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_para la transformacién de hidratos de sales de halégenos en

A sales de halégeno, presentan eonsiderables diticultades cuan

~disociaciones de haldgeno. Esto obligaba, en los procedimiég

’.que se consideraba muy desventajoso.

1 lé caléinaoién de hidratos ‘de sales de halégeno se .describen|
- hidrato, semihidrato ¥y anhidro. De los. fluoruros sa escoge
’ ﬁalados en su obtencién en gran escala se conogen por numerg
| propﬁesto gl contrarrester el peligro de la digociacidén de

. to, dentro del plszo de pooqs segundos, ya prefepentamente
- dentro del piazo de 1 segundo o0 menos aﬁh, é lea tgmperatura;

finel que es necesaria para 1a deshidratacién précticemente

total. Como condicién se precisa‘aqﬁi que-élnfludrhidratdth

La presénte fnvencidn se refiere a un-dispositivo

la forma anhidra.
Los procedimlentos ¢ instalacliones hasta ‘ghora- co-|

nocidos pars la caleinacidn. de los hidratos mﬁltiples de las|
do las sales se han de obtener en forma préeticamente anhi-
dra, ya que al reacoionar a8 hidratos sencilios_y parciales

se obgervan prooeeos de recristalizacién que van ligados a

tos hesta ghora conocidos, & medidas que exigian un mayor

gasto, ¥y que iban ligadas a mayores pérdidas térmicas, lo
‘Pare explicar oon mds detalle las dificultades en

los= detalles en el ejemplo de una sal de fluoruro da la que

86 conocen distintas formas de estado, coma trihidrato, mong

& su vez aqui como ejemnlo el A1F3 que continuamente adquie-

re més importancia y del cual los problemas y desventagas sg:

sas publicaciones en la literatura,

En la calcinacidn de trlhidratos de A1F3 ye se ha

deido fluorhidrico afectuando el calentamisnto del fluorhi-
drato de aluminio, que se ha formedo al calentar el trihidra
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sas. Ademds, se da la posibilidaed de calcinar el trihidrato

-3 -

de ‘aluminio sé ha:de caiéntar an formaVextraordinariamente ,
répida. | ' :
Las instalaclones industriales grandes que cumpl&nf

estas condiciones son sin embargo extraordinariamente césto—i
sas y muestran ademds, pérdidas térmicas altas y degventajo—f
|

|
de fluoruro de aluminio separado por centrifugacidén de la l
eristalizacidn, lavedo y centrifugado hasta secar, en hornos§

dg mufle en reposo y con atmésfers quiera. Con un tratamieg;
to térmico de 2 horas se pueden lograr, & temppraturas de
600 y 700°C, resultados ventajosos obteniéndose un 98,2 o
bién un 96,4 % de AlF3. Existe en este procedimiento-sin em
bargo la gran deéventaja de que solamente se pueden emplear

hornos y cargas pequefias ya que en caso contrario el material

bajo la pfesién de su propie carga, durante la calcinacidn

se funde en montones. , H

Finalmente, la calcinacidn se puede efectuar tem— |
bién en un horno de tunel calentadc desde el exterior. Kl mg
terial se introduce entonces en el horno en deligadas capas
calentdndose al principio del horno a 140°C, Durante.un 85%
de la longitud del horno se aumenta l& temperatura lentamen-
te a unos 52000, pasandoc el materisl esta éeccidn en el plazg
de 34 horas. La restante seccidén del horno es pasada en el
treanscurso de 5 horas elevéndose_la temﬁerétura de 520 &
560°C., Aqui se obtiene un rendimiento de un 98,4 % de ALF3.
También este procedimiento presenta desventajas debido al

largo tiempo de permanencia del material en el horno, y no

es adecuado para una prcduccidén en gran escala, También los

procedimienfos de calciraecidn subdivididos en etapas no se |

pudieron imponer para e. tratamiento de grandes canfidades dé
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'hiaratos de sales de halégeno.

Los ensayos efectuados por el solicitante demostra ,
ron que las indicaciones, a veces opuestas entre si, evidenf '
ciedas haste ahore en las publiéaciones sobre los tiempos de
calcinacién ventaaosos ¥ resultados, provienen ‘de que cler- |
tas formas de hidratos de sales de halégeno tienden especial '
mente & descomponerse cuando,gq ‘mantienen en movimiento y du
rante largo tiempo en una zona con un alto contenidb;en va- l
por de agua. Como en la caleinacidn se prddugeiconfinuamén—f

te vapor de agua, 6 bién es necesario acortar enormemente el |

’tiempo de movimiento durante las fases de caleinacién criti—r"

cas, 0 bién evacuar con cantidades relativamente grandes de
un medio de gas secador el vapor de agua que .88 forma duran—
te el secado. Unos tiempos de movimiento extramadamente cor

tos durante 'la fase de calcinacidn critiea impliean, sin-em-g:

'bargo, un movimzento tan fuerte que se puede presentar una

finura del gramo indeseado y le proporcién en polvo resulte
desventajosamente grende. Por el:contraplo—del'materiql_que:
descansa en capas relativamente delgadas ge puéde7extraér-li'
bremente en forma continua el vapor de &gus que . 88 forma du-
rante el secado. _

Se ha descubierto que, por ejemplo, los fluoruros
de aluminio, especialmente en lag formas de monohidrato y'ég :
mihidrato, tienden a descomponerse mientras la forma beta
del trihidrato, hdmedo en la superficie, es baatante insensi -

ble y que se puede someter a un secado bajo fuerte movimien-’:

e sin que se presenten descomposiciones excesivas o formaoig"

nes de finos’ indeseada, siempre ¥y cuando el dispositivo de c

lentamiento esté disefiado conforme & 1a finalidad.-

R ‘objeto de la inVencién es, por lo’ tanto, propo—
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ner un dispositivo que ro tenga las desventajus descritas y
que se& adecuado para una produccidn en gran escéla con bue-f
nos rendimientos. ‘ |
El procedimiento llevado a cabo en ol diapositivog
de la presénte invencidn, pera la transformacidn continua de
nidratos de sales de haldgeno en la forma anhidra, consiste
en que el hidrato himedo, en un& primera etapa, se calecina
previamente calentdndose bajo fuerte agitacidn hasta que to-
da el aguarsuperficial y una parfe del aguea de cristal hayén
sido gseparadas, despﬁés de lo cuel el producto ?reviamente
calcinado en varias etapas y en lecho cuidadosamente movido
se sigue calentando hasta haber alcanzado la temperaturd ne-
cesaria para la calcinacién final, retirdndose en fprma cons~
tinua los vapores liberados por el gas seco introducido a pre
sién parae mantener el lecho arremolinaéo. |
El dispositivo de la invencidn para lu realizacién
del procedimiento se cgracteriza porque el mismo muastra, co-
mo primera etapa, un secador répido, por ejemplo, un secador
de corriente, compuesto como ninimo de un tubo, con separadon
de polvo dispuesto -a continuacidn y tﬁberia de retorno, ha-
biéndose conectado como ulteriores segundas etspas, cada vez,
un horno de calcinaciédn calentado ;ndirectaménte, en el cual]

por soplado de un medio gaseoso seco, preferentemente aire a

presidn, el producto se mantiene en lecho arremolinadoc y el

agua de vapor que se forma se retira en forma continua.
En el dibujo adjunto se representa esquemdticamente

un ejemplo‘de ejecucidn de la instalacién propuesta. E1 pro-

cedimiento se explica ahora con més detalle a base de aste

dibujo, habiéndose seleccionado como ejemplo tapbidn aqui lai
: ' - |
deshidratacidn de un trihidrato de fluoruro de &lumixnio.
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7. Desde la trampilla 7 conduce, por une parts, una tuberia|

~vés de la cual se sopla aire para mantener el lecho arremoli

>lientes del mechéro son reéogidos en una tuberia 16 ¥y alimen

=hacia la entrade del ssgundo tubo de corriente 3b desde cuya

~ bo de corriente ay desde su salida flnabnente, a través del"

C6-

La instalaciés presenta un secador de dorfieﬁter3,
que esté provisto de 2 tubos de corriente 3a y 3b.. En el pri ‘
mer tubo de corriente 3a se 1ntroduce en form& continua el '
material a deshidratar 1 mediante un tornlllo sin—fln de-ali
mentaclén 2. Entre la salida del prlmer tubo 3a.y Ia entra-
da del sagundo tubo 3b se ha previsto un aeparador de polvo.
en forma de un multiciclén 8a que desemboce en un tornillo
sin-fin 18. Ta salida de este segundo tubo 3b desemboca en
wn segundo multiciclén 8h que esté conectado & una trampilla

de retorno 4 & la entrada del segundo tubo, por otra’parte;
conduce una tuberfa a la primera‘cémafa del Horno 9 que es
calentado directamente por gas. Estos gases de'oalentamiéh- :
t0 son generados en el mechero 11. | o

Desde absjo se he conectado una tuberia 13 a tra~ |

nado. A una alturea determinada de 1a cémara del horno se ha
dispuesto un rebose, a través del cual puede flulr el produg '
to a la segunda cémara del horno 12. Esta esté constituida I
igual que la primera cémare dél hornd 11, pero "tiené conectad

do adicionelmente un ciclén 15._ Los geses de qombuetién ca-

tados & una cémars de mezele 17 donde son calentados adirio-
nalmente segin necesidad y esto medisnte un mechero 6. Una
tuber{a conduce desde la cdmara de mezcla 17 doﬁde-son calen
tados adicionalmente segin necesidad y esto mediante un me--

chero 6. Una tuberia conduce desde la eémara de meZ¢la 17

salida, &8 travds de multiclclén 8b, se conducen al primer tu
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pulsé toda el agua superficial y cuya proporcidén en trihidra-

-7 -

multicicldén 8a, hacia el'®xterior. |
La instalacién trabaja como sigue: ol trihidrato
himedo de la centrifugacién se introduce en foyma continua me
diante un tornillo sin-fin de elimentacidn 2 en el primer tu-
bo de corriente 3a'del secador de corriente 3.  La temperatiu~
ra en el horno de corriente 38 y 3b ési como la velocidad de
la corriente se regulen de manera gue el material llegue &

wnos 200 - 300°C al multidicldn 8b., All{ se separa de los ga|

ses el polvo arrastrado y el material, cuyo contenido total !
' i

en agua se redujo & aproximadamente & un 8 - 10 %, llega a la

. [
trampilla 7 donde una parte es reciclada por ls tuberfia de |

retorno 4 a8l secador de corrisnte 3, mientras la otra parte

es conducids a la etapa siguiente.

El material previamente calcinado, del cudl se ex-

to se ha transformado en su mayor parte en monohidrato, lle-~

g8 con aproximadamente un 8 - 10 % de agua ain ligada en for-
ma continua a la cdmara del horno 9. .Medianté soplado de ai-
re a través de la tuberfa 13 se mantiene all{ en lecho arrémg
linado para lograr una buena e igualade transicién .térmica y

retirar'en forma continua el vapor de agua que ze disocia,

En este cémara de horno asciende el tlempo de resi-
dencia aproximadamente & 10 — 20 minutos mientras la tempe-|
retura se regula a 400°C. Se presenta por lo tanto aqui una
calcinacién intermedia. Después de alcanzarse la temperatura
ajustada se han vuelto mds liéeras las particulas de material
y fluyen, a travéds del rebose, a la segunda cdmars del horno
12. Se efectda aqui la caleinacidn finel con ury fiempo de re

sidencia-de gproximadamente 10 minutos & una temperatura de

unos 560°C, pasando el meterial, despuds de alcanzar esta tem
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" ra en el ciclén 15 y es reciolado a la oémara.

cién descrito valores AlF, superiores & un 96 o

| la forma anhidro, en donde el hidrato hﬁmedo, qn. una pripera_

-8 -

peratura, & través del rebose 14, al refrigérédor dispueéto-“'

a continuacién y no represexrtado. El polvo que se obtiane

en pequeﬁas cantidades en la segunda y tercerg etapa =G sepa:;'

En serviclo continuo se pudieron alcanzar en wna

instalacién de 3 etapas oorrespondientes al ejemplo de eaecu i,

Una gren ventaja de la instalacidn propueata lo Te

presanta ol shorro de energia, ya que los g&ses de. oalefac-

'cién caliente de la cémara del horno ge- aprovechan en,lqs tu4 
bos -de corriente. La proporcidn del polvo separado, reqicla-}
do es. reduoido, ye que el arremolinamiento pE muy cuidadoeo.:”

Descrita suficientemente la- naturaleza el invento;ﬁj
,asi como la meners de realizarlo en la préctica, debe hacers o

constar que las disposiciones anteriormente inaicadas son sus&;

ceptibles de modificaciones de detelle en cuanto no alteren
su principio fundemental. - T -

IVINDICAGIONES
18.=- Perfeccionamientos en dispositivos para 1a

ot

transformacidn continua de hidratos de sales de halégeno en ';3

-de oristalizaoién hayan sidoggeparadas, deapuéa de lo cual 91?;

producto prevismente caloinado eh varias etapas Y en lecho:

ouidadosamente movido se sigue calentando naste haber alcan—f ;

zado la temperatura necesaria para la caloinaoién final retli,J

rédndose en forma continua loa’ vapores liberados por el gas

"nado, caraoterizados porque el dispositivo muestra como prim :

_ etapa, se ‘calcina previamente calenténdose bajq fuerte agita.{3

cién haste que tode el agua superficial ¥ una parte del agua,{J

‘BeCO, introducido a presidn para mantener el lecho arremoli-ﬁj{
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ra etapa wn secador rdpido, tal como un seéador de sorriente f
compuesto como minimo de un tubo con separador de pplvo dis- l
puesto & continuacién y tuberfa de retorno, habiéndose,oonec~‘
tado- como ulteriores segundas etapas cada vez un horno de |
caleinacidn calentado indirectamente, en el cual pby soplado i
de un médio 2a86080 séco, preferentenente airé a presidn, el'l
producto se mantiene en capa arremolinada y el vapor de agua !
que se forma se retira en forma continua. . :
28,- Perfeccionamientos segdn la reivindicacién 1,

1
caracterizados porque los separadores de polvo se desarrollan

como ciclones. i

38, . Perfeccionamientos segin la reivindicaciédn 1,
caracterizados porque se propofciona un.primer mechero para
calentar ol medio gaseoso, que estd conectado con una tuberia
con los dos hornos de caleinacién,

42,- Perfeccionemientos segin las reivindicaclones
1y 3, caracterizados porqﬁe se proporeciona un segundo meche-
ro que calienta mds ain el gas calentado por el primer ﬁeche—
ro y conducido 2 través de los hornos de caleinecidn, y 1le
conduce al secador rédpido.

58,~ Perfeccionamientos en dispositivos pare la
transformacidn continua de hidratos de sales de haldgenos, en
la forma anhidra, tal y como queda sustancialmente descrito
en la presente Memoria e ilustrado en el dibujo adjunto.

Esta Memorie consta de 9 hojes, escritas a méquine

por une sola cara.
Medrid €@ w1 s
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