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Sposéb wytwarzania stezonego kwasu fluoroborowego
o wysokiej czystosci
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Przedmiotem wynalazku jest spos6b wytwarza-
‘nia stezonego kwasu fluoroborowego o wysokiej
czystosci.

Kwas fluoroborowy wytwarzany jest zazwyczaj
przez dzialanie kwasem fluorowodorowym na
‘kwas borowy, lub na bezwodnik kwasu borowe-
.go. Zachodzgce reakcje przebiegaja wedlug sche-
matow:

H;BOg+ 4(HF - n HyO) - HBFy+ (3 + 4 n) H;O
B;Os + 8 (HF - n H;O0) - 2 HBF, + (34 8 n) H:O

‘Stezenie uzyskiwanego kwasu fluoroborowego uza-
"leznione jest od stezenia wuzytego kwasu fluoro-
‘wodorowego. I tak na przyklad: stosujagc kwas
fluorowodorowy o stezeniu 70% uzyskuje sie w
-reakcji z kwasem borowym roztwory zawierajgce
okoto 50% HBF;, a w reakcji z bezwodnikiem,
roztwory o zawarto$ci okolo 59% HBF,.

Kwas fluoroborowy stosowany jest w kapielach
.galwanicznych, gdzie ‘wymagana jest wysoka czy-
sto$é tego kwasu. Zawarto$§é zanieczyszczenn takich
.jak Ca, Fe, Pb, Ni, Cr, SO”, CI’, SiFs” winna by¢
rzedu 10-3%,

Uzyskanje kwasu fluoroborowego o tak wyso-
'kiej czystosci wymaga stosowania bardzo czyste-
go kwasu borowego lub bezwodnika kwasu boro-
‘wego i czystego kwasu fluorowodorowego. Oczy-
.$zczanie tych substancji jest ucigzliwe i wymaga
licznych operacji.
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Kwas fluoroborowy moze powstawaé roé6wniez
w reakcji miedzy kwasem fluorowodorowym i
fluorkiem boru:

BF3 + HF - n H;O - HBF,+n H,0O

Z reakcji tej wynika, ze mozna w ten sposéb
uzyskaé znacznie bardziej stezone roztwory HBF.

Stosujac kwas fluorowodorowy o stezeniu 30%
HF uzyskanoby roztwér zawierajacy 65% HBF,.
Przy 50% HF moénaby uzyskaé¢ 81% HBF,.

Jednak silnie egzotermiczny przebieg reakcji
utrudnia jej prowadzenie, Przy pochianianiu ga-
zowego fluorku boru w kwisle fluorowodorowym
uklad reakcyjny dochodzi do stanu wrzenia, w
ktéorym to stanie BF; przestaje byé pochlaniany,
a HF ulega odpedzeniu. Wymagane jest tu in-
tensywne chlodzenie, jednak wszystkie stosowane
w technice metale i stopy ulegaja korozji w kwa-
sie fluoroborowym zanieczyszczajge roztwér w
niedopuszczalhym stopniu.

Stosowanie elementéw chlodzgcych z tworzyw
sztucznyeh takich jak: polipropylen czy poliety-
len zabezpiecza przed zanieczyszczenieri roztwotu,
jednak ze wzglédu na niskie przewodnictwo cie-
plne tych materialéw stosunek powierzchni wy-
miany ciepla do objetosci chlodzonej cieczy jest
bardzo wysoki i praktyczrie ttudny do zrealizo-
wania. Fluorek boru, jako gaz, nie zawiera za-
nieczyszczen metalicznyeh jakie 2awiera Kwas bo-
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rowy, jednak zazwyczaj jest zanieczyszczony
zwigzkami takimi jak SiF,, HSO;F, SO; Uzyskanie
czystego kwasu fluoroborowego wymaga usuniecia
tych skladnik6w z gazowego fluorku boru.

Celem wynalazku jest unikniecie podanych nie-
dogodnosci, a zadaniem technicznym — opraco-
wanie sposobu, za pomocag ktérego bedzie mozna
otrzymaé kwas fluoroborowy o wysokiej czy-
stosci, na drodze reakcji miedzy kwasem fluoro-
. wodorowym a fluorkiem boru.

Niespodziewanie stwierdzono, ze mozna rozwig-
zaé to zadanie, jezeli proces poprowadzi sie na-
stepujaco:

Do wytworzonego uprzednio stezonego kwasu
fluoroborowego dodaje sie kwas fluorowodorowy
w iloSci takiej, ze stezenie wolnego HF wynosi
kilka procent i nie przekracza w zasadzie 10%.
Nastepnie roztwér ten nasyca sie uprzednio oczy-
szczonym gazowym fluorkiem boru az do zwia-
zania calej iloSci HF. Cieplo reakcji "odbierane
jest przez duzg ilo§é roztworu przez co wzrost
temperatury nie jest gwaltowny. Duza objetosé
roztworu pozwala umies$cié i rozwingé w nim do-
statecznie duza powierzchnie wymiany ciepla,
stosujgc na elementy chlodzace materialy z two-
rzyw sztucznych takich jak polietylen czy poli-
propylen.:

Po przereagowaniu HF z BF; wytworzony kwas
fluoroborowy odprowadza sie jako gotowy pro-
dukt, pozostawiajac w ukladzie reakcyjnym po-
czagtkowo znajdujgca sie¢ w nim ilosé HBF,, po
czym rozpoczyna sie ponowny cykl wytwarzania.

Odpowiednig czysto§¢é gazowg BF; uzyskuje sie
przez przemywanie tego gazu stezonym roztwo-
rem kwasu hydroksyfluoroborowego. ‘

Fluorek boru rozpuszcza sie w wodzie, przy
czym zachodzace tutaj wielokierunkowe reakcje,
w przypadku uzyskiwania stezonych roztworéw
mozna przedstawié sumarycznie nastepujgcym
schematem

BF; + H;0 - HBF;0H

Stwierdzono, ze w roztworach, w ktérych ste-
zenie kwasu hydroksyfluoroborowego wynosi oko-

1o 50% fluorek boru juz sie nie rozpuszcza, nato-.

miast w roztworach takich absorbuje sie towa-
Trzyszgce mu zanieczyszczenia:

HSOsF + H;0 - HSO4 + HF
SO; + Hzo — H,SO4
~ 3SiF4+ 2H,0 — 2H;SiFs 1 SiO,

W miare nagromadzania si¢ zanieczyszczen w kwa-
sie hydroksyfluoroborowym, kwas ten ‘stopniowo
wycofuje sie i uzupelmia ciecz dodatkiem wody.
Chwilowe obnizenie stezenia HBFsOH powoduje,
ze przez pewien czas absorbowany jest w niej
réwniez fluorek boru. Po uzyskaniu stezenia w
wysokoSci okolo 90%; BFs przestaje sie rozpusz-
czaé, a w cieczy absorbowane sg tylko zanieczysz-
czenia. Wycofany kwas hydroksyfluoroborowy
moze byé przerobiony na fluorek boru na przy-
klad przez oddestylowanie.

Przedstawiony cykliczny spos6b wytwarzania
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kwasu fluoroborowego moze byé réwniez prze--
ksztalcony na spos6b ciggly.
W sposobie ciggtym do reaktora napeitnionego sie-

zonym kwasem fluoroborowym wprowadza sie-

réwnoczesnie kwas fluorowodorowy i oczyszczony
uprzednio fluorek boru. Jednocze$nie z reaktora
odbiera sie przelewem wytworzony HBF; w ilos-
ci robwnowaznej iloSciom wprowadzanych reagen-
tow. Objetosé cieczy pozostajacej w reaktorze w
stosunku do objetosci wytwarzenego w ciggu go-
dziny kwasu fluoroborowego winna byé co naj--
mmniej 2 razy wieksza.

Spos6éb wedlug wynalazku jest dokladnie wy-
jasniony na podstawie przykladu jego wykonania-
a schemat stosowanych operacji przedstawiony
jest na rysunku.

Fluorek boru kieruje sie do kolumny z wypel-
nieniem 1 zraszanej cyrkulujgcym w obiegu kwa-
sem hydroksyfluoroborowym podawanym ze zbior--
nika 2 poprzez pompe 3. Przemyty i oczyszczony-
BF; wprowadza sie do reaktora 4 wypelnionego
kwasem fluoroborowym do ktérego dodawany jest.
kwas fluorowodorowy. Reaktor 4 ochladzany jest
poprzez wbudowane do niego chlodnice zasilane-
wodg lub inng cieczg chlodzacg. Temperature w
reaktorze utrzymuje sie¢ w zakresie 30—50°C. Wy--
tworzony kwas fluoroborowy odbiera sie z reak--
tora okresowo lub w sposéb ciggly. Cyrkulujgcy-
w obiegu kwas hydroksyfluoroborowy stopniowo-
wycofuje sie ze zbiornika 2 uzupelniajgc okreso--
wo obiegowa ciecz dodatkiem wody.

Przyklad stosowania sposobu wedlug wynalazku..

Do reaktora w ktérym znajdowalo sie¢ 750 kg
65% HBF,; wprowadzono 150 kg 30% HF. Po wy--
mieszaniu ciecz zawierala 5% wolnego HF.

Do kolumny zraszanej 90% HBFsOH wprowa-
dzono 154 kg gazowego BF; zawierajacego 0,3 kg-
SOs i 02 kg SiF,. Z kolumny odebrano 153 kg-
oczyszczonego BFj, ktoéry wprowadzono do reakto-
ra. Zawarto$é reaktora zwiekszyla sie o 303 kg roz-
tworu HBF, o stezeniu 65%. Ilo§é te odprowadzo-
no z reaktora. Wytworzony kwas zawieral 0,003%
H;SO, i 0,005% H,SiFe.

Zastrzezemia patentowe:

1. Spos6b wytwarzania stezonego kwasu fluoro-:
borowego o wysokiej czysto$ci, znamienny tym,
ze do reaktora zawierajgcego wytworzony uprzed-
nio kwas fluoroborowy dodaje sie kwas fluoro-
wodorowy w ilosci takiej, ze stezenie wolnego
HF nie przekracza 10%, a nastepnie- wprowadza sie:
i absorbuje w cieczy gazowy fluorek boru, oczysz-
czony przedtem przez przemywanie stezonym roz--
tworem kwasu hydroksyfluoroborowego, az do
zwigzania catej iloSci HF, chlodzi' sie reagujacy
ukiad za pomocg elementéw wykonanych z two-
rzyw sztucznych, po czym odprowadza' sie wy-
tworzony kwas fluoroborowy, pozostawiajac w re-
aktorze ilo$é potrzebng do nastepnego cyklu.

2. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, Zze:
kwas hydroksyfluoroborowy usuwa' sie stopniowo:
w miare nagromadzenia si¢ w nim zanieczyszczefr:
usuwanych z fluorku boru i uzupethia: ciecz do-~
datkiem wody.
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3. Spos6b wedlug zastrz. 1, znamienny tym, ze
do reaktera napeilnionego stezonym kwasem flu-
oroborowym doprowadza sie réwnocze$nie kwas
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fluorowodorowy
fluorek boru odprowadzajgc przelewem z okreslo-
nego poziomu wytworzony kwas fluoroborowy.
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