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NíEMORIA DESCRIPTIVA

p ara  s o l i c i t a r  PATENTE DE INVENCION por 20 anos

A nombre de KALI-CHEi,.IE AkTIENGESELLSCHAFT y SALINE 
LUDWIGSHALLE AG

en tid ad es  alemanas

e s ta b le c id a s  en Hans-^Bockler-Allee 20, 300 Hannover y 
7107 Bad Wimpfen a . Neckar, P o stfach  1Ó0, respec tivam en te ,
ambas en l a  R epública F ederal Alemana.

por: "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DISCONTINUA 0 CON 
TINUA DE CRIOLITA CRISTALINA, FACILÍTENTE FILTRABLE"

(Clase In te rn a c io n a l C01f)
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La p re se n te  in vención  se r e f ie r e  a un proce­
dim iento de r e a l iz a c ió n  d isc o n tin u a  y con tinua para  
l a  p re p a ra c ió n  de c r i o l i t a  s i n t é t i c a  a p a r t i r  de una 
so lu c ió n  acuosa concen trada  de f lu o ru ro  de alum inio ,

5 una so lu c ió n  acuosa de ácido f lu o rh íd r ic o  y una so lu ­
c ión  acuosa de una s a l  só d ica; con é l  se ob tiene  c r i o l i ­
t a  c r i s t a l i n a  con e levada densidad aparen te  y con p ro - 
po rc io n es m olares de NaF = AlF^ de 2 , 9 = 1 .  3 ,0  = 1 .
En e s p e c ia l  e l  p rocedim iento  continuo tie n e  grandes 

10 v e n ta ja s  f r e n te  a lo s  p roced im ien tos de p rep a rac ió n  
de c r i o l i t a  conocidos h a s ta  ah o ra .

La c r i o l i t a  es un producto  té c n ic o  y se ne­
c e s i ta  en grandes can tid ad es  en l a  in d u s t r ia  d e l a lu ­
m inio . La p rep arac ió n  en e sc a la  in d u s t r i a l  se r e a l i z a  

15 en l a  m ayoría de lo s  casos po r cargas en t r a b a jo  d is ­
co n tinuo . Los proced im ien tos con tinuos de p rep a rac ió n  
son menos conocidos y apenas encuen tran  a p lic a c ió n , 
porque en  e l lo s  l a  c r i o l i t a  t i e n e  con fre c u e n c ia  un 
g ran  d é f i c i t  de NaF con re la c ió n  a  l a  composición e s -  

20 te q u io m é tr ic a . T a les  p roductos son in d esea b le s  y no 
u t i l i z a b l e s  en l a  in d u s t r ia  d e l-a lu m in io .

Como es sabido se puede p re p a ra r  c r i o l i t a  
haciendo re a c c io n a r  una so lu c ió n  de f lu o ru ro  de a lu ­
minio a c id if ic a d a  con ácido  f lu o rh íd r ic o  con una so - 

25 lu c ió n  que contenga io n es  so d io , como por ejemplo una
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so lu c ió n  de c lo ru ro  áód ico . Sin embargo, e s te  p ro c ed i­
miento tie n e  d i fe r e n te s  in co n v en ie n te s . Así en un me­
dio ácido la  rea c c ió n  de form ación de l a  c r i o l i t a  no 
tra n s c u r re  c u a n tita tiv a m e n te . Además, en l a  rea c c ió n  

5 según e s te  procedim iento  se forman jun to  a l a  c r i o l i ­
t a  productos in d e se a b le s , por lo s  cu a les  l a  p ropor­
ción  m olar de NaF : AlF^ es i n f e r i o r  a l a  de l a  c r i o l i ­
t a  n a tu r a l .

Según e l  procedim iento de l a  Memoria de Pa­
lo te n te  alemana 1.110.616 se in te n tó  ya p re p a ra r  ur.

producto más s im ila r  a l a  c r i o l i t a  n a tu ra l  poniendo 
en contaoto  ín tim o en un pequeño espacio  de rea c c ió n , 
can tid ad es pequeñas de una so lu c ió n  de c lo ru ro  só d i­
co durante  un co rto  tiempo con una can tidad  pequeña 
de una so luc ión  de ácido a lum ín ico . A co n tinuac ión  
se e lim ina  enseguida de l pequeño espacio  de rea c c ió n  
l a  so luc ión  que con tiene  l a  c r i o l i t a  p re c ip i ta d a ,  y 
se m antiene en suspensión  con a g ita c ió n  co n stan te  du­
ra n te  por lo  menos una h o ra . Pero tam bién en e s te  ca - 

20 so se ob tiene  una c r i o l i t a  con una c o n s is te n c ia  g e la ­
t in o s a ,  cuya pureza aún no corresponde a lo s  r e q u is i  
to s  de l a  e l e c t r ó l i s i s  en masa fund ida  de l a lum in io .
La c r i o l i t a  t ie n e  prop iedades t ix o t r ó p ic e s  y es r e l a ­
tivam ente d i f í c i l  de f i l t r a r .  Por e l lo  e l  proceso de 

25 f i l t r a c i ó n  e s  muy d i f í c i l ,  re q u ie re  mucho tiem po y e s -
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t á  unido a  g ranáes g a s to s . Además e l  contenido de agua 
de lo s  productos t ix o tró p ic o s  e s  muy a l to ,  por lo  que 
hay que consumir una e n e rg ía  co n sid e rab le  p a ra  e l  p ro ­
ceso de secado . E llo  con tribuye a que l a  economía d e l 
proced im ien to  sea  fuertem en te  p e rju d ic a d a .

Según l a  Memoria de l a  P a ten te  su iza  508.554 
se propone un procedim iento  para  l a  p rep arac ió n  de 
c r i o l i t a  en e l  que, en un proced im ien to  con tinuo , en 
l a  p rim era  e ta p a  se hace re a c c io n a r  h id róx ido  de a lu ­
m inio con ácido  f lu o rh íd r ic o  a l  38 por c ien to  para  
form ar una so lu c ió n  de f lu o ru ro  de a lum in io . En u n a \ ' 

segunda e ta p a  de l a  re a c c ió n  se hace re a c c io n a r  é s ta  
con una m ezcla de una so lu c ió n  concen trada  de c lo ru re  
sódico y ácido f lu o rh íd r ic o  a l  54 por c ien to  y l a  c r io ­
l i t a  p re c ip i ta d a  se f i l t r a  continuam ente sobre un f i l ­
t r o  r o ta to r io .  Con e l lo  se o b tien e  c r i o l i t a  con apro­
ximadamente 1 ,45  p a r te s  en peso de NaF con 1 p a r te  
en peso de AlF^. S in embargo, puesto  que l a  so lu c ió n  
de A lFj y l a  m ezcla de NaCl/HF se m ezclan rápidam ente 
P ara  l a  rea c c ió n  de p re c ip i ta c ió n , l a  c r i o l i t a  p repa­
rad a  según e s te  procedim iento  t ie n e  tam bién p rop ieda­
des t ix o t r ó p ic a s ,  un elevado contenido de agua en e l  
producto húmedo d e l f i l t r o  y una densidad ap aren te  
b a ja . Debido a l a  t ix o t r o p ía ,  hay que consumir ig u a l­
mente una e n e rg ía  co n sid e rab le  p a ra  e l  proceso de se­
cado. - 4 -28.7.73



*"0
as- y

E l procedim iento  según l a  invención  para  
l a  p rep arac ió n  de una c r i o l i t a  fác ilm en te  f i l t r a b l e ,  
con una e levada densidad a p a re n te , por rea c c ió n  de 
ácido f lu o rh íd r ic o , una so lu c ió n  acuosa de f lu o ru ro  
de alum inio y una so luc ión  acuosa que contenga io ^  
nes sod io , a s í  como l a  separac ión  y e l  secado de l 
p re c ip ita d o  ob ten ido , se c a r a c te r iz a  porque en un 
r e a c to r  se dispone previam ente ácido  f lu o rh íd r ic o  a l  
10 a 60 p o r c ie n to , y se añaden le n ta  y simultaneamen 
t e ,  con un mezclado in te n so , una so lu c ió n  de f lu o ru ro  
de alum inio y una so luc ión  acuosa de una s a l  só d ica , 
t a l  como una so lu c ió n  de c lo ru ro  sódico o de s u lfa to  
sódico o m ezclas de ambas, manteniendo l a  p ropo rc ión  
atóm ica de Al : Na de 1 :3 , en una can tidad  t a l  que 
reaccione  todo e l  ácido f lu o r h íd r ic o ,  llev ánd ose  a ca­
bo l a  rea c c ió n  a una tem pera tu ra  e n tre  10 y 80SC.

Según e l  p re sen te  proced im ien to  l a  p rep a ra ­
c ión  de l a  c r i o l i t a  se r e a l i z a  en un medio de re a c ­
c ión  fuertem en te  ácido a v a lo re s  de pH e n tre  O y 1 .
La c r i o l i t a  a s í  ob ten ida  es muy s im i la r  en sus p ro ­
p iedades f í s i c a s  y quím icas a l a  c r i o l i t a  n a tu r a l .
E l que se pueda p re p a ra r  una c r i o l i t a  c a s i e s te q u io -  
m ó trica  en un medio de rea c c ió n  fuertem en te  ácido e s  
nuevo y no e ra  de e sp e ra r .

Es im portan te  p a ra  l a  r e a l iz a c ió n  d e l p ro ce-



dim iento e l  que se disponga e l  ác ido  f lu o rh íd r ic o  y 
que se in tro d u zcan  sim ultáneam ente l a  so lu c ió n  de 
f lu o ru ro  de alum inio  a s í  como l a  so lu c ió n  de l a  s a l  
sód ica! p o r ejem plo l a  so lu c ió n  de c lo ru ro  sódico o 

5 de s u lf a to  só d ico . P ara  e l lo  hay que c u id a r  de que se 
ten g a  un buen mezclado a fondo. C ualqu ier o tro  modo 
de a d ic ió n  con ju n ta  de lo s  t r e s  componentes conduce 
a  re s u lta d o s  y a p roductos no s a t i s f a c to r io s .  P re fe ­
rentem ente se emplea un ácido  f lu o rh íd r ic o  a l  15 a 

10 40 p o r c ie n to . La concen trac ión  de l a  so lu c ió n  de
f lu o ru ro  de alum inio  y de l a  so lu c ió n  de s a l  sód ica  
puede s e r  e le g id a  a v o lu n tad . La a d ic ió n  de l a  so lu c ió n  
de f lu o ru ro  de alum inio y de l a  so lu c ió n  de l a  s a l  só­
d ic a  t ie n e  que r e a l i z a r s e  de forma que l a  p ropo rc ión  

15 atóm ica de Al : Na sea de 1 : 3.
La rea c c ió n  se  l l e v a  a cabo a una tem peratu­

ra  e n tre  10 y 802c, p re f ir ié n d o s e  tem p era tu ras e n tre  
20 y 50^0. La a d ic ió n  de l a s  so lu c io n es  a l  ácido f lu o r ­
h íd ric o  no debe r e a l iz a r s e  demasiado ráp idam ente. La 

^0 in tro d u c c ió n  de l a s  so lu c io n es  puede l le v a r s e  a cabo
en un in te rv a lo  e n tre  10 y 100 m inutos, en g e n e ra l bas­
ta n  tiem pos de a d ic ió n  e n tre  15 y 45 m inutos.

Puede consegu irse  una m ejora d e l rendim ien­
to  s i  se añade l a  so lu c ió n  acuosa de l a  s a l  só d ica  en 

25 un exceso de 5 a  50%, p re fe ren tem en te  de 10 a  20%, r e -
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4̂
fe r id o  a l a  can tidad  e s te q u io m é tr ic a  necesaria*  E l ex­
ceso de so lu c ió n  de s a l  sód ica  puede aS ad irse  p o s te ­
rio rm en te . Los rend im ien tos de c r i o l i t a ,  re fe r id o  a l  
ácido f lu o rh íd r ic o  empleado, e s tá  e n tre  92,5 y 95%.

5 Es de una gran  im portanc ia  un buen mezclado
a fondo duran te  l a  in tro d u c c ió n  sim ultánea  de l a  so­
lu c ió n  de f lu o ru ro  de alum inio y de l a  so luc ión  de 
s a l  sód ica  en e l  ácido f lu o r h íd r ic o .  Como lo  m uestran 
lo s  ejem plos a d ju n to s , l a  densidad aparen te  de l a  

lo  c r i o l i t a  aumenta a l  aumentar l a  velocidad  de l a  a g i­
ta c ió n . Manteniendo condiciones de reacc ió n  fa v o ra ­
b le s  y un mezclado a fondo apropiado d e l medio de 
rea c c ió n  se pueden o b ten er densidades a p a re n te s  de l a  
c r i o l i t a  que se pueden co rrespo nder con mucha a p ro x i-  

15 mación a l a  densidad aparen te  de l a  c r i o l i t a  n a tu ra l
m olida. E l proceso de c r i s t a l i z a c ió n  se puede m ejorar 
aún más s i  se aSaden a l  ácido f lu o rh íd r ic o  a n te s  de 
l a  reacc ió n  c r i s t a l e s  que s irv a n  de núcleos de c r i s ­
ta l i z a c ió n ,  en forma de c r i o l i t a  c r i s t a l i n a  seca o 

20 en forma de una suspensión  de c r i o l i t a .
Las t r e s  v e n ta ja s  s o b re s a lie n te s  de l p roce­

dim iento según l a  invención  c o n s is ta n  en que, a causa 
de l a  buena c r i s ta l in id a d  de l a  c r i o l i t a ,  e l  proceso 
de f i l t r a c i ó n  se a c o r ta  a una décima p a rte  h a s ta  una 

25 vigésim a p a rte  de lo s  tiem pos de f i l t r a c i ó n  u su a les
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s in  e s te  r e q u is i to ,  en que a causa de l a s  prop iedades 
no t ix o tr ó p ic a s  de l a  c r i o l i t a ,  e l  contenido de agua 
d e l producto  húmedo d e l f i l t r o  e s  só lo  de un te r c io  
a un cuarto  de lo s  v a lo re s  u su a le s  de o tra  form a, y 

5 - en que l a s  densidades a p a re n te s  d e l producto secado
a 1203C e s tá n , según l a s  cond iciones de rea c c ió n , en­
t r e  900 y 1.300 g / l .  P or e l  c o n tra r io , con lo s  p roce­
d im ien tos u su a le s  conocidos se ob tiene  por r e g la  gene­
r a l  una c r i o l i t a  d if íc i lm e n te  f i l t r a b i e ,  que en e s ta -  

10 do húmedo de l f i l t r o  t ie n e  un elevado contenido de
agua, y que después d e l secado t ie n e  densidades aparen­
t e s  de só lo  450 a  600 g / l .

Además, l a  c r i o l i t a  p reparada  según a l  p ro ­
cedim iento de l a  invención  y secada a 120^0 t ie n e  una 

15 pu reza  de 98,5 a 99,5%* E l contenido de agua de l a
misma es p o r r e g la  g en e ra l só lo  de 0 ,5  a 1,2%. E l aná­
l i s i s  de Na, Al y F in d ic a  v a lo re s  c a s i te ó r ic o s ;  l a  
p ropo rc ión  m olar de NaF : AlF^ e s tá  e n tra  2 ,95 :1  y 
3 :1 .

20 Una forma v e n ta jo sa  de re a l iz a c ió n  d e l p ro­
cedim iento c o n s is te  en que se r e a l i z a  l a  fo rm ulación  
de c r i o l i t a  p o r e l  procedim iento  según l a  invención , 
después de l a  sedim entación de l producto  c r i s ta l iz a d o  
se s ifo n a  e l  m a te r ia l  que sobrenada, se aSade ácido  

25 f lu o rh íd r ic o  de nueva a p o rta c ió n  y luego se hace re a c -
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c io n a r  é s te  de nuevo por a d ic ió n  sim ultánea  de una so­
lu c ió n  de f lu o ru ro  de alum inio y de una so lu c ió n  de 
s a l  sódica* La s ifo n ac ió n  de l a  so lu c ió n  de reacc ió n  
no p re se n ta  ninguna d i f ic u l ta d  y se r e a l i z a  s in  p é rd i-  

5 das de c r i o l i t a ,  puesto  que l a  c r i o l i t a  ob ten ida  es
de una buena c r i s ta l in id a d  y por lo  ta n to  se sedim enta 
rá p id a  y c u an tita tiv a m e n te  en e l  fondo d e l r e a c to r .  
Según e s te  proced im ien to  se ob tien e  en ú ltim o térm ino 
una c r i o l i t a  in c o lo ra  y c r i s t a l i n a  con buen rendim ien- 

10 t o ,  que t ie n e  s o b re s a lie n te s  p rop iedades de f i l t r a c i ó n ,  
poca agua en e l  producto húmedo d e l f i l t r o  y una e le ­
vada densidad ap aren te  después d e l secado.

E l p re sen te  procedim iento  se  puede l l e v a r  a 
cabo tam bién de una forma co n tin u a . En e l  caso más 

15 s e n c i l lo  se puede consegu ir e s to  empleando dos re a c to ­
r e s .  Entonces es im portante  só lo  que en e l  r e a c to r  I  
se disponga ácido f lu o rh íd r ic o  y que l a  rea c c ió n  se 
conduzca de forma que a l  r e a c to r  I I  lleg u e  una mezcla 
de reacc ió n  en l a  que e x is te  ácido  f lu o rh íd r ic o  l i b r e ,  

20 que se transfo rm a luego en c r i o l i t a  en e l  re a o to r  I I  
por l a  in tro d u c c ió n  sim ultánea  de l a  so lu c ió n  de 
f lu o ru ro  de alum inio y de l a  so lu c ió n  de l a  s a l  só d i­
ca, manteniendo l a  p roporción  atóm ica de Al : Na de 
1 : 3. En lu g a r  d e l r e a c to r  I I  se pueden em plear tam- 

25 b ién  v a rio s  r e a c to re s , que por ejemplo e s tá n  co necta-
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dos en cascada uno d e trá s  de o tro , y e fe c tu a r  g ra d u a l­
mente l a  a d ic ió n  sim ultánea  de l a  so lu c ió n  de f lu o ru ro  
de al.uminio y de l a  so lu c ió n  de l a  s a l  só d ica  a l  á c i ­
do f lu o r h íd r ic o .  Esto e s  v en ta jo so  sobre todo cuando 

5 * l a  rea c c ió n  se r e a l i z a  de forma que l a  mezcla de re a c ­
ción  que sa le  de l r e a c to r  I  con tiene  aún una gran  can­
t id a d  de ácido f lu o rh íd r ic o  l i b r e .

La p re se n c ia  de ácido f lu o rh íd r ic o  l i b r e  en 
l a  mezcla de re a c c ió n  que sa le  d e l r e a c to r  I  se pue- 

10 de lo g ra r  in tro d u c ien d o  en e l  ácido  f lu o rh íd r ic o  d i s ­
puesto  previam ente en e l  r e a c to r ,  sim ultáneam ente 
con l a  so lu c ió n  de f lu o ru ro  de alum inio y con l a  so­
lu c ió n  de l a  s a l  só d ica , ácido  f lu o rh íd r ic o  en t a l  
can tidad  que e l  f lu o ru ro  de h idrógeno, r e fe r id o  a . l a  

15 can tidad  n e c e s a r ia  p a ra  l a  form ación de c r i o l i t a ,  e s ­
te  p re sen te  en exceso .

E l proced im ien to  según l a  invención  para  
l a  p re p a ra c ió n  con tinua  de c r i o l i t a  c r i s t a l i n a ,  b ien  
f i l t r a b l e  y con e levad a  densidad a p a re n te , se c a ra c -  

20 t e r i z a  en tonces porque l a  re a c c ió n  se r e a l i z a  con un 
mezclado a fondo in te n so  en po r lo  menos dos re a c to ­
r e s  conectados uno d e tr á s  de o t ro ,  a  una tem p era tu ra  
e n tre  10 y 80SC,y, cuando se emplean dos re a c to re s ,

en e l  r e a c to r  I  se dispone previam ente á c i -  
25 do f lu o rh íd r ic o  a l  10 a 60 por c ie n to ,
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a con tinuac ión , en e l  r e a c to r  I ,  se mezclan 
y se hacen re a c c io n a r  de una forma c o n ti­
nua y sim ultánea  so lu c io n es  acuosas concen­
tr a d a s  de f lu o ru ro  de a lum inio , de una s a l  

5 sód ica  y de ácido f lu o r h íd r ic o ,  regulando
l a  a p o rta c ió n  de lo s  d iv e rso s  componentes 
de forma que en la  mezcla de reacc ió n  e x is ta  
una p ropo rc ión  atóm ica de Al : Na = 1 : 3 
y que e l  f lu o ru ro  de hidrógeno e s tá  en exce- 

10 so en re la c ió n  con l a  can tidad  de f lú o r  ne­
c e s a r ia  para  l a  p rep arac ió n  de l a  c r i o l i t a ,

e l  producto p re -reacc io n ad o  se tra n sp o rta -  
continuam ente a,l r e a c to r  I I ,  se añade de una 
forma con tinua so lu c ió n  de f lu o ru ro  de a lu -  

15 minio y so lu c ió n  de una s a l  só d ica , mante­
niendo l a  p ropo rc ión  atóm ica de Al : Na de 
1 : 3, en una can tidad  t a l  que jun to  con e l  

- HF p re sen te  en exceso se mantenga l a  propor­
c ión  atóm ica de Al : Na : F de 1 : 3 : 6,

20
l a  suspensión  de c r i o l i t a  formada se saca de l 
r e a c to r  I I  en l a  misma medida en que se in ­
trodu cen  lo s  componentes de l a  re a c c ió n ,

y l a  c r i o l i t a  se separa  de una forma continua 
25 de l a s  aguas madres y se seca .
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P re fe rib le m e n te  se emplea en  e l  r e a c to r  I  
un exceso de ácido  f lu o rh íd r ic o  d e l 100 por c ie n , 
r e fe r id o  a l a  can tid ad  de f lú o r  n e c e sa r ia  para  l a  p re ­
p a rac ió n  de l a  c r i o l i t a ;  s in  embargo, e l  proced im ien- 

^ to  puede i le v a r s e  a cabo tam bién con un exceso mayor 
o menor de ácido  f lu o r h íd r ic o .  E l l ím ite  i n f e r i o r  e s ­
t á  en un exceso de HF de un 10% aproximadamente.

Se pueden lo g ra r  un acondicionam iento y un 
aumento d e l rendim iento  s i  en e l  ú ltim o r e a c to r  se 

10 añade un exceso de l a  so lu c ió n  de l a  s a l  só d ica  de 5 

a 50 po r c ie n to  en peso , r e fe r id o  a l a  can tidad  nece­
s a r ia  p a ra  l a  p rep a rac ió n  de l a  c r i o l i t a .  En g e n e ra l 
se o b tien en  buenos re s u lta d o s  con 10 a 20 p o r c ie n to  
en peso . Según una forma de t r a b a jo  p re fe r id a ,  l a  can- 

-*-5 tid a d  en exceso de so lu c ió n  de l a  s a l  só d ica  se aña­
de de una forma con tin u a  en un r e c ip ie n te  de re a c ­
c ió n  a p a r te .  En todos lo s  r e c ip ie n te s  de rea c c ió n  t i e ­
ne lu g a r  l a  rea c c ió n  b a jo  un mezclado in te n s o .

E l rendim iento  de c r i o l i t a ,  r e fe r id o  a  l a  
20 can tidad  empleada de ácido  f lu o r h íd r ic o ,  e s tá  en tonces 

e n tre  92,5 y 95%.
Como so lu c io n es  de s a l  só d ica  se emplean 

tam bién so lu c io n es  sa tu ra d a s  de c lo ru ro  sódico  o de 
s u lfa to  só d ico . Las so lu c io n es  de f lu o ru ro  de alum inio 

25 se emplean sobre todo en forma de so lu c io n es  sobrasa
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tu ra d a s . Como ácido  f lu o rh íd r ic o  pueden s e r v i r  so lu ­
c iones acuosas a l  10 a 60 por c ie n to , en e s p e c ia l  a l  
40 a 50 po r c ie n to .

La a d ic ió n  de l a s  so lu c io n es  no debe r e a l i -  
 ̂ za rse  demasiado ráp idam ente. E l paso de l a s  so lu c io ­

nes en un caudal d e l orden de magnitud d e l volumen de 
un re a c to r  puede e fe c tu a rse  en un p lazo  de 10 a 100 

m inutos, y 'e n  l a  m ayoría de lo s  casos son s u f ic ie n te s  
tiem pos de 15 a 45 m inutos. Para  e l lo  se reg u lan  l a s  

10 tem p era tu ras p re fe ren tem en te  e n tre  30 y 50SC.
El procedim iento  continuo tie n e  f re n te  a l  

d isco n tin u o  l a  v e n ta ja  de que l a  c r i o l i t a  ob ten ida  
t ie n e  una m ejora a d ic io n a l de sus p rop iedades f í s i c a s .  
E l producto b ien  c r i s ta l iz a d o  t ie n e  después de l a  

15 c e n trifu g a c ió n  un contenido de agua de 4 a 6%. Después 
de l secado a 120^0 l a  densidad ap aren te  e s tá ,  depen­
diendo de l a s  cond iciones de re a c c ió n , e n tre  1200 y 
1600 g / l .  E l grado de pureza de t a l  producto es de 98 
a 99%, e l  contenido de agua e s  de 1 ,0  a  1,5%; l a  p ro - 

20 porc ión  m olar de NaF : AlF^ e s tá  e n tre  2 ,9  : 1 y

Los s ig u ie n te s  ejem plos i l u s t r a n  la. inven­
c ión , s in  l i m i t a r l a .  Por lo s  ejem plos com parativos 
in c lu id o s  además se dem uestra que c u a lq u ie r  d esv iac ió n  

25 de la  r e a l iz a c ió n  d e l procedim iento según l a  in ven -
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c ió n  conduce a una p é rd id a  de l a s  propiedades fa v o ra ­
b le s  de l a  c r i o l i t a  p rep arad a .

Ejemplo 1

$ En un r e a c to r  de p o lip ro p ile n o  dotado de
a g ita c ió n  se d isp u s ie ro n  150 g de ácido f lu o rh íd r ic o  
a l  40 po r c ie n to  y 270 mi de agua, y se calentaron 'a*^ 
30&C. Seguidamente se añad ie ro n , en un tiempo de 60 - ' 
m inutos, 740 mi de una so lu c ió n  de AlF^ que con ten ían  

10 84 g de AlF^, y 600 mi de una so lu c ió n  de NaCl que
con ten ían  201 g de NaCl (15% de exceso, r e fe r id o  a l a  
can tidad  e s te q u io m ó tr ic a ) , de modo t a l  que l a  p ropo r­
c ión  m olar de Na : Al de l a s  so lu c io n es  añad idas fu e ­
se ig u a l a 3 ,4 5 . La mezcla de re a c c ió n  se a g itó  m ten- 

15 t r a s  ta n to  de un modo in te n so  con un a g ita d o r  de pa­
l e t a s  (velocidad  de a g ita c ió n  200 revolU ciones/óninu- 
t o ) .  Terminada l a  a d ic ió n  de l a s  so lu c io n es  se f i l ­
t r ó  con succión  en e l  vacío de una trom pa de agua so­
bre  un f i l t r o  de succ ión  (diám etro d e l f i l t r o  11 cm) 

20 y se lavó  con 400 mi de agua. P ara  l a  f i l t r a c i ó n  y e l
lavado con agua fu e ro n  n e c e sa r io s  4 m inutos en t o t a l .  
Después se som etió e l  producto a l  vacío de l a  trompa 
de agua duran te  5 m inutos más y fina lm en te  se- secó a 
1203C h a s ta  peso c o n s ta n te . La c r i o l i t a  húmeda d e l 

25 f i l t r o  e ra  de c o lo r  blanco puro , c r i s t a l i n a  y co n te -
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5

dim iento de c r i o l i t a  fu s  de 92,5% re fe r id o  a l  HF em­
p leado . La c r i o l i t a  seca o ra  finam ente c r i s ta l in a ?  
te n ía  una pureza  de 99% y p re sen ta b a  una densidad apa* 
re n te  de 860 g / l .

Ejemplo com parativo 1

En un r e a c to r  de p o lip ro p ile n o  dotado de 
a g ita c ió n  se h ic ie ro n  re a c c io n a r  150 g de HF a l  40 

10 por c ien to  con 270 mi de agua y 600 mi de so lu c ió n  de 
NaCl que con ten ían  201 g de NaCl (15% de exceso , r e ­
fe r id o  a l a  can tidad  t e ó r i c a ) .  A 30^0 se añad ieron  
con a g ita c ió n  (ag ita d o r de p a le ta s ,  200 r e v o lu c io n e s / 
m inuto) 740 mi de una so lu c ió n  de AlF^, que conten ían  

15 1 mol de A lF y  en un período  de 30 m inutos, y se con­
tin u ó  l a  a g ita c ió n  duran te  1 ho ra . Luego se f i l t r ó ,  
se lavó  con 400 mi de agua y se secó a 120^0 .

P ara  l a  f i l t r a c i ó n  y e l  lavado con agua se 
n e c e s ita ro n  55 m inutos. La c r i o l i t a  húmeda d e l f i l -  

20 t r o  e ra  t ix o tr ó p ic a  y te n ía  un contenido de agua de 
44,8%. Después d e l secado se obtuvo una c r i o l i t a  en 
forma de polvo , con un rendim iento  de 90,2% y una 
pureza de 95,5%. La densidad ap aren te  fué  de 495 g / l .

Ejemplo com parativo 2 
25
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En un r e a c to r  con un a g ita d o r  m ú ltip le  de 
2 l i t r o s  de capacidad se p reparó  e l  llamado "ácido 
c r i o l í t i c o "  (H^AlFg) a p a r t i r  de 750 mi de so lu c ió n  
de A lFj (con 1 mol de AlF^) y de 150 g de ácido 

5 f lu o rh íd r ic o  a l  40 por c ie n to . Al "ácido c r i o l í t i c o "  
se añad ieron  con a g ita c ió n  y en un período de 15 mi­
n u to s  (a g ita d o r  de p a le ta s ,  200 rev o luc io nes/m inu to ) 
a  303C 627 mi de so lu c ió n  de NaCl, que co n ten ían  201 
g de NaCl (15% de ex ceso ). Luego se continuó l a  a g i -  

10 ta c ió n  du ran te  1 ho ra , se f i l t r ó ,  se lavó  con agua y 
se secó a 120^0 .

P ara  l a  f i l t r a c i ó n  y e l  lavado con agua fu e ­
ron  n e c e sa r io s  19 m inutos. La c r i o l i t a  húmeda d e l 
f i l t r o  te n ía  un contenido de agua de 41,4%. E l r e n d ir  

15 miento fue de 90% re fe r id o  a l  HF empleado. Después
de l secado a 120SQ se obtuvo c r i o l i t a  con una pureza 
de 94,5 po r c ie n to  y una densidad ap aren te  de 570 
g / l .

2Q Ejemplo 2

En un r e a c to r  de p o lip ro p ile n o  dotado de 
a g i ta c ió n  se d isp u s ie ro n  previam ente 150 g de acido 
f lu o rh íd r ic o  a l  40 po r c ie n to  y 270 mi de agua y se 
c a le n ta ro n  a 30SC. A con tin u ac ió n  se añad ieron  en un 

25 período  de 60 m inutos 780 mi de una so lu c ió n  de AlF^,
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qu.e con ten ían  84 g de AlF^, y 783 mi de una . so lu c ió n  
de NaCl, que con ten ían  263 g de NaCl (50% de exceso , 
re fe r id o  a l a  can tidad  e s te q u ió m é tr ic a ) , de forma 
que la  p ropo rc ión  m olar de Na:Al de l a s  so lu c io n es  

5 añad idas fuese  ig u a l a 3* E l exceso de so lu c ió n  de
NaCl se añadió a con tin u ac ió n  en un período de 30 mi­
n u to s . Después se mantuvo l a  a g ita c ió n  duran te  o tro s  
30 m inutos más. Como a g ita d o r  se empleó un tu rboag i-- 
ta d o r ; l a  ve loc idad  de a g ita c ió n  fue de 400 re v o lu -  

10 c lones/m inu to .
La mezcla de reacc ió n  se f i l t r ó  como en e l  

ejemplo 1 , se lavó y se secó a 120SC. P ara  l a  f i l t r a  
c ión  y e l  lavado con agua fueron  n e c e sa r io s  3 minu­
to s .  El producto húmedo d e l f i l t r o  e ra  c r i s t a l in o  y 

15 co n ten ía  12,1% de agua. Después d e l secado se obtuvo 
c r i o l i t a  con un rendim iento de 94,3%, re fe r id o  a l  HF 
empleado. La c r i o l i t a  e ra  c r i s t a l i n a ,  te n ía  una pu­
reza  de 99% y p re sen tab a  una densidad ap aren te  de 
1100 g / l .

20 Ejemplo 3

150 g de ácido f lu o rh íd r ic o  a l  40%, que se 
d ilu y e ro n  con 270 mi de agua, se h ic ie ro n  re a c c io n a r  
con 750 mi de una so lu c ió n  de AlF^ (con 1 mol de 

25 AlF^) y con 572 mi de una so lu c ió n  de NaCl, que con-
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te n ía n  184 g de NaCl (5% de exceso, re fe r id o  a  l a  
can tid ad  e s te q u io m é tr ic a ) , de un modo análogo a l  
d e l ejemplo 1 . La a d ic ió n  de l a s  so lu c io n es  de AlF^ 
y de NaCl se r e a l iz ó  en un período  de 30 m inutos,

5 con una p ropo rc ión  m olar de Na!Al de 3. HL exceso de 
so lu c ió n  de NaCl se añadió en o tro s  10 m inutos a d i­
c io n a le s . Luego se mantuvo l a  a g i ta c ió n  du ran te  15 -
m inutos (a g ita d o r  de p a le ta s ,  200 rev o luc io nes/m inn - 
to )  y se paró l a  a g ita c ió n . Al cabo de 5-10 m inutos 

10 se hab ía  sedim entado c u an tita tiv a m e n te  l a  c r i o l i t a  ' 
c r i s t a l i n a  en e l  fondo d e l r e a c to r .  Entonces se s i -  
fonaron  unos 3 /4  de l a  so lu c ió n  de reacc ió n  y a l a  
m ezcla de re a c c ió n  que quedaba en e l  r e a c to r  se aña­
d ie ro n  150 g de ácido f lu o rh íd r ic o  a l  40 po r c ie n to  

15 de nueva a p o r ta c ió n . Sobre e l lo  se añad ieron  con a g i­
ta c ió n  750 mi de una so lu c ió n  de AlF^ (con 1 mol de 
AlF^) y 627 mi de una so lu c ió n  de NaCl, que con ten ían  
201 g de NaCl (15% de ex ceso ), en un período de 30 
m inutos. La p ropo rc ión  m olar de Na!Al de l a s  so lu c io ­

no n es añad idas e ra  exactam ente 3, y e l  exceso de so lu ­
c ió n  de NaCl se añadió después en un período de 15 mi­
n u to s . La rea c c ió n  se l le v ó  a  cabo a 30^0, p a ra  lo  
cu a l se a g itó  a  200 rev o lu c io n es/m in u to . Después de 
l a  a d ic ió n  de to d as  l a s  so lu c io n es  se mantuvo l a  a.gi- 

25 ta c ió n  durance 15 m inutos, se f i l t r ó ,  se lavó y se s e -
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có a 120^0 . P ara  l a  f i l t r a c i ó n  y e l  lavado con agua 
fu ero n  n e c e sa rio s  3 m inutos. La c r i o l i t a  húmeda d e l 
f i l t r o  e ra  c r i s t a l i n a  y co n ten ía  9,6% de agua* Des­
pués de l secado se obtuvo c r i o l i t a  con un rendim iento  

5 de 94 p o r c ie n to , r e fe r id o  a l  HF empleado. La c r i o l i ­
t a  seca e ra  c r i s t a l i n a ,  p re sen tab a  una pureza de 99,1% 
y te n ía  una densidad aparen te  de 1130 g / l -

Ejemplo 4

10 La p rep a rac ió n  de l a  c r i o l i t a  se l le v ó  a c a ­
bo como se ha d e s c r i to  en e l  ejemplo 3* Sin embargo-, 
e l  ácido f lu o rh íd r ic o  d isp u esto  previam ente no se ca­
le n tó  a 30se, sino  que después de l a  d ilu c ió n  con 
agua te n ía  una tem pera tu ra  de 25BC. Durante l a  re a c -  

3-5 c ión  l a  tem pera tu ra  subió a 33BC. La c r i o l i t a  p re p a ra ­
da te n ía  l a s  mismas prop iedades que l a  d e s c r i ta  en e l  
ejemplo 3. La f i l t r a c i ó n  y e l  lavado con agua pudieron 
r e a l iz a r s e  en 4 m inutos. El contenido de agua d e l p ro ­
ducto húmedo d e l f i l t r o  fuá de 10,1%. E l rendim iento  

^  de c r i o l i t a  seca fue de 92,5%, re fe r id o  a l  HF emplea­
do, con una pureza de 98,9%. Como densidad aparen te  
se ca lcu ló  una de 1095 g / l .

Ejemplo 5

25 La p rep a rac ió n  de l a  c r i o l i t a  se l le v ó  a
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cabo como se ha d e s c r i to  en e l  ejem plo 3- S in embar­
go, e l  ácido  f lu o rh íd r ic o  a l  40 po r c ien to  d isp u esto  
previam ente no se d iluyó  con agua* En e s te  caso se 
obtuvo c r i o l i t a  con un rendim iento  de 94,5%, r e f e r í -  

5 do a l  HF empleado, y de una pu reza  de 99,5%* Para l a  
f i l t r a c i ó n  y e l  lavado con agua fueron  n e c e sa rio s  3 
m inutos en to ta l*  E l contenido de agua <3el producto 
húmedo d e l f i l t r o  fue de 1 2 , 7% y l a  densidad ap aren te  
de 950 g / l .

10 Ejemplos 6 a  9

La p rep a rac ió n  de l a  c r i o l i t a  se r e a l iz ó  
como se ha d e s c r i to  en e l  ejem plo 3* En lu g a r  d e l 
a g ita d o r  de p a le ta s  se empleó un tu rb o a g ita d o r . La

15 re a c c ió n  se l le v ó  a cabo con v e lo c id ad es  de a g i t a ­
ción  de 100  rev o lu c io n es/m in u to , 200 rev o lu c io n es /m i- 
n u to , 300 rev o luc io nes/m inu to  y 400 rev o lu c io n es/m i­
n u to . Los re s u lta d o s  ob ten idos en  t a l e s  casos se ex­
ponen en l a  s ig u ie n te  Tabla*

20

25
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NS Velocidad de ,agitg, c ion  "* (rev/m in)

Rendimien­to  de c r i <3 l i t a  *" 
(%)

C onteni­do de agua de l p ro ­ducto hú medo d e l  f i l t r o  (%)

D ensi­dad
aparen  te  *" 
( g / l )

F i l t r a ­ción  4 lavado con agua (min)

Pureza (conte­n ido  de c r i o l i ­
t a  %)

6 100 9 2 ,6 26,5 560 3 99,0
7 200 93,2 15,5 830 3 99,4
8 300 9 2 ,8 12,7 990 3 99,5
9 400 93,5 9,8 1150 3 99,3

Ejemplo 10

En un r e a c to r  de p o lip ro p ile n o  dotado de 
a g ita c ió n  se d isp u s ie ro n  previam ente 150 g de ácido 

15 f lu o rh íd r ic o  a l  40 por c ie n to . A co n tinuac ión  se aña­
d iero n  en un período de 33 m inutos 690 mi de una so­
lu c ió n  de AlF^, que con ten ían  84 g de AlF^, y 614 mi 
de una so lu c ió n  de NaCl, que con ten ían  201 g de NaCl 
(15% de exceso, r e fe r id o  a l a  can tidad  e s te q u io m é tr i-  

^0 c a ) . La tem pera tu ra  de rea c c ió n  se reg u ló  a 30^0. E l 
mezclado a fondo se r e a l iz ó  con un a g ita d o r  de p a le ­
t a s  (200 rev /m in ). E l tra ta m ie n to  se e fec tuó  como en 
e l  ejemplo 1. E l contenido de agua de l a  c r i o l i t a  hú­
meda d e l f i l t r o  fue de 14)4% en peso . Después de l se 

2 $ cado e l  rendim iento  de c r i o l i t a  fue de 9 4 , 5%>, r e f e r í
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do a l  HF empleado. La c r i o l i t a  e ra  finam ente c r i s t a l i ­
na, te n ía  una pureza  de 99,5% y p re sen tab a  una d e n s i­
dad ap aren te  de 900 g / l .

5

10

15

Ejemplo com parativo 10

A d ife re n c ia  d e l ejem plo 10 se mezcló e l  
ácido  f lu o rh íd r ic o  con l a  so lu c ió n  de NaCl y a c o n ti­
nuación  se añadió  l a  so lu c ió n  de AlF^ en un pe río d íc* "  
de 33 m inutos. La tem p era tu ra  de reacc io n ase  reguló*" 
a 302(3. Después de un tiempo de rea c c ió n  u l t e r i o r  de 
una hora se f i l t r ó ,  se lavó  con 400 mi de agua y se 
secó a 1202C. La c r i o l i t a  húmeda d e l f i l t r o  e ra  t i x o -  
t r ó p ic a  y co n te n ía  40,8% de agua; para  l a  f i l t r a c i ó n ,  
y e l  lavado con agua fueron  n e c e sa r io s  35 m inutos* 
Despuest-del secado se obtuvo c r i o l i t a  en forma de p o l­
vo con un rendim iento  de 92,8 por c ie n to . La c r i o l i t a  
te n ía  una pureza, de 96,3% y l a  densidad ap aren te  fue 
de 535 g / l .

Ejemplo 11

20 150 g de ácido  f lu o rh íd r ic o  a l  40 por c ie n ­
to  se d ilu y e ro n  con 270 mi de agua y se d isp u s ie ro n  
previam ente en un r e a c to r  de p o lip ro p ile n o  dotado de 
a g ita c ió n . A co n tin u ac ió n  se añad ieron  en un período  
de 30 m inutos a una tem pera tu ra  de rea c c ió n  de 302C, 

25 750 mi de una so lu c ió n  de AlF^, que con ten ían  84 g
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415556
de AlF^, y 740 mi de una solu.oión áe Na2 S0^, que con­
te n ía n  223 g de NagSO^ (5% de exceso , re fe r id o  a l a  
can tidad  e s te q u io m é tr ic a ) , de forma que l a  p roporción  
m olar de Na:Al de l a s  so lu c io n es añad idas e ra  ig u a l 

5 a 3 . E l exceso de so luc ión  de NagSO^ se in tro d u jo  du­
ra n te  o tro s  15 m inutos a d ic io n a le s  y después se c o n ti­
nuó l a  a g ita c ió n  durante  15 m inutos. Como a g ita d o r  se 
empleó un a g ita d o r  de p a le ta s ,  cuya velocidad  de ag í 
ta c ió n  e ra  de 200 rev /m in .

10 Después de re a liz a d a  l a  rea c c ió n  se detuvo
e l  a g ita d o r , con lo  que l a  c r i o l i t a  se sedim entó r á ­
p id a  y c u an tita tiv a m e n te  en e l  fondo d e l rea c to r..E n r-  
to n ces  se s ifo n a ro n  3 /4  de l a  so lu c ió n  de re a c c ió n .
A l a  m ezcla de rea c c ió n  que quedaba en e l  r e a c to r  se 
añad ieron  de nuevo 150 g de ácido  f lu o rh íd r ic o  a l  40 
po r c ie n to , y se h ic ie ro n  re a c c io n a r  con 750 mi de so­
lu c ió n  de AlF^ (con 1 mol de AlF^) y 790 mi de so lu ­
ción  de NagSO/}. (con 244 g de NagSO^ = 15% de exceso, 
r e fe r id o  a l a  can tidad  e s te q u io m é tric a )  en l a s  mismas 

20 condiciones de rea c c ió n  d e s c r i ta s  a n te rio rm e n te .
Después de l a  a d ic ió n  de to d as  l a s  so lu c io ­

nes se mantuvo l a  a g ita c ió n  durante  15 m inutos, se 
f i l t r ó ,  se lavó y se secó a 120SC.

P ara  l a  f i l t r a c i ó n  y e l  lavado con agua 
25 (condic iones de f i l t r a c i ó n  según e l  ejemplo 1) fueron
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n e c e sa r io s  3 m inutos en t o t a l .  E l producto húmedo d e l 
f i l t r o  e ra  c r i s t a l i n o  y co n ten ía  8,4% de agua* Des­
pués d e l secado se obtuvo c r i o l i t a  con un rendim ien­
to  de 95)1 p o r c ie n to , re fe r id o  a l  HF empleado. La 

5 c r i o l i t a  era. c r i s t a l i n a ,  p re sen ta b a  una pureza de 
99,5?° y te n ía  una densidad ap aren te  de 1275 g / l .

Ejemplo 12

E l d ib u jo  ad jun to  m uestra una forma v e n ta d ­
lo  jo sa  de r e a l iz a c ió n  d e l proced im ien to  con tinuo , e n -  

l a  que lo s  r e a c to re s  e s tá n  ordenados en forma de cas­
cada, aunque son p o s ib le s  o tra s  formas de r e a l i z a ­
c ió n .

E l d is p o s it iv o  mostrado c o n s is te  en t r e s  
15 re a c to re s ,  R I ,  R I I  y R I I I ,  conectados p o r medio de 

reb o sad ero s , estando  dotados to dos lo s  r e a c to re s  con 
d is p o s it iv o  de a g i ta c ió n . E l r e a c to r  R I  e s tá  p ro v is ­
to  además de conducciones de a lim en tac ió n  para  ácido 
f lu o rh íd r ic o  y p a ra  so lu c io n es  de f lu o ru ro  de a lum i- 

20 n io  y de c lo ru ro  só d ico . Los r e a c to re s  R I I  y R I I I
t ie n e n  l a s  c o rre sp o n d ie n tes  conducciones de a lim en ta ­
c ión  p a ra  l a s  so lu c io n es  de AlF^ y de NaCl o só lo  pa­
r a  l a  so lu c ió n  de NaCl. E l d is p o s it iv o  de rebosadero  
d e l r e a c to r  R I I I  conduce a l a  c e n tr ífu g a .

25 Al p r in c ip io  de l a  re a c c ió n  se d isp u s ie ro n
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en e l  r e a c to r  I  300 g de ácido  f lu o rh íd r ic o  a l  20 
por c ie n to  en peso (3 moles de HF) y a una. tem pera­
tu ra  de 303C en un período de 30 m inutos se h ic ie ro n  
re a c c io n a r  con 750 mi de una so lu c ió n  acuosa de 
f lu o ru ro  de alum inio (1 mol de A lF^), 575 mi de una 
so luc ión  de c lo ru ro  só d ico , que con ten ían  175 ,5  g 
de NaCl (3 moles de NaCl), y 150 g de ácido f lu o r h í ­
d rico  a l  40 po r c ien to  en peso (3 moles de HF). Para 
e l lo  se a g itó  in tensam ente l a  m ezcla de reacc ió n  con 
un tu rb o a g ita d o r . En l a  mezcla de rea c c ió n  l a  p ropor­
c ión  atóm ica de Al : Na e ra  de 1 : 3 y e l  HF e s ta b a  
en un exceso de 100%, re fe r id o  a l a  can tidad  necesa­
r i a  para  l a  form ación de l a  c r i o l i t a .

P ara  l a  re a l iz a c ió n  con tinua  d e l p ro ced i­
m iento, en e s ta  so lu c ió n  se in tro d u je ro n  luego por 
hora y en forma sim ultánea  1500 mi de so luc ión  acuosa 
de f lu o ru ro  de alum inio (2 moles de A lF^), 600 g de 
ácido  f lu o rh íd r ic o  a l  40 po r c ien to  en peso (12 mo­
l e s  de HF) y 1146 mi de so lu c ió n  de c lo ru ro  sódico 
con 351 g de NaCl (6 moles de NaCl), de forma que l a  
p ropo rc ión  m olar de A lFj : H F N a C l  e ra  de 1 : 6 : 3 . 
En l a  mezcla de rea c c ió n  formada l a  p ropo rc ión  a tó ­
mica de Al : Na e ra  de 1 : 3 y e l  HF e s ta b a  en un ex­
ceso de 100%, re fe r id o  a l a  can tidad  n e c e sa r ia  para  
l a  form ación de l a  c r i o l i t a .
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Con e l  comienzo de l a  a d ic ió n  co n tin u a  de 
l a s  so lu c io n es  l a  mezcla de rea c c ió n  fue tra n sp o rta d a  
d e l r e a c to r  I  a l  r e a c to r  I I  en  l a  misma medida en 
que se in tro d u c ía n  lo s  componentes de l a  rea c c ió n . 
Sim ultáneam ente, en e l  r e a c to r  I I  se d o s if ic a ro n  por 
hora y en forma, con tinua  1500 mi de so lu c ió n  de f lu o ­
ru ro  de alum inio y 1146 mi de so lu c ió n  de c lo ru ro  só 
d ico , ambas con l a  misma co n cen trac ió n  que l a s  usa­
das en e l  r e a c to r  I ,  de forma que en l a  so lu c ió n  se 
m antuviera  l a  p ropo rc ión  m olar de A lFj : HF : NaCl de 
1 : 3 : 3. De a h í que en e l  producto  f i n a l  l a  p ropor­
c ión  atóm ica de Al : Na : F fu e ra  de 1: 3 : 6 .

Después de l le n a r s e  e l  r e a c to r  I I ,  la. mez­
c la  de re a c c ió n  fué  tra n sp o r ta d a  de l r e a c to r  I I  a l  
r e a c to r  I I I  en l a  misma medida en que se in tro d u c ía n  
en e l  r e a c to r  I I  lo s  componentes de re a c c ió n . Tan 
p ron to  como l a  su spensión  acuosa de c r i o l i t a  fué  t r a n s ­
p o rta d a  a l  r e a c to r  I I I ,  se añad ie ro n  a l  r e a c to r  con­
tinuam ente 344 mi de so lu c ió n  de c lo ru ro  sódico p o r 
h o ra , de forma que hubiese un exceso de NaCl de 15% 
en m oles, r e fe r id o  a l a  can tidad  n e c e sa r ia  p a ra  l a  
p re p a ra c ió n  de l a  c r i o l i t a .

La su spensión  de c r i o l i t a  e x tra íd a  c o n ti­
nuamente d e l r e a c to r  se c e n trifu g ó  y seguidam ente se 
secó a 120SC:
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Con e s ta  forma de t r a b a jo  continua se regu­

la ro n  en lo s  r e a c to re s  tem p era tu ras que e s tab an  e n tre  
30 y 40SC. E l rendim iento  h o ra rio  de c r i o l i t a  fue 
de 790 g . E l rend im ien to , r e fe r id o  a l a  can tidad  de 

5 ácido  f lu o rh íd r ic o  empleada, fue de 94%.
La c r i o l i t a  e ra  de un c o lo r  blanco puro y 

c r i s t a l i n a .  Después de l secado a 120^0 te n ía  una den­
sidad aparen te  de 1285 g / l  y una pureza de 98%.

La p re sen te  s o l ic i tu d  que corresponde a l a  
10 p re sen tad a  en R epública F edera l Alemana, con fech a  

6 de Junio  de 1 .972 , bajo  e l  Numero P 22 27 366.1, y 
9 de Septiembre de 1 .972 , Numero P 22 44 374 .9 , se 
acoge a lo s  b e n e fic io s  d e l A rtíc u lo  51 d e l v igen te  
E s ta tu to  sobre Propiedad I n d u s t r ia l .

\

20 -  REIVINDICACIONES -

25 Los pun tos de in ven ción  p ro p ia  y nueva, que
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se p re sen ta n  p a ra  que sean o b je to  de e s ta  s o l ic i tu d  de 
P a ten te  de Invención  en España, p o r VEINTE años, son lo s  
que se recogen  en l a s  re iv in d ic a c io n e s  s ig u ie n te s :

1&.- Procedim iento p a ra  l a  p rep arac ió n  d is c o n t i -  
5 nua o con tinua  de c r i o l i t a  c r i s t a l i n a ,  fác ilm en te  f i l t r a -  

b le , con una e levada  densidad a p a re n te , por rea c c ió n  de 
ácido f lu o r h íd r ic o ,  una so lu c ió n  acuosa de f lu o ru ro  de a lu ­
m inio y una so lu c ió n  acuosa que oontenga. io n es sod io , a s í  
como por sep a rac ió n  y secado d e l p re c ip ita d o  ob ten ido , ca- 

10 ra c te r iz a d o  porque se dispone previam ente en un re a c to r
ácido  f lu o rh íd r ic o  a l  10 ah60 p o r c ie n to , se añade lentam en­
te  una so lu c ió n  de f lu o ru ro  de alum inio y una so lu c ió n  
acuosa de una s a l  só d ica , t a l  como una so lu c ió n  de c lo ru ro  
sódico o de s u lf a to  sód ico , o m ezclas de e l l a s ,  en forma 

15 sim ultánea , con a g ita c ió n  in te n s a  y manteniendo l a  propor­
c ión  atóm ica de Al : Na de 1 : 3, en can tidad  t a l  que se 
hace re a c c io n a r  todo e l  ácido  f lu o r h íd r ic o ,  y l a  reacc ió n  
se l l e v a  a cabo a una tem p era tu ra  e n tre  10 y 80 ac.

2 8 .-  Procedim iento según l a  re iv in d ic a c ió n  18,
20 c a ra c te r iz a d o  porque l a  rea c c ió n  se l le v a  a cabo a tem pera­

tu r a s  e n tre  20 y 50^0.
3 8 .-  Procedim iento según l a s  re iv in d ic a c io n e s  18 

y 28, c a ra c te r iz a d o  porque se emplea ácido f lu o rh íd r ic o  a l  
15 a 40 por c ie n to .

2$ 4 3 .-  Procedim iento según la s  re iv in d ic a c io n e s  18
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a 3- ,  c a ra c te r iz a d o  porque a l  ácido f lu o rh íd r ic o  se le  
añaden c r i s t a l e s  que s irv e n  de núcleos de c r i s ta l i z a c ió n ,
en forma de c r i o l i t a  só lid a  o de una suspensión  acuosa de 
c r i o l i t a .

5 ^ .-  Procedim iento según l a s  re iv in d ic a c io n e s  
1 <* a 4- ,  c a ra c te r iz a d o  porque l a  so lu c ió n  acuosa de l a  s a l 
sód ica  se añade en un exceso de 5 a  50y-, p referen tem ente  
de 10 a  20?o, r e fe r id o  a l a  can tidad  estequiom etricam ente 
n e c e s a r ia .

6 2 .-  Procedim iento según l a s  re iv in d ic a c io n e s  
1 - a  5- ,  c a ra c te r iz a d o  porque l a  rea c c ió n  se l l e v a  a cabo 
de forma con tinua  u til iz a n d o  por lo  menos dos re a c to re s  
conectados uno d e trá s  de o tro  y, cuando se emplean dos 
re a c to re s , en e l  r e a c to r  I  se dispone previam ente ácido 
f lu o rh íd r ic o  a l  10 a 60 por c ie n to ; a co n tin u ac ió n  en e l  
r e a c to r  I  se in tro d u cen  y se hacen re a c c io n a r  con tinua  y 
sim ultáneam ente una so lu c ió n  acuosa concentrada de f lu o ru ­
ro de alum inio , una so luc ión  de una s a l só d ica  y ácido 
f lu o rh íd r ic o , regulándose l a  a p o rta c ió n  de cada uno de 
lo s  d iv e rso s  componentes de forma que en l a  mezcla de rea c ­
c ió n  haya una p ropo rc ión  atóm ica de Al : Na de 1 : 3 y 
que e l  ácido f lu o rh íd r ic o  e s tá  en exceso , r e fe r id o  a l a  
can tidad  de f lú o r  n e c e sa r ia  p a ra  l a  p rep arac ió n  de l a  c r io ­
l i t a ;  e l  producto p re -reacc ionado  se t r a n s p o r ta  con tinua­
mente a l  r e a c to r  I I ,  se le  añade de forma con tinua  una so -
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lu c ió n  de flu.oru.ro de alum inio y una so lu c ió n  de s a l  só d i­
ca, manteniendo l a  p ropo rc ión  atóm ica de Al : Na de 1 : 3, 
y en  t a l  can tidad  que ju n to  con e l  exceso de RF e x is te n te  
se reg u le  l a  p ropo rc ión  atóm ica de Al : Na : F a  1 : 3 : 6 , 

5 l a  suspensión  de c r i o l i t a  formada se e x tra e  d e l r e a c to r  I I
e n  l a  misma medida en que se in tro d u c e n  lo s  componentes de 
l a  rea c c ió n ; y l a  c r i o l i t a  se sep a ra  continuam ente de l a s  
aguas madres y se seca .

7 -  . -  P rocedim iento según l a  r e iv in d ic a c ió n  63,
10 c a ra c te r iz a d o  porque l a  rea c c ió n  lle v a d a  a cabo eu e l  reac ­

t o r  I I  se d is tr ib u y e  e n tre  v a r io s  r e a c to re s .
8 -  . -  Procedim iento según l a s  re iv in d ic a c io n e s

6 - y 73: c a ra c te r iz a d o  porque en e l  r e a c to r  I  se emplea un 
exceso de ácido f lu o rh íd r ic o  d e l 100  por c ie n  re fe r id o  a 

15 l a  can tidad  de f lú o r  n e c e sa r ia  p a ra  l a  p rep a rac ió n  de l a
c r i o l i t a .

g e ,-  procedim iento  según l a s  re iv in d ic a c io n e s  6§ 
a 8 - ,  c a ra c te r iz a d o  porque en  e l  ú ltim o re a c to r  se emplea 
l a  so lu c ió n  de s a l  sód ica  en un exceso de 5 a  50 po r c ien to  

20 en peso, p referen tem en te  de 10 a  20 por c ie n to  en peso,
re f e r id o  a l a  can tidad  n e c e sa r ia  p a ra  l a  p rep a rac ió n  de l a  
c r i o l i t a .

1 0 3 .-  P rocedim iento  según l a s  re iv in d ic a c io n e s  
63 a  9 - ,  c a ra c te r iz a d o  porque l a  so lu c ió n  de s a l  só d ica  en 

25 exceso se añade continuam ente a l a  suspensión  de c r i o l i t a
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en un r e a c to r  s itu a áo  p o s te rio rm e n te .
l i s . -  Procedim iento según l a s  re iv in d ic a c io n e s  

6S a IOS, c a ra c te r iz a d o  porque lo s  re a c to re s  se disponen 
en  cascada.

1 2 8 .-  Procedim iento según la s - re iv in d ic a c io n e s  
63 a l i s ,  c a ra c te r iz a d o  porque como so lu c ió n  acuosa de 
s a l  só d ica  se emplean so lu c io n es sa tu ra d a s  de c lo ru ro  só­
dico o de s u lfa to  sód ico .

1 3 3 .-  Procedim iento se^ún l a s  re iv in d ic a c io n e s  
63 a 123, c a ra c te r iz a d o  porque l a  rea c c ió n  se l l e v a  a 
cabo a tem p era tu ras e n tre  20 y 50^0.

1 4 3 .-  Procedim iento según l a s  re iv in d ic a c io n e s  
63 a 133, c a ra c te r iz a d o  porque se emplea una so lu c ió n  
so b resa tu rad a  de f lu o ru ro  de a lum in io .

1 5 3 .-  Procedim iento para  l a  p rep a rac ió n  d i s ­
con tinua  o con tinua  de c r i o l i t a  c r i s t a l i n a ,  fác ilm en te  
í - l t - r a b le .

Tal y como se ha d e s c r i to  en l a  Memoria que an­
te c ed e , rep resen tad o  en lo s  d ib u jo s  que se acompañan y 
con lo s  f in e s  que se han e sp e c if ic a d o .

25
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E sta  Memoria co n sta  3e t r e i n t a  y 3os h o jas  es' 
c r i t a s  a  máquina por una so la  3e sus c a ra s .

M aáriá, 9 MAYO 1975

P . A .

5 . 5 . 7 5 / R T A . -
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