ambas corrientes pueden

ser sometidas a trataniento adicional de purificacién de

gas, wara eliminar los gases denonminados "permanentes® o
‘no condensables (por ejemplo hidrégeno) cue tarbién epa-
‘recen como contarinantes en la corriente circulante de

¢
i tricloruro de aluminio gaseoso. 4si, la totalidad o parte.

' 26.4.1967 - 18 -
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;de la éorriente gaseosa e cualguiera de los conductos
522 o 28 puede ser sometida a condensacidén y nueve evapo- ;
;racidn pera elininar dichos gases permanentes.
| A titulo de ilustracidn adicional del presente
inveuto, se puede hzcer referencia al siguiente ejemplo
espedlfico del presente procedimienio, realizado en el siJ
tema.de la figura 1.

Tricloruro de aluminio gaseoso conteminado, en
une cantidad de 1010 kg/hora (1000 kg de tricloruro de
aluminio contaminedo con 10 kg de cloruro de magnesio

gaseoso) a T008C, penetra en el extremo inferior de una

torre rellena, mientras que 2981 kg/hora de mezcla de ;

i

sal funiida (2710 kg de la mezcla de A1Cl MLCL gue con- !

‘tiene 61 moles i de 31313 y 39 moles {5 de 1,01, con 271
g de 1.g0l, absorbidos en clla), se suzinistren, a 2259¢
. ; t
a la parte superior de la torre 1000 kg/aora Ge gos tri-

cloruro de aluminio murificado, junisrente con 0,24 lg/ho-
'ra de cloruro de azonio gaseoso son descargados de la par-—
éte superior de la torre a una tenperatura de 2252C, con-

?teniendo por lo tanto el zas de salida 0,06 moles § de §
}NH4Cl. 3091 kg/hora de mezcla de sales fundidas (2810kg i
| de mezcla de ALCL3-KH,0l cue contiene 61 moles % de AlCl3§

i
H

! , . ;
'y 39 moles 4 de NH401 con 281 kg de ilgCl, absorbidos en !
fla misma) son descargados del extremo inferior de la torre

‘a una temperatura de 4002C, 2981 kg/hora Ge esta mezcla |

1 (2710 kg de mezcla de A1C13-1¥H,CL junto con 271 kg de

1g%ly disueltos en la misma) son enfriados hasta 22500 7
.zon reciclados a la verite suycrior de la torre; los res-
tantes 110 kg/hora de lo mesa fundida descarggda (100 kg

de mezela de ALCl3-IH, 01 con 10 kg de ..glly disueltos en

26.4.1067 - 18 -
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ella) son desviados a un evaporador y alll son destila-
dos a 4352C. 100 kg/hora de gases de eloruro’de amonio
y tricloruro de aluminio se desprenden endl evapbrador
a 4359C y pasan & la torre rellena, y 10 kg/hora de
ligll, son descargados del evaporador en estado sélido.
0,24 kg/hora de cloruro de amonio son afiadidos a la co-
rriente de masa fundide circulanie, para reemplazar la
cantidad perdida en el gas de salida de la torre.

La presente solicitud que corresponde a lz pre-—
sentada en los Egtados Unidos de América, con fecha -9 de
mayo de 1966, bajo el n? 548,697, se acoge a 1los benefi-
cios del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propie-

dad Industrial.

e
o
3
=3

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de la presente solicitud
de Patente de Invencidn en Zspafia, por VEINTE afios, son
los siguientes: _

l.~ Un procedimiento para purificar tricloruro
de e2luminio gaseoso de impurezaé de cloruros de ealcio y

me.gnesio, caracterizado porgue el tricloruro de aluminio

que contiene dichas impurezas de cloruros, es puesto en E
rsontacto con une nmezcla fundida de cloruro de amonio y

tricloruro de amonio para absorber tricloruro de aluminio

¥y dichas impurezas de cloruro, y después se evapora tri-

1
H

‘eloruro de aluminio calentando dicha mezcla fundida, gue-~

.dando d@ichas inpurezas de cloruros, en estado sblido o 1i-
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quido, en aicha mezcla fundiga. [
2.—~ Un procediniento de acuerdo con la reivin- !

|

Gicacidén 1, caracterizado ademds porgue dicha mezcla fun—

|

i
l1en'i:ando hasta aproxinadamente 4352C para evaporar de ma-!
{

nera sustancialmente completa cloruro de amonio y triclo-!

dida es separada de impurezas Ge cloruros absorbidas ca-

ruro de aluminio desde la misma,
i 3.~ Un procedinipnto de acuerdo con la reivin-

dicacibén 1, caracterizado ademds porgue una corriente de

tricloruro de aluminio gaseoso, que contiene cloruros de

calcio y magnesio gaseosos como lmpurezas, es puesta en

contacto en una zona de tratemiento con une wnezecla fun- |
dida de c¢loruro de aluminio y cloruro de amonio & une tem-
veratura nds baja que la de dicho tricloruro de aluminio |
3g&3@030 rara absorber dicnas iupurezas de cloruros, sien-—
cdo separadas dicnas impurezas de cloruro de dlcha neszcla V
Jundica retiranco cantidades de la zezela fundids desde
la zone de tratamiento a una zona de evaporacidbn, en la
-cual tricloruro de aluminio y cloruro de amonio son se-
sarados por destilacidén y son devuelios en estado gaseo-
so a la regidén de trataniento,
4.~ Un vprocedimisnto de acuerdo con la reivin- E
i
dicaciébn 3, caracterizado ademds porgue corrientes de nez—
éola de sales fundida y de tricloruro de aluminio gasedso,.
i;;‘ue contiene dichas impurezes de cloruros en estado gasqgi
s0, son nechas sasar en contracorriente a través de una
regibén de tratarviento, siendo enfriada dlcua meszcla de
- sales fundidae hssta una tengerasura por debajo de 30020
antes &e ser introduecida de nuevo en Gicha regidn de

trataniento, excepto las cantidades de nezela de gal fun-

2€.4.1967 - 21 -~
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dida, que son evaporadas para realizar la sepafacidn de
dichas imprezas de cloruros desde la misma.

5.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacidn 4, caracterizado adends porque dicha mezcla fun-
dida es enfriada hasta una temperatura por debajo de 2502
(pero por encima de la temperatura de solidificacidn del
tricloruro de aluminio) para enfriar dicho tricloruro de
aluminio gaseoso hasta una temperatura similar, y evitar
de esta manera una separacién excesiva de cloruro de amo-
nio gaseoso en la corriente de tricloruro de aluminio ga-
seoso que sale de la regzibdn de tratamiento.

6.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacibn 4, caracterizado ademds porque la corriente de
mezcla de sales fundidas circula sobre superficies de di-

che zona de trataniento que proporecionan una extensa drea

1
ientre fases para el contacto Intimo entre dicha mezcla

ide sales fundidas y la corriente de tricloruro de alumi-

.nio gaseoso. ;
; !
i 7.- Un procedimiento para recuperar aluwzinio de |
: }
un material que contiene aluminio, en el cual una corrien-

te de tricloruro de aluminio es hecha pasar de manera con-

tinue a través de un lecho de material gue contiene alu-
a

. . i
minio, mantenido a alta temperstura en une zona de conver-
sibn, para reaccidén de tricloruro de aluminio gaseoso ;

con aluminio pare generar monocloruro de aluminio gaseosoﬁ

cue es retirado de la zona de conversién en el gas salien—
éte y es descompuesto por enfriamiento en una zona de des— .
.composicidn, para proaucir netal aluminio y tricloruro de

aluninio geseoso que es reciélado a la zona de conversidn,

caracterizado vor,ue lus impurezas ¢e cloruro de caleio y

26.4.1967 -
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clorure de magnesio son separadas del tricloruro de alu~
ninlo gaseoso antes de volver a la gona de conversién,
haciendo pasar & dicho tricloruro de aluminio gaseoso a
una zona de tratamiento, en la cual este es puesto en
contacto Intimo con una mezecla fundida de cloruro de amo-
nio y tricloruro de aluminio a te.peratura nmds baja que
la de dieho tricloruroc de aluminio gaseosc, para gbsor-
ber dichas impurezas de cloruros desde el mismo,

8.~ Un vrocedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacibn T, caracterizado ademds porque dicha mezcla de
sgles fundidas es introducica en dicha zona de tratamien—
t0 & una temperatura no mayor de 2502C (pero por encima
de la tenperatura de solidificacién de tricloruro de alu- |

ninio) para enfriar al iricloruvo de aluminio gaseoso hag

ta una te.peratura sinilar, 5

9.~ Un procedimiento para purificar fricloruro

de alurinio jeseoso de impurezas de cloruros de calcio y |
magnesio.

Y-

7 como sge hz descrito en la leworia gue an-—

‘_J

tecede, representado en los dibujos cue se acompaian y

vara los fines que se han especificado.

Lz presente iemoria consta de 23 hojas escritas

a ndquine por una gola cera, Ny
6 WY/ 1967
ladrid,
P. .

Al
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