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Riassunto

11 preparare, ad _una_ temperatura.__non

Processo per la preparazione di percloril-fluorur

i

iche comprende:

i
H

isugeriore a 10°C, una soluzione di 3-5 parti in peso

,HFSQh
e 3

i
|
i
i

_diperclorato di pota381o in 100 parti in peso di

I
i

'

izialmente istantanego ad una temperatura di reazione

|
'di 105-115°C

B!

_mettendo in contatto la _soluzione_stess

il riscaldare detta _soluzione in_modo.sostan

£9ﬁ4£ﬂémm@§§ﬁ__i_ﬂ“593previamente riscaldata alla-.st

detta temperatura di reazione ed agitata con azoto;-il

i
i
ng_“__

mantenere la massa di reazione alla suddetta tempera
]

1

i R
|
rovocando cosi 1

che viene poi la

1;_ 1
i
ra di reazione per un tempo compreso fra 3 e 7 mlnutL

a formazione e l'evoluzicone da detta

I
kA

L

massa di reazione di CLQafigagsqao,

{

vato e raccolto con metodi noti;

te reagire a caldo, _con metodi noti, 1la

i Mmassa

zione. residua_fino a sostanziale cessazione

il fare ulteriormen!

.delllemg?




iticolare KC10 )

e

la massaéstessaﬂlLHFSOs,in”eccesso. -

Descrizione __ _ _ __

luzione di prodotti_gassosi, recuperando infine. dal |

| Dhossi G 20k

{so migliorato _per la preparazione _di_percloril=fluo.

lLa_presente invenzione_si _riferisce _ad _un_proces—. _.

ruro,_partendo _da.un perclorato__inorganico_(in par=_

__zrﬁ,ﬁdamacidgmfjuosolﬁqaipQL__

E' noto che il percloril=fluoruro_= prevalente_

mente usato come agente fluorurante -

si _pud ottened

re con uno dei processi sottoindicati_ai punti a),b)l

lelementare.

idi_richiedere

iblemi_tecnologici di non_facile soluzione;

i___a) per .reazicne_fra._clorato di potassio.e fluora

Questo_processo _presenta_l'inconveniente

1'uso_di_fluoro_elementare, che & ca-—

stoso, di difficile manipolazione_ e di_ non_facile di

._Inoltre, poiché detto processo_coinvol-

19_”

sponibilit

ge una reazione etercgenea fra un_sqlidQ_LKQLQgLij_

Unwgaﬁ_iszLﬁilfQLQQESSO_Sﬁ653Q_inCOntCawnUmﬁﬁﬂsigpP

b)

senta gli inconvenienti_di _rese molto basse, forma-_

zione_ di sottoprodotti pericolosi (miscele di

geno ed ossidi di fluoro), ed elevata corrosione_agl

per elettrolisi di_soluzioni di_perclorato di |

QotaSQioﬁﬁﬁ@l94lkjn HF anidro. Questo_ processo pre— ..

anodi;
|



gﬂn«e&' g/&%@ é.@.f
| =
~¢) per reazione fra KClO4__ed acido fluosolfonico =3~ _
_ ‘(MHESOS). Questo _processo € quello _che trova maggiori Ll
_lpossibilita di. pratica applicarione, ed é._particolar| i
—mente descritto_nei_brevetti US. .2.982.617_(lLa Landed,. ... ..
L -Us 2.982.618 .{Dess)_ed.US._.2.942.948_ (Bart h:Weﬁr,‘ enalp)...___ L
- eI _processi descritti nei primi.due brevetti (La . o S
oo ande_e.Dess)_presentano il grave inconveniente che | . ___ _____. _
.e——nel corso.dei_processi stessi = soprattutto . in_quan-| . . .
¢ dto .realizzati con._lunghi_tempi _di_riscaldamento del-
_ 1la massa_di_reazione =_si formano, unitamente a Cl10 3F — __\ e
e e eejvari _sottoprodotti gassosi (come ad es. quelli de- (.
e Iscritti nel brevetto US 2.942.948) che creano_problel _ . _ S
__mi di sicurezza di processo e problemi tecnico-econo.
mici ai fini dell'ottenimento di Cl10_F puro. | I
Da evidenziare in particolare la presenza, fradet .. __
—__lti_sottoprodotti_gassosi,. _di_ossidi _di cloro.altameng. ... __ ... .. _.___.____ ..
_ite_dinstabili . e pericolosi. A.L's.p_e-c i.a.lme.n_te_Cl‘Oz,'_ che, | L o .
____jC c;mef noto, quando ._supera la _concentrazione_del_5-6%.| . ___ . ___ R
_ ha:L___p.r:_o babilita_di.detonare, inducendo esplos ipn idig§ _
___Q_LOB_E_L,_n onché_il_fatto.che_le_velocita di formazioo . ____ e
——ne._del C1 O3 F_e._ di detti_sottoprodotti_é molto varia-___ = _ I
__lbile _ed_incostante. durante _lo_svolgersi.della. reaz iol e e
. __ _ine -H,d_i pendendo _dett ‘e,;,v.e locita di_formazione_ sia dal- _ . __ .
Na_velocita e dalla témpe ratura di riscaldamento del] ____ ___ _ R
{la massa in reazione, sia dalle guantitd di perclorg




ceee e —e-gna-un_processo-_col quale & possibile_ottenere dalla]

W‘ku_ﬁneazione_fra_KClOE_

|

62%;““%5é£;9404@4f
==
i
Eo che-di -mano in manc vengono alimentate nella mas- - ~4—. - -
sa stessa, -tenuto-.anche presente che, com'é noto, le .
“_~soluzioni“di.K01O4,in HF803 cominciano ad. essere reat . = . __.  ___._.__
tive gia_a_temperature_intonno.ai _30°C. _ _ S -
eeeeiel. - Un Laltro_grave _inconveniente connesso col modo opg — _
cafimg_di detpi”progessjh_é“cappnesentato_dal_faftQ, e
_ __che, _in_ fase di alimentazione, i cris t_é,l_l_,i, ~di_KClO
___possono decomporsi, con andamento esplo sivo, per.sfre ... ..

—eo k0 dei _due_brevetti prima.citati. _

__gamento contro parti
1

re_successive_ognerose operazioni _di purificazione._

|

metalliche del reattore

gravi negative consequenze, facilment

' ___TI1 brevetto US_2.042.948_{(Barth-Wehrenalp) inse—

e “HESO§+_ClO3E_miglianatanger

qguanto_ riguarda il contenuto di sottoprodotti gassos

i)

rispetto_a _quello_che si_ ottiene coi processi_ogget=

Peraltro, poiché_anche nel processo_Barth-Weheren

alp_permangono_tempi di_riscaldamento significativa-

durante i_quali @& quindi_bassa_la_velo

mente _ITunghi_(

cité“di_fqnmazigas_dejkﬂllOSEmed_inMacemaLta,La;malo—

citad di formazione di detti sottoprodotti gassosi) i

contiene .

ttiene

o

C1O0.F che si
RO FChe sl

sottoprodotti gassosi |

in quantita apprezzabili, tali comunque da richiede—|

]
'
1
1

"E' pertantc uno scopo della presente invenziones dare
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soluzione. al problema di realizzare un processo per -5-. .. .
la formazione. di..ClogF. sostanzialmente privo o qua.n'— - P -
to meno con tenori molto bassi e non pericolosi di |- .

sottoprodotti gassosi,. in. particolare. ClOZ_,__ prepa-_ .

-irando. detto C 1-0-3-E per..reazione.fra un perclorato. inor. .

iganico,. _in particolare KClO,4 » - ed HFSOB,, .ed evitare _}|.

quindi_gli inconvenienti sopraindicati.._.___._

. Altro_scopo della presente invenzione & la realiz| . .

jzazlione di_un_processo _in continuo che abbia_ _un_andal — —

ymento molto regolare. e costante della reazione di - _

formazione di_C10 gﬁfd a_KCl0o a e HFSO 3,,,,@,6 onseguente-
mente _risulti_riproducibile, di facile conduzigne ed.
altamente affidabile, sia ai_fini di buone rese di
L e e —e—

dmateria, sia ai fini della_ purezza del Cl0O Sr.E_ prodot—

o, e sia anche ai fini lla sicurezza delle opera-i

izioni _di processo. .. — _ e
.-GLi_scopi suddetti ed altri che potranno apparire __
evidenti ad un_tecnico del ramo dalla dettagli ata def
scrizicne che segue, vengono raggiunti con un proc e'g, o
$0 _di preparazione di C1l O.F partendo da KC1O, e HFSQ., _ . —
{il. quale processo, secondo la presente invenzione _ | _ __
comprende: _ R _ S S

.=.11 preparare, ad una temperatura non superiore

a10°C, preferibilmente O°- 5°C una soluzione dilui

ta di un. perclorato inorganico. in HFSOS, con un rap- , _
i




i

Blovetic Gongpis s34

i
b
;
i
I

- —__ . .porto in peso.di 1-7 parti, preferibilmente 3-% par—--—._— =@=___ .
i
i

- ,jti di_perclaoratoc per 100_parti diﬁHFSOS; ind: b
|

et mil riscaldare detta-soluzione._di.perclorato_in - —_

modo. soastanzialmente istantaneco..ad..una.temperatura

di_reazione non_inferiore a 90°C, _pneﬁenibilmenie

__1105-115°C, mediante il mettere in contatto._la.solu=

: _kionensiessauaan“unawmasaa_di_HEsoé,drenura_soiio_aggﬁ
|
_ _tarione, preferibilmente con gorgogliamento di azoto,
: :
i

i
! - il mantenere la _massa.di reazione_che_cosi si

.
ottiene,. alla suddetta temperatura di _reazione_e sof

i

to _agitazione per un tempo non_inferiore a 3.minuti,

e nonr superiore a 7 minuti, con formazione e _sval-

e e L S .9
M

ﬁ;figimeQLQ_di_QlQEE_gassosqh_ohe_yiana_Lamatha*nacco1—

to con metodi noti: ed__infine

- il fare ulteriormente reagire a c¢aldo la_massa

reazione residua fino a sostanziale cessazione

_dell’'evoluzione di prodotti gassosi, recuperando sug

__@gssiyamente”dﬁlla massa stessa l'HFSQSJ
]

T

Pit particolarmente, 11 processo,_oggetto della

!
i

presente invenzione, viene attuato secondo una sua

|

realizzazione preferita ma_non_esclusiva, secondo

Quantomguimdi_seguitpwpiu_detxagliatamente”deSELJttoJ
%

__i_‘ig"unéappafeqchiovdissplutore_di_tipownotqnipnoy— i}
%
|
]

visto di_agitatore meccanicc e di camicila di rafiredi . . L.




. damento con_circolazione di_fluido_refrigerante) si_ i _._._

_introducono 100 parti,diﬁHESQSLWQuiMyengqno,inAage

1=

i In_un reattore cilindrico verticale {con_rapporto

__zione. a gorgogliamento di gas . inerte sul fondo,di ido.
¢he) e di condensatore a riflusso, si introduce HFSO

fino a che 1o stesso non abbia raggiunto un troppo-

~tpileno posto circa a meta della parete del reattore..

esente da H2804, poiché gia_percentuali del 4-5%. di_|.

1

bantenendq_sempne“la_temp&catuna_d&LLa"massa_al_di

égé;”“éé'éiégéaqizdﬂ

Ah*fpahri_di_KCIO4qgﬁistallinQJ_spiiQ_agitaziona“modeaatafggﬂﬂ__mmvw.,,

ag;to_di‘jOOC,,prefenibilmaata;ica_OE e 5°C, _per_ren

ere sostanzialmente_nulla _la_formazione_.d. LC.]_O_2

Si preferisce utilizzare un dissolutore. che abbia

n _volume tale da poter preparare una_quantita della

sopraindicata sol

Uuzione di KClO4 in HESQS_Qna_siamsu;

[=h——

iciente per il periodo di tempo programmato_{ad _es.

16 0 24 ore) per la successiva operazione di cui sot

to.

[, . . . . .
gimensionale altezza/diametro non inferiore a 2 pre-—

feribilmente 2-3), provvisto di dispositivo di agita
{

H -
v

H

i .

L. . . . . .
nel mezzi di riscaldamento{ad es.resistenze elettri-.

o

L'HFSO3 che_viene_utilizzato sia nel_dissolutore_

che nel reattore, & scelto di grado_sostanzialmente

ﬂ2804 provocano diminuzioni di_nesa.di_ClogF e note-



Jdsa_calda_di HESO3 , -mantenuta_agitata, viene_ immessa.

istessa in modo continuo _ed in _guantita costantement

vole. formazione di ossidi di clorno e oo i b

. _L'HESO 5 dAintrodotto_nel_reattore viene. risc éJ_d ata

i e_mantenutol) _ad_un _temperatura_ncon__inferiore. a___.1_

80°C,. preferibilmente 105-11%°C.. Nella suddetta mas-

- facendola_ entrare_ sul _fondo del reattore = la solu

lzione di _KC10 4_._13___ HESO 3__a_.‘L_i__r_n_e ntando la soluzione

yguali ed uniformi nel tempo con _mezzi noti, prefe-

lzionalmente scelte nell'intervallo di 3-5 parti per

ogni 100 parti (in peso) di HFSQJ contenute nel reat

o tore.

e Come_ appare evidente, detta soluzione passa da_ura
B o temperatura di 0-5°C {(nel dissolutore) ed una _tempe )
L __iratura di 105-115°C {(nel reattore) in modo sostanzial

Iportare a regime_la_ femperatura.d i;r: eazione_(tempi

_|mazione dei_sopranominati sottoprodotti gassosi, par

.tticolarmente CIO, ),_& d'altro canto portando cosi i

mente_istantaneo, eliminando_ 1 tempi__richiesti per

lche = se_invece disponibili_ - porterebbero _alla for

ClOSF.__Di mano in marno che la reazione_procede con

|
T

ilcomponenti_KC1lO 4fe,_tl EAOS =__in_modo sostanzialmente | ___ _ _ _ ______ _.
istantaneo - alla temperatura ottimale ai fini di
una velocge cinetica della reazione di formazione di | _ _ o



i del_reattore.

.~ —..KC1lO 0 1n_ HFESO - (e _la _corrispondente_velocitd. . di ef~_
i

§
!

la formaz
i
;

Lgne‘di,ClOSFLuquesﬁq_aimayiluppa_allo“sta—,_

to gassoso, in modo contindo. e costante, dalla .testal .

__del_reattore (unitamente ai sottoprodotti _gassosi ed

___’_ag'__azoto di agitazione}, mentre la massa_di_reazion

residua viene fatta effluire da detto troppo=pieno

___Le_xelocitéwdi_alimentazianefdellamsaluzionefdif_,

.. flusso della massa_di reazione residua) viene rega=

|
e

?

1

n

ata in _modo _tale che il tempo di reazione_risulti

on inferiore a 3 minuti, e non supericore a 7 minuti

Con_semplici controlli noti ad un tecnico._del ramo,

) sono agevolmente ottimizzabili i sopranominati_para-—
o metri di reazione ( in particolare temperature e tem
) pi), in modo da ottenere le migliori reseﬁl,LQl,OBF

!
o ed i minimi guantitativi di sottoprodotti gassosi.

_I1 ClOdF che esce dalla testa del reattore viene

i
lavato ed imbombolato con meto

o

con metodi noti (come ad es.

|
_Eidu_a che esce dal troppo-pieno _del reattore viene .

pidua che esc

|

. recuperando infine dalla massa_stessa 1 HESO 3__,__Qy_f1§__

.. . le cessazione _dell'evoluzione_di_ prodotti_gassosi,

fatta ulteriormente reagire a _caldo fino a sostanzia

| 2.s0stan

_con_metodi
!

noti,




_ tamente riproducibile,

scritto,

. Da quanto sopradescritto &.evidente. che 1il. proces—

.so_secondo_l'invenzione si.svolge_.in condizioni di _:

regolano. il processo.stesso,._ il quale_quindi & co-_..

grande_uniformita_e costanza. _dei_vari_parametri_che. |.

| %ﬁm& %f@w s2.d

—

=10~

ed & in grado di fornire,. per

stantemente e completamente sotto _controllo. e perfet!

come & concepito il suo_ciclo termico quale soprade-

huone rese di conversione del KCIO in C10

-2 S, A O RO SN ¥ o W 3

quest’'ultimo contenendo inoltre ridotte quantitd di.

M

sottoprodotti gassosi pericolosi, in particolare ClC

tre i1 processo risulta molto _sicuro in rela-_

N

facendo_riferimento all'annesso disegno (Fig.1) nel.

ed anche in connessio con__

zione,

tivo di agitazione a gas inerte.

KC10

tra )
T 3

tore in cui avviene la reaziont

preferibilmente anodizzato.

Zzione ai relativi parametri scelti secondo l'inven— |

i1l detto disposi-i

Sorprendentemente si & poi anche vispgﬁgheﬁil,reag
e _HFSO_. pud

essere realizzato, oltre che coi materiali gia noti ;.

. _Gli _esempi che seguono, che_vengono dati_a_solo _

scopo’illustrativo e non limitativo, forniscono ul-

ficato, un reattore nel quale viene effettuata la so;
i .
f

terieri dettagli del processo_secondo _l'invenzione, _|

guale & rappresentato in modo schematizzato e sempli|




@m W so.d

i
4

i
; :
[
o ___ipradescritta reazione di _formazione_ed evoluzione dii =1t
— l,OSF_,Seco ndo ,Lf,,in VeNZIiOoNe . .. . ol
I _.{E_s_e_mpi_o_.ﬂ — _ -
el In questo esempio - che fa riferimento_a _detta Fi g
i =1 = vengono adottate le procedure e le apparecchiatu_
__ire_gia descritte in generale nella realizzazione. pre.
_ v____‘__;f_e_r_* ita della presente invenzione, adottando_in_parti
_ gcolaga i seguenti parametri: _
a) Prep ar‘,az‘i,o, ne_della_soluzione _di KC1 o4 in HE 303 :
. Hdn_ un_dissolutore_ d.iuti.pomc_o.n_v_e.n-.zi.o,n,a le_(non_di segna
i em_ito_in_figura}) si sciolgono 0,3 Kg_ di KC 10,4 _.cr i'sit al=
S h_l%;.],inﬁo"_inm“l.oﬁis g di_ HFSO 5-9ra do tecnico, praticamente. .
e _i_e sente da H_S0 4 »_mantene n_dpml_;l:l.F_S_Qg__e__l__a_m ris u,_l,t,a. nte
. saoluzione_ad una temperatura.di_+0,5°C. _
B h) Regazione di formazione del ClOdF : si wutiliz-
,7 w_u_____i,z_a,__un reattore (rappresentato dalla Fig.1), avente
! -
I ,A,,,é_uﬂ_r*_@p_ porto dimensiconale altezza/diametro uguale a
I __E_c_i_n.c_a, 3 »PrO vvisto di: candele con resistenze elet- |
o triche di riscaldamento 1; dispositivo 2 di agit az;ivg
____________ ne__a me z; o _di azoto secco esente da ossigeno; tubazio
T 5 per_lo svolgimento dei gas _di_reazione provvi= | _
... ista di condensatore a riflusso con _raffceddamento
. _ad_acqua_(non disegnato perchd noto); troppo-pieno 3 e .
: :
. _..posto circa a meta parete per lo scarico della massa _
|
%di, reazione residua; dispositivo di alimentazione . . . ..



S .——..icon _tubo in_Teflon 4 con bocca posta_sul fondo; tu-... __ __=12—-_____
e _baéion.e .di sicurezza _6_provvista di_disco_di_rottu- B .
ra_7; apparecchi di controllo noti (termometri, flug_  __
e _isimetri_e simili), non_disegnati. ____ _ S S _
S BN In_detto _reattore si introduce H F_S,Oa_ Ffino a_rag- e
giungere_il_troppo-pleno.3 (Kg 12 _circa)l); si riscal— . __  _ ..
e _ida_a_115°C e si immeite nella massa calda di detto [ __ . . .~
- __HF_S_O_B__ la_soluzione fredda di KCI1O 4fi,7tl,E S,Q37PLELD ar a-
_ ita_come_d _e___s_c__i tto in a), alimentando_la stessa in R e
__ 'modo continuo, a mezzo del dispositivo 4, sul fondo o
_idel reattore ad una velocitad costante ed uniforme e | .
tale che il tempo di permanenza nel reattore riswitiys
di circa_4 minuti. T gas _di_reazione_(ClO_F_ e sottod ...__. _ ._. _
e e Aprodottil). @ 1 'azoto utilizzato _per. l'agitazione si  p. . ...
. ..lscaricano_da.5_mentre_la massa. di.reazione_residua_}{ ___ ____ _
e isi_.scarica. dé___a.,uinﬁmado._ continuc e
— L Alla fine della operazione si_ottengono_245_g.di ——
e IC 103F ,..Corrispondenti_ad una resa.dell'81,6% riferi- _____ _ . _ _. _ —
e ta. al _KC 10,4,,. Il_tenocre di Cl10O 5 n_e_l___C_1_03 F risulta in—. . ____ .
——eee . lferiore_al 3% .in volume,_qguindi largamente _entro._ i B o
4 Ximitil di _sicurezza, come_voluto. . e _
o L'andamento _della_reazione._ di For:mazione,,_del,,,ClOEF e
- risulta_molto_regolare,. di_facile controllo e senzal!  ____ _ . ___
. alcun inconvenien_t_e,__secondo gli scopi dell'invenzig ) o
f. ne.




:
1

B eviore

%/&96@ g0t

e

_=13-

___i!_Esempio 2.

S

inica differenza che si utilizza HFS__Oa__gp_r_w_tenente,

.51 opera esattamente come nell'esempio 1, _con _la}|

'
|
!
P
i

——
i
i
'
'

come impurezza, il 5% in peso_circa di H

SO, .
2774

e i Alla-fine-della_operazione -si-.ottengono-120- g-.di-]

- ﬂ,ﬁ__.-C.l.O_g E,. corrispondanti_ad _una resa-del 24 ,6% riferite

e _l 1_KC1O -
a KC_ O4

i L1 tenore di C10 Z_ELe-L_C,l O,?;E, risulta._molto_alto,sy

periore.al_12% in volume, quindi pericoloso

e T.risultati ottenuti in questo._esempio. (raffronta

o féfﬁ ti a quelli dell'esempic 1) mettono._in_chiara eviden

1
I

za 1'importanza.dell'uso_di HE S.O,BW sostanzialmente

e lesente_da. H_SO .

R

e Esempio_ 3. (Preparazione di . Cl O3 E_con_tecnica nota)l

In un_reattore verticale cilindrico in vetro & 20

———____icm, altezza 20 cm, provvisto di.agitatore _meccanico.

camicia di riscaldamento e refrigerante a ricadere,

1000 cc_di una_soluzione al. 10% in pese

's1 preparan

tura_ambiente (25°C cirs

idi_KC10 in HFSO_, a tempers
T 3

cal.

!
!;__Dﬁiié_ﬁQlUliQﬂgwxieﬂBWQQLuEiﬁ@@ldatﬁwa_llﬁﬂguﬂd
|

-

ivi _mantenuta per un_ tempo di 10 minuti circa,

acer

'do_svolgere_ il Cl0O F_{(che di mano in mano si forma

_DQL_RQﬁZlQne“ﬂel“KClQ4_QQn_lfHESQsl dalla testa di

i

i . . .
_ldetto refrigerante a ricadere. S o T




1l 9% (in volume).

W,ILMQ103FWC081”prodotto,ed,indi,raccolto,denuncia

alLLanaLisi_chimica_un;tanaaewdi_ClOZ pari .a.circa. .

{_L'invenzione, quale_sopradescritta e sottorivendi=

ta,pud essere realizzata_adottando

te ed elementi_tecnicamente equivalenti,..

i _protezione dell'invenzione

varianti, aggiup ...

rientranti nell'ambito d

stessa.

Rivendicazioni _

1. Processo per la preparazione di percleoril-flu

M

ebollizione.della scluzione_stessa e mantenendovela .
caratterizzato_dal fatto _che comprende — _ . ..

b= 11 preparare,_ad-una_temperatura non superiare .

.porto in peso_di_J1-7. parti, preferibilmente 3=5. pan-—

_timﬂi_percloratoupﬁﬂ_JOO,pantiﬁdi,HFSO3

di_un _perclorato_inorganico in un eccesso_di_acido
ﬂluasalﬂonicawLHEsojlfﬁael#parLaae,dettadsoluzione__

ad _una_temperatura_compresa fra 40°C ed il punto- di-

penﬁua_tempo_suFFicipnfe_21Tamﬁormazione,dL;ClOBF,

a.10°C, preferibilmente 0=5°C, una soluzione dilui=

ta_di._un_perclorato.inorganico _in HFSO_,.

4» COn un..rap=

;. indi

cee=_11 riscaldare_detta scluzione di perclorato .in.

l . .
modo. sostanzialmente_i1stantaneo ad una .temperatura.

di reazione non inferiore a 90°C, preferibilmente
f

t




eo__;Zlone stessa _con_una massa di HFSO3 , teauta_sotto e

peratura di reazione; indi

455%?9v5é=é%1@@zgsaz¢?

e "M0OB=115°C, mediante il mettere. in. .contatto_ la_solu—-.j..

agitazione, previamente riscaldata alla_suddetta tem

- il mantenere la massa di reazione che_cosi_si

ottiene, alla suddetta temperatura di reazione—e--so &

|

[

; .

g _non superiore a 7 minuti, con formazione e svolgi=

men to_di _Clo 3 F_gassoso, che viene lavato..e—raccolto

[
!

con metodi noti; ed infine

- i1 fare ulteriormente reagire_a caldo la massa

di reazione residua fino a sostanziale cessazione

dell'evoluzione di prodotti gassosi, recuperando suc

pessivamente dalla massa stessa l'H_ES_O_a.

2. Processo secondo _la rivendicazione 1, caratte—

rizzato dal fatto che detta agitaziope & realizzata

a mezzo di gorgogliamento di un _gas inerte, preferi=

bilmente azoto.

3. Processo secondo la rivendicazione 1, _din_cui

il perclorato inorganice & KC10Q

5

l

4., Processo secondo la privendicazione 1, in-cul

e____ 11 rapporto in_peso fra_la_quantita. di_detta.soluzi o-

. __he diluita di perclorato _in HESO 5 -8 la_g uantitd_ di

-QEL@_m&S§akdi_HﬁﬁQB_QQﬂ_lﬁ_qualemdettamsoluzione,é

[
|
P




. % %ym« ool
Aﬁ%
. ,,1Oo_pantimdi_HESO3Jw“_____m_m_m_‘,vv_m,,,- _ =16- .
_ ____fsh_Rrocesso"secondqWLawnimendicaziane Ain.cul_ .y
. __P_lLHFSOB_énsosranzialmenievesente”da_impunezze“ﬁi, i
e f,,LH?Squ - —— - -
.| B. Processo.secondo. una_o._pid_delle rivendica-__ | _
___w_*,zionifdaAigaASP_Qacatteaizzatoﬂﬂalwﬁattqnchﬁné_rea:i
e —_llizzata, almeno_in_parte, in modo .continuo. _____ __ __l — - —_—
e __ 7. Reattore per_la_realizzazione_ del_ processo __ | _
. lsecondo. _la rivendicazione 1, in particolare la rea- |
e 1lizzazione_della operazione di_riscaldamento sostan i
e lzialmente istantaneq della soluzione di perclorato
. _“_;_,YvianEsogmper far avvenire la.reazione che.porta_al-=
—e——— ila farmazione ed evoluzione di CIl0O 3_F_,___C aratterizza-
e __lto.dal_fatto_che & di_tipo _verticale . cilindrico.coni_
un__capporto dimensionale altezza/diametro. non_infe-
______“___.mione;awzfﬁpnefaninilmenremZ:ahWeﬁche_é,pcgmxistp_ﬂf
e lmezzi_di alimentazio n_e_e___d_i_-_ag_i_t.a.;_,i.o,n,eﬁ,p,o,s ti sul su
o ,,AW,Wﬁondo“e_di_almenoﬁungjﬁbpr:pienq_pgﬁjp“a_pinqaﬁme—
,,,,,,,,,, . lt3 della_sua. _parete laterale,_dal _qua l.:;. _troppo=-piend
______ . _leffluisce detta massa di reazione residua, essendo
_ ___lguindi_detto_reattore_atto_a realizzare la reazione
— ldi formazione_ di_Cl0O 3 F con_flusso continuo. . | . .
e e }_. _B8. Reattoremsecqndo_La_riveodiQaZiOné 7, caratfte —

lrizzato dal fatto che & in _alluminio,_ preferibilmen]|

te anodizzato.




“ Phosotts G 5.

-«
ey 9. Processo ed apparecchiatura_per_la preparazioc; . =17=
e tne. di_percloril=fluoruro_secondo_le _nfj_v_e ndicazioni .
o loprecedenti_ e secondo_ _quanto descritto ed_illustratoi..
e Per "TECOF S.n.c."
e Il Mandatarlo

P Utfigiets Rpgante
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