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La presente invencifn se refiere a un wétodo v
a un dispositive para recuperar compuestos de fllor a par-
tir de vapores que los contienen, particularmente de vapo-
ree gue contienen tetrafluoruro de silicio contaminado con
pequefias gotas de otros ma teriales,

Durante la concentracién de écido fosférico preduci-
do por la acidificacién de mineral de fosfato se desrrenden
vapores que contienen vapor de agua, HF y SiFd. Se acestum-
bra recuperar estos vapores, o bien condensando la totalidad
10 de los vapores, en cuyo caso el condensado es H251F6 scuoso
diluido, o bien extrayendo los vapores por lavado con solucio-
nes de HZSiFs’ en condiciones tales gue se absorben los com-
pusstos de flGor, pero la mayor parte del vapor de agua no
se condensa. Se recupera una scolucibn comparativamente con-

centrada de HZSiFS’ que puede venderse como subproducto va-

15
l1ioso.No obstante, en ambos casos la solucién esté contami-
nada con P205 que ha sido arrastrado del evaporador en for-
ma de gotitas finas en los vapores.

Se ha encontrado shora que la contaminacibn con

20 PZOS en la solucidn de HZSiFG puede reducirse usando una to-
rre de lavado modificada.

Por consiguiente, la presente invencién se re-
fiere a un procedimiento para recuperar compuestos de Tluoru-
ro-de.silicioc a partir de vapores que los contienen en mezcla

25 con gotitas de impurezas contaminantes, procedimiento que
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comprende hacer pasar los vapores a través de un separa-
dor por impacto provisto de un relleno, en el gue las go=-
titas se eliminan por contacto con el relleno del separs-
dor; y después tratar los varores, sustancialmente exen-
tos de getitas, pars recuperar d= los mismos sl contenido
Gtil de fllor.,

El precedimiento de la invencifn es aplicable
a la recuperacifn de compuestos de fluoruro de silicic a
partir de una variedad de fuentes, y puede usarse, por
gjemplo, para recuperar HF, SiF4 N H25iF6 de los vapores
generados durante la evaporacidn de soluciones acuosas im-
puras de HQSiFé’ por egjemplo la solucifn obtenids por la-
vade los vapores procedentes de un evaporador de 4cido
fosférico emnleande téecnicas convencionales. La invencifin
es de aplicscifn especial a la extraccién de gotitas de
P205 de los vapores generados durante la evaporacién de
8cido fosf6rico, y por conveniencia, ia invencifn se des-
cribiré con relacifn a este aspecto preferidn. Si se tienen
que tratar vapores procedentes de otras fuentes, las impu-
rezas separadas esn el separador por impacto pueden ser di-
ferentes, y las condiciones precisas de trabajo pueden
ser distintas, pero el procedimiento seré siempre esencial-
mente el mismo cue el que se describe a continuacién.

los vapores a tratar se hacen pasar a través
de un separsador por impacto, cue consta de un recipiente,

por ejemplo un recipiente cilfndrico, que contiene un re-



lleno fluidizable. Las gotitas de contaminantes inciden so=-
bre el relleno del separador. Los vapores exentos de gotas
pasan después paras ser sometidos a posterior tratamiento.
Una forma de relleno preferida para uso en la presente inven-
! cidn s una masa de bolas hechas de pléstico u otro material
inerte. El paso de la corriente de vepores a2 través del se-
paradaor fluidiza el relleno de bolas del interior del sepa-
rador, haciendo minima asi la cafda de presifn a través del
sepasrador. Se prefiere particularmente el emplec de bolas de
10 polietileno o polipropileno. Si se desea, la superficie supe-
rior del lecho fluidizado del relleno puede delimitarse, por
una rejilla limitadora o una placa con aberturas,
Para ayudar & la retirada de las gotitas del
relleno, se prefiere lavar la superficie del relleno, por ejem-

15 plo pulverizando solucidn de H25iF6 sobre el relleno desde
arriba. Es deseable gue el &cido fluorosilfcico acuoso conten-
ga més de 30%, por ejemplo 40 a 70%, en pesc de HZSiF6°

Se prefiere hacer trabajar el separador por im-.
pacto a una temperatura elevsda y/o a una presién reducida,

20 para hacer minima la condensacifin del vapor de agua., Serd
habitual usar temperaturas en el intervalo de 35 a 852C vy
presiongs de 50 a 100 mm, de Hg manoméiricos.

Después de atravesar el sepsrador por impacto,

los vapores se tratan para recuperar el contenido 4til de flbor
25
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de ellos. Esto puede hacerse de varias maneras. Asf, por
gjempla, los vapores pueden lavarse con un lfguide que abe
sorke compuestos de flior, por ejemplo &cido fluoresilicieo
acuoso dilufdo gue contiene menos de 30% de HZSiF6’ o una
solucibn acuosa de un &lecali o de un fluoruro de metal al-
calino o alcalinotérreo, tal como fluorurc.de aluminio.

En vna forma de trabajo particularmente pre-
ferida, el separador por impactoc forma la seccién de base
de una torre de lavado. La invencién se describird shora a
modo de ejemplo, sdlo con respecto al esquema de conjunto
esquemitico amejo, en términos de esta forma particularmen=~
te preferida.

Se generan vapores que cantienen HF, SiF4,
vapor de agua v gotitas de P205 en agua, en el evaporador
de &cido fosfbérico 1, gue se hace trebajsr a una presién de
aproximadamente 75 mm de Hg manométricos, y a una temperatu-
ra de B02C. Se introduce &cido fosf6rico diluido (con-30% de
PZDS) de alimentacién en el circuito de evaporacifn de. &cido
en A, se hace circular con &cido ya concentrado a través del
cambiador de calor 2, donde se calienta, y vuelve al evapora-
dor 1, en el que se generan los vapores. Por B se retira éci-
do fosférico concentrado (con aproximadamente 50% de PZOS)'

Los vapores pasan a unhe mlumna lavadora 3 del
separador, que tambiéfn se hace trabajar a presifin reducida,.

Las placas 4 y 5 son rejillas de retencifin transversales que

-5 ~



definen un espacio relleno con un lecho 6 de bolas de polie=-
tileno. Por encima de la rejilla 5 hay una boquilla 7 cen-
tral de pulverizacidn de 1iquido, aungque podrfa usarse una
pluralidad, por ejemplo 2 o més, de bequillas de pulveriza-

5 ¢ifn para conseguir una distribucifin m&s uniforme de la pul-
verizacién. Por encima de la boguilla 7 de pulverizacién hay
una placa divisoria maciza transversal B8 gque tiene un tubo
con caperuza 9 a su través para permitir el paso de vapores
desde la parte inferior de la columna a la parte superior.

10 Si se desea, puede montarse un separador de arrastre 10 por
encima de la rejilla S,p6r ejemplo 2 la entrada al tubo 9, tal
como .se muestra.

Le parte superior de la columna esté vacis,
y est8 provista de un pulverizador o pulverizadores (11) para

15 pulverizar liquido de lavado, por ejemplo soluciones de HZSiF6
con ceoncentraciones de 12 a 25%. Lea parte superior de la torre
estd en comunicacién con la atmfdsfera, a través de uno o més
lavadores o condensadores de agua adicilonales, por medio‘de
un equipo de vacfo (que no se muestra).

20 Durante el funcionamiento, los vapores genera-
dos en sl evaporador 1 se impulsan a través de la columna 3
por medio del equipo de vacfo. Al atravesar la parte inferior
de la columna 3, fluidizan a las bolas 7. ELl impacto de los
vapores sobre las bolas hace que cualquier gotita existente

25 en los mismos sea dejada quieta y se deposite sobre la super-

ficie de las bolas. Las superficies de las bolas esté&n humec-

19.2.75 -6 -



10

15

20

25

19.2.75

tadas con una pulverizacib6n de &cido flucrosilicico proceden-
te de le boguille B, recirculado desde la base de la terre por
medio de la bomba 14. Pasado un tiempo, el liquido de HZSiF6
circulante se enriguece e&n PZDS’ y usualmente se desearsd ree-
tirar algn del lfquido e intrcducir unma centided de rzeposi-
cifn de &cido libre procedente de la seccién superior de la
torre.

Los vapores gue salen del lecho de bolas
estdn sustancialmente exentos de P205 y entran en la parte su-
pericr de la columna a través del tubo con caperuza.lO., En la
parte superiecr de la columnpa, los vapores se lavan por medio
de &cido fluorosilfcico pulverizado desde la boquilla 11. Los
liquidos lavadores se recirculan y se enriguecen progresiva-

mente con H_5if .. Una vez alcanzada la concentracifn deseada
6

2

de HZSiFG’ parte del liquide puede retirarse, e introducirse
agua de reposicifn en el lfquidec en recirculacibn, para contro-
lar la concentracifn de H25iF6.

La totalidad de la columna 3 se hace tra-
bajar en condiciones tales que no se condensa sino poca a nin-
guna cantidad de agua en la columna, Por lo tanto, los vapores
de escape que salen par la parte superior de la columna 3 con-

tienen principalmente vapor de agua y pueden expulsarse a la

atmfsfera.

Cuando los vapores contienen proporciones muy

elevadas de gotitas de contaminantes, puede ser dessable hacer
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los pasar a través de un separador de cicldén antes de introdu-
cirlos en el separador por impacto para eliminar la mayoria de
las gotitas.

Como se ha indicado anteriormente, el proce-
dimiénto de ls invencifn tiene aplicacidén en la separacién de
contaminentes desde vapores que contienen compuestos de fluoruro
de silicio derivados de otras fuentes. Asf pues, la invencifn
puede usarse también para purificar &cido fluorosilicico bruto
procedente de lugares no adyacentes.

Se cree gue es nueva la combinacifin de sepa-
rador por impacto choque y la columna lavadora combinados, y la
invencifin proporciona también por lo tanto un recipiente vacio,
dividido en una primera seccifin y en una segunda seccidn por, un
miembro divisorio transversal adaptado para permitir el paso
de vapores procedentes de la primera seccifn & la segunds sec-
cién, y provisto de medios para inhibir el paso simulténeo de
vapor, de liquido y/o de gotitas entre las secciones primeras y

segundas;

estando provista dichas primera seccifn con dos
miembros perforados transversales fijos que definen una cémara;

y conteniendo diecha cémara una pluralidad de
miembros sustancialmente esféricos que estén adaptados para ser
fluidizados por paso de vapores a través de la primera seccién;
con medios de pulverizacién situados entre dichos miembros perfo-

radog y dicho miembro divisorio transversal, y adaptados para pul
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verizar lfguido sobre dichos miembros sustancialmente es-
féricos; y estando también proviste dicha primera seccifin
con medios =zdaptados para retirar liguido que se escurre de
dichos miembres sustancialmente esféricos de la primera

seccibng

y estando provista dicha segunda seccidn con una
salida para vapor, con medios de pulverizacifn adaptados
para pulverizar un medio lavador lfquido a través de los
vapores para que pasan a través de la sececifn, y con una
salida adaptada para separar el medio lavador de dicha se-

gunda seccibn,

REIVINDIC ACIONES

Los puntos de invencién propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de ests solicitud de Paten-
te de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los que se

recogen en laes reivindicaciones siguientes:

12), Un procedimiento para recuperar compuestos
de fluoruro de silicio a partir de vapores que los contienen
en mezcla con gotitas de impurezas contaminantes, que com-
prende hacer pasar los vapores a través de un separador por
impacto provisto de un relleno, en el que las gotitas se
eliminan:zpor contacto con el relleno del separador; y tra-
tar después los vapores sustancialmente exsntos de gotites

para recuperar a partir de los mismos el contenido dtil de

fldor.
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22). Un procedimiento segln la reivindicacién 18,
en el gque los vapores se generan durante la evaporacidn de so-

luciones acuosas impuras d& H,5iF ..

2 6
32), Un procedimientec seqgln la reivindicecién 182,
en el que los vapores se generan durante la evaporacidn de &ci-
do fosflrico.
4%8), Un procedimiento segln cualguiera de las rei=-
vindicaciones anteriores, en el que el relleno del separador

comprende un rellsnc de bolas fluidizada.

52), Un procedimiento para recuperar compuestos de
fluoruro de silicio.
Tel y como se ha descrito en la Memoria que
antecede, representado en los dibujos que se acompafian, y con

los fines que se han especificado.

£sta Memoria consta de diez hojas escritas a

maguina por una sola cara.

Madrid, 28 FEB 1975

P.A.

19.2.75. MM, -
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