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Al eristelizar fluoruro de aluminio trihidrg
tado, en soluciones acuosas, queds unalejie madre
que, segin las condiciones de eristalizacién, contie-
ne un 0,5 - 1,0 % en peso de sluminio, E1 aprovecha-

niento de estas lejias masdres es una necesldad econd-
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mica ya que, por una parte, su desecho.fepresenta una
carga de las aguas residusles y, por otra parte, la pér
dida del fluoruro de aluminio en ellas disueltﬁ origing
elevados costes.

Para la obtenoién del fluoruro de aluminio, ain
contenido en ellas, seris posible la evaporacién. A unas
evaporacidn a presidn atmosférica, a la temperatura de
oristalizacidn ususel para el fluoruro de sluminio trihi
dratado superior a los 90°G, ge opone ls corrosividad
de las soluclones a evaporar, la cual se presenta en fop
me més destacads si la solucidén proviene de una reaccidn
de'Al(OH)3 con acido silicofluorhidrico, especialmente si
el deido fué empleado en exceso para acelersr la cristali
zacién medlante ajuste de un contenido determinado do sie
licofluoruro de aluminio (Solicitud de Patente Austriaca
No. 217.008).

Mediante comcentracién en vacio se logra bajar la
temperatura de ebullicidn a 30-4000,'una temperatura que
tendria préferencia con respecto a la éuestién de los mg-
teriales. A esta temperatura se desarrolla la cristalli-
zacidén del fluoruro de aluminio tan lentamente que se ne-
cesitan largos tiempos de residencia y, en un servieio
continuo, un volumen de aparaitos muy grandes., Por esta
raezén resulta econdmicamente inaceptable una elaboracidn
continue de las lej{as madre, mediante evaporsecidn y crig
talizacidn,

Se ha podido desoubrir que se pueds realizar una
cristalizecidén en vacio continua con dimensiones de los
aparatos aceptables y bajo empleo de materiales reletivg

mente econdmicos, tales como materiales sngomgdos o mate-
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riales sintéticos, y por lo tanto obtener el aluminio
presents en la solucidén en mas de un 80 % en peso, si

en el cristalizador de vaofo se mantiene une temperatu-
ra de T0 - 75°C y una depresidn de 0,3 - 0,4 atmdsferss
absolutas ¥y la concéntracién an ibnes SiF6 en la soluw
cidn concentrads entre 12 - 14 % en peso. Trabajando

de esta mamnera se presenia sorprendentemente, a pesar

de le temperatura relativamente baja, una cristalizacién
sin dificultades. Ias soluciones que qﬁedan después de
geparar el oristalizado no muestran tendencia a segregar
fluoruro de aluminio trihidratado, és deoir, le cristall
zacibn es, al trabajar en forma continua, praoticamente
completa. Esto es aspecialmehte sorprendente debido a
que hasta ahora prevalecia la opini6n de que el fluoruro
de sluminio casi no se podia cristalizar trsbajando en
forma continua.

El objeto de la presente invencidn es, por lo ten
to, un procedimiento para la elaboracidn continua de so-
luciones aouosas, diluidas, de fluorurc de aluminio con
un contenido en aluminio de como méximo un 1 % en peso y
un contenido en silicofluoruro de aluminio y/o dcido si-
licofluorhidrico, especialmente de lejfas madre de 1la
cristalizacidn de fluoruro de aluminio después de una
reacelén de hidréxido de seluminio con deldo silicofluor-
hidrico, que se caracteriza porque estas soluciones ge
alimentan en forma continua, o en porciones, a un cris-
talizador de vaofo, de trabajo continuo, del que simul-
teneamente se exirae una cantidad correspondiente de sug
pensidn de cristales, mantenidndose el cristelizador de

vecio a una temperaturs de 70 - 75°C y a une presidén de
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0,3 - 0,4 atmdsforas absolutas con unz concentracién de
iones SiF¢ en la solucidn allf contenida de un 12 - 14 %
en peso. A .

El ordstelizado asi obtenido es relativamente pu-
ro, slempre que no se slghoren soluciqnsa demasiado im-
purificadas. Es conveniente colocar sobre el evaporadof
une pequefia columna y lavar los vapores que salen con la
solucidén introducida. De esta manera se reducen considg
reblemente las pérdidas de fluor implicedas por la wola~
tilidad del dcido fluorhidrico formado por la hidrélisis.
Al camenzar el proceso de evaporacidén se recomiends agre-
gar una pequefla cantidaed de cristales de inyeccidén para
garantizar un rdpido comienzo de la oristelizacién.

En el empleo dado a continuacién se explica con
mds detalle la reamlizacidén del procedimiento segin la
presente invencidn.

Ejemplo

En un dispositivo de un matraz redondo de 2 litros
de capacidad, dotado de agitedor y tubo de succidn, de
une columna corta (didmetro 35 mm, altura de 108 cuerpos
de relleno 400 mm, anillos Reschig 4 = 5 mm), un refrige-
rador y un dispositivo de vacio, se evepora una lejis ma~
dre. Bsta solucién provenia de la oristalizacién de una
soluoién de fluoruro de eluminio que, & su vez, se habia
obtenido a partir de dcido fluorhidrico e hidrdxido de
aluminio y que contenfas 6 g/l de aluminio y 17 g/1 de
fluor (esto es, 1,83 % de AlF3 y 0,56 % de SiFg). La so-
lucién se introduce en forma continuas, en una centidad
de 1 1/h, manteniéndose constente el nivel del matraz., Ia

presién en los eparatos se mantiene,,por un regulador de
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vacio, en 0,35 atmdsferas ebsolutes, le temperaturs del
matréz amsciende a 73°C.

El enseyo se realiza durante 6 &fas, durante 10
horas, ¥ los andlisis de las lejias finamles filtradss se
mencionan en la tabla. Al comienzo del primer ensayo se
presentaron en el matrdz 1 litro de dcido silicofluorhi-

drico (12 % de HéSiFs) y 100 g de A1F3.3 H20.

Rendimiento: % de Al en la so- % @6 SiF" on la so-
lucidn lucién ©
1 dfa 2,09 12,3
2 dfa 1,99 | 12,1
3 dfa 1,81 : 12,7
4 dfa 2,36 ' 11,2
5 dfa 2,80 10,6
6 dda 2,00 ‘ 12,2

En sl tlempo mencionando se emplearon 50 litros de
lejda maedre y como producto se obtuvo - restendo los 100
g de trihidrato empleado como meterial de inyeccidn -
1,24 kg do fluoruro de aluminio trihidretedo. Esto com
rresponde a un rendimiento de aproximadsmente un 82,5 %
del fluoruro de aluminio empleado en la lejfa madre.

Las varisciones del contenldo en aluminio de la
solucién evaporads y filtreds se encuentren por lo tanto
dentro de estrechos limites, es deoirrla eristalizacidn
del fluoruro de sluminio trihidratade se desarrolld en
forma igusleda. E1 trihidrato obtenido contenfa, después
dé su caloinecidn a 600°C, 1 - 1,3 ¢ de 5i0,, era por lo

tanto relativemente puro.



-NOTA-~
Descrita suficientemente la neturaleza del inven-
to, asi como la menera de realizarlo en la practica, de-
be hacerse conster que las disposlclones anteriormente
5. indicadas, son susceptibles de modificeciones de deta-
lle en cuanto no alteren su principlo fundsmental. Tam-
bién se hace constar que el invento corresponde a una
Solicitud de Patfente, bresentada en Austria, con fecha
7 de julio de 1971, bajo el mimero A 5872/71, acogiéndo-
10. se por lo tanto & los beneficios que conceden 1los Conve
nios Internacionales en vigor, siendo lo que constituye
la esencia del referido invento y por lo quwe se solicita
Petente de Invencidn por 20 afios en Espafia, sobre: PROCE
DIMIENTO PARA LA ELABORACION CONTINUA -DE SOLUCIONES ACUQ
15. SAS DILUIDAS DE FLUORURO DE ALUMINIO; caracterizéndose
por lo sigulente: '
18,~ Procedimiento para le elsboracion continua
de soluciones acuosge dllulidas de flueruro de aluminio,
con un contenido en aluminio de como méximo wn 1 % en pe
20. 80 y un contenido en silicofluoruro de aluminio y/o dei-
do silicofluorhidrico, especialmente de lejims madre pro
cedentes de la cristalizacidén de fluoruro de eluminio des
pués de una reaceidén de hidrdxido de aluminio con dcido
silicofluorhidrico; carascterizado porque estas soluciones
25. se alimenten en forma continua, o en porciones, a un oris

talizador de vacio, de trabajo continuo, del que'simulta-

neemente se extrae una cantided correspondlente de sus=-
pensidén de cristales, mantenidndose el cristalizador de
vacio a wna temperatura de 70 - 75°C y & une presién de

30. 0,3 - 0,4 atndeforae absolutas, con una conoentracidén de
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iones SiF, en la goluoién all{ contenids, de un 12 - 14%
en peso.
28,~ Procedimiento para la elaboracidén continua de
soluciones scuosas diluides de fluoruro de sluminio, tal
5e y como queds eustahcialmente descrito en la presente Memo
ria. '
Esta Memoria consta de 7 hojas, escritas a méquina

por una sola cara.

Madrid -6 JUL Rre
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