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Procedimiento para la obtencidén de fluoru-

ros neutros de diffcil solubilidad.

FARBENFABRIKEN BAYER AKTIENGESELLSCHAFT, entidad
elemana, residente en Leverkusen-Bayerwerk, Ale-

mania.
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 Ia preparacidén de fluoruros neutros de di-
fioii solubilidad, se puede realizar, como es sabi
do, a partir de scido fluorhidrice como producto
iniciel, mediante reaccidn de éste con el correspon

diente componente basico. Para ello se prepara pri
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néremente en una gran caldera, o bien el dcido fluorhi-
drico o bién el componente bésico y después, mediante
adicién de los componentes de neutralizacidén correspon-
dientes, bajo agitacidén y enfriamiento, se forma el
fluoruro. Eépeciélmente,ren la obtencidn de criolita,
en un depbsito de precipitacién grande, sSe prepara, 0
bién el deido fluorhidrico y éste se hace reaccionar con
altmine y lejfa sédica, o bién aluminato de sodio, o la
alinina se disuelve en la lejfa sédica y la solucidn de
aluninato formada se neutﬁaliza con acido fluworhidrico,
con 1o que se precipita la eriolifa como compuesto de
aiffeil solubilidad y que se separa por filtracién. E1

inconveniente de estos procedimientos consiste principdl

mente en su realizacidn discontinua que en la fabricacidn

de grandes cantidades de fluoruro neutro de diffeil solu

bilidad, por ejemplo, eriolita & fluoruro sddico, exige
numerosos depdsitos de precipitacidn con dispositivos de
refrigeracién y agitacidn, asi como un revestimiento re-

sistente al dcido fluorhidrico o bien a los dlealis.

<U.

e e

Se ha descubierto ahora que se puede mejorar esta
obtencidn de fluoruros neutros de dificil solubilidad,
especidlmente de criolita, en forma sencills, alimentan-

do-los'productos-ﬁewpartida;'al*écido*fluOrhfﬁrico'acuoa

(he e e e am cme e A e e

25.

80 y_le base disuelta en agua, en corriente continua uno

en otro y, bajo reaccidn al fluoruro correspondiente, se

30.
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_mezclen Intimamente y la suspensién de fluoruro formada

se evacia a través de un rebosadero en una cantidad co-
rrespondiente a la alimentacidn. las ventajas de este
procedimiento continuo se encuentran, ante todo, en 1la

igualdad de la fabricacidn, en el empleo dé un recipien-

i
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te de reaccidn muy pequefio en proporcidn con las canti-
dades de material reaccionado, asi como en los gastﬁs

de eptretenimiento ¥ servicio muy reducidos. Ya que la
reaccidn, como reaccidén de iones, se desarrolla pricti-
camente en forme momentdnea cuando se procura una mezcla
{ntime de los componentes de reaccidn, se puede mentener
muy reducido el tlempo de residencia y con ello la Zona
de reaccion. Ie mezecla de los componentes de reaccidn
se puede efesctuar, por ejemplo, a través de toberas de
mezcla 0 en un reciﬁiente cilindrico pequefio con agita~
dores de hélice o de turbina de marche rdpida.

En lugar de dcido fluorhi{drico acuoso se puede
emplear tembién diréctemente fluoruro de hidrdgeno anhi
dro, tal y como se obtiene de la fabricacidn de fluorita
¥y dcido sulférico por condensacidén., Aqui, sélemente es
necesario que se alimente gimulténeamente agua pars di-
luir el agente de reaccién. Ia cantidad de agua se di-
mensiona de manera que_resultaria un dcido fluorhidrico
acuoso al 20 - 40 % si el agua se emplease solamente pa-
ra diluir el fluoruro de hidrdgeno.

 La dosificacién de los componentes de reaccidn se
efectia conveniéntemente a través de un dispositivo de
medicidén del pH que estd montado en el rebosadero y re-
gistra el pH de la suspensidn de fluoruro evacuada. ILa
alimentacidn de la lejia acuosa y del dcido fluorhidrico
se ajusta preferéntemente'da manera que, después de efec
tuada la reaccidn, el ligquido de salida tenga un pH de
7 - 8, es decir, que los dos componentes concluyan en una
cantidad lo més equivalente posible sin exceso.

En esta reseccidn de neutralizacidn se libera una
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cantidad de calor muy considerable, asi'como al emplear
fluoruro de hidrdgeno adiciondlmente un calor de dilu-
cidn correspondiente. Para la evacuacidn de esta canti-
dad de calor se necesitarfa una cantidad de agua de re-
frigeracidn muy grande si, como en el procedimiento dis-
continuo, para evitar pérdidas de fluworuroc de hidrdgeno,
B trabajase a ﬁna temperatura de reaccidén inferior a
1000 . El procedimiento continuo descrito se caracteriza
porque debido & la mezcla muy rapida e intensa, que tie-
ne como consecuencia una reaccidn précticamente momentéd-
neea, el gran calor de reaccidn gque se presenta se evacua
por evaporacibén de una parte del_agua agregada para di-
luir el medio de reacecidn sin que se presenten pérdidas
de fluoruro de hidrdgeno apreciables. Ia reaccidn se
realiza aqui por encima de la temperatura de ebullicidn
del agua. Ia evacuacidén de las cantidades de vapor de

agua desarrollado se efectua conveniéntemente a través

" de un ventilador conectado a continuacién. Como la sus~

pensidn de fluoruro obtenida tiene una cieria viscosidad
'y algunes veces puede tender a formar espuma, se pueden
arrastrar con el vapor de agua también particulas de 1%
quido. Esto se evite mediente la incorporacidn de un se
parador de liquido defrés del reciplente de reaccidn,

De esta manera se pueden preparar todos los fluo-

ruros neutros de diffcil solubilidad, especidlmente la

criolita y el fluoruro sddico. Para la obtencidn de la

criolite, o bien quiolita, se emplean como componente
bdsico la solucidén de aluminato sddico, y para la obten—
cidn de fluoruro de sodio, lejia sddica.

Ejemplo -~ A un racipiente cilindrico con 50 cm de didme~
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tro y wnos 200 cnm de altura, que por razones de COrro-
sién estd revestido de ladrillos de cerbdn, se alimen~
tan por 3 tubos de alimentacidn dispuestos tangencidl-
mente un poco por encima del fondo del recipiente, por
separado, solucidn de sluminato de sodio, agua y fluo-
ruro de hidrdgeno anhidro. ILos liquidos que entran,
que con excepcidn del dcido fluorh{drico, se alimentan
para le medicidén de su caudal a través de rotdmetros,
se mezclan {ntimamente por el agitador de hélice que
rota a unas 1500 r.p.m. y se hacen reaccionar. Ia sus-
pensidn de sodio~fluoruro de aluminio formada fluye =
través de una tubuladura de rebose dispuesta por encime
de las tubuladuras de admisidn con dispositivos de medi-
cién de pH incorporado. Ia elimentacidn de la lejfa de
aluminato y/o del dcido fluorhidrico se regula a través
do la medicidén pH de menera que la suspensidn evacuante
de resccidn neutra. E1 vepor de agua formado por el
elevado calor de reaccidn ge aspira a través de un tubo
de ventilacidn dispuesto en la cebeza del recipiente con
un ventilador. ILas particuwlas de liquido arrastradas se
separan del vapor en un separador de liquido conectado
a continuacidn y se reune con la suspensién del fluoruro
doble que efluye. La suspensidn se filtra y la torta de
filtrado se calecina. EIl rendimiento de este aparato pre
cipitador asciende, para la fabricacién de criolita, sa
unas 1,5 - 1,7 T™m/hora.
En forme andloge a la criolita se pueden preperar
también otros fluoruros de aluminio sédicos, tales como,
por ejemplo, la quiolita, el emplear solucién de

Ne(AL(OH)4) § fluoruros de aluminio-potasio al emplear
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soluciones de aluminato potdsico, asi como fluoruro sé-
dico al emplear lejia sddica.

-NOTA ~

Descrita suficiéntemente la naturaleza del in-

vento, asi como la manera de realizarlo en la préctica,

debe hacerse constar que las disposiciones enteridrmen-

te indicadas, son susceptibles de modificaciones de de-
talle en cuéﬁto no alteren su principio fundamental, sien
do lo que constituye la esencia del referido invento, y
por lo que se solicita Patente de.Invencién por 20 afios
en Espalia, sobre: PROCEDIMIENTO PARA LA OBTENCION DB
FLUORUROS NEUTROS DE DIFICIL SOLUBILIDAD; caracterizdn-
dose por lo siguiente: ‘ '

18 .~ Procedimiento para la obtencidn de fluoruros
neutros de diffcil solubilidad, especidlmente criolita,
e partir de dcido fluorhidrico y los componentes basicos
solubles en agua correspondientes, caracterizado porque
en forme continua, se hacen'reacciﬁnar dcido fluorh{dri-
co zaouoso y el correspondienfe componente basico acuoso-
luble, bajo intima mezela, y el fluoruro neutro de difi-
cil solubilidad formado se evacua en suspensidn acuosa,

28,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1, ca-
racterizado porque se hace reaccionar fluoruro de hidré-
geno anhidro con la correspondiente solucidn bésica, ba-
jo adicidn simultdnea de ague para diluir el agente de
reaccidn, dimensiondndose la cantidad de sgua preferénte
mente de manera que resultaria un dcido fluworhidrico al
20 - 40 &% si el agua se utilizase solo para diluir el
fluoruro de hidrégeno.

38,~ Procedimiento segin las reivindicacicnes | y 2



caracterizado, porque en la veaccidn continue la alimen
tacidn de los componentes de reaccidn se gobierna o
través de un dispositivo medido del pH, de manera que
la suspensiéx} efluyente posea un pH de aproximddamente
5. 7 hasta 8.
48,- Procedimiento segiin las reivindicaciones 1,
2 j 3, caracterizado porque el calor de reaccidn que se
presenta durante la reaccidn se evaocua por evaporacidn
de una parte del agua agregada al medio de reaccidn pa-—
10. re su dilueidn, de manera que la reaccidn se efectia a
una temperatura de unos 1OQ°C.
58,- Procedimiento para la obtencidn de fluoruros
neutros de diffcil solubilided, tal y como queda sustan-
cidlmente descrito en la presente Memoria.

15. gte de 7 hojas escritas a miquina
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