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(5)  Coal  de-ashing  process. 

Valuable  minerals  or  carbonacious  fuels  are  often  not 
recoverable  due  to  large  quantites  of  presently  inseparable 
undesirable  substances.  Silica,  alumina,  sulphur  compounds 
and  iron  oxides  often  comprise  the  unwanted  substances. 
There  is  thus  provided  a  process  for  removal  of  these 
substances  by  the  use  of  hydrogen  fluoride  wherein  substan- 
tial  amounts  of  the  hydrogen  fluoride  may  be  recovered  for 
recycle  to  make  the  process  viable. 





T h i s   i n v e n t i o n   r e l a t e s   to   a  p r o c e s s   f o r   r e m o v i n g  

s i l i c a   a n d / o r   a l u m i n i u m   r e a r i n g   m i n e r a l   m a t t e r   and  o t h e r  

r e a c t i v e   s u b s t a n c e s   f r o m   s u b s t a n c e s   w h i c h   do  n o t   r e a c t   w i t h  

h y d r o g e n   f l u o r i d e   u n d e r   t h e   same  c o n d i t i o n s .   The  r e a c t i o n  

w i t h   h y d r o g e n   f l u o r i d e   may  be  in   t h e   g a s e o u s   or  l i q u i d   f o r m .  

I t   h a s   b e e n   known  t h a t   h y d r o g e n   f l u o r i d e   p a r t i c u l -  

a r l y   as  a  l i q u i d   w i l l   r e a c t   w i t h   s i l i c a   and   d i s s o l v e   s a m e  

s e l e c t i v e l y   f rom  n o n - r e a c t i v e   m a t e r i a l s   s u c h   as  c a r b o n a c i o u s  

m a t t e r ,   f o r   e x a m p l e ,   c o a l .   H o w e v e r ,   w h i l s t   t h i s   r e a c t i o n  

h a s   b e e n   known  i t   h a s   n e v e r   b e e n   a b l e   t o   be  p u t   i n t o   a  

c o m m e r c i a l   v i a b l e   p r o c e s s .   The  m a i n   r e a s o n s   f o r   t h i s   b e i n g  

t h a t   h y d r o g e n   f l u o r i d e   i s  a   p a r t i c u l a r l y   d a n g e r o u s   s u b s t a n c e  

and  any  w a s t e s   p r o d u c e d   w h i c h   i n c l u d e   h y d r o g e n   f l u o r i d e  

c r e a t e   t r o u b l e s o m e   d i s p o s a l   p r o b l e m s .   F u r t h e r m o r e ,   h y d r o g e n  

f l u o r i d e   i s  a   v e r y   e x p e n s i v e   m a t e r i a l   a n d  t h e   known  p r o c e s s e s  
a r e  n o t   e c o n o m i c a l l y   v i a b l e   b e c a u s e   t h e y   h a v e   n o t   shown  h o w  

t h e   h y d r o g e n   f l u o r i d e   may  be  r e c o v e r e d   and  r e c y c l e d .  

Many  c a r b o n a c i o u s   m a t e r i a l s ,   s u c h   as  c o a l ,   o i l ,  

t a r   s a n d s   and  o i l   b e a r i n g   s h a l e s   c o n t a i n   a  v a l u a b l e   h i g h  

e n e r g y   c o m p o n e n t   i . e . ,   t h e   c a r b o n a c i o u s   m a t e r i a l ,   i n c o r p o r -  

a t e d   w i t h   e i t h e r   c h e m i c a l l y   or  p h y s i c a l l y   b o u n d   s u b s t a n c e s  

w h i c h   a r e   n o t   d e s i r a b l e   b e c a u s e   t h e y   a r e   m e r e l y   ash  s u b s t a n -  

ces   or  c r e a t e   p o l l u t i o n   p r o b l e m s .   Such   u n d e s i r a b l e   s u b s t a n -  

ce s   a r e   s u b s t a n t i a l l y   s i l i c o n ,   a l u m i n i u m   and  s u l p h u r   c o m p -  
o u n d s .   T h e s e   c o m p o n e n t s   make  up  t h e   m a j o r   u n w a n t e d   m a t t e r  

in   c o a l   and  o t h e r   c a r b o n a c i o u s   f u e l s .  

Many  c o a l s   c o n t a i n   ash   c o n t e n t s   up  to   30%  or  e v e n  

in  e x c e s s   of  t h a t   f i g u r e .   I t   i s   t h u s   d e s i r a b l e   t h a t   t h e s e  

c o a l s   h a v e   t h e i r   a s h   c o n t e n t s   r e d u c e d   to   a m o u n t s   w h i c h   a r e  

more  a c c e p t a b l e   t o   t h e   f u e l   b u r n i n g   c o n s u m e r .   Low  ash   c o a l s  

and  o t h e r   f u e l s ,   i . e .   w i t h   ash  c o n t e n t s   b e l o w   1%,  a r e   v e r y  

r a r e   and  v e r y   h a r d   to   o b t a i n   by  c o n v e n t i o n a l   m e t h o d s .   H o w -  

e v e r ,   t h e s e   f u e l s   a r e   b e c o m i n g   more   in   demand   due  to  t h e  

n e e d   to   be  a b l e   t o   b u r n   t hem  d i r e c t l y   as  a  p u l v e r i s e d   c o a l  

in  s i t u a t i o n s   s u c h   as  d i e s e l   e n g i n e s ,   b u i l t   up  a r e a s   a n d  

o t h e r   c r i t i c a l   f u e l   b u r n i n g   a p p a r a t u s .   The  c o n v e n t i o n a l  

m e t h o d s   of  c l e a n i n g   c o a l   s u c h   as  w a s h i n g   a r e   g e n e r a l l y   n o t  



s a t i s f a c t o r y   to   r e d u c e   t h e   a sh   c o n t e n d   to   t h e   low  r e w e i s  

r e q u i r e d   f o r   t h e   v a s t   m a j o r i t y   of  c o a l   t h a t   i s   a v a i l a b l e .  

F u r t h e r m o r e ,   c e r t a i n   e l e m e n t s ,   s u c h   as  g o l d ,   a r e  

n o n - r e a c t i v e   w i t h   r e g a r d   to   h y d r o g e n   f l u o r i d e .   T h u s .   e l e -  

m e n t s   w h i c h   a r e   u n r e a c t i v e   w i t h   HF  u n d e r   c e r t a i n   c o n d i t i o n s  

a l s o   u t i l i s e   t h e   p r o c e s s   of  t h e   i n v e n t i o n   f o r   r e c o v e r i n g  

f rom  r e a c t i v e   a s s o c i a t e d   c o m p o n e n t s   s u c h   as  s i l i c o n ,   a l u m -  

i n i u m ,   s o d i u m   or   o t h e r   m i n e r a l   m a t t e r s .  

I t   i s   t h u s   an  o b j e c t   of  t h i s   i n v e n t i o n   to   a m e l i o r -  

a t e   t h e   a b o v e m e n t i o n e d   d i s a d v a n t a g e s .  

In  one  b r o a d   f o r m   t h e   i n v e n t i o n   p r o v i d e s   a  p r o c e s s  
f o r   s e p a r a t i n g   c o m p o u n d s   or  e l e m e n t s   w h i c h   do  n o t   r e a c t   w i t h  

h y d r o g e n   f l u o r i d e   f rom  e l e m e n t s   or   c o m p o u n d s   w h i c h   do  r e a c t  

w i t h   h y d r o g e n   f l u o r i d e ,   and  r e c o v e r y   f o r   r e u s e   of  s u b s t a n -  

t i a l   a m o u n t s   of  t h e   h y d r o g e n   f l u o r i d e ,   s a i d   p r o c e s s   c o m p r i s -  

i n g :   (a)  r e a c t i n g   f e e d   m a t e r i a l   w i t h   h y d r o g e n   f l u o r i d e ;  

(b)  s e p a r a t i n g   t h e   r e s u l t a n t   p r o d u c t   i n t o   a  g a s e o u s   s t r e a m   - 

and  a  s o l i d s   or  l i q u i d   s t r e a m ,   c h a r a c t e r i s e d   in   t h a t   (c)  t h e  

g a s e o u s   s t r e a m   i s   c o n t a c t e d   w i t h   w a t e r   a t   a  t e m p e r a t u r e   a n d  

p r e s s u r e   s u f f i c i e n t   to   r e v e r s e   t h e   o r i g i n a l   r e a c t i o n   t o  

r e g e n e r a t e   h y d r o g e n   f l u o r i d e   g a s   and   (d)  s e p a r a t i n g   t h e  

h y d r o g e n   f l u o r i d e   gas   f r o m   t h e   s o l i d s   and   l i q u i d   t h u s   f o r m e d ;  

and  (e)  t r e a t i n g   t h e   s o l i d s - l i q u i d   s t r e a m   f rom  t h e   i n i t i a l  

r e a c t i o n   (a)  by  d i s s o l v i n g   in   a q u e o u s   h y d r o g e n   f l u o r i d e  

s o l u t i o n   t h e i r   c o m p o u n d s   a n d / o r   e l e m e n t s   t h a t   w i l l   d i s s o l v e  

in   s a i d   s o l u t i o n   and   (f)  s e p a r a t i n g   o u t   t h o s e   t h a t   w i l l   n o t  

d i s s o l v e ,   (g)  w a s h i n g   t h e   u n d i s s o l v e d   s o l i d s   to   r e m o v e   h y d -  

r o g e n   f l u o r i d e  . s o l u t i o n   and  s o l u b l e   f l u o r i d e s   f rom  s a i d  

s o l i d s   and  (h)  r e c o v e r i n g   s a i d   s o l u t i o n   of  f l u o r i d e s   f o r  

r e u s e ;   ( i)   t r e a t i n g   t h e   l i q u i d   s t r e a m   c o n t a i n i n g   s o l u b l e  

f l u o r i d e s   f r o m   s t e p   (e)  a t   a  t e m p e r a t u r e   and  p r e s s u r e   t o  

d r i v e   o f f   t h e   h y d r o g e n   f l u o r i d e   as  a  g a s   to   be  r e c y c l e d  

f o l l o w i n g   c o n d e n s a t i o n .  

In  a  f u r t h e r   b r o a d   f o r m   t h e   i n v e n t i o n   p r o v i d e s   a ;  

p r o c e s s   f o r   s u b s t a n t i a l l y   r e m o v i n g   s i l i c a   and  s u l p h u r   f r o m  

c o a l   c o m p r i s i n g   t h e   s t e p s   of  c o n t a c t i n g   c o a l   w i t h   h y d r o g e n  
f l u o r i d e   gas   f o r   a  t i m e   s u f f i c i e n t   t o   c o n v e r t   s u b s t a n t i a l l y  
a l l   of  t h e   s i l i c a ,   a l u m i n a   and  s u l p h u r   c o m p o n e n t s   to   f l u o r -  

i d e   c o m p o u n d s ,   a t   a  t e m p e r a t u r e   f r o m   32  to   300oF,   s e p a r a t i n g  



t h e   g a s e o u s   c o m p o n e n t s   f rom  t h e   c o a l   s o l i d s ,   c o l l e c t i n g   t h e  

c o a l   s o l i d s ;   c o n t a c t i n g   t he   s e p a r a t e d   g a s e o u s   c o m p o n e n t  

w i t h   w a t e r   at   a  t e m p e r a t u r e   and  p r e s s u r e   such   t h a t   h y d r o g e r .  

f l u o r i d e   i s   no t   s o l u b l e   in  w a t e r   to   p r e c i p i t a t e   s u l p h u r   a n d  

s u l p h u r   c o m p o u n d s   f rom  t h e   g a s ,   p a s s i n g   t h e   r e m a i n i n g   g a s  

t h r o u g h   a  h e a t e r   t o   r a i s e   t h e   t e m p e r a t u r e   of  t h e   gas   to  a  

s u f f i c i e n t   t e m p e r a t u r e   b e f o r e   c o n t a c t i n g   t h e   gas   f o r   a  

s e c o n d   t i m e   w i t h   w a t e r   to   p r e c i p i t a t e   s i l i c a   f rom  t h e   g a s  
and  c o n v e r t   t h e   f l u o r i n e   to   g a s e o u s   h y d r o g e n   f l u o r i d e   f o r  

r e c y c l e .  

The  i n v e n t i o n   w i l l   now  be  d e s c r i b e d   by  way  o f  

e x a m p l e   o n l y   w i t h   r e f e r e n c e   t o   t h e   a c c o m p a n y i n g   d r a w i n g ,  

w h i c h   i s   a  f l o w   s h e e t   d i a g r a m   of  t h e   p r o c e s s   of  t h e   i n v e n -  

t i o n   w i t h   p a r t i c u l a r   r e f e r e n c e   to   c o a l   in   a c c o r d a n c e   w i t h  

t h e   p r e f e r r e d   f o r m   of  t h e   i n v e n t i o n .  

The  i n v e n t i o n   i s   t o   be  d e s c r i b e d   by  i t s   a p p l i c a t -  

i on   to   f i n e   d r i e d   c o a l ,   h o w e v e r ,   i t   w i l l   be  o b v i o u s   t h a t  

n o r m a l   e x p e r i m e n t a l   p r o c e d u r e   w i l l   e s t a b l i s h   t h e   v a r i a b l e s  

to   be  u s e d   w i t h   r e g a r d   to   f e e d i n g   o t h e r   m a t e r i a l s   t o   b e  

p r o c e s s e d   i n s t e a d   of  c o a l .  

Dry  f i n e   c o a l ,   p r e f e r a b l y   l e s s   t h a n   200  mesh   a n d  

l e s s   t h a n   1%  m o i s t u r e ,   i s   f e d   by  m e a n s   of  a  vacuum  l o c k   11 

f e e d e r   i n t o   t h e   c o a l   f e e d   b i n   10  f rom  w h e r e   i t   i s   m o t o r e d  

i n t o   a  p r i m a r y   r e a c t o r   12.  The  p r i m a r y   r e a c t o r   12  may  b e  

a  r o t a r y   b a l l   m i l l   to   f u r t h e r   g r i n d   t h e   c o a l   to   f i n e r  

p a r t i c l e s   w h i l s t   t h e   r e a c t i o n   i s   b e i n g   c a r r i e d   o u t .   A l s o  

i n t r o d u c e d   i n t o   t h e   p r i m a r y   r e a c t o r   12  i s   g a s e o u s   HF  40  

w h i c h   i s   m i x e d   w i t h   t h e   c o a l   a t   a  t e m p e r a t u r e   r a n g e   f r o m  

32  to   3 0 0 ° F .   The  r e a c t o r   12  and  o b v i o u s l y   t h e   o t h e r   c o m -  

p o n e n t s   i n  t h e   s y s t e m   mus t   be  c o n s t r u c t e d   of  a  m a t e r i a l  

r e s i s t a n t   to   HF.  Very   few  m a t e r i a l s   a r e   s u i t a b l e .   I r o n  

i s   s u i t a b l e   as  l o n g   as  t h e   HF  i s   c o n c e n t r a t e d ,   h o w e v e r   i t  

i s   a t t a c k e d   by  d i l u t e   a q u e o u s   H F .  

The  r e a c t i o n   w h i c h   t a k e s   p l a c e   in  t h e   r e a c t o r   12 

i s   a l l o w e d   to   c o n t i n u e   f o r   a  s u f f i c i e n t   t i m e   a c c o r d i n g   t o  

t h e   n a t u r e   of  t h e   f e e d   c o m p o n e n t   b e f o r e   b e i n g   p a s s e d   i n t o   a  

s e p a r a t o r   13.  The  s e p a r a t o r   13  p r o d u c e s   i n i t i a l l y   two  a n d  

in  a  more   a d v a n c e d   fo rm,   t h r e e   s t r e a m s .   The  two  m a i n  

s t r e a m s   a r e   a  s o l i d   s t r e a m   42  and  a  gas   s t r e a m   7 4 .  



The  s o l i d   s t r e a m   c o m p r i s e s   c o o l ,  a n y   u n r e a c t e d  

a sh ,   f l u o r i d e s   of  a l u m i n i u m ,   c o p p e r ,   m a g n e s i u m ,   m a n g a n e s e ,  

t i t a n i u m ,   p o t a s s i u m ,   s o d i u m   and   i r o n .   Some  low  d e n s i t y  

g a s e s   s u c h   as  i n c l u d e d   HF,  and  w a t e r   and  some  of   t h e   h i g h e r  

d e n s i t y   g a s e s   w h i c h   a r e   p r o d u c e d   by  t h e  r e a c t i o n   s u c h   a s  

f l u o r i d e s   of  s i l i c o n   and  s u l p h u r   w i l l   o b v i o u s l y   a l s o   b e  

i n c l u d e d   w i t h   t h e   s o l i d s   s t r e a m   42,  e i t h e r   a b s o r b e d   o n t o  

t h e   s u r f a c e   or  in  t h e   p o r e s   of  t h e   r e a c t e d   s o l i d s .  

The  n a t u r e   of  t h e   r e a c t i o n   b a s i c a l l y   r e l i e s   on  t h e  

known  r e a c t i o n   of  HF  w i t h   v a r i o u s   r e a c t i v e   s o l i d s   to   p r o d u c e  

t h e   f l u o r i d e s   t h e r e o f .   The  g a s e o u s   s t r e a m   f r o m   t h e   s e p a r -  

a t o r   13  i s   p r e f e r a b l y   p a s s e d   t h r o u g h   a  f i l t e r   t o   r e m o v e  

e n t r a i n e d   s o l i d s   and  i s   d i v i d e d  i n t o   two  s t r e a m s   41  and  7 4 ,  

one  of  l i g h t e r   g a s e s   41  and   one  of  t h e   h e a v i e r   g a s e s   7 4 .  

The  r e a c t i o n   in   t h e   r e a c t o r   12  p r o d u c e s   g a s e o u s   f l u o r i d e s  

of  c e r t a i n   c o m p o u n d s   or   e l e m e n t s   u n d e r   p a r t i c u l a r   c o n d i t i o n s  

of  t e m p e r a t u r e ,   f r o m   32  t o   3 0 0 ° F ,   and   p r e s s u r e   s u i t a b l e   f o r  

t h e   a p p r o p r i a t e   t e m p e r a t u r e .   W i t h   c o a l   t h e   m a i n   f l u o r i d e s  

f o r m e d   in   t h e   g a s e o u s   s t a t e   a r e   s i l i c o n   f l u o r i d e s   a n d  

s u l p h u r   f l u o r i d e s .   Some  g a s e o u s   a r s e n i c   f l u o r i d e s   may  a l s o  

be  f o r m e d .  

I t   i s   p r e f e r a b l e   t o   f o r m   s i l i c o n   t e t r a f l u o r i d e  

and  s u l p h u r   t e t r a f l u o r i d e   in   t h e   g a s e o u s   f o r m .   The  g a s e o u s  
s t r e a m   f r o m   t h e   r e a c t o r   13  as  m e n t i o n e d   a b o v e   i s   d i v i d e d  

i n t o   a  l i g h t   s t r e a m   41  and  a  h e a v y   s t r e a m   74,  t h e   l i g h t  

s t r e a m   c o m p r i s i n g   s u b s t a n t i a l l y   h y d r o g e n   f l u o r i d e   gas   w h i c h  

i s   t h e   e x c e s s   gas   f r o m   t h e   r e a c t i o n   and   any  w a t e r   v a p o u r  
in   t h e   g a s e o u s   f o r m .   The  g a s e o u s   s t r e a m   74  of  h e a v i e r   g a s e s  
i . e .   t h e   s i l i c o n   and  s u l p h u r   f l u o r i d e   g a s e s   l e a v i n g   t h e  

s e p a r a t o r   13  i s   h e a t e d   and   c o m p r e s s e d   in   a  c o m p r e s s o r   14  

to   a  t e m p e r a t u r e   of  f r o m   220°F  t o   260°F   a t   a  p r e s s u r e   f r o m  

60  to   100  p s i g   and  i s   t h e n   c o n t a c t e d   f o l l o w i n g   t h i s   c o m p r e s -  
s i o n   w i t h   l i q u i d   w a t e r   a t   s i m i l a r   t e m p e r a t u r e   and  p r e s s u r e  
in   a  c o n t a c t i n g   v e s s e l   1 5 .  

In   t h e   w a t e r - c o n t a c t i n g   v e s s e l   15  t h e   f l u o r i d e s  

of  s u l p h u r   r e a c t   t o   f o r m   n o n - g a s e o u s   s u l p h u r . c r y s t a l s   o r  

s u l p h u r   c o m p o u n d s .   The  r e d u c t i o n   of  t h e   s u l p h u r   f rom  i t s  

f l u o r i d e   f o r m   f o r m s   h y d r o g e n   f l u o r i d e   g a s   w h i c h   i s   b a s i c a l l y  

t h e   r e v e r s e   of  t h e   r e a c t i o n   f r o m   t h e   f o r m a t i o n   of  t h e   s u l p h u r  



f l u o r i d e s   b a c k   in  t h e   r e a c t o r   12.  T h u s ,   a  c e r t a i n   a m o u n t  

of  t h e  H F   gas   h a s   b e e n   r e g e n e r a t e d   at   t h i s   point. at  t h i s  

t a m p e r a t u r e   and  p r e s s u r e   t h e   h y d r o g e n   f l u o r i d e   s o l u b i l i t y  

in  w a t e r   i s   l o w .  

The  l i q u o r   f rom  t h e   c o n t a c t i n g   v e s s e l   15  is   w i t h -  

d r a w n   f rom  t h e   b o t t o m   t h e r e o f   and  t r e a t e d   t o   r e m o v e   63  t h e  

s u l p h u r - b e a r i n g   c o m p o u n d s   by  way  of  say   f i l t r a t i o n   16  a n d  

t h e   s p e n t   l i q u o r   i s   r e c y c l e d   62  b a c k   to   t h e   v e s s e l   15.  T h e  

s u l p h u r   c o m p o u n d s   a r e   t h u s   r e m o v e d   63  f rom  t h e   s y s t e m .   T h e  

g a s e o u s   s t r e a m   t h e n   l e a v e s   t h e   v e s s e l   15  c o n t a i n i n g   s u b s t a n -  

t i a l l y   s i l i c o n   t e t r a f l u o r i d e ,   w a t e r   and  h y d r o g e n   f l u o r i d e  

g a s ,   t h e   w a t e r   b e i n g   in   t h e   g a s e o u s   f o r m .   P a r t i a l   s e p a r a t i o n  

of  t h e s e   c o m p o n e n t s   i s   a c h i e v e d   in   a  d e n s i t y   s e p a r a t o r   17 

w i t h   HF(g)  and  H2O(g)  b e i n g   e x t r a c t e d .   The  r e m a i n i n g   g a s e o u s  

s t r e a m   f rom  s e p a r a t o r   17  c o n t a i n i n g   s i l i c o n   f l u o r i d e s   a n d  

g a s e o u s   w a t e r   i s   h e a t e d   to   a  t e m p e r a t u r e   f rom  800°F   to   9 0 0 ° F  

a t   a  p r e s s u r e   f rom  60  to   100  p s i g   in   a  v e s s e l   18.  F u r t h e r -  

m o r e ,   in  v e s s e l   18  t h e   gas   i s   c o n t a c t e d   w i t h   l i q u i d   w a t e r  

a t   a  t e m p e r a t u r e   f rom  220°F  to   260°F  and  60  to   100  p s i g   i n  

v e s s e l   19.  The  s i l i c o n   t e t r a f l u o r i d e   i s   r e d u c e d   in   t h i s  

v e s s e l   19  to   s i l i c o n e   d i o x i d e   ( s i l i c a )   and  t h e   HF  gas   i s  

t h u s   r e g e n e r a t e d .   The  l i q u o r   f rom  c o n t a c t i n g   v e s s e l   19  i s  

w i t h d r a w n   f rom  t h e   v e s s e l ,   f i l t e r e d   20  or  p a s s e d   t h r o u g h   a n y  
o t h e r   l i q u i d   s e p a r a t i o n   m e a n s   and  t h e   s i l i c o n   c r y s t a l s   a n d  

o t h e r   s o l i d s   a r e   r e m o v e d   60.  The  s p e n t   l i q u o r   21  f rom  t h e  

s o l i d   l i q u i d   s e p a r a t o r   20  i s   r e t u r n e d   t o   t h e   v e s s e l   1 9 .  

As  t h e   p r o c e s s   p r o c e e d s   t h e   a q u e o u s   l i q u o r   w h i c h  

p a s s e s   t h r o u g h   v e s s e l s   15  and  19  b e c o m e s   s a t u r a t e d   w i t h  

t r a c e   c o m p o u n d s   w h i c h   a r e   b e i n g   c a r r i e d   o v e r   in  t h e   g a s  

s t r e a m   f rom  t h e   s e p a r a t o r   13.  T h e s e   t r a c e   c o m p o u n d s   a r e  

r e m o v e d   f rom  t h e   p r o c e s s   by  b l e e d i n g   l i q u o r   ( n o t   s h o w n )  

f rom  t h e   two  l o o p s .   The  s o l i d s   s t r e a m   42  f r o m   t h e   s e p a r a t o r  

13  i s   c o u n t e r c u r r e n t l y   p u r g e d   4 4 - 4 3   w i t h   g a s e o u s   HF  i n  

v e s s e l   21.  T h i s   p r e v e n t s   t h e   c a r r y i n g   o v e r   of  any  o t h e r  

g a s e s   in  t h e   s t r e a m   as  i t   p a s s e s   f o r   f u r t h e r   p r o c e s s i n g   o f  

t h e   s o l i d s   m a t e r i a l .   The  s o l i d s   f rom  v e s s e l   21  a r e   f e d  

i n t o   a  s e c o n d a r y   r e a c t o r   22.  In  t h e   s e c o n d a r y   r e a c t o r   22  

t h e   s o l i d s   a r e   m i x e d   w i t h   a q u e o u s   HF  s o l u t i o n   46  w h i c h   i s  

p r e f e r a b l y   m a i n t a i n e d   a t   a r o u n d   20  to   30  mass   p e r c e n t   HF 



c o n c e n t r a t i o n .   In  t h e   r e a c t o r   22  t h e   s o l i d   f l u c r i d e s   o f  

a l u m i n i u m   a re   d i s s o l v e d   and  any  u n r e a c t e d   a l u m i n a   f rom  t h e  

p r i m a r y   r e a c t o r   12  i s   a l s o   d i s s o l v e d .   V i r t u a l l y   a l l   o t h e r  

c o a l   ash  d e r i v e d   s o l i d s   f r o m  t h e   p r i m a r y   r e a c t o r   12  a r e  a l s o  

d i s s o l v e d ,   t h e   c o a l   r e m a i n s   u n d i s s o l v e d   and   u n t o u c h e d   by  t h e  

HF.  The  m i x e d   l i q u i d - s o l i d   s t r e a m   f r o m   t h e   s e c o n d a r y   ; 

r e a c t o r   22  i s   t h u s   d r a w n   o f f   and  f e d   t o   a  s o l i d - l i q u i d s  

s e p a r a t o r   23  s u c h   as  a  s e t t l i n g   t a n k .   In   t h e   s e p a r a t o r   23  

t h e   s o l i d s   a r e   r e m o v e d   f r o m   t h e   l i q u o r .   The  l i q u o r   f r o m  

t h e   s e p a r a t o r   23  i s   t h e n   p a s s e d   t h r o u g h   a  h e a t e r   24  w h i c h  

r a i s e s   t h e   s t r e a m   t e m p e r a t u r e   and   p r e s s u r e   to   f rom  220  t o  

2600F  and  f rom  60  to   100  p s i g ,   t h e r e b y   r e d u c i n g   t h e   s o l u b i l -  

i t y   of  t h e   HF  gas   and  h e n c e   t h e   s o l u b i l i t y   of  f l u o r i d e s   o f  

a l u m i n i u m ,   c a l c i u m ,   m a g n e s i u m   and  m a n g a n e s e   c a u s i n g   t h e s e  

m a t e r i a l s   to   c r y s t a l l i s e .   The  r e m a i n i n g   s t r e a m   i s   t h e n   f e d  

t o   a  s o l i d s - l i q u i d   s e p a r a t o r   25  w h e r e   t h e   s o l i d s   a r e   s e p a r -  
a t e d   f rom  t h e   l i q u i d - g a s   s t r e a m .   The  s o l i d   s t r e a m   f rom  t h e  

s e t t l e r   25  i s   w a s h e d   w i t h   w a t e r   80  i n   w a s h e r   26  to   r e m o v e ,  

in   s t r e a m   70,  t r a c e s   of  HF  and  w a t e r   s o l u b l e   f l u o r i d e s .  

The  s o l i d s   a r e   t h e n   h e a t e d   in   h e a t e r   27  t o   a  t e m p e r a t u r e  

f r o m   2200°   to   2 4 0 0 ° F   a t   w h i c h   t e m p e r a t u r e   t h e   f l u o r i d e s   o f  

a l u m i n i u m   v a p o r i s e .   T h e s e   v a p o u r s   a r e   d r a w n   o f f   72  f r o m  

t h e   h e a t e r   27  and   c o n d e n s e d   to   f o r m   s o l i d   a l u m i n i u m   f l u o r i d e  

69  in  c o n d e n s o r   28.  The  r e s i d u e   i n   h e a t e r   27  i s   c o o l e d  t o  

s o l i d s   71  w h i c h   a r e   p r e d o m i n a n t l y   o x i d e s   a n d / o r   f l u o r i d e s  

of  m a g n e s i u m ,   m a n g a n e s e ,   c a l c i u m   and   a l u m i n i u m .   The  l i q u o r -  

gas   s t r e a m   f rom  s e t t l e r   25  c o n t a i n s   d i s s o l v e d   f l u o r i d e s   o f  

t i t a n i u m ,   p o t a s s i u m   and  s o d i u m .   T h i s   s t r e a m   i s   s p l i t   i n  

g a s - l i q u i d   s e p a r a t o r   29  w i t h   t h e   b l e d   l i q u i d   s t r e a m   f e d   t o  

e v a p o r a t o r   30,  in   w h i c h   t h e   d i s s o l v e d   s o l i d s   a r e   c o n c e n t r a -  

t e d   and  t h e n   f e d   t o   h e a t e r   31  a t   500  to   7 0 0 ° F .   S t e a m   g e n -  
e r a t e d   in  t h e   e v a p o r a t o r   30  i s   p a s s e d   t o   t h e   a t m o s p h e r e  

t h r o u g h   l i n e   6 4 .  

In  h e a t e r   31  t h e   f l u o r i d e s   of  t i t a n i u m   v a p o r i s e .  

T h e s e   v a p o u r s   a r e   d r awn   o f f   f rom  t h e   h e a t e r   31  and  c o n d e n s e d  

t o   s o l i d   t i t a n i u m   f l u o r i d e   67  in   c o n d e n s o r   3 2 .  

The  r e s i d u e   in   h e a t e r   31  i s   r e m o v e d   66  and  c o o l e d  

t o   s o l i d s ,   p r e d o m i n a n t l y   f l u o r i d e s   of  p o t a s s i u m   and  s o d i u m .  

S o l i d s   f r o m   s e t t l e r   23  a r e   p r e d o m i n a n t l y   c o a l   w i t h  



t r a c e s   of  i r o n   w h i c h   a r e   wet  w i t h   a q u e o u s   HF  s o l u t i o n .   T h e  

t o t a l   n o n - g a s e o u s   s t r e a m   f rom  s e t t l e r   23  i s   w a s h e d   in  w a t e r  

40  i n  w a s h e n   33  f o l l o w e d   by  w a s h i n g   w i t h   d i l a t e d   a l m o n l a  

s o l u t i o n   48  in  w a s h e r   34.  The  s t r e a m   i s   t h e n   p a s s e d   t o  

v e s s e l   35  w h e r e   i t   is   a g a i n   w a s h e d   in  w a t e r   49.  The  a m m o n i a  

wash  34  d i s s o l v e s   r e s i d u a l   h y d r o g e n   f l u o r i d e   and  f l u o r i d e s  

f rom  t h e   c o a l .   The  wash   w a t e r   l i q u o r   i s   p r e f e r a b l y   c o n -  

d u c t e d   in  a  c o u n t e r c u r r e n t   m a n n e r   w i t h   r e g a r d   to   v e s s e l s   33 

and  35  t h u s   i t   i s   r e c y c l e d   47  f r o m   v e s s e l   35  to   v e s s e l   3 3 .  

The  w a s h e d   c o a l   i s   t h e n   d r i e d   by  h o t   a i r   52  i n  

d r y e r   36  and  f e d   to   s e p a r a t o r   37  f o r   r e m o v a l   of  i r o n   56  b y  

d e n s i t y   s e p a r a t i o n .  

The  ma in   s t r e a m   73  f rom  t h e   s p l i t t e r   29  i s   c o o l e d  

in   h e a t   e x c h a n g e r   38  to   r e d i s s o l v e   t h e   h y d r o g e n   f l u o r i d e  

v a p o u r s   in  w a t e r .   T h i s   r e g e n e r a t e s   a q u e o u s   HF  s o l u t i o n   f o r  

r e c y c l e   45  b a c k   in  t h e   s e c o n d a r y   r e a c t o r   2 2 .  

H y d r o g e n   f l u o r i d e   and  w a t e r   gas   m i x t u r e s   f r o m  

s t a g e s   13,  17,  19,  28  and  32  a r e   t h u s   r e c y c l e d   as  f e e d   t o  

s t a g e s   12  and  21.  D i l u t e   h y d r o g e n   f l u o r i d e   f r o m   s t a g e s   26  

and  33  i s   c o n c e n t r a t e d   by  d i s t i l l a t i o n   f o r   r e u s e   in  s t a g e  

22.  H y d r o g e n   f l u o r i d e   v a p o u r   in   t h e   a i r   s t r e a m   f rom  d r y e r  

36  i s   r e m o v e d   by  s c r u b b i n g   w i t h   a q u e o u s   l i m e   in   t o w e r   3 9 .  

The  a b o v e   p r e f e r r e d   e m b o d i m e n t   h a s   d e s c r i b e d   t h e  

p r o c e s s   f o r   u t i l i s i n g   h y d r o g e n   f l u o r i d e   f o r   t h e   e x t r a c t i o n  

of  c o a l   f rom  i t s   u n w a n t e d   ash   and  o t h e r   p o l l u t a n t - t y p e   m a t -  

e r i a l s .   U s i n g   t h e   a b o v e   m e t h o d   i t   i s   p o s s i b l e   to   o b t a i n  

ash   c o n t e n t s   of  l e s s   0 .1%.   Of  c o u r s e   t h e   d e g r e e   of  a s h  

r e m a i n i n g   i s   d e t e r m i n e d   on  a  n u m b e r   of  f a c t o r s ,   t h e   m a i n  

o n e s   of  w h i c h   a r e   t h e   d e g r e e   of  r e a c t i o n   of  t h e   i n i t i a l  

r e a c t o r   and  t h e   e f f i c i e n c y   of  t h e   s e p a r a t i o n   s t a g e s   a n d  

t h e   s e c o n d   r e a c t i o n   s t a g e .   W h i l s t   i t   i s   p r e f e r r e d   to   u s e  

f i n e   p o w d e r e d   c o a l ,   e x p e r i m e n t s   c o n d u c t e d   u s i n g   lump  c o a l  

m a t e r i a l   of  t h e   f i n e   p o w d e r e d   c o a l   h a v e   p r o v e n   to   be  a b o u t  

e q u a l l y   as  e f f e c t i v e .   The  h y d r o g e n   f l u o r i d e   e f f e c t i v e l y  

r e a c t s   w i t h   t h e   i n c l u d e d   ash  in   t h e   c o s t   to   l e a v e   a  h o n e y -  

combed  c l e a n   c o a l   s t r u c t u r e .  

The  above   p r o c e s s   can  a l s o   be  u s e d   to   r e c o v e r   o i l  

f rom  t a r   s a n d s   and  s h a l e   o i l   d e p o s i t s .   By  f e e d i n g   t a r   s a n d s  

or  g r o u n d   s h a l e   c o n t a i n i n g   s h a l e   o i l   i n t o   t h e   p r i m a r y  



r e a c t o r   1 2 .  b a s i c a l l y   t he   same  r e a c t i o n s   o c c u r   as  w i t h   c o a l .  

The  " o i l "   may  t h u s   be  e x t r a c t e d   a l o n g   t h e   p a t h   of  t h e   c o a l  

s o l i d s   w i t h   m i n o r   v a r i a t i o n s   to   t h e   d e t a i l e d   p a r t s   of  t h e  

p r o c e s s   i n  a n   o i l   f o rm.   In  a l l   of  t h e   above   p r o c e s s e s   t h e  

a m o u n t   o f  H F   w h i c h   i s   r e q u i r e d   of  f r e s h   make  up  t o   t h e   s y s -  

tem  a f t e r   a l l o w i n g   f o r   r e c y c l e ,   w i l l   a l s o   d e p e n d   u p o n   h o w  

t h e   v a r i o u s   f r a c t i o n s   of  t h e   b y - p r o d u c t s   a r e   r e m o v e d   f r o m  

t h e   p r o c e s s   f o r   e x a m p l e   i t   may  be  v e r y   d e s i r a b l e   t o   r e m o v e  

m a g n e s i u m - a n d   a l u m i n i u m   in   a  f l u o r i d e   f o r m .   P a r t i c u l a r l y ,  

a l u m i n i u m   f l u o r i d e   w h i c h   i s   a  v a l u a b l e   b y - p r o d u c t   as  i t   i s  

an  i n t e r m e d i a t e   m a t e r i a l   in   t h e   a l u m i n a   p r o c e s s ,   t h u s ,   i t s  

v a l u e   in   t h e   a l u m i n i u m   f l u o r i d e   f o r m   may  w e l l   e x c e e d   i t s  

v a l u e   in   r e t u r n i n g   to   an  a l u m i n a   f o r m   and  r e c o v e r i n g   t h e  

f l u o r i n e   f o r   r e c o n s t i t u t i o n   t o   H F .  

The  p r o c e s s   may  f u r t h e r m o r e   b e  u s e d   f o r   t h e  

e x t r a c t i o n   of  m e t a l   v a l u e s   f rom  o r e   d e p o s i t s   w h i c h   c o m p r i s e  

s u b s t a n t i a l   a m o u n t s   of  s i l i c a   a n d / o r   i r o n   o x i d e   a n d / o r  

m a g n e s i u m   o x i d e s .   As  t h e r e   a r e   many  low  g r a d e   m i n e r a l  

d e p o s i t s   w h i c h   c o n t a i n   l a r g e   a m o u n t s   of  v a l u a b l e   m e t a l s  

in   low  c o n c e n t r a t i o n s   s u i t a b l e   e c o n o m i c   r e c o v e r y   m e t h o d s  

a t   p r e s e n t   a r e   n o t   a v a i l a b l e .  

The  m a j o r i t y   of  m i n e r a l   p r o c e s s i n g   m e t h o d s   r e q u i r e  

t h e   u s e   of  l a r g e   q u a n t i t i e s   of  w a t e r   f o r   t r e a t i n g   t h e   m i n -  

e r a l s .   T h i s   o b v i o u s l y   i s   a  p r o b l e m   in   d ry   a r e a s   of  t h e  

w o r l d   w h e r e   w a t e r   i s   in  v e r y   s h o r t   s u p p l y ,   t h u s   low  g r a d e  

o r e s   as  t h e y   a r e   t o o   e x p e n s i v e   t o   t r a n s p o r t   in   t h e i r   u n c o n -  

c e n t r a t e d   s t a t e   c a n n o t   be  p r o c e s s e d   a t   t h e   mine   s i t e   a n d  

a r e   t h u s   n o t   p r e s e n t l y   of  any  r e a l   v a l u e .   F u r t h e r m o r e ,  

l a r g e   w a t e r   u s e   r e q u i r e s   l a r g e   e n e r g y   u s e   w h i c h   f u r t h e r  

r e d u c e s   t h e   v i a b i l i t y   of  any  r e c o v e r y   m e t a l s   f rom  low  g r a d e  

d e p o s i t s . :  

M i n e d   o r e   u s u a l l y   c o n t a i n s   as  m a j o r   c o n s t i t u e n t  

s i l i c a   w h i c h   may  in   i t s   v a r i o u s   f o r m s   make  up  to   90%  or  m o r e  

of  t h e   o r e .   I f   s i l i c a   i s   n o t   t h e   m a j o r   c o m p o n e n t   t h e n   i r o n  

o x i d e   i s   o f t e n   a  m a j o r   c o m p o n e n t .   I r o n   o x i d e   i s   u s u a l l y  

p r e s e n t   w i t h   s i l i c a   in  m o s t   d e p o s i t s .   T h e r e f o r e ,   to   c o n -  

c e n t r a t e   t h e   v a l u a b l e   m i n e r a l s   c o n t a i n e d   in  up  t o   10%  o f  

t h e   o r e   i t   i s   e s s e n t i a l   to   s e p a r a t e   t h e s e   m i n e r a l s   f r o m  

s i l i c a   and  i r o n   o x i d e .  



The  a b o v e   p r e s c r i b e d   p r o c e  f o r   t r e a t r a n t   of  c o a l  

i s   t h u s   a p p l i c a b l e   to   s i l i c a ,   m a g n e i a m .  l r o n - t y p e   o r e s .  
The  o r e   w h i c h   h a s   b e e n   m i n e d   a g r o u n d   t o   an  a c c e p t a b l e   s i z e  

i s   f ed   i n t o   t h e   p r o c e s s   in   t h e   same  m a n n e r   as  s i   t h e  s o a l .  

The  h y d r o g e n   f l u o r i d e   in  t h e   r e a c t o r   12  c o n v e r t s   s i l i c e ,  

s u l p h u r   and  a r s e n i c   c o m p o u n d s   to   g a s e o u s   f l u o r i d e   c o m p o u n d s .  

T h e s e   g a s e s   a r e   r e m o v e d   f rom  t h e   r e a c t o r   a f t e r   p a s s i n g  

t h r o u g h   s e p a r a t o r   13.  The  g a s e s   may  be  t r e a t e d   in   i d e n t i c a l  

m a n n e r   to   t h e   t r e a t m e n t   of  g a s e s   i n ' t h e   a b o v e   d e s c r i b e d  

p r o c e s s   f o r   c o a l .   The  s o l i d   p r o d u c t s   f r o m   t h e   s e p a r a t o r   13  

a r e   r e m o v e d   and  p a s s e d   t o   a  s o l i d s   s e p a r a t i o n   d e v i c e   22  

w h i c h   may  s e p a r a t e   t h e   s o l i d s   of  a  s p e c i f i c   g r a v i t y   b a s i s .  

Most   of  t h e s e   s o l i d s   a r e   m e t a l   f l u o r i d e s   and  i n c l u d e   t h o s e  

m e t a l s   w h i c h   c o m p r i s e   n e a r l y   a l l   of  t h e   v a l u a b l e   m e t a l s  

l i k e l y   to   be  i n c l u d e d   in   t h e   o r e ,   s u c h   as  c h r o m i u m ,   t i t a n -  

ium,  c o b a l t ,   s i l v e r ,   n i c k e l ,   t i n ,   l e a d ,   c o p p e r ,   g o l d   a n d  

o t h e r   r a r e   m e t a l s .   Some  m e t a l s   may  r e q u i r e   c a t a l y t i c   o r  

t e m p e r a t u r e   v a r i a t i o n s   in   t h e   r e a c t o r   t o   c a u s e   c o n v e r s i o n  

to  f l u o r i d e   f o r m .   T h e s e   v a r i a b l e s   a r e   o b v i o u s l y   a  m a t t e r  

p a r t i c u l a r   to   t h e   t y p e   of  m e t a l   w h i c h   i s   t o   be  e x t r a c t e d   o r  

c o n v e r t e d   to   f l u o r i d e .   I t   i s   p o s s i b l e   to   s e l e c t i v e l y  

r e c l a i m   m e t a l   f l u o r i d e s   f o r m e d   b e c a u s e   t h e y   n e a r l y   a l l   h a v e  

s i g n i f i c a n t l y   d i f f e r e n t   s o l u b i l i t i e s .   Thus   s e p a r a t i o n   b y  

c o n t a c t   w i t h   w a t e r   in   some  c a s e s   t e m p e r a t u r e   and  p r e s s u r e  
v a r i a t i o n s   w i l l   c a u s e   p r e c i p i t a t i o n   of  c e r t a i n   m e t a l   f l u o r -  

i d e s   and  t h u s   r e c o v e r y   of  same  f o l l o w i n g   c o n c e n t r a t i o n   b y  

c a r r y i n g   o u t   t h e   r e v e r s e   s t e p   of  t h e   r e a c t i o n   w h i c h   f o r m e d  

t h e   m e t a l   f l u o r i d e ,   t h e   m e t a l s   can   be  r e c l a i m e d   in  t h e i r  

c o n c e n t r a t e d   f o r m .  

I t   i s   to   be  n o t e d   t h a t   i r o n   o x i d e s   do  no t   r e a c t  

w i t h   c o n c e n t r a t e d   h y d r o g e n   f l u o r i d e   in   t h e   a c i d   fo rm  o r  

g a s e o u s   fo rm,   h o w e v e r ,   t h e y   do  r e a c t   w i t h   d i l u t e   h y d r o g e n  
i f  

f l u o r i d e   in   l i q u i d   fo rm,   t h e r e f o r e   c o n t a c t   of  t h e   i r o n  

o x i d e s   i s   o n l y   w i t h   t h e   g a s e o u s   h y d r o g e n   f l u o r i d e   t h e n   n o  

r e a c t i o n   t a k e s   p l a c e   w i t h   t h e   i r o n   and  t h e s e   i r o n   o x i d e s  

may  be  c l e a n e d   f r e e   of  a l l   o t h e r   e l e m e n t s   t h a t   have   r e a c t e d  

w i t h   t h e   HF  g a s ,   w h i c h   means   t h a t   t h e y   can  t h e n   be  p a s s e d  

f o r  u s e  a s   a  raw  m a t e r i a l   f o r   s t e e l   p r o d u c t i o n   or  j u s t  

s i m p l y - r e m o v e d   f rom  t h e   v a l u a b l e   m e t a l :  



I t   i s   to  be  n o t e d   t h a t   in  t h e   a b o v e   p r o c e s s   t h e r e  
i s   s u b s t a n t i a l   r e c y c l e   of  HF  and  v a l u a b l e   b y - p r o d u c t s   a r e  
a l s o   p r o d u c e d ,   t h u s   a l l o w i n g   t h e   v i a b i l i t y   of  t h e   p r o c e s s  
to   be  p r o v e n .  



1.  A  p r o c e s s   f o r   s e p a r a t i n g   c o m p o u n d s   or  e l e m e n t s  

w h i c h   do  no t   r e a c t   w i t h   h y d r o g e n   f l u o r i d e   f rom  e l e m e n t s   c r  

c o m p o u n d s   w h i c h   do  r e a c t   w i t h   h y d r o g e n   f l u o r i d e ,   a n d  

r e c o v e r y   f o r   r e u s e   o f  s u b s t a n t i a l   a m o u n t s   of  t h e   h y d r o g e n  

f l u o r i d e ,   s a i d   p r o c e s s   c o m p r i s i n g :   (a)  r e a c t i n g   f e e d   m a t e r -  

i a l   w i t h   h y d r o g e n   f l u o r i d e ;   (b)  s e p a r a t i n g   t h e   r e s u l t a n t  

p r o d u c t   i n t o   a  g a s e o u s   s t r e a m   and  a  s o l i d s   or  l i q u i d   s t r e a m ,  
c h a r a c t e r i z e d   in  t h a t   (c)  t h e   g a s e o u s   s t r e a m   i s   c o n t a c t e d  

w i t h   w a t e r   a t   a  t e m p e r a t u r e   and  p r e s s u r e   s u f f i c i e n t   t o  

r e v e r s e   t h e   o r i g i n a l   r e a c t i o n   to   r e g e n e r a t e   h y d r o g e n   f l u o r -  

i d e   gas   and  (d)  s e p a r a t i n g   t h e   h y d r o g e n   f l u o r i d e   gas  f r o m  

t h e   s o l i d s   and  l i q u i d   t h u s   f o r m e d ;   and  (e)  t r e a t i n g   t h e  

s o l i d s - l i q u i d   s t r e a m   f rom  t h e   i n i t i a l   r e a c t i o n   (a)  b y  

d i s s o l v i n g   in   a q u e o u s   h y d r o g e n   f l u o r i d e   s o l u t i o n   t h e i r  

c o m p o u n d s   a n d / o r   e l e m e n t s   t h a t   w i l l   d i s s o l v e   in   s a i d   s o l u -  

t i o n   and  (f)  s e p a r a t i n g   o u t   t h o s e   t h a t   w i l l   n o t   d i s s o l v e ,  

(g)  w a s h i n g   t h e   u n d i s s o l v e d   s o l i d s   to   r e m o v e   h y d r o g e n   f l u o r -  

i d e   s o l u t i o n   and  s o l u b l e   f l u o r i d e s   f rom  s a i d   s o l i d s   and  ( h )  

r e c o v e r i n g   s a i d   s o l u t i o n   of  f l u o r i d e s   f o r   r e u s e ;   (i)  t r e a t -  

ing   t h e   l i q u i d   s t r e a m   c o n t a i n i n g   s o l u b l e   f l u o r i d e s   f r o m  

s t e p   (e)  a t   a  t e m p e r a t u r e   and  p r e s s u r e   to   d r i v e   o f f   t h e  

h y d r o g e n   f l u o r i d e s   as  a  gas   to   be  r e c y c l e d   f o l l o w i n g  

c o n d e n s a t i o n .  

2.  The  p r o c e s s   of  c l a i m   1  c h a r a c t e r i z e d   in   t h a t   t h e  

g a s e o u s   s t r e a m   p r i o r   to   b e i n g   f e d   t o   s t e p   (c)  i s   s e p a r a t e d  

to  r e m o v e   h y d r o g e n   f l u o r i d e   gas   f o r   c y c l e .  

3.  A  p r o c e s s   f o r   s u b s t a n t i a l l y   r e m o v i n g   s i l i c a   a n d  

s u l p h u r   f rom  c o a l   c o m p r i s i n g   t h e   s t e p s   of  c o n t a c t i n g   c o a l  

w i t h   h y d r o g e n   f l u o r i d e   gas   f o r   a  t i m e   s u f f i c i e n t   to   c o n v e r t  

s u b s t a n t i a l l y   a l l   of  t h e   s i l i c a ,   a l u m i n a   and  s u l p h u r   c o m -  

p o n e n t s   to   f l u o r i d e   c o m p o u n d s ,   at   a  t e m p e r a t u r e   f rom  32  t o  
3000F,   s e p a r a t i n g   t h e   g a s e o u s   c o m p o n e n t s   f rom  t h e   c o a l  

s o l i d s ,   c o l l e c t i n g   t h e   c o a l   s o l i d s ;   c o n t a c t i n g   t h e   s e p a r -  
a t e d   g a s e o u s   c o m p o n e n t   w i t h   w a t e r   a t   a  t e m p e r a t u r e   a n d  

p r e s s u r e   s u c h   t h a t   h y d r o g e n   f l u o r i d e   i s   n o t   s o l u b l e   in  w a t e r  

to   p r e c i p i t a t e   s u l p h u r   and   s u l p h u r   c o m p o u n d s   f rom  t h e   g a s ,  

p a s s i n g   t h e   r e m a i n i n g   gas   t h r o u g h   a  h e a t e r   to   r a i s e   t h e  



t e m p e r a t u r e   of  t h e   gas   t o   a  s u f f i c i e n t   t e m p e r a t u r e   b e f o r e  

c o n t a c t i n g   t h e   gas   f o r   a  s e c o n d   t i m e   w i t h   w a t e r   to   p r e c i p -  

i t a t e   s i l i c a   f r o m   t h e   gas   and  c o n v e r t   t h e   f l u o r i n e   t o  

g a s e o u s   h y d r o g e n   f l u o r i d e   f o r   r e c y c l e .  

4.  The  p r o c e s s   of  c l a i m   3  c h a r a c t e r i z e d   in   t h a t   t h e  

s t e p   of  c o n t a c t i n g   t h e   g a s e o u s   s t r e a m   w i t h   w a t e r   to   p r e c i p -  

i t a t e   o u t   s u l p h u r   and  i t s   c o m p o u n d s   i s   c a r r i e d   o u t   a t   a b o u t  
240OF  and   a b o u t   80  p s i g .  

5.  The  p r o c e s s   of  c l a i m   4  c h a r a c t e r i z e d   in   t h a t   t h e  

r e m a i n i n g   s t e p s   of  t h e   p r o c e s s   f o l l o w i n g   t h e   s u l p h u r   p r e -  

c i p i t a t i o n   s t e p   a r e   c a r r i e d   o u t   a t   a b o u t   240°F   and  a b o u t  

80  p s i g .  

6.  T h e  p r o c e s s   of  c l a i m   3  c h a r a c t e r i z e d   in   t h a t   t h e  

s o l i d s   s t r e a m   f rom  s a i d   s o l i d s - g a s   s e p a r a t i o n   s t e p   i s   w a s h e d  

in  a q u e o u s   HF  s o l u t i o n ,   t o   d i s s o l v e   s u b s t a n c e s   s o l u b l e   i n  

HF,  p a s s e d   t h r o u g h   a  s o l i d s - l i q u i d   s e p a r a t o r ,   r e c o v e r i n g  

t h e   s o l i d s ,   w a s h i n g   t h e   s o l i d s   t o   r e m o v e   d i s s o l v e d   c o m p o u n d s  

of  h y d r o g e n   f l u o r i d e ;   r e c o v e r i n g   t h e   c o a l   s o l i d s   and  r e c o v -  

e r i n g   t h e   f l u o r i d e s   f rom  t h e   l i q u i d   s t r e a m s   f o r   r e c y c l e .  
7.  The  p r o c e s s   of  c l a i m   6  c h a r a c t e r i z e d   in   t h a t  

b e f o r e   f i n a l   r e c o v e r y   of  t h e   c o a l ,   t h e   c o a l   i s   s e p a r a t e d  

f rom  t h e   i r o n   s o l i d s   p r e s e n t .  
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