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"PROCEDIMIENTO PARA LA FABRICACION DE
ACIDO FLUORHIDRICO ESENCIALMENIE LIBRE
DE ACIDOC SULFURICOY.

Sillilante:  RIEDEL-DE HAEN ARTIENGESELLSCHAFT,
entidad alemana, vresidente en :

3016 Seelze, Alemania.

Le fabricacion de dcido fluorhidrico se
efectia en la técnica exclusivamente mediante la
reaccion de fluorita con dcido sulfirico en hornos
giratorios a temperatura entre, por ejemplo 200 y

5. 3002C¢. Aqui los vapores de dcido fluorhidrico que
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salen del horno comtienen siempre también dcido sul-

firico gue, de acuerdo con el equilibrio

——
HPF + H2804 — HSO3F + H20

parcialmente se puede presenmtar como acido fluorsulfd
nico. En la ulterior condensacion de los vapores se
condensan asimismo el acido fluorsulfdmico y el &ci-
do sulfirico, de manera que ol contenmido total, de
dcido sulfirico en el dcido condensado (contenido del
deido fluorhidrico en dcido sulfirico y deido fluor-
sulfénico, determinado como dcido sulfirico) frecuen
temente es considerablemente superior al 1,0 % en pe-
so. Para muchas importantes aplicaciones técnmicas del
doido fluorhidrico se necesita, sin embarge, conteni-
dos totales en dcido sulfirico considerablemente in-
feriores, por ejemplo, inferiores al 0,01 % en peso.
Segin el procedimiento de la imvencidn, se
puede obtener del deido fluorhidrico que contiene
dcido sulfirico, que se forma en la reaccidn entre
fluorita y écido'sulfﬁrico, en forma ‘técnicamente
sencilla y econémica, asi como en forma contimiae,dc
do fluorhidrico cuyo contenido total en fcido sulfi-
rico es comnsiderablemente inferior al éontenido de
geido sulfurico que corresponie al gas bruto que vie
ne del horno de reaccidén. Se puede producir, por ejem
plo, acido fluorhidrico con un contemido inferior el
0,01 % en peso (total) de dcido sulfirico. No es me-
vo el conducir los vapores de acido fluorhidrico en
bruto que contienen deido sulfirico y que provienen

del horno de reaceidn, en caso dado después de un



5.

10.

15.

20.

25.

30.

secado previo, por medio de un lavado con écido sul-
firico, a una columns de cuerpos de relleno regade
con dcido fluorhidrico y a contimiacidn condensar en
forma fraceionada en varios refrigeradores o grupos
de refrigeradores.

Se ha descubierto ahora que solo se puede
lograr en forma sencilla un deido fluorhidrico esen-
cialmente libre de acido sulfurico si en la conden-
sacidn fraccionada el dcido fluorhidrico, que se ob-
tiene en el primer grupo refrigerador, se introduce
en la cabeza de la columne de cuerpos de relleno y
el dcido fluorhidrico que se obtiene en los ulterio-
res grupos refrigeradores se extras como 4cido puro.
Por lo tanto, se conducen, segun el dibujo adjunto,
los vapores de acido fluorhidrico en bruto, que con-
tienen dcido sulfurico, a la columna de cuerpos de
relleno regada con dcido fluorhidrico 1 ¥y a contima-
cidn se descompone mediante condensacidn fraccionada
en dos grupos de refrigeracion 2-5 y 6-8 en dos frac-
ciones, retorndndose la fraccidn que Se obtiene en
primer lugar como dcido de riego a la cabeza de la
columna de cuerpos de relleno. La segunda fraccidn
representa el &cido puro producido. En lugar de los
grupos de refrigeradores se pueden emplear también
refrigeradores individuales adecuados.

Los gases en bruto que penetran en la co-
lumna 1 poseen, segin la presenmte invencidn, una tem
peratura de 40 hasta 150%C, preferentemente 60 hasta
902C. Se retorna ademds tanto dcido fluorhidrico a la

columna de manera que los gases calientes del horno,
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columna 2 una temperatura de 22 hasta 4020, preferen
‘temente 25 hasta 302C. EL dcido fluorhidrico retorna
do se evapora practicamente en su totalidad en la co
lumna, al pie de la columna se acumule #cido sulfdri
co conteniendo dcido fluorhidrico, que se extrae en
forma continua y se alimenta de nuevo al horno para
su reaccidn de mievo con la fluorita. El procedimien
to se puede realizar sin embargo, también evaporando
en la columna solo una parte del dcido retornado y
efectuando la separacidn del dcido sulfurico y del
deido fluorhidrico en una columna de expulsidn 9 es-
pecial, de la cual el dcido sulfirico con un conteni-
do reducido de deido fluorhidrico que se evacua se
conduce, en forma contimme, en la zona de reaccidn,
mientras que el acido fluorhidrico evaporado retorna
a2 la columna 1,

Se ha demostrado gue también con bajas tem-
peraturas en la cabeza de la columna, tal como por
ejemplo, 222C, los vapores de acido fluorhidrico que
salen de la cabeza de la columna arrastran ain consi-
derables cantidades de acido sulfurico, por ejemplo,
0,2 hasta 0.3 % en peso. Por el contrario se ha de-
mostrado en forma sorprendente que practicamente to-
do el deiddsulfirico se separa en los primercs re-
frigeradores, que convenientemente se enfrian con
agua de aproximedamente 102C. El acido condensado en
el segundo grupo de refrigeradores estd por lo tanto,
practicamente libre de fcido sulfirico; contiene por

ejemplo, menos de 0,01 % en peso de HpS0, (total).
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En una ejecucidn, como ejemplo del procedi-
miento, se alimentan a la columna 1 aproximadamente
800 kg/hora de vapor de dcido fluorhidrico de 802C
que previamente se lavd con écido sulfurico de 85%
en peso. La columna 1 se carga con 1,4 tons. de aci-
do fluorhidrico 1{quido de aproximadsmente 128G, que
en la columna se evaporan practicamente y reducen la
temperatura de los gases que salen por la cabeza de
la columna a aproximadamente 282C, En el grupo de
refrigeradores 2-5 enfriados con agua de 89C se con-
densan 1,4 tons. de 4cido fluorh{drico con aproxime-
damente 0,3 % de dcido sulfirico, en ol grupo de re-
frigeradores 6 - 8, que se enfria con salmuera de
refrigeracidn de -102C se obtienen aproximadamente
800 kg/hora de acido puro con aproximadamente 0,007%
en peso de dcido sulfarico (total).

- NOTA -

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento, as{ como la manera de realizarlo en la préc
tica, debe hacerse constar que las disposiciones an—
teriormente ipﬂicadas gon susceptibles de modifica-
ciones de detalle en cuanto no alteren su principio
fundamental. También se hace constar que el invento
corresponde a una solicitud de patente presentada
en Alemania, con fecha 20 de Abril de 1965, bajo el
N R 40 418 IVa/12 i, acogiéndose, por lo tanto, a
los beneficios que conceden los Convenios Interna-
cionales en vigor, siendo lo que constituye la esen-
cia del referido invento y por lo que se solicita

Patente de Invencion, por 20 afios en Espafia: "PROCE-
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325680 -*- b
DIMIENTO PARA LA PABRICACION DE ACIDO PLUQORHIDRICO
ESENCIATMENTE LIBRE DE ACIDO SULFURICO"; caracteri-
zéndose por lo siguiente:
18,~ Procedimiento para la fabricacidn de
dcido fluorhidrico esencialmente libre de 4cido sul-
furico de vapores de &cido fluorhfidrico producido
por reaccidn de fluorita con dcido sulfurico, que en
caso dado se secan aun previamente con acido sulfi-
rico, conduccidn de los vapores de édcido fluorhidri-
co a través de una columna de cuerpos de relleno y
ulterior condensacion fraccionada en varios refrige-
radores o grupos de refrigeradores, caracterizado
porque el acido fluorhidrico que se obtiene en el
primer grupo de refrigeradores se introduce en la
cabeza de la columna de cuerpos de relleno y el dcido
fluorhidrico, que Se obtiene en el segundo grupo de
refrigeradores, se¢ extrae como deido pUTO.
28, Procedimiento, segin la reivindicacidn
18, caracterizado porque los vapores de écido Ffluor-
hidrico del hormo de reaccidn alimentados a la colume
na de cuerpos de relleno tienen una temperatura de
40 hasta 1502C, preferentemente 60 hasta 902C,
38,- Procedimiento,segun la reivindicacida

18, caracterizado porque la columna de cuerpos de re-

‘lleno se carga con tanto acido fluorhidrico de manera

que la temperatura en la cabeza de la columna sea de
22 hasgta 4020, preferentemente 25 hasta 302¢,

428 .- Procedimiento,segin la reivindicacidn
12 hasta 3¢, caracterizado porque el écido fluorhi-

drico se alimenta a la columna de cuerpos de relleno
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en una cantidad de manera que précticamente Se pre-
sente una evaporacidn total y el deido sulfdrico
conteniendo dcido fluorhidrico, que se separa en el
pie de 1la columna, se retorna de muevo & la reaccidn
con la fluorita,

58 .~ Procedimiento, segin las reivindica-
ciones 12 hesta 38, caracterizaedo porque el écido
fluorhidrico se alimente a la columna de cuerpos de
relleno en una cantidad de manera que no presente
una evaporacidn total y del dcido sulfﬁrico, que con-
tiens dcido fluorhidrico, que se evacua al pie de la
columna, se separa el vapor del dcido fluorhidrico
en una columna de expulsién separada, que entonces se
alimenta de mievo a la columna de cuerpoz de relleno.

68 .~ Procedimiento, segun las reivindica-
ciones 12 hasta 58, caracterizado porque el primer
grupo de refrigeradores se enfria con agua de aproxi-
madamente 109C,el segundo grupo de refrigeradores con
salmuers de refrigeracidn de aproximademente -102C,

78.- "Procedimiento pars la fabricacidn de

dcido fluorhidrico esencislmente libre de acido sul-

farico"; { como quede/substancialmente descrito
pin el dibujo adjunto.

ta de siete hojas, eseri-
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