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"Procedimiento para la separacién de isétopos del boro".

Tolisilants: COUDISSARIAT A T'ENGRGIE ATONIQUE, entidad francesa,
residente en 29, rue de la Fédération, Paris 158me,

Francia.
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El presente invento se refiere a un pro-
cedimiento de separacién de los isétopos del boro B1°
y B! por intercambio quimico, presentando dicha se-
paracién un gran interes para aplicaciones en la indug

5 tria nuclear.
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Los procedimientos de separacidn isotépl
ca por intercambio quimico son de wne aplicacidr in-
teresante como consecusncia de los factores de sepa-
racidén elemental puestos en juego generalmente impor
tantes.

Sabido es que el valor de la proporcidn

isotépica B! es ae 4,08 para el boro natural, Para
10
B

separar los isdtopos del boro, es conocido el sisle-
ma de ufilizar la reaccidén de intercambio entre el
trifluoruro de boro gaseoso y su complejo liquido
con el déter metilico (factor de separacién of-igual
a 1, 027) o la reaccidn de intercambio entre el tri-
fluoruro de boro y su complejo liquido con &ter eti-
lico (o4 igual a 1, 026), o también la que existe en
tre el trifluoruro de boro y su complejo 1lfquido con
anisol (&£ igual a 1, 03). £l factor de separacién
elemental 4 estd definido por el cociente del valor

B! de 1o parte destilada por el valor B! o 1a par
10

B B
te 1fquida en equilibrio. Ia realizacidn de estas
reacciones de intercambio a escala industrial itropie
za con dificultades de orden tecnoldgico; resulta
ademds de un elevado precio de coste. La instalacidn
de separacidén isotdpica debe ser en efecto perifecta-
nente egtanca, dada la agresividad quimica del tri-
fluoruro de boro, y exenta de traza de humedad que
aumente el poder corrosivo de BFB‘ La conversidén del
fluoruro de boro empobrecido en isétopo de masa 10

en dcido bérico constituye una operacidn econdmica-

mente deficitaria con relacidn a2l precio comercial



10.

15,

20.

25.

30.

328273,

del d4cido bérico.

Bl procedimiento que propone el presen-—
te invento palia estos inconvenientes, Los productos
que emplea.son productos quimicos industriales muy
econdmicos, y ademds su agresividad es prdcticamente
nula con respecto al equipo utilizado. N

Consiste en separar el isdtopo del boro
de masa 10 del isdtopo del boro de masa 11 por inter
cambio quimico entre un éster bérico y un compuesto
no voldtil de boro en solucidn, efectudndose el in-
tercambio en una columna por paso en contracorriente
del déster bérico en forma de vapores y de la solu~
cién del compuesto de boro en forma liquida.

E1l dster blrico estd constituido con
preferencia por el borato de metilo o el borato de
etilo, y el compuesto-de boro por un borato alcalino,
por ejemplo el borato sdbdico, ei borato potdsico o
el borato cdleico,

Bl factor de separacidn elemental obte—
nido a la presidén atmosférica para la,reaccidén de
intercambio entre un borato alcalino y el borato de
metilo es comparable al que se obgerva en la reac-
cidn de intercambio entre el trifluoruro de boro y
Su.complejo 1lfquido con el anisol,

Este factor de separacidn ha sido deter
minado de la forma siguiente. e disolvieron en 350
nl de metanol 3,5 g de dcido bérico y 2 g de sosa.
La solucién fue llevada a ebullicién y después el
horato de metilo formado fue destilado manteniendo

constante el volumen de alcohol y operando con acidez
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constante por adicidn dirigida y continue de dcido
fosférico. Se recogieron fracciones de destilacién
de volumen determinado y se midid la cantidad de bo-
rato de metilo que contenian hasta el agotamiento de
la cantidad inicial de 4eido bérico.

En la figura 1 anexa se representa la va

riacidén de la proporcién isotdpica Qll de la fraccién
0
B1
destilada en Ffuncidén del porcentaje de boro elimina-

do por destilacidn, Ia curva obtenida pone en eviden
cia el efecto isotdpico que se puede representar por

la férmula:

B”OaNa (1iq)4B10 {0CHy) 4 (gas)$B1005Ne (1iq)4B!! (0CH4) y (gas)
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De los cdlculos experimentales antsrio-—
res se deduce el factor de separacidén elemental que
demuestra ser igual a 1,03 en el ceso del intercambio
borato sbédico -~ borato metilico. Para la reaccidn de
intercambio entre borato sdédico - borato etilico, el
factor de separacidn es igual a 1,02.

La reaccidn de intercambio entre éster
bdrico y borato alecalino pucde efectuarse en una co=~
lumma de destilacién de tipo corriente., Esta debe
pernitir sin embargo un mimero de equilibrios de in-
tercambio suficlente entre el éster bérico y la .solu
cidn de borato alcalino. En esta columna el inter-
cambio tiene lugar entre un flujo ascendente de va-
por de éster bérico y un flujo descendente de bora-
to alcalino en solucidn, Conviene por otra parte
efectuar el reciclado de los reactivos en ambos ex—

tremos de la columna.
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En el caso de un intercambio quimico en
tre borato metilico y borato sédico, el reciclado
de los reactivos puede realizarse como sigue. Ln el
extremo superior de la columma, ¢l borato metilico
es condensado por un refrigerante, al mismo tiempo
que un exceso de alcohol metilico, y alli se saponi-
fica por una llegada continua de una solucidn hidro-
alcohdlice de sosa que libera el alcohol metilico y
forma de nuevo una solucidn hidro-alcohblica de bora
to sdédico que refluye en la columna. Por debajo de
dsta, la solucidn hidro-alcohélica de borato sdédico
se acidifica por una llegada continue de deido fos-
férico que provoca la formacidn de fd;fato sédico, en
tanto que el deldo bérico liberado se esterifica
inmediatamente en forma de borato metilico que dss-
tila. »

E1 reciclado de la solucién de borato s0
dico en la parte baja de la columna puede hacerse
también tratando dicha solucidn por un intercambia-
dor de cationes que fija el sodio y libera el dcido
bérico. Bste intercambiador puede ser bién en forma
gélida o en forma de un liguido en solucidn en un
disolvente no misecible con alcohol metilico que per-
mite su regeneracidn en continuo.

Para poder aplicar de forma continua el
efecto isotdpico entre el borato alcalino y el éster
bérico voldtil, el solicitante ha concebido un dis-
positivo que se describe a continuacién, asi como su

forma de realizacidn, a tItulo de ejemplo no limita-

tivo.
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gura 2, Comprende un matraz 1 con tres tubos realiza
do en pirex sobre el cual va montada una columna Je
destilacibn designada por 2. Ia columna se calorifu-
ga por medio de arrollaemientos de lena de vidrio 13

y estd llena de anillos de Dixon 12 que permiten me-
jorar su eficacia. E1l revestimiento 12 sge interiumpe
en la mitad de la columna por un pequefio intervalo,

a cuyo nivel tiene lugar la llegada de la solucidn a
tratar constitufda por una solucién de deido bdrico
natural en alcohol metilico. ELl condensador 3, corond
do por un refrigerante 4, estd regularmente alimente-
do de~sosa alcohélica que proviene del depdsito 6
por medio de una bomba dosificadora 9 gue asegura un
caudal de sosa convenientemente ajustado para la
transformacién continua del éster bdrico en borato sé
dico. Ia solucidn en el condensador se mantiene homo-
génea por un agitador magndtico 14 que efectda una
agitacidén permanente. La estanqueidad en la parte al
ta del refrigerante queda asegurada por una junta
hidrdulica 5. La extraccién de la solucidén de borato
sédico enriquecida en isétopo B! ge efectda por la
espita 23.

El dispositivo estd protegido contra los
riesgos de sobrepresidn por un mandmetro 11 unido al
un relé que corta el calentamiento del matraz si crg
ce la presién y sirve igualmente para regular la obg
truccidn de la columna. En el caso de una interrup-
cién aceidental de la circulacién de agua de refri-

geracién del refrigerante, el aparato comprende un
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digpositivo manométrico 8 que corta la alimentacién
eléctrica general del aparato en caso de baja de pre
gién de agua.

La forma en que funciona el dispositivo
se desprende de cuanto antecede y por lo tanto solo
serd sucintamente descrito tomando como ejemplo un
intercambio entre el borato metilico y el borato sb-
dico. El matraz 1 se carga inicialmente con una solu
cidn que contiene 20 g de dcido bérico en 1,5 L de
alcohdl metilico comercial al 98%, La solucién se
lleva a la ebullicidén a une presién préxime a la pre
8idén atmosférica y el aleohol metilico que contiene
deido bérico esterificado en forma de borato metili-
co destila con un volumen de 0,5 l/hora. En el con—
densador 3 se condensa el borato metilico, al mismo
tlempo que se saponifica por una llegade continua a
un volumen de 100 c¢/24 horas de una solucidén hidro-
alcondlica (75% alcohol - 25% agua) de sosa 4N que
proviene del depdsito 6 la cual libers el alcohol me
t{lico y forma de nuevo una solucidén hidro-alcohélica
de borato sdédico. Esta refluye en la columna y regre
sa al matraz donde la solucién se enriquece en iséto
po de masa 10 del boro, pudiendo extraerse esta frac
¢ién enriquecida por la espita 24.

El borato sédico dilufdo en una solucién
de alcohol metilico y que proviene del condensador 3
se acidifica por una llegada continua de dcido fosfd
rico 4M en solucidén en el alcohol metilico que pro-
viene del depdsito T. La adicién de deido fosférico

tiene por efecto liberar el decido bdérico que se este
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rifica inmediatamente. ELl volumen de dcido fosfé-
rico es en funcidn del de la sosa alcohdlica. Se
regula c¢on el fin de asegurar ume acidez constauntie
en el matraz, Por ende, los flujos de borato sbdi-
co y de borato metilico permanecen igualmente cong
tantes mientras dura la experiencia,

En el matraz 1, la transformacién qul-
mica del borato sddico en bora%o metflico bajo la
aceidn del doido fosfdrico conduce a la formacidn
de un residuo de fosfato sddico que puede eliminar~
se de diferentes maneras. Puede por ejemplo aprove-
charﬁe la escasa solubilidad en frio del Fosfato en
solucién alcohdlica.

El 1lf{quido e ebullicidén es llevado por
bombeo a travds de un refrigerante 21 a un recinto
15 donde se inicia la cristalizacidn por azitacién
magndética mediante el agitador 17 y se elimina el
precipitado 18 por decantacidén en un depdsito anexo
16, La solucidn flotente es llevada al matraz 1 por
una bomba de circulacién 19 despuds de haber sido re
calentada por los eclementos de caldeo 20. Log ries-
gos de cristalizacién sobre las paredes de los reci
pientes y de las canalizaciones se evitan por un re
vestimionto antiadherente a base de silicona.

Bl fosfato sédico puede también eliminar
ge enviando el liquido del matraz a une segunda co-
lumna de destilacién, adicionada por una pequefia can
tidad de agua, regulando el volumen de destilacidn
de manera que la totalidad del borato metilico y del

alcohol sea destilada con diveccién al matraz y que



quede en la parte inierior de esta nueva columa
una solucidn acuosa concentreda de fosfato deido 56
dico que podrd ser rechazada.
A titulo de ejemplo, se midio 21 factor
5., de enriquecimiento en equilibrio de una columna de
tipo determinado para cierto volumen. A este efecto,
ge wtilizdé un dispositivo andlogo al que acaba de
describirse,
Operando con una columna de 25 mm de sec
10. cidn y de 110 cm de altura de llenado sobre una can-
tidad de dcido bérico inicial e 8,5 g, se dividid el
dcido bérico de la forma siguiente en equilibrio:
2,5 g en la parte superior de la columna con la pro-

porcién B!l = 5,51 0,05
B10

15, ' 6 g en la parte inferior de la columna con la Propor

cién@_:%_ = 3,45 0,04
B1
E1l factor de enriquecimiento en equili-

brio es pues de 5,51 = 1,60 lo que corresponde a una

£ L)
. altura de la superficie tedrica de 7 om.
20, Noo T A
Descrita suficientemente la naturaleza
del invento, asf como la manera de realizarlo en la
préctica, debe hacerse constar que lus disposicio-
nes anteriormente indicadas son susceptibles de modi
25, ficaciones de detalle en cuanto no alteren su prin-
cipio fundamental, También se hace constar que el
invento se refiere a una Solicitud de Patente pre-—

sentada en Irancia con fecha 24 de junio de 1.965,
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ne PV.22,182 acogiéndose, por lo tanto, & los benefi
ciog que conceden los Convenlios Internacionales en
vigor y siendo lo que congtituye la esencia del refe
rido invento ¥y por lo que se solicita Patente de In-
veneidn por 20 afios en Lspafia: "PROCADIIISHTO PARA
LA SEPARACION DE ISOTOPOS DEL BOROM"; caracterizdrdo-
se por lo siguiente:

18,~ Prooedimiento:para la separacidn
de isdtopos del boro por intercambio quimico ecarnc-
terizado porgue se efectua una reaccidn de intercam
bio entre un éster bérico y un comnuesto no volditil
de boro en solucldn, efectudndose dicho intercambio
en une columna por paso en contracorriente del ds-
ter bérico en forma de vapor y de la solucién del
compuesto de boro en forma liquida.

28,~ Procedimiento segin la reivindica-
cién 12, caracterizado porque el éster bérico estd
constitufdo por el borato metilico.

3j&,- Procedinmiento segin la reivindica-
cidn 18, caracterizado porgue el dster bérico cstd
constituido por el borato etilico.

48,~ Procedimicento seamin la reivindica-
cién 18, caracterizado porque el compuesto del boro
en forma liguida es un borato alcalino.

8,- Procedimiento segin las reivindi~
caciones 18, 28, 38, y 48, caracterizado porque el
dster bérico se condensa en la parte superior de la
columna por un refrigerante y se saponifica por una
llegada en continuo de wna solucidn hidro-alcohélica

alcalina,
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68.~ Procedimiento semin laz reivindica-
ciones 18 a 52, caracterizado norgque ol borato aloa-
lino diluido en una solucidn de alcohol que refluye
en la columns se scidifica en la parte inferior Ce
5 ésta por una llegada continua de #dcido fosfdérico que

libera el dcido bdrico, el cual se esterifica enton-
ces immedlatanente,

78,- Procedimiento para la separacidén de
isdtopos del boro, tal y como queda substancialmente
10.

descrito en la presente Memoria e ilustrado en los
dibujos adjuntos.,

Esta Memoria consta de once hojas escri-
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