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Verfahren zur Herstellung von Fluorwasserstoff

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Exrfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung von
Fluorwasserstoff durch pyrohydrolytische Behandlung fluor-
haltiger Materialien in einer expandierten Wirbelschicht
und anschlieBende Kiihlung der Abgase, .

Charaskteristik der bekannten technischen Ldsungen

Es ist bekannt, daf fluorhaltige Materialien bei erhdhten
Temperaturen und in Yegenwart von Wasserdampf Fluorwasser-
stoff abspalten (Pyrohydrolyse), der dann durch Konden-
sation oder Wische konzentriert werden kamnn,

Die pyrohydrolytische Abspaliung von Fluorwasserstoff hat
insbesondere bei der Aufarbeitung von bei der Aluminium-
elektrolyse an verschiedenen Stellen anfallenden Abfall-
stoffe Bedeutung erlangt. Beispielsweise gelangen beil dex.
SchmelzfluBelektrolyse, die iiblicherweise mit Kryolith oder
shnlichen fluorhaltigen FluBmitteln betrieben wird, fluor-
haltige Badbestandteile in die Ausmauerung der Blektrolyse-
wanne, Bei der von Zeit zu Zeit eriorderlichen erneuten
Ausmauverung fillt dann des alte Ausmauerungsmaterial als
sogenannter Ofenausbruch an, der je nach Betriebsart

und -daver der Zelle um 10 bis 15 Gew.-% Fluor enthalten
kann,

Eine &hnliche Situation liegt vor, wenn Abgase der Schmelz-
fluBelekirolyse durch trockene Gaswische von Fluor-
‘wagserstoff befreit werden. Bei Verwendung von
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Aluminiumoxid als Sorptiénsmittel fd11t, je nach Durchfihrung
dieser Wische,ein mit Fluorwasserstoff beladenes Chemi-
sorptionsmittel an, das wegen anderer in den Abgasen ent-
haltener Verunreinigungen wie Kohlenstoff, Schwefel, Eisen,
Silizium, Phosphor und/oder Vanadin nicht in die Schmelz-
fluBelektrolyse eingebracht werden kann, sondern aufgear-
beitet werden nmuB. -

Als geeignetes Verfahren der Aufarbeitung derartiger Ab-
fallstoffe hat sich die Pyrohydrolyse erwiesen

(DE-0Ss 23 46 537 und 24 03 282), die auch mit der Riickge-
wimung weiterer Wertstoffe, wie Aluminium oder Alkali-
metall, verbunden werden kann (US-PS 4 113 832). Beim

- zuletzt erwdhnten Verfahren erfolgt die pyrohydrolytische
Behandlung imnerhalb eines Temperaturbereiches von etwa
1100 bis 1350 °C, z.B, in einer expandierten Wirbelschicht,
in Gegenwart ausreichender Wasserdampfmengen. Aus dem Ab-
gas werden Alkalifluorid und Fluorwasserstoff entfernt.
Der feste Riickstand der pyrohydrolytischen Behandlung wird
einer alkalischen Laugung unterworfen, um Aluminiumoxid-
hydrat zu erhalten. Vor der Entfernung des Alkalifluorids
und des Fluorwasserstoffes erfolgt eine Kilhlung des Gases
durch Einspriihen von Wasser, durch Vermischen mit kaltem
Gas oder durch indirekte Kihlung.

Nachteiligtbeim vorstehend skizzierten Verfahren ist, daB
beim Kiihlen durch Einspritzen von Wasser die flihlbare
Warme des Abgases nutzlos abgefihrt und zudem die Gasmenge
erheblich erhsht wird. Ahnliches gilt beim Kiihlen durch
Zumischen von kaltem Gas, wobel insbesondere die umer-
winschte Verdiimung der hinsichtlich des Fluorwasserstoff-
gehaltes ohnehin schon niedrigprozentigen Gases im Vorder-
grund steht, Die auch vorgesehene indirekte Kihlung ver-
meideg zwar diese Nachteile, ist Jjedoch wegen der Korrosdi-
'Ons—/probleme schwer zu beherrschen und erfordert wegen
des relativ unglinstigen Warmeliberganges infolge Verstaubens

¥ und Erosions-
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der Kithlfl#ichen groBSen apparativen Aufwand (Abreinigung)
bzw, groBe Austauschflichen,

Ziel der Erfindung

Ziel der Exrfindung ist, ein Verfahren bereitzustellen, das
die Nachteile der bekannten, insbesondere vorgenannten Ver-
fahren vermeidet, insbesondere eine sinnvolle Nutzung der
Abgaswirme gestattet und dennoch keinen hohen apparativen
Aufwand erfordert. -

Darlegung des Weseng der Erfindung

Der Erfindung liegt die Zufgabe zugrunde, die Kiihlung
der Abgase in neuartiger Weise auszufiihren,

Die Aufgabe wird geldst, indem das Verfahren der eingangs
genannten Art entsprechend der Erfindung derart ausge-
staltet wird, daf man die Kithlung der Abgase durch direkten
Eintrag von in getrenntem Kreislauf gefiihrten Feststoffen
durchfiihrt, die ihrerseits in einem Kihler unter Nutzbar-
machung der filhlbaren VWirme riickgekiihlt werden.

- Dag erfindungsgenmifie Verfahren ist anwendbar auf die Auf-
arbeitung der im Zusammenhang mit der Aluminiumelektrolyse
anfallenden Abfallstoffe, es kUnnen jedoch auch FluBspat
v(CaFg) bzw. endere fluorhaltige anorganische Stoffe einge-
setzt werden. Ausschlaggebend ist lediglich, daB Fluor-
wasserstoff auf pyrohydrolytischem Wege abspaltbar iste.
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Je nach Beschaffenheit des Binsatzstoffes ist es erforder-
lich, zwecks Erreichung der erforderlichen Reaktionsteﬁpe-
raturen, die wie iiblich zwischen etwa 1000 und 1400 °C lie-
gen, Brennstoff einzusetzen. Es kommen hierfiir fliissige,
gasférmige, eber auch feste Brennstoffe in Betracht, die
unmittelbar in die expandierte Wirbelschicht eingefiihrt
werden, Sofern dag Einsatzgut hinreichend hohe Kohlengstoff-
gehalte aufweist - was im allgemeinen beim Ofenausbruch der
Pall ist ~ ist eine gesonderte Brennstoffzufithrung ent-
behrlich. ’

Die zweckmifBigste und zugleich einfachste Kilhlung des Abgases
erfolgt, indem man die Vereinigung von Abgas und -
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rlickgekiihltem Feststoff in mindestens einem Schwebeaus-
- tauscher vornimmt.

Die Rickklihlung des Feststoffes geschieht vorzugsweise in
einem Wirbelschichtkiihler, der mehrstufig ausgestaltet
sein kann. Seine Betriebsweise und Ausstattung richtet
sich weitgehend nach dem Einsatzstoff. Ist dessen Brenn-
stoffgehalt hinreichend hoch, um die in der expandierten
Wirbelschicht erforderlichen Temperaturbedingungen zu
erzielen, kann die Riickkihlung des Feststoffes, die unter
- Nutzbarmachung der fiihlbarenWdrme vorzunehmen ist, z.B.
unter Erzeugung von Wasserdampf, erfolgen. Das dabei gebil-
dete heifle Abgas wird zweckmifBigerweise in den Wirbel-
schichtreaktor zurlickgefiihrt. Ist hingegen eine separate
-Brennstoffzufuhr unerliaflich oder der Pyrohydrolyse-Prozef
gerade dann selbstgingig, ist es vorteilhaft, die Fest-
stoffe in einem Wirbelschichtkiihler mit mehreren nachein-
ander durchflossenen Kihlkammern unter Aufheizung von dem
vWirbélschichtreaktor insbesondere als Fluidisierungsgas
zuzufihrendem sauerstoffhaltigem Gas rlickzukiihlen.

Bei beiden Ausgestaltungen kann dem Wirbelschichtkiihler
eine mit Kalt-Wasser betriebene Kilhlkammer, die dem Fest-
stoff weitere Warme entzieht, nachgeschaltet werden. Sie
kann mit dem Wirbelschichtkiihler eine bauliche Einheit
bilden oder separat betrieben werden. Im letzteren Fall
kdnnen die Abgase der Kilhlkammer anderen Verwendungs-
zwecken zugeleitet werden.

Das bei der Erfindung angewendete Prinzip der expandierten
Wirbelschicht ist an sich bekannt und zeichnet sich dadurch
aus, daB - im Unterschied zur "klassischen'" Wirbelschicht,

" bei der eine dichte Fhase durch einen deutlichen Dichte-
sprung von dem dariiber befindlichen Gasraum getrennt ist -
Verteilungszusténde ohne definierte Grenzschicht vorlie-
‘gen., Ein Dichtesprung zwischen dichter Phase und dem dar-
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iiber befindlichen Staubraum ist nicht vorhanden, statt
dessen nimmt innerhalb des Reaktors die Feststoffkonzen—
tration von unten nach oben ab. '

Besonders vorteilhaft ist es, das fir den Verbrennungs-
vorgang erforderliche sauerstoffhaltige Gas in die Wirbel-
schicht in zwei Teilstrdmen in unterschiedlicher Hthe zu-
zufithren und die mit dem Abgas ausgetragenen Feststoffe

- nach Abtrennung vom Abgas in den unteren Bereich der
Wirbelschicht zuriickzufithren. Durch diese Arbeitsweise
-erhdlt man einerseits eine weiche, weil zweistufige Ver-
brennung, die lokale Uberhitzungserscheinungen sowie die
'Bildung von NOXfGasen ausschlieft, und andererseits - durch
" die Rezirkulation des von den Abgasen abgetrennten Fest-
stoffes - eine hohe Temperaturkonstanz innerhalb des Systems
Wirbelschichtreaktor/Abscheider/Rickfithrleitung.

- Als Fluidiéierungsgas kann praktisch jedes beliebige, die
Beschaffenheit des Abgases nicht beeintrichtigende Gas
eingesetzt werden. Es sind z.B. Inertgas, wie rickge-
fiihrtes Rauchgas (Abgas), Stickstoff und Wasserdampf, ge-
eignet. Im Hinblick auf die Intensivierung des Verbren-
nungsprozesses ist es jedoch vorteilhaft, wenn ein Teil-
strom der zuzuflihrenden sauerstoffhaltigen Gase dem Wirbel-
schichtreaktor als Fluidisierungsgas zugeleitet wird.

Es ergeben sich mithin flir die Durchfihrung des Verfahrens
in seiner bevorzugten Ausgestaltung die Moglichkeiten:

1. als Fluidisierungsgas Inertgas zu verwenden., Dann ist®
es unerlidfBlich, das sauerstoffhaltige Verbrennungsgas
als Sekunddrgas in mindestens zwei Ubereinanderliegen-
den Ebenen einzutragen. |

2. als Fluidisierungsgas bereits sauerstoffhaltiges Gas

' zu verwenden. Dann geniigt der Eintrag von Sekundirgas
in einer Ebene. Selbstverstindlich kann auch bei dieser
Ausfiihrungsform noch eine Aufteilung des Sekundidrgas-
eintrags in mehrere Ebenen erfclgen.
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Innerhalb jeder Eintragsebene sind mehrere Zufiihrungsdff-
nungen flr Sekundirgas vorteilhaft, Das Volumenverhéltnié
von Fluidisiérungsgas und Sekundidrgas sollte im Bereich
von 1:20 bis 2:1 liegen.

Es ist zweckmidBig, das Sekunddrgas in einer Hohe bis 30 %,
bezogen auf die GesamthChe des Wirbelschichtreaktors,
mindestens jedoch 1 m iiber der Einleitung des Fluidisie-
rungsgases, zuzufithren. Bei Angabe von 30 % ist - sofern
das Sekundirgas in mehreren Ebenen zugefiihrt wird - auf
die HChenlage der obersten Sekundirgasleitung abgestellt.
Diese Hthe schafft einerseits einen hinreichend groBen
Raum fiir die erste Verbrennungsstufe mit nahezu vollstan-
diger Umsetzung zwischen brennbaren Bestandteilen und sau-
erstoffhaltigem Gas - sei es als Fluidisierungsgas oder
Sekunddrgas in einer tiefer liegenden Ebene zugeiithrt -
und gibt andererseits die Moglichkeit, im oberen, Uber der
Sekundérgaszufﬁhrung liegenden Reaktionsraum eine ausrei-
chend groBe Ausbrandzone zu schaffen.

Die im Wirbelschichtreaktor oberhalb der Sekundirgaszu-
fiihrung herrschenden Gasgeschwindigkeiten liegen im Regel-
fall iiber 5 m/sec und kbnnen bis zu 15 m/sec betragen.

Das Verh#&ltnis von Durchmesser zu Hdhe des Wirbelschicht-
reaktors sollte derart gewdhlt werden, daB Gasverweil-
zeiten von 0,5 bis 8,0 sec, vorzugsweise 1 bis 4 sec,
erhalten werden.

Das Aufgabegut sollte einen mittleren Korndurchmesser

von 30 bis 250lpm besitzen, wodurch gute Wirbelbedingungen,
aber auch hinreichend kurze Reaktionszeiten gewdhrleistet
sind. '
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Die im Wirbelbett einzustellende mittlere Suspensionsdichte
kann in weiten Grenzen variieren und bis 100 kg/m3 reichen,
Im Hinblick auf einen geringen Druckverlust sollte die
mittlere Suspensionsdichte oberhalb der Sekundédrgaszufihrung
auf Werte im Bereich von 10 bis 40 kg/m3 eingestellt werden.

Bei der Definition der Betriebsbedingungen iiber die Kennzah-
len von Froude und Archimedes ergeben sich dann die Bereiche:

01 ¢ 3m.5?%. 28 <
, fk fg
bzw,
0,01 £ Ar £ 100,
wobeil 3
e o= St g§fg - f2) pa
fg * V
P2 - u
r g+ dk
ist.
Es bedeuten:
Fr die Froudezahl
Ar die Archimedeszahl
u die relative Gasgeschwindigkeit in m/sec
fe die Dichte des Gases in kg/mB'
7x  die Dichte des Feststoffteilchens in kg/m’
dy den Durchmesser des kugelfdrmigen
* Teilchens in m
V' die kinematische Zihigkeit in mz/sec

. . . s 2
die Gravitationskonstante in m/sec



22¢409

g

- \ 27.11.,1980
AP VY 01 B/222 458
57 720 / 18

Der Eintreg des Aufg_abegutes in den Wirbelschiéhtreaktor
erfolgt auf Ubliche Weise, am zweckmifBigsten iiber eine oder
mehrere Lanzen, z. B. durch pneumatisches Einblasen. Infolge
der guten Quervermischung reicht eine vergleichsweise ge=-
ringe Zahl en Fintragslanzen, bei kleineren Wirbelschicht-
reaktorabmessungen sogar eine einzige Lanze,

Der herausragende Vorteil der Erfindung liegt darin, daB
durch die Verwendung riickgekiihlter Feststoffe eine schock-
arfige Abkihlung der Abgase erfolgt, die Korrosionsprobleme
weitgehend vermeidet, und daB den Wirmelibergang behindernde
Staubablagerungen naturgemif nicht aufireten konnen. Die
Riickkiihlung der Feststoffe erfolgt - in der bevorzugten
Ausgestaltung mit Wirbelkithlung - unter Bedingungen, die
einen hohen Wirmeiibergang an dag Kihlmedium zulassen.

Die Peststoffiihrung fiir die Kiihlung in einem separaten, d. h.
von dem Peststoff in der Pyrohydrolysestufe aﬁgetrennten,
Kreislauf bewirkt, daB - von der Anlaufphase abgesehen -

eine Beladung mit HF nicht erfolgt bzw. .in der Xilhlphase
keine HF-Verluste auftreten, Die Art der Abgaskithlung
schlieBt zudem eine Verdiinnung des Abgases aus oder aber
reduzieft sie auf ein Ifinimum fir den Fall, daB erginzend
- zur Feststoffkilhlung geringfiigige llengen Wasser, z. B. in
einer der Zugabe des riickgekiihlten Feststoffes nachge-
schalteten Stufe, zudosiert werden.

- Ausfihrungsbeispiel

Die Erfindung wird an einigen Ausfilhrungsbeispielen bei-
spielsweise und niher erliutert.,
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Die beiliegende Zeichnung zeigt ein FlieBschema des er-
findungsgemifen Verfahrens. '

Aufgabegut, ‘asser, ge.gebenenfalls in Form von Dampf,
wmd - sofern erforderlich - Brennstoff werden dem aus
Wirbelschichtreaktor 1, Abscheidezyklon 2 und Riickfithr-
leitung 3 gebildeten Zirkulationssystem iber die Lanzen
4, 5 und 6 aufgegeben., Ein dem Aufgabegul entsprechen-
der Pyrohydro-
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lyserlickstand wird nach hinreichend langer Verweilzeit
iber Leitung 7 abgezogen und verworfen oder gegebenenfalls
einer Laugungsbehandlung zur Entfernung von Wertstoffen
unterworifen.

Das Abgas des Wirbelschichtreaktors 1 gelangt in den
Schwebeaustauscher 8, in dem es mit dem Uber Leitung 9 her-’
angefiihrten im Kreislauf geflihrten Feststoff in Kontakt
kommt, und erfdhrt hierbei eine erste Abkihlung. Im nachfol-
genden Abscheider 10 werden Gas und Feststoff getrennt. Das
Gas gelangt in einen zweiten Schwebeaustauscher 11, in den
auch rickgeklihlter Feststoff Uber die pneumatische Fiérder-

- leitung 12 eingetragen wird. Feststoff und Gas, das hierbel
weiter gekithlt wird, werden in einem weiteren Abscheider 13
getrennt, Das HF-haltige Gas gelangt dann zur Entstaubung in
ein Elektrofilter 14 und denn liber Leitung 15 in eine (nicht
dargestellte) Absorptions- oder Kondensationsvorrichtung.

Der im Abscheider 10 anfallende Feststoff gelangt'ﬁber Lei-~
tung 16 in den Wirbelkithler 17, in dem er zun#dchst vier '
Kilhlkammern durchflieBt. Hierbei gibt er einen wesentlichen
Teil seiner Wirme im indirekten Austausch an im Gegenstrom
zun Feststoff flieBende sauerstoffhaltige Gase ab, die -
staubfrei - dann Uber Leitung 18 dem Wirbelschichtreaktor 1
als Fluidisierungsgas zugeflihrt werden. Eine abschlieflende
Kihlung der Feststoffe geschieht dann in zwel nachgeschal-
teten Kihlkammern, die z.B. mit Wasser gekiihlit werden. Der
Feststoff gelangt dann in die Vorrichtﬁng 19 zur pneumati-
schen Forderung. |

Der Wirbelkithler 17 wird mit sauerstoffhaltigem Gas fluidi-
siert, das eine weitere wesentliche Warmemenge aus dem Fegt- -
stoff aufnimmt und nach Entstaubung im Abscheider 20 dem
Wirbelschichtreaktor'1 als Sekundirgas Uber Leitung 21 zuge-
fiihrt wird. Leitung 22 dient der RUckfihrung des im Elek-
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trofilter 14 abgeschiédenen Staubes in den Wirbelkiihler 17.

SchlieBlich sind noch zwei Leitungen 23 und 24 vorgesehen,
mit denen bei Feststoffanreicherung im Kreislaufsystem
Wirbelkithler 17, Leitung 12, Schwebeaustauscher 11, Abschei-
der 13, Schwebeaustauscher 8, Abscheider 10 und Leitung 16
Feststoff in die zirkulierende Wirbelschicht ausgeschleust -
(Leitung 23) oder bei Feststoffverarmung Feststoff zuge-
fiihrt (Leitung 24) werden kann. :

Mit 25, 26 und 27 sind die Leitungen zur Zufuhr von Fluidi-
sierungs- oder Férdergasen bezeichnet.

Beispiel 1

Zur Verarbeitung gelangte ein trockener, zuvor aufgemahlener
Ofenausbruch der Aluminiumelektrolyse mit einer Schilttdichte
von 1,1 kg/l und einer mittleren Korvung von 100 bis ZOO/um

Der Ofenausbruch enthielt

26 Gew.-% Kohlenstoff und
15 Gew.-% Fluor (berechnet als F).

Aufgrund des hohen Kohlenstoffgehalts arbeitete der Pyrohyé
drolyseprozefl selbstgingig, d.h. es bedurfte keines zusitz-
lichen Brennstoffes. Die im folgenden flir Gase gemachten
Mengenangaben beziehen sich auf Standardbedingungen.

Der Ofenausbruch wurde in Mengen von 5 t/h iiber Leitung &
zusammen mit 3,1 m3/h Wasser von 20 °C iber Leitung 6 denm
Wirbelschichtreaktor 1 aufgegeben. Gleichzeitig wurden iiber
Leitung 18 3000 m3/h Fluldlslerungsluft von 300.°C und tiber
Leitung 21 9500 m3/h Sekundédrluft von 400 C die Jjeweils
im Wirbelschichtkihler 17 aufgeheizt worden wareéen, zuge-

fithrt., Aufgrund der gewdhlten Wirbelbedingungen und Betriebs-
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parameter zirkulierte der Feststoff in dem aus Wirbel-
schichtreaktor 1, Abscheidezyklon 2 und Rlickfiihrleitung 3
gebildeten Zirkulationssystem derart, daB die mittleren
Suspensionsdichten im erbelschlchtreaktor 1 unterhalb der
Sekundirgasleitung 21 ca. 100 kg/m und oberhalb der
:Sekundargasleltung 21 ca. 20 kg/m betruwen. Damit ein
einwandfreier Feststoffriicklauf in den erbelschlchtregktor

1 erzielt wurde, wurde die Rickflihrleitung 3 mit 200'm3/h
Luft fluidisiert. Die Temperatur innerhaldb des Zirkula-
tionssystems lag bei 1100 °c.

Eine der Aufgabegutmenge entsprechende Abbrandmenge von

3 t/h wurde nach einer Verweilzeit von 1 h Uber Leitung 7

abgezogen und in einem separaten Kithler gekiihlt. Die
chiittdichte des Abbrands war 1 kg/l. Der Restgehalt an

Fluor lag unter 1 Gew.-%, der von Kohlenstoff unter

0,1 Gew.-%.

Die Kiihlung des Abgases des Wirbelschichtreaktors 1 erfolg-
te mit prozefeigenem Feststoff. Hierzu wurde das aus dem
Abscheidezyklon 2 austretende Abgas von 1100 °C im Schwe-
beaustauscher 8 mit 50 t/h ﬁber Leitung 9 zugefiihrten
Feststoff von 280 °C auf 590 °C geklihlt, wodurch sich der
Feststoff selbst auf 590 °C erhitzte. Nach Durchgang durch
den Abscheider 10 gelangte der Feststoff dann iiber Leitung
16 in den Wirbelkithler 17.

Das Abgas des Abscheiders 10 wurde im gasseitigen zweiten
Schwebeaustauscher 11 mit iiber Leitung 12 pneumatisch vom
Wirbelkiihler 17 geftrderten Feststoff von 80 e vereinigt.
Die Feststoffmenge lag bei 50 t/h. Die anschliefBende Sepa-
ration von Gas und Feststoff erfolgte im Abscheider 13, in
"dem ein Feststoff mit einer Temperatur von 280 °C anfiel.
Das im Abscheider 13 anfallende Gas, das nunmehr eine Tem-
peratur von 280 ¢ aufwies,'gelangfe dann in das Elektro-
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filter 14 und anschlieBend in die Anlagé Zur Fluorwaéser-

stoffgewinnung. Die Abgasmenge betrug 19 500 m3

’ dle
-zusammensetzung _
12,8 Vol.-% Cco,
3,3 Vol.-% 0,
4,4 Vol.-% HF
61,5 Vol.-% N,

17,8 Vol.-% H20

Der {iber Leitung 16 zulaufende, aus dem Abscheider 10 stam-
mende Feststoff (50 t/h) wurde im Wirbelkiihler 17, der vier
zum Wiarmeaustausch gegen Luft flr den Wirbelschichtreaktor 1
" und 2 mit Wasser betriebene Kihlkammern aufwies, gekuhlt
Zur Fluidisierung im Wirbelkiihler 17 dlenten 9 500 m [h

zum indirekten Wirmeaustausch 3 000 m /h Luft. Beide Luft-
strome wurden {iber Leitungen 21 bzw. 18 abgefithrt.

'In den mit Wasser in einer Menge von 95 m3/h betriebenen
Kiihlkammern des Wirbelkithlers 17 erfolgte eine Aufwirmung
des Kihlwassers von 40 auf 90 °C. Der Feststoff selbst
kithlte sich dabei auf 80 °C ab. Er wurde unter Verwendung
von 2 500 m3/h iiber Leitung 27 herbeigeflihrter Forderluft
von 60 °C und einem Uberdruck von 500 mbar erneut dem
Schwebeaustauscher 11 zugeleitet.

Beispiel 2

Zur Gewinnung von Fluorwasserstoff wurde FluBspat verwen-
det, dessen mittlere Kérnung 100 bis ZOO/pm und Dichte
1,2 kg/l betrugen. Der Kalziumfluoridgehalt lag bei 95
Gew.-%. Im Unterschied zu Beispiel 1 war hier ein zus&tz-
licher Eintrag von Brennstoff erforderlich.

‘Dem Wirbelschichtreaktor 1 wurden



15

_w- 222458

1210 kg/h Kohle (29 260 kJ/ks)
1540 kg/h FluBspat (berechnet als CaFZ)

3100 1/h Wasser von 20 °C
tiber die Leltungen 6, &4 bzw. 5 zugefuhrt Uber Leitung 18
wurden 3000 m /h Fluidisierungsluft von 400 °C und iiber
Leitung 21 7000 m°/h Sekundirluft von 550 °C zugefilnrt,
Beide Luftstrime stammten aus dem Wirbelkithler 17.

Es betrugen im Wirbelschichtreaktor 1 die mittleren Sus-
. pens1onsdlchten unterhalb der Sekunddrgasleitung 21

100 kg/m und oberhalb der Sekundargasleltung 21 25 kg/m3
sowie die Reaktortemperatur 1120 °C. Wie im Beispiel 1
wurden zwecks einwandfreier Rickfihrung von Feststoff in
den Wirbelschichtreaktor 1 200 m>/h Luft in die Ruckfiinr-
leitung 3 eingefiihrt. Die Verweilzeit war auf 90 Minuten
eingestellt. |

Eine der Aufgabemenge Hquivalente Riickstandsmenge von
1,23 t/h wurde dem Zirkulationssystem iiber Leitung 7 ent-
nommen. Der Riickstand hatte die Qualitdt von gebranntem
Kalk und kann in der Bauindustrie eingesetzt werden.

Im Unterschied zu Beispiel 1 erfolgte die Abgaskiihlung
mit produktionsfremdem Feststoff, nidmlich Aluminiumoxid.
Gas- und FeststofffluB geschahen wie im Beispiel 1.

Die iiber Férderleitung 12, Schwebeaustauscher/Abscheider
und Wirbelkihler 17 zirkulierte Feststoffmenge betrug

40 t/h. Die Férderluftmenge betrug 2100 w/h (60 °C,
Uberdruck 500 mbar). Die in den Schwebeaustauscher/Ab- -
scheider-Stufen erziel en Abgas- und Feststorftempera—
turen waren 290 °¢ (11/13) bzw. 610 °C (8/10).

In Leitung 15 fiel ein flir die Gewinnung von Fluorwaser-
stoff bestimmtes Gas in einer Menge von 16 750 m3/h an,
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das folgende ZusammenSehzuhg aﬁfwiés:

14,8 Gew.-% 802

2,1 "0,
5,0 - " HF
58,0 " N
20,1 " HYO

Bei der Riickkithlung des uber Leitung 16 elngefuhrten Fest-
stoffes im Wirbelkithler 17 fielen 3000 m /h indirekt er-
‘pitzte und daher staubfreie Luft (Leitung 18) und 7000 m’/h
direkt erhitzte Luft (Leitung 21) an, die dem Wirbelschicht-
reaktor 1 als Fluidisierungsluft bzw. als Sekundirluft zu-
geleitet wurden.

Die mit Wasser betriebenen Kiithlkammern des Wirbelschicht-
reaktors wurden mit 67 m3/h Wasser von 40 °C versdrgt, das
- sich auf 90 °C erwdrmte. Der Feststoff kithlte sich dabei
auf 80 C ab.
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Erfindungsanspruch
1+ Verfahren zur Herstellung von Fluorwasserstoff durch

2¢

3e

4.

pyrohydrolytische Behandlung fluorhaltiger Materialien

in einer expandierten Wirbelschicht und anschlieBende
Kiihlung der Abgase, gekennzeichnet dadurch, daB man die
Kiihlung der Abgase durch direkten Eintrag von in getrenntem
Kreislauf gefihrfen Feststoffen durchfithrt , die ihrer-
seits in einem Kiihler unter Nutzbarmachung der fithlbaren
Viirme riickgekiihlt werden.

Verfahren nach Punkt 1, gekennzeichnet dadﬁrch, daB
man die direkte Kiihlung durch Vereinigung von riickge-
kilhlten Feststoffen und Abgas in mindestens einem
Schwebeaustauscher vornimmt,.

‘Verfahren nach Punkt 1 oder 2, gekennzeichnet dadurch,

daB man die Feststoffe in einem vorzugsweise mehrstufigen
Wirbelkiihlexr riickkiithlt,

Verfahren nach Punkt 1, 2 oder 3, gekennzeichnet dadurch,

. daB man die Feststoffe in einem Wirbelkithler mit mehreren

5

nacheinander durchflossenen Xithlkemmern unter Aufheizung
von dem Wirbelschichtreaktor zuzufithrenden sauerstoff-
haltigen Gasen riickkiithlt,.

Verfahren nach einem oder mehreren der Punkte 1 bis 4, ge-
kennzeichnet dadurch, daB man in die expandierte Wirbel-
schicht die sauerstoffhaltigen Gase in mindestens zwei
Teilstromen in unterschiedlicher Hohe zufithrt und die mit
dem Abgas ausgetragenen Feststoffe nach Abtrennung vom
Abgas in den unteren Bereich der Wirbelschicht gurickfiihrt .

Hierzs_4 Seite Zeichnung
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