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(57) Kyselins fluorokiemi&its s koncen-
trocf vy83i neZ 40 % se rozkladd kenti-
nuélnim misenim s koncentrovencu kyseli-
rou sfrovou,, jejiZ entalpie byls predb&:-
n& zvySena a kterf byla obohacena Fluoro-
vodikem, oddZleny koncentroveny fluorid
kifemility se odviddi pro adsorpci v kyse-
1ing& fluorokifemilité u ziskané zred¥nd
kyselina sirové se zsh*ivé za soulasného
oddestilovéni fluorovodiku, potom se pro-
héni parou, féze z uvedené destilace o
desorpce se &ist{ & su¥i koncentrovenou
kyselinou sirovou, které se pak vede

zp&t do rozkladného stupn& a Ci3tény
fluorovodik se zchladi e zkepalni jako
bezvody fluorovodik nebo se ebsorbuje

do vody,
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vynélez se tykd zpisobu vyroby fluorovediku z kyseliny fluorokfemilité rozkla~
dem této kyseliny phsobenim kyseliny sirové.

Fluorovodik je mo¥no ziskat z kyseliny fluorokiemi&ité rizaym zpdsobem. Jecny
z mo¥nych cest spolivfi v tom, Zec se kyselina fluorok¥emilité rozloZi koncentrovanou

kyselinou sirovou, vysledné produkty se chemicky d&li a dfile zpracovavaji. Rozklad se

provédi podle nésledujici rovaice:

1

H251F6 . ag + H,80, --- “2504 . ay + 2 HF o+ SiF,

fluorokemitité jsou plynné produkty,

produkty dehydratace a rozkladu kyseliny
tznych paramctrech, jako jsou

jejich? stupen oddEleni z reak&niho systému zavisi na r
napiiklad koncentrace kyscliny sirové, teplota, tlak a podobné.

v US patentovém spisu &, 3 257 167 je popsén zpisob vyroby fluorovodiku dvoustup-
novym rozkladem kyseliny fluorokifemiZité. Zpdsob podle uvedeaého patentového spisu se

provadi tak, e sc ze smisi vyslednych produktd odd&li kyseliny destilaci ve vysokém

vekuu nebo pouzitim dalSich inertnich latek, napiiklad hexanu{‘benzenu nebo freonu.

Destilaci ve vysokém vakuu viak vyZzaduje zkapalnént pii nizkych tcplotéch a z tohoto
divodu je pouiti inertnich léatek spojeno s jejich nutnym oddtlenim od fluorovodiku
s naslednym zp&tnym piivodem té&chto latek do postupu, coZ vyZaduje dal3i cirkulaci po~-

mocného prostiedi.

podle polského patentového spisu &. 82 938 je moZno ziskat fluorovodik rozkladem

woncentrované kyseliny fluorokifemilité, kter4d se zahieje na teplotu varu & ésteini se

odpaif. Tento rozklad probihé pii pom&rn& vysoké teplot&, pii ni¥ se viechay plynné
produkty vyviji soulasn&. Tyto produkty se pak &isti a d&li podle pohlcovani fluoro-
vodiku ve smdsi kyseliny sfrové a fluorsulfonové s néslednou destilaci fluorovodiku
2z takto ziskané vysledné smsi,

Rozklad p*i vysoké teplotZ, napitikled pii teplot& 157 % a mimoto zah¥ivani a
nasledné chlazeni vysoce agresivnich kyselin vyZaduje pouZiti speciﬁlnich materiflo
a plastickych hmot, které necjsou snadno dostupné, mimoto dochézi pii zahivéni a chla-
zeni ke spotiebd velkého mnoistvi oh¥fvaci péry a chladici vody., v disledku toho doché-
21 k cirkulaci velkého mno¥stvi korosivaich kapslin, takie je zapotiebi pouZit speciél-

nich &erpadel, ventild a potrubi, odolnych vagi korozi.

vynélez si klade 28 Gkol odstranit nevyhody svrchu uvedenych postupd a navrhnout
zptisob, ktery by dovoloval ziskst fluorovodik s pokud moino co nejmenSim mnoZstvim
cirkulovanych korosivnich kapsalin, :

Bylo prokézéno, Ze svrchu uvedeny problém je moZino vyfFeSit tak, ¥e se piipadné
pitedehifstd kyseline fluorokifemi&ité o koncentraci s vyhodou vy33i neZ 40 % kontinual-
o& privadi do reaktord, do n&hoi se rovn&¥ piidavé kyselina sirové, jejiz entalpie
byla predem zvy3ena a kter& byla obohacena fluorovodikem v prib&hu &i3téni a d&leni
plynt, vylvoienych pii rozkladu kyseliny fluorokifemifité touto kyselinou sirovou.
Kysclina sirovd md zvysenou teplotu a obsahujc‘l a? 4 % fluorovodiku, absorbovaného
‘v prib&hu uvedeného Eisténi plynu. Jeji teplota se zvy3i a% na 77 a% 127 O¢ v disled-
ku exothermni reakce pFi absorpci fluorovodiku a vodni péry. ZvySens teplota kyseli-
ny sirové a teplo, které se uvolnuje pii *ed¥ni této kyseliny vodou, obsaZenou v pii-
vad&né kyseling fluorokiemilité, dovoluje pokryt potiebu tepla pro endothermni roz-
klad kyseliny fluorokiemi¥ité s tim dovoluje udrfet vhodnou teplotu sm&si kyselin,
které reaguji v reaktoru. Tato teplota se udriuje v rozmezi 92 ‘az 112 °c a ridi se
pkedehrfvonim kyseliny Fluorokiemilite, privadeéné do reaktoru. Kyseliny, p¥ivédéné do
reaktoru, se davkuji tak, aby bylo mo¥no udriovat koncentraci kyseliny sirové po
rozkladu kyscliny fluorokFemitité na st&lé hodnot® vy581 nei 0,43 molu kyseliny siro-
vé na 1 mol vody. Za t¥chto podminck se po smiseni kyselin v rcaktoru bEhem n&kolika
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desitek sekund uvolni z reak&niho systému vice ne% 99 § fluoridu kiemi&itého, vznikaji-
ciho p*i rozkladu kyscliny. fluorokiemilité, a 10 a% 20 Y fluorovodiku. Uvoln&né plyny
jsou doprovéizeny malym mnoZstvim vodni pary. Plyny se privéd&ji do zafizeni zkrbpé&ného
kyselinou sirovou, ve které se absorbuje péra i vznikly fluorovodik. Pak se koncentro-
vany fluorid kiemiZity odvédi a absorbuje se kyselinou Fluorokfemiitou, urécnou pro
piivedeni do rceakce za G&elem rozkladu. P'fitom se ziskaji koncentrované roztoky, z nichi
je moZno oddelit filtraci vysrdZeny oxid k¥emility a koncentrovani a vy&ciené kysclina
fluorokifemiZitl sc pfivaddi k rozkladu na poddtku celého postupu.

Casteiné zied&néd kyseclina sirovﬁ, ziskané po rozkladu kyseliny fluorokfemi&ité,
se zahfeje na teplotu na 127 a% 137 °C a fluorovodik se oddestiluje. Pak se kapalina po
destilaci prohtini parou k desorpci fluorovodiku. Desorpce probihé pXi teplotd 157 a3
167 °c. Teplota sc #idi mnoZistvim pou%ité pary.

Plyny, pochézejici z destilace a desorpce, se &isti a su¥i koncentrovanou kyseli-
nou sirovou, které se pak privadi zp&t na zalétck celého postupu a vy&i¥tény fluorovodik
se zchladi a zkapalni na bezvody fluorovodik nebo se absorbuje ve vod&, &im: se zisk§
kyselina fluorovodikovd o koncentraci vy33i ne? 70 %. .

Predm&tem vynélezu je tedy zplisob vyroby fluorovodiku z kyseliny fluorokfemi&ité
rozkladem této kyseliny plsobenim kyseliny sfrové, vyznalujici se tim, %e kyselina fluoro~
ktemi&ité o koncentraci vy33f ne% 40 % se rozklédé kontinublnim misenim s koncentrova-
nou kyselinou sirovou, jeji% entalpie byla predb&ind zvySena a kter& byla obohacena fluo-
rovodfkem v prab&hu odd&lovani a &i¥t&ni plyn ziskanych rozkladem kyseliny fluorokiemi-
Eité touto kyselinou sirovou, nalef se oddéleny koncentrovany fluorid kFemi&ity odvad{

a absorbuje v kyselin& fluorokfemi&ité, urdené k rozkladu a po rozkladu se ziskans zie-
d&né kyselina sirova zahitivd za-'soufasného oddestilovéni fluorovodikq, potom se prohsni
parou za GZelem desorpce fluorovodiku, je3t& zbylého v této kyseling, pridemz plynné fé-
ze z uvedené destilace a desorpce se &isti a su¥f koncentrovanou kyselinou sirovou, kte-
r& se pak vede zp&t do rozkladného stupné a vytistény fluorovodik se zchladi a zkapalnt
jako bezvody Fluorovodik nebe se absorbuje do vody.

Vynélez bude popsén podrobn&ji v souvislosti s nﬁsledujicim prikladem a s piiloZe-
nym vykresem,

Do reaktoru 1 se privadi koncentrované kyselina fluorokiemiité pitipadn& predehié-
td v ohifivali 12. Kyselina sirové s obsahem 1 a% 4 % fluorovodiku zah*&té asbsorpci pary
a fluorovodiku na teplotu 77 a% 127 %C se pFivadi do reaktoru 1 z kolony 6 pro sulent
plynd z ohiivaZe, kolony 7 pro absorpci & suSeni plynt z reaktoru a kolony 9 pro sufeni
plynd po desorpci. V reaktoru 1 se vyviji pii teplotd 122 °c fluorid kfemidity a malé
mno%stvi fluorovediku,. Tyto plyny se privadEjf do kolony 7. kde se doétévajl v protiprou-
du do styku s kyselinou sirovou o koncentraci p¥ibli¥n& 95 %, ve které se absorbuje fluo-
rovodik. Fluorid k¥emi&ity proch&zf do absorp&niho zakfizent 10, do n&hoZ se pirivadi
rovné% zfedénd kyselina fluorokFemi&ité o koncentreci 15 a¥ 20 % a voda po promyvéni oxi-
du kFemiZitCho. Kyselina fluorokFemiZité o koncentraci 45 a¥ 50 %. ziskant ebsorpérim
za*izenim 10, se 0ddZli od oxidu ki¥emi&itého na filtru 11 a pak se privadi do reaktoru
1. Oxid kFemitity se po promyti vodou odstrafuje jako odpadni produkt.

Kyselina z reaktoru )1 do ohfivale 2, kde se zah¥ivé na teplotu varu., Kapalina se
oddéluje od pary v separétoru 3 a privadi se do desorptni kolony 4, P&ry ze separatoru
3 sc piivadi do kolony 6, zkrép&né kyselinou, privadénou z kolony 7. Péra je sbsorbovéna
a vysudeny fluorovodik se pFivédi do zkapalfiovaciho zafizeni 8, chlazeného solankou a po
zkapaln&ni vych6z§ jako vysledny produkt, obsahujici vice nci 99,5 ¢ fluorovodiku. Produkt
je moZno jest¥ déle rektifikovat, &im% se ziské fluorovodik o Eistotd vy381 nei 99,8 %.
Do desorp&ni kolony 4 sc pfivadi v protiproudu vodn§ pbra k odstrun&ni fluorovodiku,
ktery jedt& zbyl v kyseling, do té¥c kolony sc piivaidi také kyselina zc separstoru 3,
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Timto zpisobem se obsah fluorovodiku sni%f z 0,5 a¥ 1,0 § na 0,1 a% 0,2 %. Po styku

s vodni parou protékd horké kyselina do chladi&e 5 a po zchlazeni na teplotu 32 a2

37 °C sc vede do zésobnich tankd. Plyny z desorpini kolony 4 sc vedou do kolony 9, kde
jsou protiproudové zkrépdny koncentrovanou kyselinou sirovou. Vysueny plynny fluoro-
vodik se vede do absorp&niho zafizeni 13 nebo zkapalnovaciho zarizeni 8. liorkéd kyselina
sirova se z kolony 9 privédi do reaktoru 1.

Déle je uveden konkrétni piiklad pro vyrobu fluorovodiku zpisobem podle vynélezu.

re i klad
K vyrob® fluorovediku sc pou¥ije 17,5 % kyseliny fluorokfemiZité v mnoZstvi 400 kg/h.
Za tim Gtelem se do rozkladnCho reaektoru peivadi 830 kg/h Kkyseliny fluorokifemiZité o kon-
centraci 42 % a 1700 kg kyseliny sirové o koncentraci 95,5 Y. 2 rozkladu vzniké 300 kg/h

‘fluoridu kiemi&itého, ktery se pohlti v 17,5 % kyselint Fluorokiemilité za vzniku 50

roztoku. Vylvofeny oxid kiemitity sc zfiltruje a promyje¢ vodou a takto ziskand kysclina
fluorokfemiZité o koncentraci 42 % se privadi zp&t k rozkladu. Kyselina sirova, pfivadé-
né z kolon obsahuje 1,5 % fluorovodiku, kdeZto kyselina z reaktoru obsahuje 74 % kyseli-
ny sirové a 3,5 % fluorovodily Po destilaci se zbytek fluorovodiku v kyselin& sirové sni-
£i na hodnotu 0,8 %. Kyselina, pFivaddnd do desorplni kolony se promyvé vodni parou

v mnoZstvi 48 kg/h. Vv disledku toho se sni¥i obsah fluorovodiku v kyselin& po reakci

aZ na hodnotu 0,08 %. Odstran&ny fluorovodik se zbavi vody, nate% se zchladi a zkapal-
ni, &imi se ziské 50,5 kg tohoto vysledného produktu, ktery obsahuje 99,6 % fluorovodi-
ku, 0,10 § kyseliny sirové, 0,05 % vody a 0,08 % kyseliny fluorokfemidité,

PREOMET VYNALEZU

1. Zpisob vyroby fluorovodiku z kyseliny fluorokifemi&ité rozkladem této kyseliny
pasobenim kyseliny sirové, vyznalujici se tim, Ze kyselina fluorokemi&its o koncentra-
ci vy33f neZ 40 4 se rozklédas kontinualng misenim s koncentrovanou kyselinou sirovou,
jejiZ entalpic byla piredb&in& zvySena a ktersd byla obohacena fluorovodikem v prabého
odd&lovéini a &i3dténfg plynd ziskengch rozkladem kyscliny fluorokfemi&ité touto kyseli-
nou sirovou, nate? se odd&leny koncentrovany fluorid kitemitity odvadi a absorbuje v ky-
seling fluorokiemilité, ur&ené k rozkladu a po rozkladu se ziskans zied&né kyselina sfi-
rové zahfivd za soufasného oddestilovéni fluorovediku, potom se proh&nf parou za G&elem
desorpce fluorovodiku, jest& zbylého v této kyselin&, pkitem% plynns faze z uvedené des-

‘tilace a desorpce se &ist{ a su3i koncentrovanou kyselinou sirovou, kters se pak vede

zp&t do rozkladného stupn® a vyli3tény fluorovodik se zchladi e zkapalni jako bezvody
fluorovodik nebo se absorbuje do vody.

2. Zpasob podle bodu 1, vyzna&ujici se tim, e teplota rozkladu vysledné kyseliny
Fluorok¥emi&ité se udrfuje v rozmezi 92 a3 112 %, :
3. Zpasob podle bodu 1, vyzna&ujici se tim, e koncentrace kyseliny sirové po roz-

kladu kyseliny fluorokiemiité se udriuje vy331 neZ 0,43 molu kyseliny sirové na 1 mol
vody, .

4. Zpasob podle bodu 1, vyznalujici se tim, %e se destilace fluorovodiku ze zfeddné
kyseliny sirové, ziskané po rozkladu kyseliny fluorovodikové provadi piti teplot& 127
az 137 %,
‘ 5. Zpasob podle bodu 1, vyznalujici se tim, Ze desorpce fluorovodiku z kyseliny
sirové po destilaci se provadf pfi teplotd 157 az 167 °C a tato teplota se reguluje
mnoZstvim pFivadéné vodni péry.

1 vykres
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