MEMORIA DESCRIPTIVA

correspondiente a la solicitud de concesién de ung

PATENTE DE INVENCION

" SOLICITANTE: DERIVADOS DEL FLUOR, S.A.

Prioridad: Patente ... ... .. ... .....n° ‘, o el

MGS. -
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El Estatuto vigente sobre Propiedad Industrial, de

26 de Julio de 1929, ez su texto refundido publicado el 30

de Abril de 1930, éstablece los caracteres de patentabili-
dad de las invenciones -de tipo indusbrial que tienen por

objeto obtenex veh’tajaé sobre ‘1o ya conocido, admitiendo

'por consigulente como patentables, lasnuevas méquinas, abg.

ratos, - instrumentos, procesos de fabricacibén, etc. La am-
plitud de concoptos previstos como patentables, ha llevado
8l legisledor a aclarar (A.r_tQ. 46) que 1a enumeracién con~
tenida en dlcho cuorpo legal es puramento enunciaifiva; ¥ no
limitativa, haciéndola extonsiva incluso a 1os descubri-
nientos de tipo cientifico (Arte. 47). ' '

- B Decreto de 26 de Diclembre de 1947, recoglendo

i 1a Orden de 18 de Noviembre de 1935, confirma el eriterio

logal de que también serin patentsbles 10s instrumentos, ob

_;ieifos, o partes de los mismos, que aporten a la funeidn a

que gon destinados, uwn beﬁeﬁ.cio o -efecto nuevo, y en defie-

- nitive que consti’myan,una‘me;jora sustencial sobre lo ante-

rloryuente conocido.

Puas blen, a; tenor de lo expuesto, y en basze al ar-~
ticulado que recoge los conceptos expresados, dobo conside-
J:“B.I‘SS," que lea invencidn a que se refip:ce la presente memo=
ria, consti’cﬁye una novedad industrial, con caracteristices
yvven‘ca;lias que la hacen merccedora del privilegio de explo-
Taclén exclusiva que por ella se solicita, premiando asi
los méritos de quien oporta a la indusfria del pais una me=|

jora efectiva y preciéameqte comprendida entre las enmuncia-|

das’por la Ley como patentables. (Arts. 46 y 4 en relacidn

con ol 17, en su nueva redaccidén afectada por la Orden de

18 de Noviembre de 1935).
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El método de obtencidn de fluoruro de alumlnlo que
se emplea actualmente, con51ste en hacer reacciamr el acido
fluorhidrico con‘hldr6x1do de aluminio. Esta reacclén, se _
-lleva a efecto, bien por v1a seca empleando acmdo fluprhi-
drico anhldro en estado gas eoso sobre un lecho de altmina
(lecho fluido), & "bien, por via humoda, por reaccién de aci
do fluorhldrlco de distintas concentraciones con el hidrato

de allimina. Si lq concentracidn del beido fluorhidrlco es

baja, se obtiene una éolucién de A1F5 en su formag, solu--

"ble, gue por cristalizaciédn produce el ﬁ A1F5,3H205 Si la -

concentracidén del dcido fluorhidrico es superior al 60%, se
obtiene directamente elf Al¥;.3H,0.

ia escagez cada dia mayor del espato-fluér, primers
materia para obbener &cido fluorhidrico, y el precio que -
aguel va obteniendq,hacen qué'estos procesos de obtencidndel
fluoruro de alumivio sean cada véz menos interesantes eco-
nomicamente., | v

Teniendo en cuenta’qe las indusbrias de fabrica—-

cidn de &cido fosférico -y superfosfatos obtienen como sub-

producto el acido fluesilicicojque la cantidad de este-ppg

ducto obtenida, dado el volumen de la industria de superfog
fgtos,'es mﬁy grande, héce que su aplicacidén para la prepa-
racién del fluoruro de aluminio adquiega cada vez més Iater es
tanto economicamente, como por la revaluacidén de un éubpro—
ducto, cuya salida aéfual es un problema para las referidas
industrias de superfosfatos, de aqui, que el procedimiento
que- a coﬁtinuacién se describe para obtener el fluoruro de
aluminio a partmr del acldo fluosilicico, sea de gran inte~
rés 1n&u°tr1al.

El método de obtencidn que se preconiza en este
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‘reaccién entre el acido fluogilicico y la materia aluminosa,

4o, la reaccidn entre el dcido fluosilicico y la allmina 6

- minutos necesarios para alcanzar la mixima solubilidad del

: timo depende de la temperatura de reaccibn, finura del ma-

-del proceso.

‘ciso:

escrito para la fabricacibén del fluoruro de gluminro a2 par-
tir del 4cido fluosilicico &'alﬁminq'é bauxita, estd basado

en la hidrblisis del fluosilicato de aluminio, formado en la

con forma01on de snllce hidra ada insoluble ¥y una'solucién
de’AlF3 en iorma soluble J . ‘ .

1a rea001on puede eyPresarse asi:
H281F6 + 2 Al(OH)5 =2 AlF3 + Bi0, + & HEO
siendo necesarlq sepa;ar rapldamente, uha vez que la reac-
cidn se ha completado, la silice para evitar gque al pasar el
> AIF; soluble a f§ ALF; insdible, quede parte de ebte re-
tenido por la silice. Ello'exige que la silice formada sea
de éonstitucién gristalina, fhcil de filtrar. Por obro la-
bauxita, debe realizarse lo més complébamente posible péra
evitar la contaminacidén del fluoruro de. aluminio con sili-
ce, lo que requiere llevar la reaccidn en el menor tiempo
posible. Por éllo es del mayor interés, deterﬁinar el punto

bptimo de la reaccibn, entendiendo como tal, el tiempo en
aluminio contenido en ‘el produko aluminoso. Dicho punto ép-
terial aluminoso y concentracibén del &cido fluosilicico em-
pleado. Este punto dptimo debe determinarse para unas condi
ciones de trabajo dadas, lo que exige un control riguroso

Para alcanzar los objetivos antes indicados, es pr¢

1) Emplear cantidades estequiométricas de los productos re-

accionantes.
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2) Acido fluosilicico del 17 al 20% de concentracién. Cuan-
to ﬁayo; sea la concentrhcién,"mgjoraré la reaccidén. E1
fcido debe calentarse preﬁiamenté de 60 a 809G, segin la

‘ concentracién. . .

3) Se afiade el material aluminpso (aiﬁminé 6 bauxita) en es

' $ado muy fino ton agitacidn vigorosa en el menor tiempo

- -

posible determinado previamente, La'temperétufa.al cabo
de 5 minutos se eleyaré'A 1002-1022C (punto de ebullicién)
déndose la reaccidn por terminada aproximadamente des—-
pués de 30 a“50 minutos. '
'4) Se filtra la silice y se lava con pequefias cantidades de
agua calien?e, gue se incorporan a la soluéién de fluo-
ruro de éluminio. -
El tiempo de esta operacién no debe'pasar de 10 a 15 mi-
-nutos, El pH de la silice es de 2,5 a 3.
5) ILa silice después de lavada cbntiehe.aproximadamente 1%
de AlF; en forma insoluble. Se calcina a 75020 en presen
' 61& de vapor de agua. Ia calcinacidn a esté temperatura
descompone el AlF3 con lo que una ves éalcinada‘queda -
una silice con 0,1% de F. ’
Ia silice calciﬁada por este proceso'tiene la siguiente
composicidn: ;
510, (apro#imadaﬁente) 2'98%
A1205 (aproximadamente) 1%
F (en compuesto msoluble) ©O,1% méx.
Ia densidad volumétrica de la.silice depende de la.con-
centracidn del &cido fluosilicico empleado. ,
6) La solucién d.e,;!\.A.IF5 sebristaliza en caliente (90/952¢)
aplde 2 a2,5 coniagitacién e inoculacidén de cristales

de AJ.I"B° ELl tiempo de cristalizacidn es aproximédamente
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-de 4/5 horas. Se puede acortar este tlempo de cristaliza-

'%rifugah Y las aguas madres pueden emplearse en la fabricg

b‘manera de llevarlo a la préctica, se barte'de 6.400 Kgs. de

tor ¥ observar si al cabo de 5 minutos la temperatura del

. peratura, mantener la reaccidén durante treinta & cuarenta

. al gecador g que opera. con una temperatura de 3002C; por Gl

clon si en 1a soluclon de A1F5 queda llbre un lb aproxxma—

damente del fluosmlicato de aluminio. Los cristales se cen—

cidn de crlollta 6 en la recuperaclon del SlF4.

?7) Se procede al secado v calcinacién delja AlF 3H20 en -
dos pasos, en el prlmero (secado) se calienta a 300°C ¥y en
el segundo (calclnaclon) a 600eC. Esta forma de acbuar tie-
ne por objebo eV1tar la plrohidrollsls del AlF; 5H20 con --

pérdida de. fluor. ‘ w' ..'

A titulo de ejemplo, y con objeto de detallar una

fcido fluosilicico de 19% a6 concentracién, medidos en el -
tanque de medicidn ¢, que han éido pfeviamente calentados

a 70eC por el cambiador de'caior b; a continuacién se dosi-
fica en el menor tiempo posible 1.270 k3s. de Al(OH)a en el

tanque de reaccién 4. Mantener en agitacién castante el reag

reactbor se eleva a 100-1022C. Una vez_alcanzada diéha tem-

minutos. Centrifugar en & e inmediabamente lavar con bequg
fias porciones de agua caligntqéb forma que el tiempo de es-|
ta operacibn 1o exceda de i5 minutos.-La solucién de fluoru
ro de aluminio junto con las aguas de lavado, Pasan a los -~
crlstalxzadores fl, I 55 donde la temperatura de cristali-
zacibn es 90-959C y el tiempo de 4-5 horas. Transcurrido el|
mismo, se centrifuéa en e,; ﬁara haéer el proceso continﬁo |
a part:r de este punto, el residus obtenido de A1F7.9H?O en

e, pasa a un.dep051to 1ntermedio B+ A continuacién pasa
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timo se calcina a 6002C en el honno 1,

dor j ¥y se almacena en el depdsito k.

0228,

asar por el en£r1a~

Siguiendo este procedlmlenro se han obtenido 1.000

kgs. de'AlF3 del 96,5%.
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‘Hecha la descripeibn a que se refiere la memoria

éua antecede, es preciso insistir én,éue los detalles de

"realizacibén de la idea expuesta, pueden variar, es decir,

que pueden sufrir péqueﬁa.s al‘ceracioixes, basadas siempre

~en los principios f.undamentales de la ides, qu.e son en esen

¢la los que quedan reflejados en los pérrafos de la des-

' cripcién hecha. En efecto, el Artdiculo 48 del Esta.tuto vie -

gente aobre Propiedad Indus’cria.l, establoce como no paten-

' “:ables,~ en su apartado tercexo, "los camblos de forma, di-

' mensionss, .proporciones y materias de un objeto ya patenta

do" fijando asi el criterio d.el legislador en el sontido
de que patentada unag, idea que pueda dar lugar & wna reali-
dad préctica e industrlalizable, nadie podré apoyarse on

ella para, a pre texto de haber 1nt;:'oduciao ligeras modifi-

i caciones, presentarla como nueva y propia.

" Este principio, en cuanto al alcance de la px'otec-;

_ci6n del objeto patentado se refiere, se halla confirmado

por numerosss Sentencias del Tribunal Supremo, ¥y entre eilas,
como més terininantes, en. ias‘de fechas 16 de Octubré de 1954,
23 de Enero de 1959, 20 do Maxzo de 1964 y obras.
Establecido el concepto expresado, en cuanto a la
ampli’uud que debe darse a la protecclén soliciteda, se re-
dacta a continuacién la ﬁota de Relvindicaciones, de acuer

do con lo que se establece en el fltimo pArrafo del apar—

. tado texrcero del Axt culo 100 de la Ley, sinbtetizando asi

. las novedades quo se desean reivindicar:

NOA D.c. RI.'IVINDICAC.:.OIE:S
En resuuen, el pra.vu.legio de exp;o»acmn e:-.clusi-—

va que se soliclta, recaera sobre las reivindicaciones sl

gulentes:
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. 1, UN PROC“DIMIENTO DE FABRICACION DE FLUORURO DE
AIBMINIO, caracterlzado porque se basa en la hldrolisls del
fluosilicato de alumlnlo, formado en la reaccmon entre ‘el
écido fluosilicico y la materla aluninosa, con formacién de
s{lice hidratada insoluble y una soluclon de AILF3 en forma

solublea\ s expreséndose la citada reaccién de la siguiente

manera:

la rea001on, es necesario separar rapidamente la silice pa—

ra evibar que al pasar el &.Alﬁ3 soluble aj} AlFB 1nsolu~
ble quede parte de este retenido entre la silice, exigiendo
esto que -la silice formada sea de constitucidn cristalina
facil de filtrar. . _

3. UN PROCEDIMIENTO DE-FABRIQACiON DE FLUCRURO DE
ATUMINIO, segin 1 y 2 caracterizado .porgue la reaccidn Qg
tre el &cido fluosilicico y la bauxita 6 Hdrato de alumina

debe realizarse lo més completamente posible para evitar la

" contaminacién del fluorurc de aluminio con silice, exigien

do ésto determinar con exactitud el punto éptimo de la re~
aceidn que viene dado por el tiempo en minubtos necesario
para alcanzar la méxima solubilidad del aluminio conteni~
do en el producto aluminoso, todo lo cual depende de la -
temperatura de reaccidn, finura del material alumlnoso N

concentracidn del &cido fluOSlllOlGO empleado.

4, UN PROCEDIMIENTO DE ' FABRICACION DE FIUORURO DE
AIUMINIO, segun lal3, caracterlzado porque para alcanzar

los obaetlvos antes indidados hay»que cumplir los siguien~

-tes requisitos:

© 2. UN FROCEDIMIENTO DE FARRICACION DE FIUORURO DE |

AIUMINIO{ segin 1, caracterizado porque una vez completada
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a)

d)

s

8)

b)

 ¢idn, teniendo en cuenta.que cuanto mayor sea éste mejor

serd la reaccidn,

. previamente, con lo que la bemperatura se eleva al cabo
* . .

- pH de la silice debe ser de 2,5 a 3.
e)

Emplear cantldades estequlometrlcas de los productos re~

a001onantes._

Acido flu0511i01c0 del 17 al 207 de concentracion, que dd

be calentarse previamente.de 60 a 8090 segin la concentrg_

Afiadir el material aluminioso en estado muy fino, con agi

tacidén vigorosa, en el menor tiempo posible, determinado

de unos cinco minutos de 1002 a 1022C (punto de. ebulli-
cién) déndose por terminada la reaccién después de trein
ta a2 cincuenta minutos.

Filtrar la siiice ¥ lavarla con pequeﬁés cantidades de
agua caliénte, que se incqpéran a la solucidn de fluoru
ro de aluminio, teniendo en cuenta que el tiempo de esta

operacién no debe pasar de diez a guince minutos ¥ que el

Ta silice que después‘de lavada contiene aﬁroximadamente
1% de AlF5 en forma insoluble se cglcina a 7509C en pre-
senéia de vapor. de agua para conseguir‘la descomposicidn
del AlF; y obbtener una 'silice con 0,1% de F, comnuesta
pOT uUn 98% de 8i0y, un 1% de A1203 ¥ un 0,1% de F, en la
que la densidad volumetrica depende de la concentracidn
del 4cido flu051licico empleado.

Se cristaliza la solucién de & AlF3 en caliente (90 a

9500) -a pH de 2 a 2,5 con agmtaclon e inoculacidén de crig’

tales de AlI‘5 en un tlempo de 4 a 5 horas, que se puede
acortar si. en la soluc1on de ALlF 5 qﬁeda libre un 1% apro
ximadamente del fluosilicato de aluminio.

Se centrifugan los cristales, empledndose las aguas ma-

< "
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canografiadas.

R Bt A
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dres en la fabrlcaclon de. crlollta 6 en la recupera01on

del Squ.

h) Se procede al secado del/} ALFz. 3H,0 calentandolo a 500°

C ¥ posteriormente a su calclnado, calentandolo a 600%C
ev;tando al hacer ambas cosas en dos pasos independienteg
~ la pifohidrélisis del A1F5. 3H,0 con pérdida de fluor.
. 5. Se reivindica por Giltimo como objeto sobre el

que ha de recaer ia patente de ' invencién que se solicita
UN EROCEDIMILN”O DE FABRICACION DE FLUORURO DE ALUMINIO -

Todo conforme queda descrlto y reivindicado en la

presente memoria descriptiva que consta de. once péginas me-

Madrid, 4 febrero 1.970

BERNARDO UNGRIA
DeDe
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