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nocidos para la calcinacién de los hidratos mﬁltiples de las

" sales de haldgeno, presentan considerables dificultades ouan-

“numerosas pubiieaciones en la literatura.

" dcido fluorhfdrico efectuando el calentemiento del fluorhi- .| .

total. Como condicién se precisa squf que einflﬁorhidrqﬂg;ﬁéfﬁ

La presente invencidn se refiere a un procedimien~-
to para la transformacidn de hidratos de saleg de halégenos 0
en la forma anhidra. |

Los procedimientos e instalaciones hasta ahora co=-

¥

do las sales se han de obtener en forma pfécticamente anhi- |
dra, ya que al reaccionar a hidratos sencillos y parciales |
ée_observan procesos de rebristalizacién que van-ligados, a
disociaciones-de halégeno. Esto obligaba, en los'procedimieg,
tos hasta shora conocidos, a medidas que exigfan un mayor
gasto, y que iban ligadas a mayores bérdidas térmicas, ld
que se considéraba muy aesventajoso; _ :

Para explicar con méds detalle las dificultades en - S
la calcinacién de hidratos de sales de halégeno se describen|-
los detallesren el ejemplo de una sél de fluoruro de la que -
se conocen distintas formas de estadb, como tfihidrato,fmdé
nohidrato, semihidrato y énhidré. De los.fluopuros se esco—,;:
ge &8 su vez aqui como ejemplo el AiF3 que continuamente ad-
quiére més importancia y del cual los problemas y'désventa-

jas seflalados én su obtencién en gren-escala se gcongcen por 1

En la calcinacién de trinidratos de AlF, yé-se he

propuesto el_éontrarrestar el peligro de la disociacidn_ de

drato de aiuminid, que se ha formado al calentar sl trihidra| ;
to, dentro del plazo de pocos segﬁn@os; y& preferentemente
dentro del plazo de 1 segundo o menos ain, & la temperatura |-

final que es necesaria para la deéhidratacidn précticamenfa;ﬂ;t
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aluminio se ha de calentar en forma extraordinariamente rdpi .

da..

Las instalaciones industriales grandes que cumplean

- estas condiciones son sin embargo extraordinarjemente costo-

sas y muestran ademds, pérdidas t&rmicas altas y desventajo-
sas. Ademds, se da la posibilidad de calcinar el trihidrato
de fluoruro de aluminio separado por ceéntrifugacién de 1la
cristalizacidn, iavado ¥y centrifugado hasta Seqar, en hornos
de mufle en reposo y con atmésfera quieta. Con un tratamien-
to férmico de 2 horas se pueden lograr, a tempgraturas de 600‘
y 700°%¢, resﬁltados-véntajosos obtenidndose un 98,2 % o bién
un 96,4 % de A1F3. Existe en este procedimiento sin embargo
la gren desventaja de que solamente se pueden emplear hornos

y cargas pequeﬁas ya que en caso contrario el material, bajo

‘la presién de su propia carga, durante la calcinacién se fun-

de en montones.

Finalmente, la oalcinadidn se puede efectuar tam—
bién en un horno de ténel calentado desde ‘el exterior. El ma-|
teriel se introduce entonces en el horno en delgadas capas cg&
lenténdose &l principio del horno a 140°C, Durante un 8% %
de la longitud del horno se aumenta la temperatura lentamente
a unos 520°C, pasando el material esta seccidn gn el plazo de
34 horas. La restante seccién del horno es pasada en el trang
cureo de 5 horas olevéndose 1a temperatura de 520 a 560°C.
Aqui se obtiene un rendimiento de un 98,4 % de A1F3. También
este procedimiento presenta desventa jas debido &l largp tiem-
po de permanencia del material en el horno, -y na es adecuado
para una produccidn en gran escala. También los procedimien-
tos de caloinacidn subdivididos en etapas no se pudieron impo.

ner para el.tratamlento de grandes cantidades- de hidratos de A




SRR g

10

15

20

25

30

- sales de haldgeno.

Los ensayos efectuados por el solicitante demostra
ron que las indicaciones, & vaces opuestas entre si, ev;dens-
ciadés hasta ahora en las publicaciones sobre los tiémpps—de
calcinacidn ventajosos y resultados, prov1enen,de que cier-
tas fonmas de hidratos de salés de halégeno tienden especial
mente a,descomponerse cuando se mantienen en movimiento y du

rante lafgo tiempo en una zona con un alto contenido en va—ji

- por de agua. Como en la caleinacidn se*pfodﬁce cOntinuamen-_
te vepor de agua, 6 bién es necesario acortar gnormemente el

~ tiempo de movimiento Gurante las fases de calcinscidn -criti-

cas, 0 bién evacuar con cantidades relativamente grandes de.
un medio de gas secador el vapor de agua que e forma duran—

te el secado. Unos tiempos de movimiento extremadamente cq;

. tos durante la fase de calcinacién critica implican, sin em-

bargo, un moyimiento tan fuerte que se pueds presen#&r una

finura del grano indeseado y la proporeién en polvo feéulte'

deéventajosamente grande. Por él‘contrario_del,material qué:?
descansa en capas relativamente delgadas se puade extraer 1iq |

"bremente en forma continua el vapor de agua que se forma du-

rante el secado.
Se ha descubierto que, por e;emplo, los fluoruros
de aluminio, especialmente en las formas de monohidrato Yy

semihidrato, tienden a descomponerse mientras la forma betar‘

del trihidrato, himedo en la superficie, es basxante-insensi- '
ble,y que se puede someter & un secado bajo fuefté ﬁovimien—r-‘
to sih que se presenten descomposiciones excesivas o forhécig;

nes de finos indeseadas, siempre y cuando el'diepositivo :de_“

calentamiento esté disefiado conforme a la finalidad.

_El obaeto de la.invencidén es, por lo fanto, propo.ykj

o g
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ner un procedimiento que no tenga las desventajas descrites
¥y qué sea adecuado para una produccién en'éran sscale con
buenos rendimientos.

El procedimiento de la presente invepcién, para la
transformacién continuardé hidratos de sales d@'halégéno en

la forma anhidra, se caracteriza porque el'hidrato h¥medo, en; .

una primera etapa, se calcina previamente calentfndose bajo P
fuerte agitacidn hasta que toda el agua superficial ¥y una parf
te del agua de cristal hayan gido separadas, despuds de lo
cual el produoto previamente calcinadq en vari&s etapas y eh
lecho cuidadosamente movido se sigue calenfando hasta haber
alcenzado la temperatura necesaria pera la calcinacién final,
retirdndose en forma continua los vapores liberados por el
gas seco introduéido a presidén para mantener el lecho arremo-|
1inado. | |
| El dispositivo para la realizacidén del procedimien—
to del invento se caracteriza porqﬁe el mismo muestra, como
primera etepa, un secador rdpido, por ejemplo, un secador de
corriente; combuesto.como ninimo de un tubo, con separador
de polvo dispuegto a contimuacién y tuberfa de ketorno,'habién
dose conectado como ulteriores segundas etapas, cada vez, un
horno de caloinacién calentado indirectamente, en el cuel por
gsoplado de un medio gaseoso seco, preferentemente aire & pree
sién, el producto se mantiene en lecho arremolinado .y el agua
de vapor que se forma se retira en forma continua.
En el dibujo é&junto se representa esquematicamente)
un ejemplo de ejecucidén de la instalacién propuesta. El procg
dimiento se explica shora con més'detalié a_bése de este ai-
bujo, habiéndose seleccionado como ejemplo:también-aqui la

deshidratacién de un trihidrato de fluworuro de aluminio.
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'ealentado directamente por gas. Estos gases de caleﬁtamienf

) to a la segunda cémara del horno 12, Esta.esté constituida

“calientes del mechero SOn_fecogidos en,uné tuberia i6 y ali

'sallda, a través de multiciclén 8b, se conducen al primer -

La instalacién presenta un secador de corriente 3,
gue estd provisto de 2 tubos de corriente 3a y 3b. En el pri
mer tubo de corriente 3a se introduce en form& continua el.
material & deshidratar 1 mediante un tornillo sin-fin de ali
mentacién 2. Entre la salida del primer tubo 3a y la entra-
da del segundo tubo 3b se ha previsto un separador de polvo.
en forma de un multicicldén 8a que deéemboca en wn tornille -
sin-fin 18, La.salida de eéte»segundo tubo 3b desemboct en
un segundo multiciclén 8b que estd conectgdé a una trampillal
7;, Desde la trémpillar7 coriduce, por una parte,,una'tﬁberia
de retorno 4 a la entrada del segundo tubo} por otre parte, .

conduce une tuberfa & la primera cémara del horno 9 que es

to sog“génerados en el mechero 11. -

Desde abajo se ha conectado una tuberia 13 a>frae;
vés de la cual se sople aire pare mantener el lecho arremoli+.
nado. A una altura determinada de la cémara dal horno g6 ha'

dispuesto un rebose, a través del cuel puede fluir el produgr

igual que la primera cémara del horno 11, pero tiene conec—

tado adicionalmente un' ciclén 15. Los gases dg C6ﬁbusf16n

mentados & una cémara de mezcla 17 donde son caléntadosradi;:;

cionalmente‘segﬁn necesidad y esto mediante un mecherO'é.
Una tuberia conduce . desde la eémara de mezela 17 donde - son
calentados adicionalmen*e segin necesidad ¥y esto mediante un’

mechero 6. Una tuberia conduce desde la cémara de mezcla. 17

hacia la entrada del se*undo tubo de corriente 3b desde cuyaf;'

tubo- de corriente 3a ¥ desde su salida finalmente, 8. través
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‘& unos 200 - 300°C &l multiciclén 8b. Allf se separa de los

"y fluyen, a travéds del rsbose, & la segunda cémara del horno

unos 560°C, pasando el material, después de alcsnzar esta tem|

-7 -

del multicicl&n 8a, hacia el exterior. _

La instalacién trabaja como sigue: el trihidrato
hémedo de la centrifugaci6n se introduce en forma continue
mediante un tornillo sin—fiﬁ de alimentaciénr2 enrel primer
tubo de corriente'3a del secador de corriénte.j. La tempera-i
tura en el horno de corriente 3a:y 3b asf como la velocidad

de le corriente se regulan de manera que el material llegue

gases el polvo arrastrado y el material, cuyo ¢ontenido to-
tal en agua se redujo & aproxiﬁadamente a un 8'— 10 %, llega;
a la trambilla 7 donde una parté es reciclada por .la tubéria
de retorno 4 al secador de corriente 3, mieptras-la otra par
te es conducida a la etapa siguiente. |
_El material previamente calcinado, del cual se ex-
pulsé toda el agua superficial y cuya proporeidn en trihidra
to se ha transformado en su mayor parte en monéhidrato, lle-
ga con apro;imadamente un 8 = 10 % de agua adn ligada en for-
ma continua a la cémara del horno 9. Mediante soplado de ai-
re a travds de la tuberfa 13 se mentiene allf en lecho arre-
molinedo para lograr una buena e igualada transicién térmica
y retirar en forma continua el vapor de agua que se disocia.
En esta cdmara de horno ésciende el.tiempo de re-
sidencia aproximadameﬁte & 10 - 20 minutos mientras la tempe-
ratura se regula & 40090. Séipresenta por lo tanto agufl uns
caleinacidn intermedia,’ Despudés de alcanzarse le temﬁeratura

ajustada se han vuelto més ligeras las parficulas de material

12. Se efectfia aquf 1la caleinacién final con wr tiempo de re

sidencia de aproximadamente 10 minutos & una temperatura de
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de hidratos de sales de haldgénc en 1la forme anhidra, caracfr

troducido & presidén para mentener el lecho arremolinado.

' 28,~ Procedimiento segin la reivindicaoidn 1, oafagir

-8 -

peratura, a travéds del rebose 14, al refrigerador dispuﬂéto_
a continuacidén y no representado. EL polvo qug se pbfieng,én
pequefias cantidaedes en la segunda y tercera etapa se separa
en el cicldén 15 y es reciclado & la cémaré. |

En serv1cio continuo se pudleron aleanzar en.unéd

1nstalacién de 3 etapas correspondientes al ejemplo de ejecu-r

c¢ién desqrito valores A1F3 superiores & un 96 %.
Una gran venfaja de la instalacidn propuesta lo re-
presenta el ahorro de energfa, ya que los gaseg de calefac~

cién caliente de la cédmara del horno. se aprovechan an loé grivit

bos'de corriente. La proporcién del polvo sepsrado, recicla-f'

do es reducido, ya que el arremolinamiento es muy cuidadoso.

Descrita suficientemente 1la returaleza del invento,| .

as{ como la mahera de realizarlo en la préctica, deba hacer-

se constar que las disposiciones anteriormente indicadas son

susceptibles de modificaciones de detalle en enanto no alteramA

su principio fundamental.

18,- Procedimiento para la transformacién coﬁtinug .

terizado porqué el hidrato himedo, en una primera etapa, se
calcina previamente oalenténdose bajo fuerte agitacién hasta
gue toda el agﬁa supsrficial y una.pafte del agpa de crista-

lizacién hayan sido separadas, déspués de 1o cual el produc—

semente movido se sigue calentando hasta haber aleanzado la
temperatura necesaria para la oalcinacién final retiréndose

en forma continua los vapores 1iberados por &l ges seco, in-

v imemn e s

~to previamente calcinado en varias etapaé ¥y en lecho cuidado=|
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terizado porque, despuds de pasar la primera etapa, una par-
te del producto es ramificado y reciclado en circui%o a tra-

vés de la primera etapa.

38, Procedimiento segin la reivindi¢éc16n 1, carag!

terizado porque el polvo arrastrado por los gu@ses se separa
en mulficiélones. | ; | | ,. -

4# .~ Procedimiento segﬁ# la reivindigacién 1,.carag
terizado porgue ei producto en la segunda etapa se trata du-

rante 10 a 20 minutos a 400°C y en la tercera g¢tapa durante

- 20 minutos & 560°C. .
58,- Procedimiento para la transformaeidén’ continue :

de hidratos de sales de haldgenos en la forma gnhidra, tal y

como queda sustancialmente despritd en la presenie Memoria e

-ilustrado en el dibujo adjunto..

Esta Memoria consta de'9 hojas, eSéf;tas a méquina
por una sola cara. - .
Mearid' L
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