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"UN PROCEDILIENTO PARA LA OBTENCION DE COLPUESTOS DE FLUQR“;

El presente invento se refiere a la obtencién de combi-
naciones de fliior a partir de materias primas fluoradas, prin-
cipalmente minerales de fllor, por ejemplo fluorita.

El procedimiento usual pars la obtencién de combinacio-
nes de fldor a partir de fluorita es la reaccién con fecido sul-
firico bajo obtencién simulténea de dcido fluorhidrico, y la
reaccién del calcio a la forma de yeso. Debido al consumo de
dcido sulflrico, este procedimiento deja de ser Sptimo desde
su mismo principio y, en particular, también porque el valioso
dcido sulfirico se convierte en yesc relativamente inutilizagble.

Otro grave inconveniente de este procedimiento estriba en la
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necesidad de una purificecidén prévia, siempre costosa, de la
fluorita, la cual sélo raras veces se tiene en forma de mine—
ral  al 100% aproximademente. Principaluente se atendfa a eli-
minar 10 més completamente posible las sustancias sil{ceas acom-
pafiantes de la fluorita con el fin de obtener un &cido fluor-
hidrico 1o més puro posible ¢ una solucibn acucsa de este &cido.

El invento sigue otro camino y se basa en el procedimien-
to por via himeda. Seglin el invento, se eliminan todos estos
inconvenientes de los procedimientos ya conoclidos y se tiene
una serie de ventajas, en particular la ventaja de que todo el
fldor de la carge sale, con los gases que abandonan el horno,
en forma de combinaciones voldtiles de fldor, por ejemplo, te-
trafluoruro de silicio.

Esta ventaja no se da en una de las sugerencias conoci-
das, en donde se parte de materias primas que contienen fléor,
sflice y, eventualmente, alimina y segln la cual se las funde
en el horno eléctrico ya que, segin esta sugerencia el flior
existe en los gases en forma de fluorisilicio y de &cido fluor-
hfdrico, dejéndose entonces al azar las relaciones cuantitati-
vas en que ambas sustancias existan en los gases de escape. Y
dejando aparte lo expuesto, el método de trabajo ya conocido
tiene,ademés, el inconveniente de yue los gases obtenidos no
son uniformes y de que, por consiguiente, son diffciles de
trabajar.

Seglin el presente invento se consiguen estas ventajas
por el hecho de que los minerales de fldor -on sustancias si-
liciosas, por ejemplo la silice, y/0 sustancias conteniendo
carbono se funden en el horno eléctrico, de tal modo que la
carga contenga tal cantided de silicio combinado o/y carbono,

que no s6lo todo el flior existente en la misma y expulsado
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durante la preparacién de la masa fundida quede combinado como
tetralfluoruro de silicio o como combinacidn orgénicea de fldor,
por elemplo CF@ sino que, ademés, los restantes constituyentes
de la carga suministren una masa fundida de silicato alcalino-
térreo y/o carburo alcalinotérreo, de preferencia una masa 1o
més fldida posible y, segin una forme de ejecucién preferente,
una masa fundida bésica de silicato alcalinotérrec en la que,
ademds de silicato alcalinotérreo, puede haber todavia otras
sustancias, aunque no aquellas sustancias, al menos en grandes
cantidades, que a la temperatura de fusidén pudiesen contaminar
por evaporacidn el tetrafluoruro de silicio a obtener del hor-
no, o la combinacidn orgénica de flidor, como por ejemplo Alcali.

La cantidad de silicio y/o carbono y la de los demds cons-
tituyentes de la carga, los cuales se agregan eventualmente como
adiciones, se calculan de manera que el contenido de silicio y/o
de carbono no sobrepase, al menos sensiblemente, la cantidad ne-
cesaria para la formacién del tetrafluoruro de silicio y/o la
combinacién orgénica voldtil de fldor y la escoria.

la escoria se descarga del horno eléctrico en estado
flﬁido; A la combinacién de flior gaseosa a obtener, por ejem—
plo el tetrafluoruroc de siliclo, el cual msale en estado seco en
el caso de ausencla de agua en la carga, se la termina en forma
de combinaciones de fldor, bien directamente por reaccibn, o
bien, por medio o después de un desdoblamiento, por ejemplo,
del fluorurc de silicio, en forma de fldor puro o de 4cido fluor-
hidrico.

Segin otra forma de ejecucién del invento, ademés o0 en lu-
gar de las sustancias siliciosas, por ejemplo sf{lice, se agregan
también sustancias conteniendo carbono, por ejemplo coque, por

lo que en el horno eléctrico se viene asi a fundir una mezcla
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de minerales fluorados, sustancias conteniendo carbono, como
el coque y, eventuslmente, sustancias siliciosas que, o exis-
ten ya en los minerales fluorados, 0 se agregan a ellos.

Bn ambos cascs, todo el flior sale en los gases que aban—
donen el horno. Si ios minerales que contienen fldor revelan un
contenido de sustancias siliciosas, o0 sl se les agregan éstas
después, ademds de las combinaciones voldtiles de fluorsilicio;
por ejeuplo, SiF, resultan entonces también combinaciones orgé~
nicaes de flfior, por ejemplo, CF4+ Si la materia prims fluorada
est4d libre de combinaciones de silicic y no se le agrega nada
de material siliceo, entonces, debido a la presencia del carbo-
no, se obtienen combinaciones orgénicas voldtiles de flior, cu~
ya composicién no estd todavia bien definida, que se escapan con
los gases que abandonan el horno;

Une ventaja singular del procedimiento segin el invento
es la posibilidad de utilizar los minerales fluorados t2l como
existen, ya que su contenido de sustencias concomitantes, por
ejemplo siliceas, puede ser aprovechado en procedimientos, o
bien se le pueds compensar por medio de las correspondientes
adiciones en el caso de que el contenido de silice del mineral
de partida fuese menor del que se necesita para el enlace del
flior como tetratluorurc de silicio y para la formascidn de una
escoria de silicato alcalinotérreo. Si de paso se mentiene la
cantidad de s{lice de modo qgue justo sea suficiente para la
formacién adicional de una escoria de silicato alcalinotérreo
lo mds fldida posible, bésica por ejemplo, al horno no se le
suministra entonces ningin lastre innecesario y, por el con-
trerio, se cbtiene un tetrafluoruro de silicio de una pureza
suficiente para la transformacién ulterior y, por otra parte,

una masa fundide de silicato la cual esté libre o practicamen
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te libre de flior y que se puede sangrar del horno con facili-
dad.

Le existencla de silicatos de aluminio y de otros silica-
tos o constituyentes de la escoria no trastorna el procedimien-
to sl se tiene cuidado de que a la temperatura de fusidén no exis—
ta ningin constituyente susceptible de evaporacién y, sobre tado,
de impedir la presencia de cantidades notables de Adlcalis, ya
que éstos se evaporan y contaminan el tetrafluoruro de silicio.

El espiritu del invento estribe en el hecho de que todo,

o précticamente todo el fldor existente en el material de par—
tida sale del horno en forma de combinaciones voldtiles de fldors
por ejemplo en forma de tetrafluoruro de silicio, cuando no se
agrega ningin material que contenga carbono, o bien en forms de
fluoruro de carborio ¢ de fluoruroc de silicio voldtil o de otras
combinaciones orgdnicas de fldor, eventualmente ademds del te-
trafluoruro de silicio. Si todo el fldor sale en forma de estas
combinaciones voldtiles que abandonan el horno con los geses,
se tlene cntonces, entre otras, la ventaja de que a partir de
las mismas, y por medio de reacciones corocidas, se pueden ela-
borar combinaciones de fldor comerciales con poco gasto y un
reducido despliegue de aparatos;

31 el material de partida es la fluorita y se agrega si-
lice, es conveniente entonces ajustar la relacidén de calcio,
s{lice y fllor, aproximadamente se (n la ecuacién:

2 Carp + 2 810, = SiF, + caasio4.

El fluoruro de calcio puro funde a unos 14032, en tanto
que el punto de fusién de una mezcla de pseudo © llastonita y
tridimita oscila alrededor de 14362, El proceso de fusién se
hace, pues, a temperaturas relativamente bajas, y las tempe-

raturas médximas determinadas oscilaron entre 1450 y 1550¢.
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o hay que olvidar aqui que el metasilicato se empieza a for-
mar a temperaturas de unos 14002 y, el crtosilicato de calcio,
& unos 1100 hasta 12002,

El bafio de fusibn contiene convenientemente una pequefia
cantidad de carbén de encendido, y el contenido de agua de
aquél debe ser pequefio con el fin de que del horno salga tetra-
fluoruro de silicio seco.

#n presencla de combinaciones de silicio y de carbono
en el bafio de fusidén, y cuando la cantidad de carbono €s supe-
rior a la que se necesita para la formacibn de cdmbinaciOnes
de fldor voldtiles, ademds de estas combinaciones, se forma
también una escoria alcalino-térrea carbirica, por ejemplo una
escoria de carburo de calecio seglin la ecuacidn:

4 ceFy + S105 + 11 C = 4 CaCy, + Si!k + 2 CO+ CFy
0, POr ejemplo, cuando el contenido en combinaciones de Bili-
cio es précticamente igusl a cero, solamente el carburo seghn
la ecusciféns
2C¥F, +5C = 2 CaCy ¢ 624.

En caso de que el portador fluorado utilizado sea fluori-
ta muy pura, por ejemplc fluorita de flotacién, por este Gltimo
medic se cbtiene un carburo de calclioc muy puro que puede ser
trensformado en acetileno p;ro con alto rendimiento.

81 con la cooperacién de acetileno o de sus productos
de la polimerizacién se quieren transformar las combinaciones
fluéricas voldtiles sacadas del horno en sustencias sintéticas,
segin el procedimiento sugerido por el invento se obtienen en-
tonces de una mezcla de materias primas, dos preductos en una
sola operacién, los cuales pueden servir para el mismo fin.

De la siguiente explicacién del procedimiento segiin el

invento se desprenden unas formas de ejecucidén preferentes acer-
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ca de los materiales de partida, de la clase y cantidad de la
cerga 0 de los constituyentes de ésta, de la forma de la carga
y de su preparacidén, y del proceso de fusilr.

La carga puede consistir en forma finamente granulada,
troceada o en briquetas, y a ser posible, no debe contener nada
de agua libre. |

1 procedimiento seglin el invento facilita la liberacibn
completa del fldor o la transformacidn, por ejemplo a la forma
de tetrafluorurc de silicio, y su liberacién, siendo esta dltima
tanto més fdcil cuanto mds fliida sea la escoria.

La transformacién de lag combinaciones de silicio que
abandonan el horno, por ejemplo tetrafluoruro de silicio, sea
por desdoblamiento en forma de fllor y su enlace, por ejemplo
en forma de dcido Fluorhidrico, sea por reaccién directa a la
forma de las valiosas combinaciones comerciales de flior que
existen en estado puro utilizable, por ejemplo fluoruro de so-
dio, es otro de los objetos del presente invento.

Segin se ha comprobado, en el horno eléctrico, la des—
conposicién de las sustancias fluoradas, por ejemplo la fluori-
ta, es favorecida por la accidn del arco eléectrico; en una fu-
sién pura por induccidn, la expulsibén del flfor requirid més
tiempo y, por eso, segin una forma de ejecucidén preferente, la
tensién se eligié de modo que, en comparacidn con el efecto de
la inducecidn, quedase favorecido el efecto del arco eléctrico.
con miras a la fusidn, al principio es conveniente favorecer
el efecto de la induccién, y, después, regular la tensibn de
menera que predomine la acclén del arco.

Es conveniente que la atmésfere del hornc sea ligeramen-
te reductora. Merced ala combustién de carbén de los electro-

dos y del carbén encendido agregado, asi como a consecuencia
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del desdoblamiento de carbonatos, los cuales existen en la
fluerita, se forma una de estas atmésferas ligera, aunque su-
ficienteriente reductoras, a pesar del acceso de aire por las
guilas de los electrodos en la cubierta del horno y por los ori-
ficios de la carga, incluso aplicando una depresién.

El revesvimiento del horno eléctrico se compone princi-—
palmente de carbén.

Durante la fusidn segin el invento se produce un desdo-
blemiento del mineral de fldor, por ejemplo de la fluorita, por
una parte en fldor el cual se combina con silicic formando, por
ejenplo tetrafluoruro de silicio, o con carbono formsndo, por
ejemplo 324, el cual se extrae del horno en forma de una co-
rriente gaseosa caliente, y en calcio por otra parte que, de-
bido a su bajo punto de fusién (unos 7002), favorece al proce-
so y con 6xido de silicic reacciona en forma de silicato de
calcio.

Segin una forma de ejecucién preferente, la temperatura
del preceso de fusién es mantenida tan baja que quede en la es-
coria un pequefioc porcentaje de fllor, por ejemplo un 2%. Cierto
es que entonces, el rendimiento en fllor en forma de tetrafluo-
ruro de silicio no es, naturalmente, de un 1l00%, pero con se-
mejante método el consuno de energia del procedimiento se redu-—
ce de tal modo gue, en muchos casos, es incluso recomendable
dejar algunas unidades por ciento de flior en la escoria a san-
grar en estado lfquido. Para muchas aplicaciones no es perjudi-
cial el contenido de flfior de la escoria, por ejemplo cuando és-
ta es destinada a la fabricacién de cenento.

Del hornc se éspira una corriente gaseosa, de preferen-
cia por medio de un ventilador montadc detrds el cual, con miras

a gobernar la succidén para evitar la aspiracidn de una cantidad
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de oxigeno demasiado grande, estd provisto de un mecanismo de
regulacidr. maniobrado por la resistencia reguladora de los
electroios; ademds de la COmbinaciSn f1ubrica voldtil, la co-
rriente gaseosa contiene todavia snhidrido carbénico, perc -
puesto que la carga se introdujo en seco- nada de agus.

Bl tratamiente de la combinacién fluérica voldtil, por
ejemple del tetrafluorurc de silicio gaseoso, es factible de
diversas formas.

Segin una forma de ejecucién preferente del invento, de-
trés del tiro de gas del horno se colocan en serie dos torres
de reaccidn. En la primera torre circula, por ejiemnplo, una sus-
pensidn acuosa de arcilla. Bl conterido A1203 de esﬁaAsuspen-«
8ién pasa a solucidn cowo 1F por reaccibn con SiFy. De vez
en cuando se decanta la solucién y se va completando continua-
mer:te la suspensidn acuosa de arcilla. La solucidn AlFz por
Tfiltracidn en caliente y, ¢ se la concentra por evaporacidn o
se la precipita, por cjenplo mediante adicién de 4120s.

£l gas himedo residual es aspirado en la segunda torre,
en la que circula, por ejemplo una solucibn de sosa; en oposi-
c¢ibén a la primera torre, el producto no pass a solucidn, sino
que se le precipita, por ejemplo como silicofluoruro de sodio
o fluorurc de sodic. EL producto se extrage de la torre por el
fondo y la solucidn alcalina se renueva constantemente,

3l gas residual que sale de la segunda torre puede, si
se quiere, evacuarse al exterior ya que no contiene ningin cons-—
tituyente nocivo.

i hay que obtener dcido fluorhifdrico, el desdoblamiento
del 8iF, buede hacerse entonces en la corriente gaseosa calien-
te dejando que actie vapor de agua. Ademds de Acido fluorhfdri-

co, se obtiene asi sf{lice activa precipitada.

O et 5
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Bajo la accidn de hidrégeno, la reaccidn se desarrolla
de forme més concentrada, ya que no se puede formar nsda de
agua 0, & lo sumo, muy poca.

En amboe casos, posterlormente hay que eliminar siempre
el Sio2 arrasirado por la corriente de gas.

El desdoblamiento del gas 8iF, se lleva a cabo muy venta-
Jjosamente haciendoc actuar un gas que no precipite nada de si-
lice y, por lo tanto, no es necesaria ninguna oxidacién del si-
licio que se libera durante el desdoblamiento. Los sgentes re-
presentativos preferentes de ests clase de gases son los hi-
drecarhuros, por ejemplo metano.

Si se deja actuar metano (CH#) sobre Sijﬁ éste reaccio-
na més 0 menos segin la siguiente ecumcién:

SiFy + CHg = 4 HF + SiC.

81 a través de retortes calentadas al rojo, por ejemplo,
retortas de grafito, principalmente a través de tres retortas
empalmadas en serie de 900 mm; de longitud y 150 mm., de didme-
tro interior, se hace pasar a presién reducida una mezcla de
tetrafluoruro de silicio y metano en la misma relacién de la
férmula anterior, en la pared de dichas retortas se depesitan
entonces cristales de carburc de silicio formados por la reac—
cién arriba citamda, sobre todo sl las retortas estén revesti-
das con carburo de silicio. El 4cido fluorhfdrico se puede
obtener, y medir, de paso anteponiendo &dlcali. Aparte del cre-
cimiento de carburc de silicio en los cristales del revesti-
miento de las retortas se pudieron observar, ateniéndose a
las relaciones antes expuestas, precipitaciones de carburo de
silicio amorfas. Con un exceso de meteno, se observd ademés
un depésito de grafito;

El 4dcido fluorhfdrice obtenido estaba précticamente li-
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bre de silicio.

Asf, pues, una sugerencia preferente del invento tiende
a conducir el gas, conteniendc tetrafluoruro de silicio, jun—
tamente con metano a través de retortas, por ejeuplo retortas
de grafito o revestidas de carburo de silicio, obteniendo al
miemo tiempo carburo de silicio, por una parte, y &cide fluor-
hidrico exento de silicio, por otra.

A partir de las combinaciones fludrices volétiles, por
ejemplo CF, o combinaciones fludéricas orgdnicas voldtiles, las
cuales se obtienen cuando la mezcla fundida estd practicamente
libre de sflice, pueden obtenerse asimismo, por un sencillo
desdoblamiento o por reaccibn, sin dificultad las deseadas
combinaciones de flfor comerciales.

81 se utilizan adiciones de carbono, éste se echa enton-
ces ventajosamente en forma de coque, por ejemplo coque de pe-~
tréleo, o en otra forma, por ejemplo como negre de humo o grafito.

Sirva el sigulente ejemplo d4& ejecucién para aclarar més '
todevia el procedimiento seglin el invento.

La carga se componfa de:

a) fluorita de grano pequefio con 860% Café {resto

pricticamente 510, 1.000 kg
b) cuarcita, pura 99% 510,, de grano pequefio 300 kg
Total 1.300 kg

& la carga seca mezclada se le agregaron 20 kg de carbén
de encendido y, a continuacién, se eché la mezcla al horno por
una boca de alimentacién.

#1 horno eléctrico trifésico tenfa un revestimiento de
carbdn calcinado, pero también se pueden utilizar ladrillos
de carbdén ya terminados. La cubierta del horno, de mamposteria

de ladrillos de magnesita con montura de hierrc, tenia tres
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pasos para los electrodos y, un cuarto paso més para la boca
de alimentacién. Los electrodos y esta (ltima estaban refrige-
rados por medio de aros de bronce relfrigerantes con circula-~
cibén de agua. ELl horno estaba conectado a tierra. ILa tensién
de los electrodos era de 75 V. Xl consuno de energia en una
unidad de 750 KVA montada provisionalmente, en servicio conti-
nuo, ascendié referido a:
1.300 kg peso de la carga 970 kih
1.000 kg de carga (proporcional) unos 750 kith.
referido a:
13000 kg Sibh uwnos 1,950 kWh
1.000 kg I unos 2.680 kWh.
El consumo de electrodos era de 10 kg/t de carga y, con
electrodos de grafitb debidamente dimensionados, unos § kg
La temperatura ndxima de la escoria medida a la salida
del horno con pirdmetro era de 15302, Ia temperatura de los
gases del horno 3 m por detrids de la salida de los mismos re~
frigerada con agua, ascendfa a 7109.
Durante la fusién, se transiormaron en la fase gaseosa:
500 kg SiFy
117 kg COp (formados de 12 kg de electrodos de carbén
y de carbdén de encendido)
La escoria obterida fué la siguiente:
770 kg de una escoria de la sisuiente composicidn:
Ca0 68,55%, lgd 0,52%, 380 0,93%, Si0, 25,48, &1,05 1,16%.
F=2,10 €,
Los gases calientes fueron conducidos a través de dos
torres de reaccién. Bn la primera torre circulaba una suspen-
8ién acuosa compuesta de 7 m” de agua con 600 kg de arcilla

de la siguiente composicidénsz
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Arcilla calcinada 51203 43 %
F3203 0,53 %
Alcalis 1,20 &
Ti0o 0,37 &
cal 0s24 %
lig0 0,11 %
¥505 0,00 %
510, | 54,20 %
De soluciér: se obtuvieron 5.000 1 con un centenido de
¥ = 54 g/1
31203 = 40 g/l.

La solucién fué neutralizada con aluminada hidratada,
precipitdndose entonces una combinacién de fluoraluminio en
forma de gel. En la segunda torre de reaccién circulaba una

solucidén acuosa compuesta de 8 m>

de agua con 850 kg Na,C03.
10H,0. Del precipitedo extraido, filtrado y lavado, se obtu-
vieron:

182 kg NaF con 2,84 % S10s.

Las scluciones residuales y las aguas madres pueden en-
viarse nuevamente a las torres de reaccién, por 1o cual no es
necesario ningin tratamiento especial.

Las dos torres de reaccién estaban rewestidas de medios
ladrillos de clinker calcinados y esmaltados. El tubo de entra-
da de gas desde €l horno y la zona inferior de la primera torre
estaban revestidos de ladrillos de cerborundo. El mencionado
tubo de entrada de gas estaba provisto por fuera de una refri-
geracién con agua para su camisa de acero.

Las bombas para la circulacién de las soluciones y de

los liquidos de las torres de reaccidn eran de hierro fundide

y carecian de prenssestopas.
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En otro de los ensayos realizados, los gases calientes
fueron conducidos, juntemente con metano, a través de retor-
tas de carburo de silicio, las cuales eran calentadas al rojo
con una calefaccién eléctrica de resistencias.

Junto a 290 g; de cargén fino gratftico se obtuvieron
1220 g de cristales lavados de carburo de silicio ¥y 2560 g de
cristales finos depositados de carburo de silicio; Ademds se
obtuvieron también, por reaccién del dcido fluorhidrico, 17.480
g+ de fluoruro sédico seco con un contenido de sflice como del
1,23%%.

La escoria extraida del horno es convenienfemente enfria~
da bruscamente, por ejemplo, metiéndola en agua, con 1o cual
se obtlenen entonces productoe vitreos muy susceptibles de
reaccidn,

Los dibujos nuestran un aparato preferentemente utiliza~
ble para la préctica del procedimiento del invento en la forma
de ejecucidén que trabaja con adicién de materiales que contie—
nen silicio. Un aparato de esta clase puede ser asimismo uti-
lizado ventajosamente en la forma de ejecucién del invento, en
la gque ademés, o en lugar, de sustancias de adicién que contie-
nen silicio, se agrega carbono o sustanclias de adicién que lo
contengan cuando se emplean materiales de partida fluorados,
los cuales contienen silicio o pueden estar libres de éste.

Las Figs. 1 y 3 muestran en seccién longitudinal, y las
¥igs. 2 y 4 visto desde arriba, un horno trifésice y tres to-
rres de lavado y de reaccién dispuestas en serie.

El horno trifésico se compone de una cuba 1 provista de
un revestimiento 2, de una cubierta 3, de un pico de sangria
pars escoria 4, de tres electrodos de carbdn 5, de tres tubos

de alimentacién 6, los cuales conducen los materiales de la
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carga desde la tolva 7, de aros de junta refrigerados en la cu-
bierta, aslrededor de los electrodos, de la szalida de gas y al-
rededor de los tubos de alimentacién 8 y de la salida de gas 9
refrigeradocon agua.

El horno contiene una rusidn de Cak¥, + S10, sefialada con
10, de la cual resulta una escoria 11, Los gases de escape 12
que se desprenden durante el proceso de fusidén son aspirados
del horno, evitando en éste ampliamente una depresién pues, de
otrc modo, hay que bafiar log aros refrigerantes y de junta con
gas CO para impedir la penetracidén de la atmésfera exterior.
De la aspiracién de los gases de escape se encarga un ventila-
dor colocado al final de la instalacidne.

Los gases penetran desde abajo, por ejemplo en la torre
de reaccién rectangular 13 con revesiimiento neutro, provista
de un dispositivo de riego y de aspersidn 14 y de placas de
resistencla 15, las cuales pueden estar asimismo regadas o ro-
ciadas; en la torre de reacciém 13 circula, por ejemplo una
suspensién acuosa de arcilla caleinada 16, por la accién de
la bomba 17. Bn la parte inferior de la torre se deposita un
fango 18 que, en el transcursoc del enriquecimiento de la solu-
cién con AlFg, se corpone todavia principalmente de 510, ¥,
segin convenga, se le puede evacuar en cualquier forma deseada
por medic de la corredera 19;

Ia solucidn acuose 16 pasa a través del rebose al depd-

sito 20, desde el cual se lleva a cabo el bombeo; También
aqui se deposita fango 18, el cual puede ser evacuadc asimis-
mo mediante correderas 21. La solucién enriquecida con AlF3
se suelta de vez en cuando por la vdlvula 22 y se la renueva
con suspensién acuosa frescs procedente del conducto de ali-

mentacidn 23.

- 15 -
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1L.os gases tratados de ests manera abandonen la torre
por arriba para pasar a la segunda torre de reaccién a tra-
vés de un tubo 24, por la parte de abajo.

Los gases ascendentes 12 experimenian un riego con una
solucién alcalina, por ejemplo soclucidén de sosa, por medio
del dispositivo de riego 14 y las placas de resistencia 15 do-
tadas asimismo de riego o rociamiente, y son bombesdos con la
bomba 17. Er fldor existenle todavia en los gases de escape
se precipita entonces como NaF o NazsiFG o como una mezcla de
amhoB, y se deposita en la parte inferior de la torre 25 y,

por ejemplo, segln las necesidades, se le deja salir a través

de brgenos de paso 26, ILa renovacidn de la solucibén de sosa se

hace por medio del conducto de alimentacidén 27. El gas de esca—
pe que abandone la torre por arriba es conducido a través de
la tuberia 28 a una tercera torre, por ejemplo una torre redon-
da de lavado posterior, en la que entra por abajo, para ser
aquf tratado por riego o rociamiento, por ejemploc de una sus—
pensién de CaO (suspensién de le&hada de cal), de tal manera -
que siga siendo transportado completamente libre de fldor. En
este caso se preciplita fluorida (CaF,) finamente dispersa, la
cual puede ser conducida nuevamente sl proceso de fusibn. La
fluorita se deposita en la punta de la torre en forme de fan-
g0 25 procedente del lfquido regado 16. Bste fango 25 puede
soltarse, segilin convenge, a través de correderas 29, La reno-
vacién de la solucién de suspensién se hace a través del con-
ducto de alimentacidén 30, y su bombeo tiene lugar por medio

de la bomba 17. los Srganos de riego estdn sefialados con 14

Y las placas de resistencia con 15, lo mismo que en las to-
rres anteriores.

Los gases que asclenden en la torre de lavado se condu-
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cen por medio de la tuberfa 31 a un separador de placas de
choque 36 (Fig. 3) para que depositen en éste la humedad y
las finfisimas particulas sélidas. Ia humedad que se deposita
en la parte inferior se suelta sezln las necesidades, por ejem-
plo mediante érgance de paso 32, y las paredes del separador
rueden ser lavadas por medio de érganos lavadores 33, El gas
de egcape tratado de esta manera es aspirado por un ventilador
adosado gl separador 36 y reexpedido a presién, por ejemplo a
una chimenea.

Le carga de la instalacién que quede descrita puede com-
ponerse también de fluorita y carbono, por ejemplo en forms
de coque de petréleo o de antracita pobre en cenizas, en tales
cantidades que el carbén baste para obtener la escoria como
carburo y el flior que se volatiliza, en forma de fluoruro de
carbono, por €jemplo CF4, en tanto gque un eventuval contenido
de s{lice pasa a tomar la forma de SiFs, en cuyo caso toda la
cantidad de fluoruros voldtiles de carbono debe ser obtenida
er. forma sdlida (precipitada);

En el horno eléctrico existe éntonces un bafio fundido,
compuesto de fluorita y de carbbén de reacecidn y, eventualmen-
te, de reduccibn (siempre que contenga silice) y escoria de
carburo. Las torres de reaccién van provistas convenilentemente
de un revestimiento, por ejemplo de carbdn o de graiito (13).
Bl liquido de riegoy de rociasmiento 16 que, en ambas torres,
actlia sobre los gases de escape 12 que contienen carbono y
fldor consiste en una suspensién acuosa de, por ejemplo, grafi-
to y polve de carbén vegetal, a partir de la cual se deposita
un fango 18 y 25 en el que se obtiene, en forma precipitada,
fluoruro de carbono hasta el monofluoruro de carbono (CF} y

con una composicidén de hasta 61,3% F y 38,7% C.
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Bn la torre de lavado, un eventual contenido residual
de fldar puede reaccionar, como queda expuesto, en forma de
CaF, mediante suspensién acuosa de CaO con el fin de obtener

los gases de escape libres de flior,

NOTA

Los puntos de invencién propia y nueva que se presentan
para que sean objeto de esta Patente de Invencién en Espafia,
por VEILTE afios, son los aiguientes:

12, - Procedimiento para la obtencién de compuestos de
fldor a partir de materias primas fluoradas, en particular mi-
nerales de fllor, por fusién con sustancias siliciosas, tales
como por ejemplo silice y/o materiales conteniendo carbono, en
el horno eléctrico, caracterizado por una relacién de materias
primas tal, que el silicio existente en la carga que se halla
en estado seco y que, en esencia, estd libre de 4lcalis, o el
carbono o0 la suma de silicio y carbono sean suficientes para
el enlace de todo el fldor de la carga en forma de combinacio-
nes volétiles de fllor, por ejemplo teitrafluoruro de silicio,

a transformar en combinaciones de fldor y que abandonan el hor-
ne en forma de gas, y para la formacién de una escoria silico-
alcelinotérrea, de preferenciz escoria bdsica de silicato, san-
grada del horno y de preferencia lo mds fldida posible a la
temperatura de fusibn, con los demds constituyentes siliciosos
de la carga, 0 con una parte de los constituyentes, o/y escoria
de carburo alcalinotérrea, y que de preferencia no sobrepase,

al menos sensiblemente, la cantidad gque se necesita para la for-
macidén de tetrafluoruro de silicio y de escorias de silicato,

o bilen, para la formacién de combinaciones de fldor orgénicas

voldtlles y de escoria de carburo.
- 18 -
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2¢. - Procedimiento seglin reivindicacién 1, caracteriza-
do porgue cuando se utiliza fluoruroc de calcio come mineral
fluorado, se ajusta la cargs, teniendo presente el contenido de
sflice del mineral, por adicidén de sflice, por ejerple en forma
de cuarcita, segin la férmula de reaccidn:

2 CaFp + 2510, = SiE4 + Ca28104.

32, - Procedimiento segiin reivindicaciones 1 § 2, carac-
terizado porque a la carga se le agrega una cantidad relativa~
mente pequefla de carbén de encendido.

42, - Procedimiento segln reivindieacidn 1, caracteriza-
do porque ademis, o en lugar, de una adicidn de minerales con-
teniendo sflice, se agrega a la carga una cantidad tal de ma-
terisl conteniendo carbono que, juntc o la formacidén de combi-
naciones fluoradas voldtiles, se forma también una escoria de
carburo alcalinotérrea, por ejemplo una escoria de carburo de
calcic, segin la férmulas

2 CaFy, + 5C = 2 Calp + CFy.

52, - Procedimiento segln reivindicscibn 4, caracteri-
zado porque come material de partida se emplea fluorure alcali-
notérreo exento de sflice, por ejemplo fluorita de flotacién,

y como material de adicién, carbono pobre en cenizas, por ejeum-
plo coque de petréleo.

62. - Procedimiento segfin una de laghreivindicaciones 1
e 5, caracterizado porque la fusién se hace en un horno eléc-
trico cerrado, provisto de revestimiento de carbdn.

72. — Procedimiento seglin una de las reivindicaciones 1
a b, caracterizado porque se funde en atmésfera ligeramente
reductora.

82. - Procedimiento seglin una de las reivindicaciones

1 a 7, caracterizado yofque la temperatura de fusién es de

- 19 -
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92, - Procedimiento segfin una de las reivindicaciones

unos 1530e,

1 a 8, caracterizado porque la carga de corriente se reguls
dendo preferencia a la accién del arco eléctrico con respecto
al efecto de 1la induccién;

loe. - Procedimiento seglin una &e las reivindicaciones 1
a 9, caracterizado porquede)l horno se aspira la fase gaseosa
del proceso.

llﬂ; - Procedimiento segin una de las reivindicaciones
laly6alo, caracterizado porque la escoria de siliecato
sangreda en estado lfquido es enfriada bruscamente, principal-
mente haciendo que entre en aguz.

122, - Procedimiento segin una de las reivindicaciones
1 -4y 6 - 11, caracterizado porque los gases calientes que
contienen tetrafluoruro de silicic son calentados juntamente
con metano, por ejemplo haciéndolos pasar por retortes de gra-
fito, o retortas revestides de carburo de silicio, y en donde
la relacién de metano a fluoruro de silicio es, por lo menos,
la necesaria para la reaccidn segin la igualdad:

3124 + CH4 = 4HF + 5iC.

132, - Procedimiento segin una de las reivindicaciones
1 -4y 6~ 12, caracterizado porque la corriente gaseosa de
tetrafluoruro de siliclo es scmetida sucesivamente a un trata-
miente con una suspensién de allmina y con una solucién de un
carbonato alcalino.

142, - Procedimiento segin una de las reivindicaciones
1 -4y 6 ~ 13, caracterizadc porque el tetraflucruro de sili-
cio caliente y gaseoso se hace reaccionar con vepor de agua
seco a la forma de édcido fluorhfdrico y de silice activa.

152, - Procedimiento segin una de las reivindicaciones

-20 -
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1l -4y 6 ~14, caracterizado porque al gas calierte de tetra—
fluoruro de silicio se le hace reaccionar con hidrégenc.

16?. - Un procedimiente para la obtencién de compuestos
de fluor.

Tal y como se ha descrite en la Memoria que antecede y
con los fines que se han especlificado.

Esta Memoria consta de veintiuna hojas escritas por una

s80la Carae.
Medrid,

29 MAY 1958
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