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Sposob wydzielania fluorku glinowego z jego roztworu wodnego
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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wydzielania
fluorku glinowego z jego wodnego roztworu.

W znanych sposobach wytwarzania fluorku gli-
nowego otrzymuje sie ten zwigzek w postaci prze-
syconego roztworu wodnego, z ktorego wydziela si¢
go w postaci zblizonej do tr6jhydratu AlF; - 3H,0.
Odsaczone krysztaly odwadnia sie przez ogrzewanie.
Odwadnianie prowadzi sie z reguly w dwoéch eta-
pach, przy czym najpierw uzyskuje sie produkt
zblizony do jednohydratu 1lyb p6thydratu, a na-
stepnie fluorek glinu calkowicie pozbawiony wo-
dy. Dwustopniowo$é tej operacji jest podyktowana
réznicg urzadzen suszgcych. Jedne z nich kwalifi-
kuja sie lepiej do odwadniania w nizszym zakresie
temperatur, a inne przeznaczone sg do wyprazania
w temperaturze np. 600° wymaganej do uzyskania
produktu bezwodnego, jak np. piece obrotowe lub
fluidalne.

Najwolniejszym etapem przy wytwarzaniu bez-
wodnego fluorku glinu jest jego krystalizacja, kt6-
ra jak wiadomo polega na przej$ciu latwo rozpusz-
czalnej odmiany fluorku glinowego w odmiane
trudno rozpuszczalng. W celu jej przyspieszenia
stosuje sie mieszanie, ogrzewanie w temperaturach
do stu stopni, zakwaszanie oraz szczepienie roztwo-
ru stalym krystalicznym fluorkiem glinu. Stosowa-

nie tych Srodkéw pozwala ma wydzielanie krysz- -

tat6w fluorku glinowego w ciagu kilku godzin.
Sposobem wedlug wynalazku mozna znacznie skré-
cié czas krystalizacji fluorku glinu.
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Wedlug wynalazku wydzielanie krysztaléw fluor-
ku glinu prowadzi sie przez ogrzewanie roztworu
fluorku glinu zaszczepionego stalym krystalicznym
fluorkiem glinowym do temperatury powyzej
100°C, co wymaga prowadzenia procesu w warun-
kach odpowiednio podwyzszonego ci$nienia, w auto-
klawie. Podwyzszenie temperatury w znacznym
stopniu zwieksza szybko§é krystalizacji bez obniza-
nia wydajno$ci procesu, poniewaz wplyw tempera-
tury na rozpuszczalno$é substancji na ogét trudno
rozpuszczalnej nie ma praktycznego znaczenia.

Ponadto okazalo sie, ze krysztaly wydzielone
w wyzszej temperaturze sg mniej uwodnione. W
temperaturze 160—200°C mozna otrzymaé fluorek
glinowy o skladzie zblizonym do jednohydratu lub
mieszanine jednohydratu z péthydratem. Krysztaty
te przy chlodzeniu roztworu nie ulegajg hydrata-
cji, wobec czego masa Kkrystaliczna otrzymana w
wysokiej temperaturze pod zwigekszonym ci$nie-
niem, po ochlodzeniu w celu obnizenia ci$nienia
oraz po przesgczeniu pod ciSnieniem atmosferycz-
nym, nadaje sie¢ do dalszego odwadniania z pomi-
nieciem pierwszego etapu stosowanego przy odwad-
nianiu tréjhydratu. :

Przyktad. W laboratoryjnym autoklawie prze-
prowadzono szereg nastepujgcych doswiadczen.

Do autoklawu wlewano 1000 ml poreakcyjnego
roztworu AlF3 o stezeniu 132 g AIlFy/1, dodawano
100 g szczepionki w postaci krysztatéw AlF; « 3H,0 i
ogrzewano mieszajac do osiggniecia okreslonego

MKP COlf i o (Ye)



3

ciénienia wzglednie okreSlonej temperatury, w kt6-
rych to warunkach utrzymywano uklad w ciggu 15
minut, a nastepnie ochladzano w celu uzyskania
ciSnienia atmosferycznego. Laczny czas ogrzewania,
utrzymywania pod okre§lonym ci$nieniem i chlo-
dzenia wynosit we wszystkich przypadkach okoto
2 godzin. Wyniki do§wiadczen przedstawione sg w
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tabeli.
ce .. Wydajnosé | Zawartosé
Cisnienie Tempera- AIF, w AIF, w
: m tura krysztatach | produkcie |
okolo °c . % %
0 80 50 61
5 160 80 83
10 182 90 85
15 200 92 88
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Z powyzszych wynikéw widaé, ze przyjety c¢zas
krystalizacji byl wystarczajaéy jedynie przy wyz-
szej temperaturze. Ponadto, zaznacza sie wyraZny
spadek stopnia uwodnienia otrzymywanych krysz-
s tatébw ze wzrostem temperatury procesu krystali-
. zacji.

10 Zastrzezenie patentowe

Spos6b wydzielania fluorku glinowego z jego roz-
tworu wodnego na drodze krystalizacji w podwyz-
szonej temperaturze i w obecno$ci stalego krysta-

15 licznego fluorku glinowego znamienny tym, ze kry-
stalizacje¢ prowadzi sie w temperaturze powyzej
100°C, zwlaszcza w temperaturze 160—200°C.
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