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Le presente invencion se refiere a proce-
dimientos para separar cloruroc de calcio ¥y magnesio vola-
tilizados, de la corriente de tricloruro de aluminio ga—
se0s0 en circulacion , en un sistema de destilacidn de
subhaluro de aluminio.

En un sistems de destilacion de subhaluro
de aluminio, la produccién de aluminio metalico purifica-

do, a partir de la aleacidn curuda obtenida por reduccion

carbotérmica (reduccidn con carbon a temperatura elevada)
directa de la bauxita, se puede efectuar por reaccion con
una corriente de tricloruro de aluminio (A1013) gaseo0s0,
en un horno convertidor, a temperatura mayor de 10009C.
La corriente de gas efluente, que tiene un cierto conte-
nido de monocloruro de aluminio, es conducida desde el
convertidor a un aparato para descomposicién, en el que
es enfriada lo suficiente para descomponer el monocloruro
de aluminio, que vuelve a pasar a tricloruro de suminio
gase0so y deposita aluminio metalico purificado, usual-
mente en estado fundido. La corriente de tricloruro de
aluminio gaseoso que sale del aparato para descomposicion
es recirculads al convertidor, a traves de un calentador
de gases en el que es calentada hasta aproximadamente lg
temperatura de reaccion.

En el funcionamiento continuo del sistems

aparecen diversas impurezas gaseosas en la corriente de
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gas en circulacién. Ademds de los gases llamadospermanen-
tes, tal como hidrégeno, entre estas impurezas estén in-

cluidos corrientemente los cloruros de calcio y magnesio

~ volatilizados, formados en el convertidor por reaccién

de tricloruro de aluminio con el calcio y magnesio pre-
sente en la aleacién cruda. Aunque los puntos de ebulli-
cidén de los dos cloruros son mds altos que la temperatura
de funcionamiento del convertidor, y sus presiones de
vapor normales son despreciables a la temperatura del
gas de salida del aparato para descomposicidn, se halla
de todas formas Qque puede haber cantidades sustanciales
de tanto- cloruro cdlcico como cloruro de magnesio pre-
sentes no solo en la corriente gaseosa procedente del
convertidor -, sino también en la corriente gaseosa que
sale del aparato para descomposicidn; y se halla ademés
que la cantidad de estos cloruros contaminantes aumenta
en el sistema de destilacién en funcionamiento continuo.
Los cloruros de calcio y/o magnesio se pueden acumular
en la corriente gaseosa en circulacidén hasta niveles a
los que empiezan a condensar de la fase gaseosa, y pro=-
vocan bloqueos en los pasos de gas.

La presente invencibn parte del descubri-
miento de que las "presiones de vaporefectivas" de tanto
el cloruro célecico como el cloruro magnésico, en una at-

mbsfera de tricloruro de aluminio, varian con la tempera-
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tura de tal forma que tienen valores minimos a aproxima-
damente 11009C y aproximadamente 9002C, respectivamente.
Dicho con referencia al cloruro célcico, ello significa
que a medida que la temperatura de una corriente de tri-
cloruro de aluminio gaseoso se aproxima a 11002C, disminu
ye la volatilidad del cloruro cdlcico en la cofriente.
Por tanto, el calentamiento o enfriamiento de la corrien
te hasta la temperatura del minimo de presién de vapor,
desde una temperatura inicial menor o mayor, puede pro-
vocar la condensacién de cloruro cdlcico, si la relacién
molar inicial entre cloruro cdlecico y tricloruro de alu-
minio es mayor alll que un valor limite, pero el subsi-
guiente calentamiento de la corriente gaseosa por encima
de 11002C, o enfriamiento en magnitud tan grande como
varios cientos de grados, no causari mis condensacidn de
cloruro cédlcico debido a que su volatilidad en la corrien
te gaseosa aumenta a medida que la temperatura se separa,
ya sea hacia arriba o hacia abajo, de la temperatura del
minimo de presidn de vapor. La volatilidad del cloruro
de magnesio en tricloruro de aluminio gaseoso presenta
una variacidén similar, y con andlogo efecto sobre el
contenido de cloruro de magnesio, a medida que la tem-
peratura de la corriente gaseosa se aproxima a 9002C.
Seglin la presente invencidn, se proporcio-
na un método para separar el cloruro cdlcico &/b cloruro

de magnesio volatilizados contaminantes, de una corriente
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de tricloruro de aluminio gaseoso, en un sistema de sub-
haluro de aluminio, caracterizado porque la corriente
gaseosa, a una temperatura diferente de la temperatura
del minimo de presién de vapor efectiva del cloruro con-
taminante a eliminar, se pone en contacto de superficie
extensa con un material no gaseoso, en un punto previamen
te elegldo, manteniéndose dicho material no gaseoso a una
temperatura previamente determinada, mds préxima a la tem-
peratura de dicho minimo de presién de vapor e fectiva,
para efectuar la condensacidén de dicho cloruro conta-
minante en dicho punto previamente elegido, y dicho clo-
ruro contaminante, en estado condensado, es eliminado de
la trayectoria de dicha corriente de tricloruro de alu-
minio gaseoso.

Como se entenderd, la condensacidn del
cloruro de magnesio y/o cdlcico del flujo de gas tiene
lugar por contacto de los mismos con la superficie del
material no gaseoso, debido a que la volatilidad del
cloruro o cloruros que se condensan, en tricloruro de
aluminio, es menor a la temperatura de la superficie.

En el caso de una corriente de tricloruro de aluminio ga
seoso que circule por un sistema de destilacidn de sub-
haluro, cualquier aumento del contenido de cloruro de

calcio y/o magnesio es eliminado durante el paso por el
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punto elégido para la condensacidn del cloruro contami-
nante. 4si, el contenido de cloruro de calcio o magnesio
es mantenido en un valor mis o menos constante, y no hay
esencialmente ninguna acumulacién de cloruro contaminante
en la corriente gaseosa, debido a que el condensado del
cloruro contaminante es eliminado del punto de condensa- .
¢ibn.

La eliminacidén del cloruro contaminante
se efectl@a de la forma més conveniente en el aparato
para descomposicidn, del sistema, o en el calentador de
gases en que se precalienta la corriente de tricloruro
de aluminio hasta sustancialmente la temperatura de fun-
cionamiento, antes de volver a entrar en el convertidor.
Los intervalos preferidos de temperaturas del gas de sa-
lida del convertidor y del aparato para descomposicidn,
para eficacia Optima del sistema, estdn respectivamente
por encima y por debajo del intervalo de 900 a 11009C
a que tienen lugar los minimos de presién de vapor éfecf
tiva de los cloruros de calcio y magnesio, antes menciona-
dos; por tanto, en tal funcionamiento preferido, las tem-
peraturas de los minimos de presién de vapor son interme-
dias respecto a las temperaturas del gas de entrada y
salida, tanto del aparato para descomposicién como del ca
lentador de gases. Por tanto, la condensacidn del eloruro

o cloruros contaminantes se puede efectuar ficilmente den
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tro del aparato para descomposicién o del calentador de
gases, fa sea durante el enfriamiento del gas de salida
del covertidor, para descomponer el monocloruro de alumi-
nio, o durante el subsiguiente precalentamiento del gas,
hanteniendo una zona a la temperatura de condensacidn del
cloruro contaminantg previamente determinada. La eliminacidn
del cloruro contaminante condensado, del punto de conden-
sacidén elegido, se puede efectuar con relativa facilidad,
Las temperaturas de los minimos de presifén de vapor efi-
caz son mayores que los puntos de fusidn de los cloruros
de calcio y magnesio; por tanto, el condensado de cual-
quiera o de ambos cloruros esté en estado fundido.
Preferiblemente, las condiciones de funcie
namiento en el sistema de destilacidn de subhaluro se
controlan de tal forma que, fuera del punto de condensa-
cién elegido, la temperatura de las superficies con que
entra en contacto el tricloruro de aluminio gaseoso esté
més alejada de las temperaturas de los minimos de presién
de vapor efectiva de los cloruros contaminantes que la
temperatura de la superficie en el punto de condensacidn
previamente elegido. De esta forma, la condensacidn de
los cloruros contaminantes solo tiene lugar en el punto
elegido, en que se pueden tomar medidas para eliminar

el condensado.

El nivel de concentracién de cloruros de
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calcio y/o magnesio en la corriente de tricloruro de
aluminio gaseoso estd determinado por la presidn de va-
por eficaz del cloruro contaminante, a la temperatura man-
tenida en el punto de condensacidn , y puede ser manteni-
do lo suficientemente bajo para evitar interferencias
sustanciales con la eficacia del sistema, manteniendo tal
temperatura préxima a la femperatura del minimo de pre-
sién de vapor eficaz. De todas formas, puede resultar
conveniente reducir la presidén de vapor efectiva del clo-
ruro contaminante en el punto de condensacidn, mis de lo
que es posible por eleccidén de la temperatura solamente.
Se puede conseguir una reduccién suplementaria de la pre-
s51én de vapor efectiva proporcionando en el punto de
condensacidn una masa fundida de cloruro metélico, ca=-
paz de absorber al cloruro contaminante de la fase ga-
seosa.

Haciendo referencia ahora a los dibujos
adjuntos, en los que!

La fig. 1 es un diagrama de una forma de
sistema de destilacién de subhalurc de aluminio, en el
que se puede efectuar el método de la presente inven-
cidn;

La fig. 2 es un grafico de la presién
de vapor efectiva del cloruro cllcico en tricloruro de

aluminio gaseoso, en funcién de la temperatura, donde
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la presidén de vapor se expresa como relacidén molar entre

~calcio y aluminio en el gas; ¥y

La fig. 3 es un gréfico de la presidn de
vapor efectiva del cloruro de magnesio en tricloruro
de aluminio gaseoso, donde la presion de vapor se eX-
presa como relacion molar entre magnesio y aluminio en
el gas.

Se hace referencia primero a la distribu-
cién general y funcionamiento del sistema de la fig. 1,
como ilustrativo de los sistemas de destilacién de sub-
haluro adaptados para producir aluminio metdlico purifi-
cado, a partir de la aleacién cruda obtenida por reduc-
cién directa de bauxita mediante carbono. En este siste-
ma se incluye un convertidor 10, un aparato 1l para des-
composicién, un sistema 12 de purificacién de gas, para
la eliminacidn de ciertas impurezas arrastradas en la
corriente de tricloruro de aluminio descargada del apa-
rato para descomposicién, y un calentador 14 de gases,
para precalentar el tricloruro de aluminio gaseoso antes
de volver a introducirlo en el convertidor.

El convertidor comprende una cémara 16
confinada, revestida de refractario, sustancialmente
llena de una masa 18 de grénulos o particulas de alea-
¢ién cruda. La masa de aleecién es calentada eléctri

camente, por paso de corriente alterna a través de ella
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entre unos electrodos 21 y 22 anulares, montados con
separacién vertical. Una corriente de tricloruro de alu-
minio gaseoso calentado asciende por la masa de aleaciédn,
desde una entrada 24 de gas hasta una salida 25 de gas,
reaccionando con el aluminio de la aleacién para su con-
versidn parcial a monocloruro. La corriente de gas del
aparato para descomposicién pasé por la salida 25 al
aparato 11 para descomposicidén. Por la entrada 27 de
aleacién se suministra aleacidn cruda sin reaccionar,
mientras que el residuo de aleacién gastada es expulsado
por el extremo inferior del convertidor, por la salida
28, por rotacidén de un cono 30 extractor sobre el cual
descansa la masa 18.

El aparato 1l para descomposicién com-
prende cuatro cémaras 32, 33, 34 y 35, forradas de re-
fractario, en las que el gas procedente del convertidor
es enfriado progresivamente, para efectuar la descompo-
sicidén del monocloruro de aluminio a aluminio metdlico
fundido y tricloruro de aluminio gaseoso. La cémara 32
contiene una masa 36 de aluminio metdlico fundido, y en
ella se incluyen uno o mis impulsores elevadores 38de
tornillo, que tienen una depresibén o canal helicoidal 39.
A medida que se hace girar el impulsor 38, el aluminio
fundido asciende por la depresién helicoidal y es arro-

jado hacia fuera, en forma de pulverizacidn de gotitas,
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por la fuerza centrifuga. Se disponen medios para enfriar
la masa de metal fundido 36, para mantenerla a una tem-
peratura menor que la temperatura del gas. Asi, la ac-
cién pulverizadora o de salpicamiento del impulsor 38
efectia un contacto de superficie extensa entre la co-
rriente gaseosa procedente del convertidor y el metal
furdido, a una temperatura previamente determinada.

La construccidn de las cémaras 33, 3Ly
35 es similar a'la de la cdmara 32, conteniendo cada una
de ellas una masa de aluminio fundido, y estando provistas
de uno o més impulsores 38. Estas cémaras estén dispues-
tas de forma que la corriente gaseosa que sale de la
cédmara32 por la abertura 41 de salida pasa sucesivamen-
te por las restantes clmaras, y estdn ademds dispuestas
de tal manera que el aluminio fundido puede fluir en-
tre las cdmaras (como lo indica la abertura de salida
42 de la cémara 32), aunque el aluminio de cada cémara
es enfriado por sefarado hasta una temperatura previa-
mente determinada, menor que la del metal en la cémara
o cémaras precedentes. De esta forma, el efluente ga-
seoso del convertidor es enfriado hasta temperaturas
progresivamente menores, hasta que en la cdmara final
alcanza la temperatura deseada de salida del gas del
aparato para descomposicién. Durante su paso a través

de las cuatro cémaras del aparato para descomposicidn,
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el monocloruro de aluminic es descompuesto casi comple-
tamente. El aluminio metélico fundido condensado es
descargado de la cémara final de descomposicién. 35, por
LL; por un paso 46 de salida sale de la cédmara 35 una
corriente de tricloruro de aluminio gaseoso.

En el funcicnamiento continuo se forma
una escoria sobre la superficie de la masa de aluminio
fundido, en las cédmaras de descomposicién. Esta' escoria
puede ser eliminada continua o periddicamente mediante
un dispositivo para eliminacibén de escoria, que se mues-
tra esqQueméticamente en la cdmara 32, y que comprende un
tornillo 48 que estd rodeado por una cubiertaVSO Qque de-
fine un pozo 51. La rotacidén del térmillo L8 hace que
la escoria de la sﬁperficie de la masa 36, junto con algo
de metal fundido, sea expulsada por una abertura 54 de
salida, pasando a un colector exterior de escoria (que
tampoco se muestra), donde la escoria es separada del
metal por desescoriado superficial, recirculéndose el
metal desde el colector de escoria a la masa 36.

La corriente de tricloruro de aluminio
gaseoso procedente de la cuarta cdmara 35 de descompo-
sicidén es devuelta a la entrada 24 de gas al convertidor
4 medida que el tricloruro de aluminio gaseoso es recir-
culado por el sistema de destilacidn, los gases perma-

nentes (por ejemplo hidrégeno) producidos en el sistema
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tienden a acumularse, diluyendo asi a la corriente gaseo-
sa, perjudicando a la eficacia del sistema. Los gases
permanentes son separados mediante el sistema 12 de pu-
rificacién de gas.

En el sistema 12, el tricloruro de alumi-
nio procedente del aparato para descomposicién entra en
un recipiente .56 absorbedor, donde se pone en contacto
con y es absorbido en una corriente de sal fundida, que
comprende convenientemente una mezcla de cloruro sbdico
y triclorurc de aluminio, en proporciones relativas tales
que sea capaz de absorber sustancialmente todo el triclo-
ruro de aluminio, bajo las condiciones de temperatura del
absorbedor. El gas permanente queda sin condensar, y es
agotado por 57.

Desde el absorbedor, la sal fundida (en-
riquecida ahora en tricloruro de aluminio) es conduéida
a un recipiente 59 evaporador, donde es calentada para
regenerar tricloruro de aluminio gaseoso, a velocidad
sustancialmente igual a la velocidad de absorcidn en el
absorbedor 56. La sal fundida es circulada desde el eva-
porador 59 a través del enfriador 60 de la masa fundida,
v alli es enfriada antes de volver al absorbedor 56.

La mayor parte del tricloruro de aluminio
gaseoso se lleva a través del calentador 14 de gases, don-

de es calentado hasta la temperatura de funcionamiento

56501
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del convertidor. El calentadaor 1li puede comprender una
torre de relleno, llena de cuerpos de material carbonoso
mantenidos a la temperatura de funcionamiento del con-
vertidor mediante calentamiento por resistencia eléctrica,
y a través de los cuales desciende .l tricloruro de alu-
minig. gaseoso.

En el sistema que se muestra, una pequefia
proporcidn de la corriente gaseosa procedente del evapo-
rador 59 es derivada a través de un enfriador 61 de gases,
donde es enfriada por contacto con una masa relativamente
fria de sal fundida. El gas, tricloruro de aluminio
gaseoso enfriado, es suministrado a un paso 62 de gas
dentro del cono 30 rotatorio, y es descérgado a través
de una pluralidad de aberturas 63 de la superficie del co-
no, De esta forma, el residuo gastado del extremo infe-
rior del convertidor es enfriado antes de ser descargado.

En un ejemplo tipico, se carga aleacién
cruda en el convertidor 10 en cantidad de 1820 kg/hora,

y por la salida 28 se descarga una cantidad correspon-
diente de residuo. El tricloruro de aluminic se hace
circular por el sistema en cantidad de 9100 kg/hora. La
temperatura de trabajo del convertirdor es 12509C, y la
mezcla de tricloruro-monoclorurc de aluminio qué sale
del convertidor por la salida 25 es enfriada progresi-
vamente en las cuatro etapas del aparato para descompo-

sicidn, hasta una temperatura final de 7002C.
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7 El tricloruro de aluminio que sale de la
cuarta etapa del aparato para descomposicidn, a 700%C,
es absorbido en una mezcla fundida de tricloruro de‘
aluminio y cloruro sbdico, que entra en el absorbedor
56 a una temperatura de la masa fundida menor que 3002C.
La masa fundida del evaporador es calentada hasta hBOQC,
y a esta Gltima temperatura se descargan del evaporadbr
9100 kg/hora de tricloruro de aluminio gaseoso, mientras
que la sal fundida pobre o agotada es circulada desde el
evaporador al enfriador 60, donde es enfriada hasta la
temperatura del absorbedor.

Del tricloruro de aluminio gaseoso gene-
rado en el evaporador, 8400 kg/hora (92,25%) son lleva-
dos a través del calentador de gases, para calentarlos
desde 4302C hasta 12502C, y luego entran en el converti-
dor. Seteéientos kg/hofa (.7,75%) son llevados al en~-
friador 61 de gases, para enfriarlos desde 4,302C hasta
2102C, y son introducidos en la base del conveftidor a
esté iltima temperatura, por el paso 62 del cono 30.

La aleacién cruda producida por reducdién
directa de bauxita contiene pequeflas cantidades de magne-
sio y calcio. Son valores tipicos el 0,04% de calcio y
0,025% de magnesio. El calcio y magnesio reaccionan en
el convertidor, formando respectivamente cloruro célcico

y cloruro de magnesio. Con una aleacidn cruda que tenga
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los valores de contenido de calcio y magnesio antes
mencionados, en el ejemplo de funcionamiento del siste-
ma que se acaba de describir, se formarén en el con-
vertidor 2,0 kg. de clorurc calcico y 1,8 kg de cloruro
de magnesio, por hora. Suponiendo una volatilizacién
total de estos dos cloruros, y un caudal de tricloruro

de aluminio igual a 9100 kg/hora, la relaciém molar en-
tre calcio y aluminio en el gas , y la relacién molar
entre magnesio y aluminio en el gas, se verian aumentadas
en 0,00037, cada una, por cada paso a través del converti-
dor.

El efecto de tales cloruros de calcio y
magnesio sobre el sistema puede ser entendido por con-
sideracidén de las caracteristicas de sus "presiones de
vapor efectivas™ en tricloruro de aluminié, representa-
das gréficamenté en las figs. 2 y 3.

Haciendo referencia a la fig. 2, este gré-
fico muestra la "presién de vapor e fectiva® del cloruro
cdlcico en tricloruro de aluminio gaseoso,.expresada en
términos de la relacidén molar entre calcio y aluminio en
gas, como funcién de la temperatura, para una presidn
total del gas igual a 1 atm. En el gréfico, la presién
de vapor normal u ordinaria del cloruro cldlcico estéd

representada porrla linea 65. Esta presidén de vapor
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aumenta con la temperatura, y es insignificante a tempe-

raturas tan bajas como 7002C (la temperatura del gas de

- salida del aparato para deécoﬁposicién); por t anto, la

sustancial volatilidad, observada en ei cloruro célcico en
tricloruro de aluminio gaseoso, a temperatura de 7002C

y menores, no puede ser atribufda a la presidnde vapér
normal.

Sin embargo, en un intervalo detemperatura
de varios cientos de grados, que se extiende bien por de~
bajo de la vemperatura del gas de salida del aparato para
descomposicidn, el cloruro cdlcico se combina con el
tricloruro de aluminio formando complejos gaseoso, y es
volatilizado de manera apreciable en forma de tales com-
plejos. Las presiones de vapor parciales efectivas de
cloruro célcico, que pueden ser atribuidas a dos com-
plejos a los que provisionalmente se les ha asignado las
férmulas CaA12018 y Ga3A130115’ estén representadas en
la fig. 2 por las lineas 67 y 68, respectivamente; como
serd evidente por este gréfico, las constantes de equi~
librio para la formacibn de los complejos estén relaciona-
das con la temperatura, de tal manera que las presiones de
vapor parciales que se pueden atribuir a ambos complejos
aumentan con la temperatura hasta valores méximos en las
proximidades de 6002C, y luego disminuyen al aumentar la

temperatura.
£

35%501
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Por lo tanto, la "presidn de vapor efec-
tiva" total del cloruro célcico en tricloruro de alumi-
nio (1inea 70 de la fig. 2)es igual a la suma de las pre-
siones de vapor parciales éue se pueden atribuir a las
especies complejas, y la presién de vapor ordinaria del
cloruro cdlcico. & las . temperaturas tomadas en consi=~
deracién para el funcionamiento del absorbedor en el
sistema de la fig. 1, por ejemplo 3002C y menos, esta
presién de vapor efectiva total es deépreciablemente
pequefia, pero aumenta con la temperatura (siguiendo las
curvas de las presiones de vapor parciales que se pueden
atribuir a los complejos) hasta uﬁ méximo en aproxima-
damente 6002C. Por encima de este Gltimo valor, las
presiones de vapor de los complejos disminuyen al aumen
tar la temperatura, mientras que la presién de vapor
normal del cloruro célcico aumenta al aumentar la tem-
peratura; por tanto, la presidén de vapor efectiva total
del cloruro cdlcico en tricloruro de aluminio gaseoso
disminuye al aumentar la temperatura, hasta que lle-
ga a un valor minimo de aproximadamente 1 mm Hg en las
proximidades de 11002C (lo que estd sustancialmente por
encima del punto de fusién del cloruro célcico), y luego
vuelve a aumentar con los nuevos aumentos de la tempera-
tura, mis alld de la temperatura del minimo.

A titulo de mayor explicacién de la fig.
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2, se entenderd que a medida que una corriente de tri-
cloruro de aluminio gaseoso que contiene cloruro célcico

volatilizado es enfriada a temperaturas menores que la

correspondiente al miximo de ®presién de vapor efecti-

va" a aproximadamente 60090,~disminuye la volatilidad
del cloruro célcico en el %ricloruro de aluminio gaseoso.
Por tanto, tal enfriamiento efectuard una condensacién
sustancialmente total del cloruro cdlcico, si es conti-
nuado hasta una temperatura suficientemente baja. Por
otra parte, no puede haber condensacién de cloruro cél-
cico cuando el gas es enfriado a través del intervalo de
temperaturas comprendido entre la del minimo de "presidn
de vapor efectiva" a aproximadamente 1100¢C, y la del
méximo a aproximadamente 6002C¢, Por el cbntrario, el
calentamiento del tricloruro de aluminio gaseoso en este
Yltimo intervalo puede provocar una condensacidén del
cloruro cdlcico contaminante en la medida en que el
nivel de cloruro cdlcico en el gas sea superior al
correspondiente al minimo de presién de vapor, debido

a que dentro de este intervalo de temperaturas la vola-
tilidad del cloruro célcico en tricloruro de aluminio
disminuye al aumentar la temperatura. De nuevo, si la
temperatura del tricloruro de aluminio gaseoso es mayor
que la del minimo de "presién de vapor efectiva', la

condensacidén de cloruro c4lcico puede tener lugar al

346501
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enfriar el gas hacia la temperatura de tal minimo,
pero no puede tener lugar al calentar de nuevo el gas
por encima de la temperatura de tal minimo.

Como serd evidente por la fig. 3, la va-
riacién con la temperatura de la "presidén de vapor efi-
caz" del cloruro de magnesio en tricloruro de aluminio
gaséoso corresponde en general a lo que se ha descrito
antes para el cloruro cdlcico. La presién de vapor nor-
mal del cloruro de magnesio (linea 72 de la fig.3) aumen
ta con la temperatura, igual'que la presidn de vabor del
d{hero .de cloruro de magnesio (linea ), entendiéndose
que el cloruro de magnesio en estado volétilizado se
dimeriza en grado considerable. El cloruro de magnesio
forma también complejos gaseos&;(a los que se han asig-
nado provisionalmente las férmulas MgAl,Cly ¥ Mg3A13Clls)
con el tricloruro de aluminio, y las presiones de vapor ‘
de estos complejos (representadas respectivamente por
las 1li{neas 75 y 76) disminuyen al aumentar la temperatu-
ra , al menos a teﬁperaturas mayores que aproximadamente
7002C. La "presién de vapor efectiva del cloruro de
maghesio en tricloruro de aluminio (linea 77) es la
suma de las presiones de vapor de los complejés y las
presiones de vapor normales del cloruro de magnesio y
su dimero; esta "presién de vapor efectiva" aumenta con

la temperatura hasta un valor miximo entre~6QO y '7002C,

346501
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disminuye luego al seguir aumentando la temperatura,

hasta un minimo de aproximadamente 20 mm Hg a aproxi-

‘madamente 9002C (lo que estd sustancialmente por enci-

ma del punto de fusibén del cloruro de magnesio), y luego
vuelve a aumentar al aumentar la temperatura pbr encima
de la temperatura del minimo.

Haciendo referencia de nuevo al sistema
de la fig. 1, se apreciard que el tricloruro de aluminio
gaseoso que sale de la cuarta cmara 35 de descomposicién ,
a 7002C, puede arrastrar cantidades significativas de clo-
ruros' tanto de calecio como de magnesio, en forma de com-
plejos gaseosos.En el absorbedor 56, sustancialmente todo
el cloruro de calcio y/o magnesio se condensaré en la
mezcla fundida de tricloruro de aluminio-cloruro sddico,
debido a la baja temperatura de la sal fundida y debido
a la absorcién de tricloruro de aluminio desde la fase
gaseosa a la sal fundida, lo que tiene el efecto de rom-
per los complejos gaseosos.En el evaporador 59, el clo~
ruro de calcio y/o magnesio serd evaporado de nuevo
de la mezcla de sal fundida, ¥y serd arrastrado con la
corriente de tricloruro de aluminio gaseoso; sin embargo,
algo del cloruro de calcio y/o magnesio puede quedar en
1a sal fundida, que es transferida desde el evaporador
al enfriador de masa fundida.

La proporcién de cloruros contaminantes
346507
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(es decir, de calcio y/o magnesio) que serd volatilizada
de la masa fundida en el evaporad&r, estd determinada
por la "presidén de vapor efectiva®" de tal cloruro o clo-
ruros, éobre la masa fundida del évaporador, y esta "pre-~
sidén de vapor efectiva™ depende a su vez tanto de la tem-
peratura a que se caliente la masa fundida como del con-
tenido de cloruros de magnesio y/o caleio en la masa
fundida. Si el flujo de gas que entra en el absorbedor

56 a ‘7002C contiene una proporcidn de cloruro de calcio
y/o magnésio mayor que la que puede ser evaporada de la
masa fundida en el evaporador (que depende de la presidn
de vapor efectiva de tal clorufo o cloruros, a la tem-
peratura del evaporador), el contenido de cloruro con-
taminante condensado en la sal fundida aumentarid progre-
sivamente , a medida que es recirculada repetidamente a
través del absorbedor 56, evaporador 59 y enfriador 60

de masa fundida. Aunque una masa fundida de cloruro séf
dico y tricloruro de aluminio puede contener cloruro de
calcio y/o magnesio en estado disuelto, si tal contenido
excede de los valores de concentracidén de saturacidén li-
mites, determinados por la minima temperatura a que se
enfria la masa fundida, tendrd lugar la deposicidén en
férma sélida del cloruro o cloruros contaminantes, desde
la masa fundida. Asi, a no ser que se tomen medidas es-

peciales para separar los cloruros de calcio y/o mag<

3@6501
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nesio depositados, su progresiva acumulacién en la masa

fundida provocard eventualmente la deposicibén de sbélidos,

que pueden obturar parcial o totalmente el circuito de
la masa fundida.

Para evitar esta dificultad, es necesario
que el contenido de cloruro de magnesio y/o calcio en
la corriente gaseosa suministrada al absorbedor se man-
tengadentro de un limite que sea lo suficientemente
bajo para que el cloruro o cloruros contaminantes conden
sados en la masa fundida en el absorbedor sean volati-
lizados de nuevo en el evaporador, es decir, después de
haberse conseguido inicialmente un nivel de concentra-
cién constante de estos cloruros contaminantes en la
masa fundida, siendo preferiblemente tal nivel menor
que el punto de saturacién a la menor temperatura alcan-
zada por la masa fundida durante su paso por el sistema
12 de purificacién. A titulo de ejemplo, en el caso
de una masa fundida de tricloruro de aluminio-cloruro sg
dico, Que se calienta en el evaporador hasta una tempera-
tura mixima de 430°C, se halla que los niveles de cloruro
chlcico de hasta una relacién molar entre calcio y alu-
minio aproximadamente igual a 0,0025, en el gas que en-
tra en el absorbedor desde el aparato para descomposi-
¢ibén, no causan dificultades en el funcionamiento del

sistema 12 de purificacién. Tal relacidn molar en el

346501
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gas dard una relacidén molar entre sodio y calcio, en la

masa fundida, aproximadamente igual a 4,531, lo que es
adecuadamente bajo para evitar la deposicién de cloruro
cdlcico sélido en el circuito de la masa fundida.

A una temperatura del evaporador igual a
4,302C, la "presién de vapor efectiva® del cloruro cdleci-
co én tricloruro de aluminio gaseoso; gobre una masa fun-
dida de cloruro sédico-tricloruro de aluminio que contiene
cloruro cdlcico en relacibén molar Na/Ca igual a 4,5:1,
corresponde a una relacién molar Ca/Al igual a 0,0025
en el gas. Por tanto, si el contenido de cloruro cdlci-
co del gas que entra en el absorbedor se mantiene a este
Gltimo nivel, la relacidn molar Na/Ca en la masa fundida
salina en circulacién se acumulard hasta un nivel de con
centracién igual a 4,531, pero después todo el cloruro
célcico condensado en la masa fundida en el absorbedor
se evaporard de nuevo de la masa fundida en el evapora-
dor.

Dado que el tricloruro de aluminio gaseoso
derivado al enfriador 61 de gases es enfriado all{ has-
ta 2102C en el ejemplo antes descrito, la condensacidn
de cloruro cdlcico y cloruro de magnesio también tiene
lugar en la masa fundida en el enfriador de gases. ELl
gas suministrado al convertidor a través del'paso 62

del cono 30 estd esencialmente exento de estos cloru-

346501
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ros contaminantes, pero tienden a acumularse en la masa
fundida del enfriador 61, Y eventualmente a condensar
all{ al estado sélido, interfiriendo con el funciona-
miento del enfriador. Sin embargo, este resultado se pue-
de evitar haciendo circular la masa fundida desde el
enfriador 61 hasta el sistema 12 de purificacién de
gases, y mezcléndola con el flujo de sal fundida de

alli, como se indica diagramiticamente en la fig. 1; de
esta forma, elmvel de concentracién de los cloruros de
magnesio y/o calcio en el enfriador 61 serd. el mismo que
el de la masa fundida del sistema 12, siendo evaporado en
el evaporador 59 el cloruro contaminante absorbido en la
masa fundida en el enfriador 61.

Por las figs. 2 y 3 se entenderd que a una
temperatura de funcionamiento del convertidor igual a 125029C,
todo el cloruro de calcio y magnesio formado en el conver-”'
tidor serd volatilizado en la corriente gaseosa que sale
del convertidor , y por tanto no serd eliminado nada con
la aleacién residual. Debido a la formacidén de monoclo-
ruro de aluminio, el volumen de flujo de gas aumenta
sustancialmente durante el paso a través del convertidor,
por ejemplo segin un factor de aproximadamente 1,7
en una operacidn tipica. 4si, haciendo referencia
al cloruro cilcico con fines de ilustracién, atn
cuando la corriente gaseosa que entra en el conver-

tidor por la entrada 24 estuviera saturada de cloruro
346501
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chlcico, y tuviera una relacidén molar entre calcio y
aluminio igual a 0,0032, podria arrastrar del conver-
tidor cloruro cdlcico volatilizado adicional, en can-
tidad de hasta la correspondiente a un aumento de 0,0020
en la relacién molar caleio/aluminio, debido al aumento
del volimen del gas; y afin mds cloruro célcico, en can-
tidad que proporcionase un incremento de 0,0004 en la
relacibén molar calcio/ﬁhzmiﬁio, podria ser arrastrado
del convertidor por la corriente de tricloruro de alu-
minio enfriado de la que se separa el cloruro cdlecico

en el enfriador 61 de gases, antes de ser introducida

en el convertidor por el cono 30 extractor. Se pueden
arrastras del convertidor cantidades ain mayores de clo-
ruro cdlecicoc en estado volatilizado, si el gas de en-
trada no estd saturado de él. Las consideraciones simi-
lares. son vilidas para el cloruro de magnesio produci-
do en el convertidor.

En otras palabras, se afiaden continuamen-
te cloruros de calcio y magnesio a la corriente de tri-
cloruro de aluminio que pasa por el convertidor, y pue-
den interferir con el funcionamiento del sistema de
destilacidn de subhaluro, especialmente dado que aguas
abajo del convertidor puede tener lugar una acumulacién
progresiva de estos cloruros contaminantes. En la reali-

zacién que ahora se describird, el método de la presente

346501
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invencién permite separar y eliminar los cloruros de cal-

cio y/o magnesio del sistema, de tal forma que el conteni-

do de estos cloruros contaminantes en la corriente cir-

culante de flujo de tricloruro de aluminio se mantenga
a un nivel constante, suficientemente bajo para evitar

la deposicién progresiva en cualquier lugar del sis-

tema.

Tal como se realiza en el procedimiento
de destilacién de subhaluro, el método de la invencidn
se efectfia poniendo a la corriente de tricloruro de
aluminio gaseoso, que contiene cloruro de calcio o
magnesio volatilizado, en contacto de superficie exten-
Ba con un material no gaseoso, ya sea en el aparato 11
para descomposicibén o en el calentador 14 de gases, al
tiempo que se mantiene el material no gaseoso a una

temperatura, previamente determinada, que estd mis pro-

. xima a la temperatura del minimo.de. 'presién de vapor

efectivam del cloruro contaminante que la temperatura de
la corriente gaseosa, de manera que se efecttia la con-
densacidn del cloruro contaminante, desde la corriente

gaseosa en la superficie del material no gaseoso.

En un ejemplo del presente método para eli

minar cloruro célcico de la corriente gaseosa en circula-

346501
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cibn, en el sistema de la fig. 1, la masa fundida 36 de
aluminio metdlico de la primera cémara 32 del aparato 1l
para descomposicién se mantiene a una temperatura rela-
tivamente préxima a la temperatura del minimo de "presidn
de vapor efectiva del cloruro céleico de tricloruro de
aluminio gaseoso. La corriente gaseosa que entra en la
cdmara 32 desde el convertidor, a una temperatura de
1.2502C, se pone en contacto de superficie extensa con
metal fundido de la masa 36, por la accidn de salpicadura
orpulverizacién del impulsor elevador 38 de tornillo, y
es enfriada hasta una temperatura préxima a la tempera-
tura del metal fundido. El cloruro cdlcico se condensa
del gas, como resultadb de su contacto con el aluminio
fundido a una temperatura apropiada, y se recoge en la
superficie de la masa de aluminio 36, de la que puede
ser eliminado convenientemente, junto con otras escorias,
por accidén del tornillo 48 de escorias; el tornillo 48
expele al cloruro cdlcico condensado fundido desde la
cdmara 32 hasta el colector exterior de escorias, de
donde el cloruro cdlcico y otras escorias pueden ser eli-
minados por desescoriado.

Por tanto, el contenido de cloruro cdlci~
co volatilizado en el gas que sale de la cémara 32 por la
salida L1 estd limitado al nivel determinado por la tem-

peratura del metal fundido, en la cémara. Este gas pasa

346501
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por la segunda, tercera y cuarta etapas del aparato para
descomposicién, donde es enfriado mds por contacto de
salpicadura con aluminio metdlico fundido, mantenido a
temperaturas sucesivamente menores, para completar la des-
composicién del contenido de monocloruro de aluminio en tal
gas. Sin embargo, las temperaturas del metal fundido, en
cada una de estas etapas subsiguientes del aparato para
descomposicién estén mds alejadas de la temperatura del
minimo de "presibén de vapor efectiva" del cloruro cdlcico;
por tanto,'la volatilidad del cloruré cdlcico en cada una
de estas cdmaras es mayor que en la cémara 32, y el clo-
ruro célcico arrastrado en el gas desde la cdmara 32 no
se condensa en laseiapas subsiguientes del aparato para
descomposicidn.

Por tanto, el triecloruro de aluminio ga-
seoso que entra en el absorbedor 56 tiene un contenido de
cloruro cédlcico volatilizado determinado por la volati-
lidad del cloruro célcico a la temperatura de la primera
etapa 32 del aparato para descomposicidén. Este cloruro
cdlcico se condensa completamente en la mezcla de sal
fundida, en el absorbedor. Se evapora de nuevo cloruro
célcico con tricloruro de aluminio, de la mezcla del
evaporador 59, y en funcionamiento en estado estaciona-
rio el cloruro célcico - . condensado.: en el absorbedor es

revolatilizado en la corriente gaseosa que sale del eva-

346501
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Asi, el tricloruro de aluminio gaseoso
que entra en el calentador li de gases contiene cloruro cil
cico , a un nivel determinado por las condiciones de tem-
peratura en la cdmara 32. En el calentador de gaseg, la
corriente de tricloruro de aluminio es calentada por con-
tacto con los cuerpos carbonosos. ﬁstos cuerpos estdn man-
tenidos a una temperatura que es mayor que la temperatura

del aluminio fundido 36 en la cdmara 32, y due en cualquier

" caso esta mis alejada que tal temperatura de la temperatura

del minimo de ®"presidén de vapor efectiva™ del cloruro cél
cicoj; por ejemﬁlo, si el convertidor funciona a una tempe-
ratura de 12502C, los cuerpos carbonosos del calentador 14
se mantienen pfeferiblemente también a 12502C. Dado que la
volatilidad del cloruro célcico en tricloruro de aluminio

a tal temperatura es mayor que a la temperatura de la masa
fundida 36 en la cdmara 32, en el calentador no tiene lu-

gar ninguna condensacién significativa de cloruro célecico,
atin cuando la temperatura de la corriente gaseosa sea gdes

plazada desde un valor menor que el del minimo de "presidn
de vapor efectival del cloruro cédlcico hasta un valor por

encima del minimo.

El tricloruro de aluminio gaseoso que es
derivado al enfriador 61 también contiene cloruro cdleico
volatilizado, a un nivel determinado por las condiciones
de temperatura en la cdmara 32. Este cloruro cdleico se

condensa en la masa fundida en el enfriador 61, y el gas

346501
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que pasa del enfriador 61 al convertidor estd exento de
cloruro céleico; sin embargo, la masa fundida procedente
del enfriador 61 se hace circular al circuito de masa
fundida del sistema 12 de purificacidén de gases, y el
cloruro cdlcico condensado en el enfriador 61 es intro-
ducido as{ en el flujo de sal fundida de este dltimo cir-
cuito, para ser evaporado de nuevo en el evaporador 59,
de manera que no hay deposicidén progresiva de cloruro
céleico en el enfriador 61.

La volatilidad del cloruro cdlcico en
tricloruro de aluminio, a la temperatura de funcionamien
to del convertidor 10, es mayor que en la cémara 32. Esta
circunstancia, as{ como la expansién del vollmen de gas
que tiene lugar en el convertidor, y el suministro de tri
cloruro de aluminio gaseoso (exento de cloruro cdlcico)
al convertidor, a través de las aberturas 63 del cono,'
hacen que se volatilice una cantidad adicional d e cloruro
cdlecico en la corriente gaseosa en el convertidor, por
reaccidn de tricloruro de aluminio con cantidades de cal-
cio de la carga de aleacidén. Sin embargo, el incremento
de éontenido de clorurg cédlcico del gas, durante su paso
a través del convertidor, estd equilibrado por conden-
sacidn de cloruro cdlcico en la cdmara 32, de manera que
el flujo de gas que sale de la cimara 32 por la salida L4l

tiene un contenido de cloruro cédlcico que se ha reducido

346501
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de nuevo al nivel previamente establecido.

De esta forma, una vez que el contenido
de cloruro célcicoren la corriente de tricloruro de alumi-
nio gaseoso se ha acumulado hasta el nivel permitido por su
volatilidad a la temperatura del aluminio fundido de la
cdmara 32, la proporcién de cloruro cdlcico volatilizado
en el gas permanece esencialmente constante en todos los
puntos del sistema entre la salida L1 de la cémara 32 y
el convertidor 10. En el circuito de masa fundida del
sistema 12 de purificacidn, la concentracidn de cloruro
cileico en la mezela fundida de cloruro sédico-tricloruro
de aluminio se acumula inicialmente hasta un nivel deter-
minado por el nivel de concentracién constante del cloruro
cdlcico en el gas que entra en el absorbedor 56, y por
la temperatura de funcionamiento del evaporador 59; des-
pués, el cloruro chleico condensado en el absorbedor 56
es evaporado de nuevo en el evaporador 59, dado que el con
tenido de cloruro cdlcico en el gas de entrada al absor-
bedor permanece a nivel constante, y por tanto no hay acu-
mulacidn progresiva de cloruro célcico en el circuito de
la masa fundida. Manteniendo la temperatura de la masa 36
de aluminio fundido de la cdmara 32 en un valor préximo a la
temperatura del minimo de "presién de vapor efectivavdel clo-

ruro cAlcico en tricloruro de aluminio gaseoso,el nivel de con

346501
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centracidén constante de cloruro célcico en el flujo de
gas que entra en el absorbedor se puede mantener lo
suficientemente bajo, de manera que el nivel de concen-
fracién constante de cloruro cdlcico en la masafundida
en circulacidén est& bien por debajo del punto de satura-
cién en el que podria tener lugar la condensacién de sé-
lido , a la menor temperatura que encuentre la mezcla
fundida en el circuito de masa fundida. En un e jemplo
tipico de funcionamiento, la temperatura del cuerpo 36
se puede elegir dentro del intervalo de 1000 a 11002C
(preferiblemente de 1050 a 11002C), teniendo las etépas
subsiguientes del aparato para deécomposicién, 33, 3b ¥
35, unas temperaturas de aluminio fundido de aproximada-
mente 900, 800 y 7009C, respectivamente, y teniendo el
convertidor 10 y el calentador 1k de gases unas tempera-
turas de funcionamiento de aproximadamente 1250%¢C.
Ademés, en el funcionamiento descrito no
hay condensacién de cloruro cdleico en ningin punto del
sistema (aparte del absorbedor 56y enfriador 61) fuera
de la cémara 32, debido a que las condiciones de tempera-
tura en la segunda, tercera y cuarta etapas del aparato
para descomposicibn, y en el calentadorly de gases, se
eligen de tal manera que la "presidn de vapor e fectiva"
del cloruro céleico, y por tanto la volatilidad del clé-

ruro célcico allf, es mayor que en la cémara 32. La con-
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densacidn §rogresiva de cloruro cédlcico solo tiene lugar
en la cémara 32, de la que se puede eliminar el condensa-
do fécil y convenientemente.

4 titulo de ilustracién del método de la
invencién se puede hacer referencia a la tabla siguiente,
en la que se indican, para diversas temperaturas del apa-
rato para descomposicién y del convertidor, el nivel de
concentracidn constante de cloruro cdlcico en la corrien-
te gaseosa, y las cantidades condensadas o separadas del
flujo en el residuo del convertidor, primera etapa del
aparato para descomposicibn, y calentador de gases, en ca-
da paso a través del sistema. Los datos presentados en la
tabla han sido calculados partiendo de lassuposiciones de
que no se elimina cloruro cdlcico en el circuito de masa
fundida del sistema 12 purificador ni en el enfriador 61
(es decir, que todo el cloruro cdleico alli condensado,
por encima de un nivel de concentracidén constante dado en
la masa fundida, es volatilizado de nuevo en el evaporador,
haciéndose circular la masa fundida procedente del enfria-
dor 61 al circuito de masa fundida del sistema 12); que el
calentador de gases estd a la misma temperatura qﬁe el
convertidor; que el aluminio de la aleacién cruda del con-
vertidor tiene una actividad igual a 0,75 (determinando
este valor el aumento de volidmen del gas en el converti-
dor, resultado de la formacibn de monoclorwro de alumi-

nio); vy que el incremento de cloruro chlcico en el flujo
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de gas afiadido en cada paso a través del convertidor

corresponde a un aumento igual a 0,0050 en la relacién

" molar calcio/aléminio en el gas. Todas las cantidades

de cloruro cdlcico de la tabla se expresan en términos

de la relacién molar calcio/aluminio presente en, o eli-
minada del gas, y todas las temperaturas indicadas para
el aparato para descomposicién son temperaturas a que se
mantiene el aluminio metdlico fundido en la primera etapa
(c&mara 32) de un aparato para descomposicién de etapas

mﬂltiples,'de salpicamiento de metal, del tipo antes des-

erito.

346501
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Como serd evidente por la tabla, en todos
los casosen que la temperatura de la primera etapa del apa-
rato para descomposicibén esté sustancialmente mds préxima
que la temperatura del convertidor y del calentador a la
temperatura del mi{nimo de "presibn de vapor efectiva" del
cloruro cédleico en tricloruroc de aluminio gaseoso, la con-
densacidn de cloruro cdlcico de la corriente gaseosa solo
tiene lugar en el aparato para descomposicién. Sin embargo,
cuando la temperatura del convertidor y del calentador estd
mds préxima a la temperatura del minimo de "presién de vapor
efectiva™ que la temperatura del aparato pafa descomposi~
cién, la condensacién puede tener lugar en el residuo del
convertidor y/o en el calentador; asi, por ejemplo, cuando
la temperatura del aparato para descomposicién es 10002C,
no tiene lugar ninguna condensacién en el aparato para-des—
composicibén, & temperaturas del convertidor y calentar de
1050 a 11502C, mientras que cuando la temperatura del con-
vertidor y calentador estd en o por encima de 12502C, la
condensacidn solo tiene lugar en el aparato para descom-
posicién. Ademds, serd evidente por la tabla que el nivel de
concentracidén constante de cloruro cdlcico en el flujo de gas,
es decir, el arrastrado en el gas después del paso del mismo
a través del punto de condensacidén del sistema, estd deter-
minado por la temperatura del punto de condensacidén, dis-
minuyendo a medida que la temperatura se aproxima a la

temperatura del minimo de presidén de vapor eficaz.

J46501
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En un ejemplo especifico del presente método,
para eliminar cloruro cdleico en la primera etapa del apa-
rato para descomposicién, la temperatura de funcionamiento
de esta etapa del aparato para descomposicién es 1050¢C,

y la temperatura del convertidor y calentador es 12502C.
Como se indica en la tabla, funcionando a estas temperatu-
ras, la concentracidn en estado estacionario de cloruro
cdlcico en el flujo de gas corresponde a una relacidén mo-
lar Ca/Al igual a 0,00149 en el gas, lo que estd bien por
debajo del valor limite de .0,0025 requerido para mantener
una relacién molar Na/Ca igual o menor que k,5:1 en el
circuito de masa fundida del sistema 12 de purificacidn.
EL cloruro cilcico adicional volatilizado en el flujo de
gas en cada paso a través delconvertidor, del cual se su-
pone en la tabla que proporciona un incremento de 0,00050
en la relacién molar Ca/Al , en cada paso, es condensado
totalmente en el aparato para descomposicién, y eliminado
de &1 en estado fundido.

3i también se volatiliza cloruro de magnesio
en el flujo de gas del anterior ejemplo, su concentracidn
estd controlada, andlogamente, por la condensacidn en
la primera etapa del aparato para descomposicidén. Tal
condensacién transcurre por formacidn de una mezcla fundida

binaria de cloruros de calcio y magnesio, en la cémara 32.

346501
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Las"presiones de vapor efectivas" de ambos clorur os, sobre
la ﬁezcla binaria, son significaéivamente menares que lo
que serian a la misma temperatura en ausencia de la mezcla;
es debido a esta volatilidad reducida por lo gque el clo-
ruro de magnesio se condensa en la primera etapa del apa-
rato para descomposicidén, a pesar de que la temperatura
en ella esté sustancialmente por encima del minimo de "pre~-
sibén de vapor efectiva", del cloruro de magnesio en tri-
cloruro de aluminio gaseoso. Ademds, en tal caso, el ni-
vel de concentracién constante de cloruro cdleico en el
gas que sale de la clmara 32 es menor que cuando solo
hay cloruro cdlcico presente, debido de nuevo a la re-
duceidén suplementaria de la "presidn de vapor eficaz"
ocasionada por la presencia de la mezcla binaria. ]

La composicidén proporcional del condensa-
do binario en la cédmara 32 dorresponde a las proporciones
relativasde los dos cloruros volatilizados en la corriente

gaseosa que entra en el aparato para descomposicidén. Si

 la aleacién del convertidor tiene la composicidn antes

indicada, proporcionando incrementos sustancialmente igua-
les de las relaciones molares Ca/Al y Mg/Al, el condensado
binario de la cémara 32 contendré aproximadamente 50% en
moles de CaCl2 y aproximadamente 50% en moles de MgClz.

A una temperatura de la primera etapa del aparato para

descomposicién igual a 10002C, la concentracidn constante
Fal
’7’ ',F) ,' vy
éé@ﬁgé
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de cloruro de magnesio en el flujo de gas que sale de la
cdmara 32 corresponde a una relacién molar Mg/Al igual
a 0,0017 en el gas, mientras que a una temperatura de
la primera etapa del aparato para descomposicidn igual
5 a 10502C, la relacién molar Mg/Al en el gas- que sale de
la cémara 32 es aproximadamente 0Q027. Ambos valores es-
t4n bien dentro de los limites de seguridad de contenido
de magnesio en el gas, para evitar concentraciones moles-
tas de cloruro de magnesio en el circuito de masa fundida
10 del sistema 12 de purificacidn.
La mezcla binaria es eliminada fécilmente
de la cémara 32 Por accidn del tornillo 48 de escorias.
La condensacidén de cloruro de magnesio en otros puntos
del sistema {por ejemplo en el calentador 1L) se evita
15 eligiendo condiciones de temperatura en elloé, de manera
que la volatilidad del cloruro de magnesio en estos otros
puntos sea mayor gque en la cémara 32.
En algunos casos, las proporciones de clo-
ruro de magnesio volatilizadas en el convertidor pueden
20 ser sustancialmente mayores, segin el contenido de magne-
sio en la carga de aleacidn, y puede tender a acumlarse
hasta niveles indeseablemente altos en la corriente de
gas en circulacidn, debido al hecho de que el ¢loruro de
magnesio presenta una volatilidad relativamente alta en

25 tricloruro de aluminio (como serd e vidente por comparacidn
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de las figs. 2 y 3), aln cuando se emplee el método ante-
rior. Ademds, segln la presente invencidn se puede su-

ministrar un cloruro metdlico adicional, distinto del

" cloruro de magnesio, al condensado de cloruro contami-

nante en la cémara 32 de descomposicibn, para reducir la
proporcién de cloruro de magnesio. Esta dilucién del clo-
ruro de magnesio en el condensado tiene el efecto de re-
ducir la "presién de vapor efectiva" del cloruro demagne-
sio, ¥ pof tanto promover su condensacién en laprimera
etapa del aparato para descomposicidén; por tanto, se re-
duce correspondientemente el nivel de concentracién cons-
tante de cloruro de magnesio volatilizado que pasa con el
gas mds alld de la primera etapa del aparato para descom-
posicidn.

Por ejemplo, se puede afladir deliberada-~
mente calcio al sistema, en forma de cal mezclada con la
aleacibén cruda cargada en el convertidor, para aumentar
la proporcién de cloruro célcico volatilizado, en re-
lacién al cloruro de magnesio, en el efluente gaseoso del
convertidor; dado que el nivel de cloruro cdlcico en el
gas puede ser reducido hasta un nivel satisfactoriamente
bajo, por condensacién en la primera etapa del aparato
para descomposicién,atemperaturas que se aproximena la
temperatura del minimo de "presién de vapor efectiva'

del eloruro cilcico, el calcio adicimal suministrado no

346501
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interfiere con el funcionamiento satisfactorio del sis-
tema, pero produce la dilucién del contenido de clorurc de
magnesio en la masa fundida binaria de la primera etapa del
aparato para descomposicién, reduciendo asi la "presiédn
5 de vapor efectiva® del cloruro de magnesio en la cémara

de primera etapa del aparato para descomposicidn para
reducir el nivel de concentracidén constante de cloruro
de magnesio en el gas. En vez de cloruro cdlcico suplemen=
tario se pueden suministrar a la cémara 32 otras sales

10 (tal como cloruro potdsico o cloruro sédico) que forman
mezclas fundidas con el cloruro de magnesio'a la tempe-
ratura de la primera etapa del aparato para descomposi~
¢idén, como diluyentes para reducir el contenido propor-
cional de cloruro de magnesio en la masa fundida alli

15 existente, para proporcionar una reduccién similar de la
- "presidén de vapor efectiva" del cloruro de magnesio.

. Los métodos antes descritos son aplica-
bles también al control del nivel de cloruro contami-
nante en el flujo de gas, cuando el cloruro de magnesio

20 es el Unico cloruro volatilizado en el flujo. En tal ca-
so, la temperatura de la masa 36 de aluminio fundido en
la cémara 32 puede ser mantenida a un valor préximo a la
temperatura del minimo de "presién de vapor efectiva'
del cloruro de magnesio en tricloruro de aluminio gaéeo-

25 so, y las condiciones de temperatura de otras partes del

346501
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sistema (por ejemplo en el calentador 14) se eligen de
tal forma que la volatilidad del cloruro‘de magnesio es
mayor queren la cémara.32. Si es necesario, la reducidn
de la "presién de vapor efectiva" del cloruro de magne-
sio en la cémara 32 se puede efeétuar, como antes, su-
ministrando ciertas cantidades de un segundo cloruro me-
t4lico, para formar una mezcla fundida con el cloruro
de magnesio en condensacién en la cémara.

En métodos modificados, la condensacién
de cloruro contaminante, de la corriente gaseosa, se
puede efectuar en el calentador li de gases en vez de en
la cémara 32 del aparato para descomposicién. Por ejemplo,
las disposiciones tomadas para el calentamiento, por re-
sistencia eleétrica, del lecho de cuerpos carbonosocs del
calentador 1li se pueden disponer de tal forma que propor-
cionen un gradiente vertical de temperaturas por todo el
lecho, o una sucesién dezonas de temperaturas en el lecho,
incluyendo una zona de temperatura préxima a latemperatura
del minimo de "presidén de vapor efectiva" del c¢loruro con-
taminante a coﬁdensar. Entonces se condeﬁsarén el cloruro
de calcio y/o magnesio en esta Gltima zona, en la medida
en que tal cloruro o cloruros estdn presentes en el gas
en exceso respecto a un nivel determinado por la volatili~
dad del cloruro o cloruros a la temperatura de la zona

del calentador elegida. El condensado fluye en sentido

346501

- 42 -



10

15

20

25

..'.5 09007

4113 a1 P

degcendente por el calentador, y puede ser recogido y eli-
minado del calentador en estado fundido, por purga.

El nivel de concentracibn constante de
cloruro contaminante en el gas estd entonces determinado
por la "presidén de vapor efectiva" en la zona del'calen-
tador eiegida, y las temperaturas-de los otros puntos
del sistema de destilacidn (incluyendec todas las etapas
del aparato para descomposicidén) se mantienen a unos
valores més alejados del minimo de presién de vapor efec-

tiva del cloruro due condensa, de manera que no pueda te-

ner lugar ninguna condensacién fuera del calentador.

En algunos casosen que la condensacién
del cloruro contaminante esté& en el calentador, especial-

mente cuando en la corriente gaseosa hay tanto ¢ loruro

- de calcio como de magnesio presentes, puede ser deseable

dirigir hacia arriba el flujo de gas, a través del lecho
de cuerpos carbonosos calentados que hay en el calentador,
exponiendc el gas a unos cuerpos carbonosos mantenidos

a temperaturas sucesivamente mayores, que se extienden
por el intervalo de los minimos de "presidén de vapor efec-
tiva" de los cloruros de calcio y mégnesio. Dado que la
temperatura del minimo de "presidén de vapor efectiva® del
cloruro cédlcico es mayor qﬁe el del cloruro de magneéio,
el cloruro cdlcico se condensard hacia la parte superior

del calentador, y descenderd, sirviendo de reflujo para

346501
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el gas ~, absorbiendo cloruro de magnesio del gas a un
nivel al que la temperatura esté .préxima al minimo de

"presién de vapor efectiva® del cloruro de magnesio.

-Asi se proporciona en el punto de condensacién del clo-

ruro de magnesio una masa fundida binaria de cloruro
de magnesio-cloruro cdlcico, reduciendo mis la presién
de vapor efectiva del cloruro de magnesio, con lo que
se reduce el nivel de concentracidn constante del clo-
ruro de magnesio en el gas.

Como mayor ilustracidén de la invenciébn se
puede hacer referencia a los siguientes ejemplosespecificos
adicionales de funcionamiento de un sistema del cardcter
general indicado en la fig. 1, En cada uno de estos
ejemplos, la temperatura del convertidor es 12502C, la
velocidad de alimentacién de aleacién al convertidor es
1820 kg/hora, y el caudal de tricloruro de aluminio ga-

seoso a través del c onvertidor es 9100 kg/hora.

Ejemplo 1

Se carga en el convertidor una aleacién que
contiene 0,18% en pesc de calcio, y reacciona con tri-
cloruro de aluminic afiadiendo al gas 18,2 kg/hora de
cloruro cdlcico volatilizado. El calentador 14 de gases
estd preparado para que haya un flujo descendente de gas,

y tiene una temperatura de salida igual a 1250¢C. El

346501
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cloruro cdleico 1{quido se condensa en el calentador y
circula en sentido descendente; se eliminan delcalen-
tador 18,2 kg/hora de cloruro cdlcico condensado, y la
concentracién, en estado estacionario, de cloruro célci-
co en el gas que sale del calentador es 2,7 kg de cloruro

cdlecico por cada 1000 kg. de tricloruro de aluminie.

Ejemplo 2

Se introduce en el convertidor una alea-
cién que contiene 0,13% en peso de magnesio, y reacciona
con tricloruro de aluminio afiadiendo al flujo de gas
18,2 kg/hora de cloruro de magnesio. El gas es conducido
desde el convertidor a una fetapa del aparato para descom
posicidén, con salpicamianto, que trabaja a una t emperatura
del aluminio fundido igual a 9009C. En la parte superior
del metal fundido del agparato pafa descomposicién se for-
ma una escoria liquida de cloruro de magnesio, que es
eliminada en cantidad de 18,2 kg/hora. La concentracién
de clorurc de magnesio en el gas Que sale de esta etapa
del aparato para descomposicién, y que es conducido a
una etapa o etapas subsiguientes para nuevo enfriamiento,
es 18 kg de cloruro de magnesio por cada 1000 kg de
tricloruro de aluminio. No se condensa nada de cloruro
de magnesio desde el gas en las Ultimas etapas del apa-

rato para descomposicidn.

346501
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Ejemplo 3

La aleacién cargada en el convertidor con-

tiene 0,16% en peso de calcio y 0,064% en peso de magnesio.

"En este ejemplo, el calentador de gases esté preparado pa-

ra un flujo ascendente del gas (con una temperatura de
12502C en la parte superior), y'se toman medidas para
purgér liquido del calentadbr, a un nivel al que la tem-
peratura del calentador es 9502C, Los cloruros de calcio
y magnesio, que se condensan ai estédo 1{quido por encima
de este nivel, actian como reflujo con el gas ascendente,
a medida que circulan en sentido descentente. Se purgan
del calentador 12,7 kg/hora de mezcla liquida de sal
fundida, que contiene 64% en peso de cloruro cdlcico y 36%
en peso de cloruro de magnesio {con una pequefla cantidad
de tricloruro de aluminio), y ei gas que sale del calen-
tador contiene 0,78 kg de clorurc cdlcico y 6,65 kg de
cloruro de magnesio por cada 1000 kg de tricloruro de

aluminio.
-NOTA -
1.~ Método para eliminar cloruro cdleci-

co y/o cloruro de magnesio contaminantes volatilizados,

de una corriente de triclorurc de aluminio, en un sistema

346501

- U6 -



20

10

.15

25

de destilacién de subhaluro de aluminio, caracterizado
porque la corriente gaseosa, & una temperatura diferente
de la temperatura del minimo de presién de vapor efectiva
del cloruro contaminante a eliminar, se pone en contacto
de superficie extensa con un mateial no gaseoso, en un
punto previamente elegido, estando mantenido dicho ma-
terial no gaseoso a una temperaturé previamente determi-
nada, mds préxima a la temperatura de dicho minimo de pre-~
sién de vapor efectiva, para efectuar la condensacién de
dicho cloruro contaminante en dicho punto previamente ele-
gido; y dicho cloruro contaminante, en estado condensado,
es eliminado de la trayectoria de dicha corriente de tri-
clorure de aluminio gaseoso.

2.- Un método segin la reivindicacién 1,
donde el cloruro contaminante es cloruro cdlcico, ca-
racterizado ademés porque la temperatura del material no
gaseoso, en el punto de condensacidn, se mantiene a un
valor de aproximadamente 11002C.

3.~ Método segﬁh la reivindicacidn 1, donde
el cloruro contaminante eé clorurc de magnesio, caracte-
rizado ademds porque la temperatura del material no ga-
seoso, en el punto de condensacién, se mantiene a apro-
ximadamente 9002C.

L.- Método segin la reivindicacién 1, 2 §

3 caracterizado ademis porque un segundo cloruro metédlico,

346501
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capaz de formar una mezcla liquida con dicho cloruro
contaminante a dicha temperatura previamente determi-
nada, es suministradc al punto de condensacién para
absorber a dicho cloruro contaminante de la corriente
gaseosa, siendo eliminado el cloruro contaminante,

del punto de condensacibén, en mezcla con dicho segundo
cloruro metalico.

5.- Método segin la reivindicacién 1,
caracterizado ademéds porque hay cloruro célcico y clo-
ruro de magnesio presentes, en estado volatilizado, en -
la corriente gaseosa, y tanto el cloruro de magnesio
como el cloruro célcico son condensados & la corriente
gaseosa, en el punto de condensacidn, por formacién de
una mezcla fundida de cloruro célcico y clorwro de mag-
nesio en él, siendo eliminados del sistema los c¢lorurocs
conbtaminantes en forma de tal mezcla fundida.

6.- Método segin la reivindicacién 1, ca-
racterizado ademlds porque el punto de condensacién estd
dentro del aparato para descomposicidn, del sistema de
destilacidn de subhaluro, efectudndose la condensacién
del cloruro contaminante simulténeamente con la descom-
posicidén parcial de monocloruro de aluminio, por con-
tacto de la corriente gaseosa con aluminio fundido man-
tenido a una temperatura préxima a la temperatura corres-

pondiente al minimo de ®presidén de vapor e fectivaM del

346501
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cloruro contaminante.

7.- Método segin la reivindicacién 6,
donde el cloruro contaminante es cloruro cdlcico, carac-
terizado ademés porque el aluminio fundido , en el punto

de condensacidn, es mantenido a una temperatura compren-.

- dida entre 1000 y 11002C.

8.- Método segin la reivindicacidn 1,
caracterizado ademds porque el punto de condensacidn
estéd dentro del calentador de gases, en el que el tri-
cloruroc de aluminio gaseosoes calentado antes de entrar
en un convertidor.

9.- Método segin la reivindicacién 1, ca-
racterizado ademis porque se hace ascender por el calen-
tador una corriente de tricloruro de aluminio gaseoso,
que contiene tanto cloruro cédlcico como cloruroc de mag-
nesio, proporciondndose medios para purgar mezcla salina
condensada de una zona de d icho calentador mantenida #
una temperatura de aproximadamente 9502C.

10.~ Método segln la reivindicacién 586
9, caracterizado ademids porque se suministran al conver=

tidor del sistema de destilacidn de subhaluro cantidades

suplementarias de material que contiene caleio, para formar

cloruroc cdlcico que aumenta el contenido de cloruro cdl-
cico volatilizadeo en el efluente gaseoso del convertidor,
reforzando la proporcidén de cloruro cdlcico, en relacién

al cloruro de magnesio, en el condensado fundido, en el

546501
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punto de condensaoién, para reducir lg presién de vapor
efectiva del cloruro de magnesio en dicho punto de con-
densacion.

11.- Método para eliminar cloruro cdleico y/o
cloruro de magnesio contaminantes volatilizados, de una
corriente de tridoruro de aluminio.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede, representado en los dibujos que se acompatian
¥y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de cincuenta hojas escritas

' .
a meguine por une sola cara.

2 7 OCT. 196k .

Madrid,
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