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DEL BORO.-

- o o . B 0

Folbsitants- DEVISCHE AYADRISTE DER WISSENSCHAFTEN ZU BERLIN, entided
g de la Républica Demoerdtica Aleransa, residente en Ru-
dower Chausse 5, 1199 Berlin-Adlershof, Repiblica De-

moerdtica Alemana,

La invencién se refiere & un procedimiento para
el enriqueciniento de los istdpotos estables del boro nme-
diante unh intercambio en contracorriente entre dos fases
1{quidas, inmiscibles entre si 4 parcialmente miscibles,

5. forzéndose la inversidn de fases por la accién de produc-
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Se sabe que los isdtopos del boro pueden enrique-
cerse por procedinientos en contracorriente, tales como
destilacidn, destilacidén de intercambio, intercambio qui-
nico o cromatograria de intercambio de lones,

En el procedimiento de la destilacién de trihaloge-
nuros de boro, el trihalogenuro de boro So pone en contso~
to, en una columna de.destilacién, al subir en la nisma, ocon
e} trihalogenuro de boro condensado, que fluye hacla abajo.
1a contracorriente se produce por una evaporacién continua
del correspondiente trihalogenuro de boro en un extremo de
la columna ¥y por una condensacidén continua del trihalogenuro
de boro en el otro extremo de la columma. Bl efecto de enri-
quecimiento en un ajuste Gnico de equilibrio entre trifluoru-
ro de boro (gaseoso) y trifluoruro de boro (liquido), expresa-

do por un factor de separacidén elemental
Tog], [l
foe]s [11s]

[iOB:I ll-lB]

e8 para el citado procedimiento X = 1,006.

En el procedimiento de la destilacidén de inter~
cambio entre triflworuro de boro y complejos de trifluoruro
de boro, se conduce el commonente gaseoso, generador de come-
plejos, en equilibrio con el complejo no disociado gaseoso,

contra el complejo de trifluoruro de boro que fluye hacla abajo.

-La inversidén de fases necesaria para la formacidn de la con-

tracorriente se fuerza en un extremo de la colurma por aporte-

cidn de calor (evaporacién y discciacidn del complejo) y en
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el otro extremo de la columna por extraccién de calor
(condensacidén y formacién de complejo). El enriquecimien-
to do los isdtopos de boro se efectia segin la reaceidn

de intercambilo

lOBF3+ llBFB' éter —— ;lBFB * lOBF5 .ter

Los factoras de separacién para estas reacciones
de intercambio se sitdan, en funcidn del generador de com-
plejo, entre ({= 1,024 y O(= 1,03L.

Bn los procedimientos de intercambio quimico para
el enriqueciriento de los 1lsétopos del boro, se produce un
intercambio entre trifluoruro de boro gaseoso que sube en
una columnd y un complejo de trifluoruro de boro que fluye
hacia abajo. La inversidn de fases para asegurar la contra-
corriente necesaria pusde efectuarse, por un lado, en un ex-
tremo de columna por la separacién del BFs del complejo y
reintroduceién del BFs en-la columna y, por otro lado, en el
otro extremo de columna, mediante formacidn de un complejo
entre el BFg que sale de la columha y el generador de com~
plejo introducido en el extremo de columna,

Se aprovecha la reaccién de intercembio

* . — * 4 A
Wsrgns * Merg ¢ A = Vgt VO8R

(A = generador de complejo, como Anisol, ete.)
cuyos fagtores de separacidén elementales se sitvan entre
X = 1,029 yo{= 1,039,

En el procediniento del enriquecinmiento de los

isbtopos del boro por cromatografia de intercambio de
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iones, tiens lugar en una columna intercarbiadora de iones, un
intercambio entre una fase ligquida, qus contiene dcido bdrico
casi no disociado, y-una fase sdlida, l& resina intercembiado-~
ra de aniones con el ion borato ligado a la misma, que se mue-~
ven mituamente en confracorriente. Ia inversidn de fases en un
extremo do banda ﬁuede efectusrse mediante adicidén de dcido
fuerte diluido y en el otro extremo de bandae por un intercam-
biador cargado de grupos OH .

El efecto de separacidén elemental para este equili-

brio de intercambio se sitla entreo(= 1,008 y 1,013.

La obtencidn de los isdétopos del boro por el proce-
dimiento deserito della'destilacién de los trihalogenuros de
boro se dificulta por el factor de separacidn elemental rela-
tivamente bajo.

En la destilacidn de intercembio hay que trabajer,
para evitar de hacerlo a temperaturas elevades y contrarrestar
la consiguiente disolucidn irreversible -del complejo, con una
presién redueida, con lo cual se reducen, sin embargo, los ren=—
dimientos especificos (Mol/em®.min.). Ademds, el complejo ya

empieza & disociarse irreversibvlemente por trazas de humcdad,

_que dificilmente pueden excluirse, dificultdndose el desarrollo

’

del procesoc. Bn los sistemas de intercambio quimico, como Anisol/
BFg, la inversidn de fases se dificulta por el hecho de que con
temperaturas que-provocan una completa disociacidn del complejo
eh;BT3 y anisol, pueden producirse reacciones quimices inde-
seables susceptibles de originar pérdidas de BFy (y, por tanto,
de 10g) y anisol. Para la sensibilidad del BFz a la humedad en
el complejo, rige lo dicho para la destilacidn de intercambio.

Los procedinientos de intercambio de lones permiten,

-—~debido a la estgugtura del intercambiador, sdélo relativamente
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escasos rendimientos especificos.

Ia finalidad de la invencidn es credr un procedi-~
miento para el enriquecimiento de los isdtopos del boro que
pernita elevados rendimientos, en el cual el slstema de in-

5. tercambio posea un factor de separacidn relativamente elevado
que corresponda a los del intercambio quimico o de la desti~
lacién de intercambio y que permita trabajar a la temperatura
ambiente, '

Ia invencién se basa pués, en la finalidad de en-
10. riquecer los isdtopos del boro mediante un sistema nuevo para
" tal fin, por intercamblo en contracorriente.

Segun la invencidn, se someten una fase acuosa, qué
contiene 4cido bdorico o un complejo de deido bdrico y una com-
binacidn orgdnica generadora de complejos, y una fase orgdnica

15, en un disolvente orgénico, inmezclable con agua o sdlo par-
cialmente miscible, de-dcido bérico o un complejo del dcido
¥ bérico con una combinacidén quimica orgdnica, generadora de
- eomplejo y una combinacién quimiea, que forma, con deido bd-
rico u otros complejos, sales o combinaciones de adicidn o que,
20, con el mismo dcido borico, puede former corplejos, & una extrac
cidén liquido-liquido. La fase que llega & los extremos de la
disposicidén en contracorriente, se convierte, por la adicidn
de productos quimicos conocida en sf, en la otra,
Se aprovecha el equilibrio de intercambio de isé-

25, topos gegin las siguientes ecuaciones:

Efg 10B05] acuoso, © J:Ha Upos J E* . Intercambiador de =1
. - iones Jore
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= !—H W02 ] e I éb“ s%&‘l "1
H BO +i Hg 3 “. Inbercambiador
3 S |aeuoso. | 1l Qe iones _oxg,
B _f 1 - i T e
105, ! so. * [H Y505 . alln* . Tntercambiador: =
l?b B0z ; acuoso. & -7 7L de somes org.
Hn, llB05 acuoso. +| Hp loBog . AljE* . Intercambiador] T
B de iones . jorg.

* 1l .- . ' 7]
E{s 1050, . ﬂacuoso. [Hz B0 . Ii[ ];I . Intercambia~| ==

dor de ionesorg.

=1 - . I
H llBo . A| acuoso,.? Hgp 1030‘ . I ., Intercambia-
S S : S dor de lones.org.

(A" cenerador de complejos)

EL isdétopo LOB se enriquece preferéntemente en la
fase orgénica y el isdtopo 113 - preferéntenente en la fase
acuosa. Bl factor de separacién elemental & resultante de

5. los equilibrios de intercambio I a III es sumario y su mag-
nitud es determinada por las condiciones que prevalecen en

¥ - cada caso y por la influencia de los equilibrios de intércamr
bio sobre el mismo. En el intercambio quinico, las reacciones
de inversidn de fases necesarias para la generacidn de la

1o, . contracorriente 86 consiguen en el caso de la invengidn,cuan-
do ambos isdtopos deben enriquecerse, por la adieidn de pro-
ductos quimicos, conocida en si.

El procedimiento segin la invencidn ofrece las si-
gulientes ventajas:

15, 1. Con un factor de separacidn elemental relativemente gran-
de, se aleanzan los elevados rendimientos especificps, i~
p;cos de los procedimientos de extraccidn.

2. Debido a que ql procedimiento trabaja a la temperatura
ambiente, se evitan pdrdidas de ehergia por radiacidn, dis-

»

20, minuyéndose los deterioros por corrosién.
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3. Bn el procediniento se emplean sustancias boricas quei en
el proceso de enriquecimiento, no estén sujetas a una disocie-
cidn irreversible.
4, En ol procedinlento se emplean productos quimicos de esca-
sa corrosividad,

A continuacidn, la invencién se explica a base de un
ejemplo de realizacidn: Bl sistema de intercambilo se compone
en la fase acuosa de una solucidén de dcido bdrico y dcido tar-
térico‘é en la fase orgéhica de dcido bdérico, deido tartdrico,

tri-n-octilamina (TnOA) y el disolvente benzol. &n la fase or-

"gdnica se produce la signiente reaceidn:

HzB0g + dcido tartarico « (Tno.A)org TnOA.H' 'acido tar-
tdrico . écido béricg o1g.

I una instalacidn de extraccidn-mezclador-sedimentador,
se mueven la fase acuosa y orgdnica en contracorriente. Bl enri-
quecimiento en la instalacidn de extraceidn se realiza entoncesi -
segin la sigulente reaccidn de intercarmbio de isétopos, represen-

tada de modo simplificado:
(H520B0,,) s (H5B05). . = (i rp0s)
3 3/acuos0.™ W3  SVglopg, < Hz 305 acuoso,* (HS Bos)org

Los indices "acuoso" y "org." significan que la com-
binacidn provista del indice se encuentra en la fase acuosa
u orgdnioa,

La ingstalacién mezcladér-sedimentador consta de 30
eacalones prdcticos, estando constituido ceda escalén por una
celda mezcladora (Mixer) y una celda sedimentadora (settler) de
vidrio de la construccién generalmente acostumbrada, de las
cuales en cada extremo de la ;nstalacién tres celdas sirven
para la inversién de fases.

Las reacciones de inversidn de fases se realizan
de la forma sigulente.

1. L& inversidén de fases al final de la instalacidn, donde
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sale la fase orgdnica, se efectia por contracorriente de dci-

do clorhidrico dilufdo, libverando el dcido clorhidrico al

“complejo de dcido tartdrico y 4cido bdrico, que es traslada-

do a la fase acuosa, segin:

o . . s +{HCcl
'nOA . H* , (doido bérico . deido tartdrico)f?rg. (HoL)

oA . H617]

—
acuoso

+ (dcido borico) + (deido tartdrico)

org. acuoso acuoso
2. 1a inversidén de fases en el otro extrero de la instalacidn
donde sale la fase acuosa, se efectua por contracorriente de
una solucidén de TnOA bencénica, extrayéndose el complejo de
deido bérico y deido tartdrico del TnOA segin (TnOA)gpg,+ (dei-
do bérico . doido tartdrico),,, . <= [ToA . B*) (doido béri-
co . decido tartéricoi]org.

La siguiente tabla 1 muestra los datos de ensayo:
Tebla 1

Datos de ensayo referentes al ejemplo de realizacidn:

Concentracidn del TnOA - 0,236 Mol/l
Concentracién del deido bérico en .

la fase acuosa A 0,21 ¥ol/)"
Concentracién del dcido tartdrico en 1é.

fage acuosa . | . "~ 0,41 Mol/l.
Concentracidn del dcido bérico en la

fase orginica ' 0,21 Mol/l
Concentracidn del deido tartdrico en la

fase orgdnica - . 0,25 Mol/l
Velocidad de flujo de la fase orgénica 1000 ml/h
Velocidad de flujo de la fase acuosa 1000 ml/h
Diuracidén del ensayo , - 6 horas
Faotoi-dérséﬁéiacién elemental o CXT - ;,oal

Para Juzgar la calidad de separacidn, se emplea el

faotor do separacién total 8, definido por:
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siendo x e ¥y las frecuencias relativas de 10p Y g en los
extremos de la instalacidn. En el ensayo descrito se determind
S en 1,55,
NOTA

Descrita suficiéntemente la neturaleza del invento, asi
como la manera de realizarlo enwla préctica, debe hacerse cons-
tar que las disposiciones anteriormente indicadas son sus-
oeptibles.de modificacionss de detalle en cuanto no alteren
su prineipio fundamental, Siendo lo que constituye la esencia
del referido invento y por lo que se soliciéa Patente de Inven-
cién por 20 aiios en Espafia sobre: Procedimiento para el enrique-
cimiento de los isdtopos estables del boro; caracterizéndose
por lo sigulente: . .

l.- Procedimiento para el enriquecimiento de los isdtopos
estables del boro, por intercambio en contracorriente, caracte-
rizado porque se somete una fase acuosa, que contiene dcido bd-
rico o un complejo de dcido bérico y una combinacidn quimiea
orgénicaiiggeneradora de complejos, y una fase orgnica en un
disolvente orgdnica, inmezclable con agua o sdlo parcialmente
miscible, de deido bdérico o de un complejo del deido bdrico con
una combinacién quimica orgdnica generadore de complejos y una
combinacién quimica, que con deido bérico o sus complejos forma
sales o combinaciones de adiecidn, o que con el propio Acido bd-
rico puede formar complejos, a una extracceién 1fquido-lfquido
y porque la fase que llega a los extremos de la disposicidn en
contracorriente pusde convertirse, mediante una adicidn de pro-
ductos quimicos, en la otra, 7 '

2.~ Procedimiento para el enriquecimiento de los iséd-

topos estables del boro; tal y como queda deserito sustancial-
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mente e;n.la presen‘l;e Memoria.,
Esta Memoria consta de 10 hojas escritas a md-

quina por uné.sola cara,
Madrid,
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