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PATENTE 2635 ﬁ?
INVENGION %(j;a{j&g 7
. pOr ?UN PROGEDIMIENTO DE ORIENCION DE $OLUCIONES ACUOSAS
DE ACINO NITRICO FUERTEMENTE CONCENTRADAS?, & favor de la
firme egtadounidense AMBRIGAN METAL CERIMAX, INC., domicilia-
da en »127C, Avenus of the dmericas”, _New York 20, New York,

(Estados Unidos de Amfrica)s
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» MEMORIA DESCRIEIIVA

La pregente invencibn se refiere a un procedimisnto de

_ Obtencidn de soluciones acuosag de 4c¢ldo nitrico fuertemen—

te concentradas. |

La invencibn concisrne a nuevog y fitiles perfecciona-
mientog en concentraciones de £cido nitrico conteniendo ni-
trato de potasio Aisuel to y particularmente desdz una solu—
cibn de 4cido nitrico d4bil a una fusrte. Bl dcido nitrico
fus rte resultante puede'ser separado como el producto, frac-
cionado hazta £eido nitrico al 1004 o utilizado en un proce-
80 para reaccionar cloruros de potasgio, sodio, y/0 nhidrbége-
no péra. producir nitratos de potagio y sodio séparados 0
mezeladosy cloro y dibxido ds nitrbgeno, estando el Gltimo
sometido a recogida como producto 0 reciclado para fortale—
cer dcido nitrico en ol sistepa. Si se usa cloruro de pota~

si0 como material de partida, a 10 menos una parte del
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nitrato de potasio resultante puede ser disuelta en dicho Jci-
do nitrico durante el proceso de concentraciln,

la invencifn s refiere también a un procesdimiento en el
que el cloruro de partida estd expussto & concentraciones re-
lativamente altas y cantidades en exceso estequiométrico parae
mantener altas concentraciones de dcido nitrico sn una zona
despojada bajo condiciones que permiten daspojo completo del
cioro y 6iido de nitrbgeno producidos, anngue el de gpojar ds
cloro sg més importante conforme su presencia tiende a inver—
tir la deseada reaccibn. Obras importantes caracteristicas de
la invencibn con el uso de 4cido nitrico dépil para la prime-
re parte de la reaccibn e introducir £cido nitrico fuerte so-
lzmente en la pérte final de la reaccibn y dividir la zona de
raaccibn en un 4rea de reaccién de gas en ausencia de los clo-
ruros de partida y un érea‘de reacoiln de solucibn con los clo-
TUYO Se

En toda esta memoria, el término #4cido nitrico fuerte”
se refiere a cOncentraciones de écidomnitrioo con agua en ias
que el componente £cido es mayor que la composicidn azeotrbpi~
ce normel, por ejemplo desde por encima 42 alrededor de un 68
hasta un 1005 4é HNOS, on pesOy Bl término #4cido nitrico ds-
bil”? s refiere & gualquier concsntrecidn de 4cido con agua
por debajo de la composicidn ézeotrépica normal, por ejemplo
por debajo de alrededor de un 68% de contenido de HNdB. Lla 1i~-
nea divisoria eg la ageotropa agua—acido nitrico nbrmai de un
68% de HNd3 0 cerca de este tanto ponéiento a la presidn at~
mogférica, indiferentemente dsl resultante azeotropo meiual
desde una mezcla dzda que puede egtar congiderablemente dis
tante del 68%, por ejemplo como he cho poglble por la pre sen=-

cia dez nitrato de potasio en solucibn como més adelante se
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discutiréd con completa explioécigﬁ.“lag ;bnéénfraoiones para
fines de medicl6n no estando espscificadas de otra mansra, so
refisren solamente a los componentes 4cido nitrico y agua y no
conciernen & ningin otro material, y par’ticulamente nitrato
de potasio, que puede también estar presente en 1a mezcla.

Como es bien sabido, 12 destilacién ordinaria y rectifi-
cacibn no producirdn Zcido nitrico fuerte d2do que se fowvma
un azeotropo conteniendo alrededor de un 685 de 4cido nitrico
y un 326 de agua, por ejemplo el vapor y el l4guido en .una
solucién en ebullicibn tienen la misma composicibn. La adicidn
de varios agentes deshidratantes ha sido conocide (por e jem-
plo 4cido sulfarico y nitrato de magnesio) para evitar la for—
macién azeotropa normal y permitir asl la formacidn de una
mezcla de vapor conteniendo relativamente més 4cido nitrico
que de otra manera . Podréd ser ventajoso evitar la formacién
azeotropa normel de una manera qQue permita la formacidn de
un vapor conteniendo relativamente mée agus que de otro modo,
ya& que los vapores de agua =on congideravlemente mis fhciles
ds mane jar y mds baratos para evaporar.

Bg antiguo reacéfonar KCl, NaCl o H(Cl para producir 012,
Kl\.TO'3 o] l\Tal\'TO"3 pero la reacceién prosigue' nuy lentoamente hacgia
su completo y forma tambifn NOCL oon vapores de agua que dan

lugar a serios problemas de corrosidn, E1 NOCL puede ser reco—

g1do, los vapores de H 0y HN()'3 separados y 0x1dados en otra
parte pare formar NOZI (u.sado intercambiabiemente aequi con
N,04y ¥ Cl, pero esto es costosa y extra operacibn.

' Sin émbargo, en pagadas readgclonas gimilares a egta se
han utilizado un clorurc de alto grado como meterial de par—
tida. Es muy deseable tener un procedimiento que pueda utili-

zar no golo cloruros de alto grado gind muriato comsrcial de
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potess conteniendo un 95 & un 974 de KAy hasta un % de

Nal més otrag impurezas o cor;teniendb gilvinita hasta alre~
de dor do un 'roﬁ de Na(l, de 30 a 404 de K o impurezes, como
en las extracciones mineras en el Carl sbad, 4rea de Nuevo Mé-
xivo 48 los Bstados Unidos o en Saskatohewan, en Canadé.

Sl se desea usar HNO3 como he sido sugerido, esto re sulta
un proceso oostoso, puse sto que el convencional le'3 comercial
no rebasa la compisicién ézeotrépioa normal (68% de HNOS).

Aungue el 4cido hidroclérico es un produ;;to_ derivado en
muchos procedimientos industriales y por ello en generel apro-
ve chable a precibés econbmicos, no se ha encontrado ¥n proce-
dimienfo barato de €xito para producir desde ei mismo un clo-
ro elemental valioso. _ i

Es por 1o tanto un objeto de esta :ane’ncidn aumentar la
concentracién de HNCi3 ds soluciones Imoaa-ﬁzo en cualquier gra~
a0, pero partioualmente desde bajo hasgta sobre la composicién
azeotz:@iea normal. _

Es también un objeto de esta invencidn geparar agua desde
solucionesg de HNOBH-HZO con ¢ gin agentes de ghidretantes.

Es asimisnb un 6bjeto de egta 1nvanci_5n egtable cer condi~
clones por las cuales la rescoién de HGl, NaGl y/o HG con HN(53
para formar KNO3, NaNO; y/o c, pusda ser rapidamente comple ta-

da de manera de eliminar cloruros en las primeras fases en 10

que al'equipo se reflere de suerte que no sea ne cesario un equi-

PO costoso resistents a la corrosiln en lag filtimag fases del

procedimiento.

Bs un objeto adicional de esta invencién el producir HNOJ3
fuerte gin usar en le reacgeién blsica otro proceso que el- que

se refiers al paso de cloruro a cloro.

Es un Wlterlor objeto de esta invencién introdueir como
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suministro de material de partida HN03 dé0il en cantidades
estequiométricas sin tener a la vez un HNO? fuerte en exceso
en la zona de reaccidn.

Otro objeto de este invenailn es introducir HN05 débil
en le primera parte y HNO% fuerte en la parte final de la
reaccibn. '

Similarmente es otro objeto de esta invencibn dividir la
zona de reacciln en 4rea de rezceibn a gas en ausencic de clo-
ruros de partida y un 4rea de reaccibn de solucibn con cloru-
ros con el HNO; introducido y parcisimente gastado, como HNOé
fuerte, en el 4rea de reaccibn a gas antes del paso al 4rea de
reaceibn de solucibn.

Un objeto adicional de esta invencidn es utilizar pronta-
ﬁente miriato de potasd sprovschable 0 silvinita como un ma-
terial de partida sl se desea en lugar de los relativamente
més costosos K@ o Nagl de alto grado.

Un ulterior objeto de esta invenciln es producir gepara-
demente 10g correspondientes nitratos partiendo de mezcla de
cloruros de potagio y sodio.

Es otro objeto de egta invenciln que el cloruro sea subg
tancial y completamente reaceionado y después recuperado como
ol,e |

Otro objeto de esta invencibén es similarmente utilizar
hierro que esté normelmente precsente en el muriato de potasa
pera minimizar la cOrrosividad de menor cantidad de iones de
cloruro que quedan en la golucibn después de la separacién del
Clys |

Es también otro objeto de esta invencién que todo el ni-

trbgeno del HNdS usado ultimemente sea separado como KNOE,

NaNOé Q wezcles si s8 desea pero puede ger geparado parcial-
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ments como NO, y/o HNO3 fuerte.

Es un objet0 ds egta invenciln produclr de mensxre barata
cloro elemental Asgds 4cido hidrocldrico y con un procedimien-
t0 ¥ equipo que pusde pruducir alternativamente nitratos &1 ca-
1li desde cloruros 41cali o 4cido nitrico fusrte.

Otrc objeto d= esta invencibn es producir cloro eiemental
medisnte oxidacibn de 4cido hidrocibrico con &e¢ido nitrico de
tal manera que solo esirs (paza 02) 2 40130 nidrocibrico ne gem
sltan ser congumidos si aef so desea.

Be ha encontrado en esta invencibn que KNO, disuelto en

3
que baja la cantidad de HN03

HNdé y H20 (en contragte al NaNO3
ligeraménte en 1a composicidn azeotrépica)permite comple ta ¢
ine speradamente producir un HNO, distintamente mis concentra-

3
.dovque la azeotrépica normal de HNO3 de alrededor d= un 68%
de suerte que el disolvente agus~dcido nitrico se vuelve alta~
mente concentrado respecto al HNOB digponible en el comercio.
sin embargo, la prosencia de KNO3 en HNO3 cambia la composi-
cibn azeotrbépioa en axtensién'que depende de 12 concentracibn
particular de KNO%, de manera que la presidn ds vapor de HNO?

es raducida y évaporado azf el H20 adicional. HNOB fuerte

puade ser producido simulténeamente mientras se prodﬁce KNO3
desde HNO3 y KC1 y todo o parte del écido fverte reciclado en
el cloruro para el proceso de nitrato para ﬁonducir la reac-
¢ibn efectivamente a compietarla,

Para la meJor comprensiln del proceso total de cloruro a
cloro hay que considerar las reacciones siguientes (en lag que
Na puede ser substituido por X) '

Para X' (cloruro ge potasio 0 s0dio)
(1) 12 K+ 24 ﬂN03+ 30, =3 12 N0+ 6 Cly+ 6 H,0
(A 12KCI+24HNO; -y 12100, +6 1 ,+12N0,+1 21,0




. (1) 12KC$1+16HN03 —— lziﬁir03+4cl.2+4NOCl+8H20

para HY (éciéo hidrooléricb)
(1) 12 Ho1+ 30, '--}-1-1‘19;-3- 6 GLy+ 6 1,0

(4A) 121{01+12}m05 — 6012+12NO 1-12H20

5 (1) 12HC1+4HNG, -3 401 o+ HI0CL+EH

Para ambog K* v mt
(2) 41\TOCJ.+8HN03 ———% 20L,+48N0, +4H20

20

(B) 12N02+6H20+30 o :L2HN03
(3) 18NO +6H, o ———2 12HN0,+6N0

3
10 (4) 61v0+30 —— owoz '

la reacgidn (B) es la suma.de las reacciones (3) y (4),
1o (4) de las (1) ¥ (2), vy 1a (I) de lae (A) y (). ia sola
diférencia en ias an%edichas réacciones entxe 165 clorurog
41021l y el cloruro de hidrbgeno estd en la reaceidn (1) 1a
15, gual, Adscdz luego, reculta en Adiferencias en las reacéiones
geumwlativas (I) ¥ (4). Beta diferencia es simplemente 1la adi;
cibn de 1 molécula de HNO3 por molécula de KCl1 para proveer
-HG3 para el recuperadb‘KNd3. Regpecto a 1aé reacclones K1,
ia reaccibn (I) es la 41 time reaccibn obtanibile en vigtas al
20, hecho de queAhay exhibida una relaciln molecuwlar 131sl esntre
K#, Ndé_ y Gi~ en ambog lados de'la ecgaoién, micntras que
ia reaceibn (4) requiere 2 moles de N03~ de partida para ca~
da una producida a la derecha y la reaccibn (1) reguiere 4
moles de NOéw dz pertida y 7 moleg de (Cl- de”partida por 3 y
25, 29 respectivamente; profucida en la forma dese2da en la dere—
" oha. Resﬁncto a la reaccién HCl, la reaccifn (I) es el resul-
tado @l timo oObtenible, utilizando gsolamente O (aasde el aire)
para la oxidacifn HG pero el O2 eg actualmente consumido in-
divectamente en regenerécién de N02 (usado agui intsrcampia~ ‘

30, blements con N204) desde NO,
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. En sgta invencidn se ha desézraiiéds“uh prOQedimienfo |
completo como el descrito por las reaceionss (I), por ejem-
plo o1 de efectividad tebricemente obtenible GLtimo de con-
vertir K¢l y/o Nacl y Hl\Id3 en KNC% y Cl,s aun cuando se use
silvinita o muriato de potaca b la oxidacién Ade HCL me ramen—
te oon 02 desde el aire'con ayuda de HNO? fuerte que no nece-
sita ser congumido finalmente. ®in embarge, i1z reacnidn (B)
tiene lugar fuera de 1la 2z0n& de reaceibn primaria y egs usade
solamente si el NO, no ostd de otra manera disponible, por |
ejemplo como producto por sf. la reaccibn (4) puede ser usa-

de. gin la (B) vy la (4) es aonducida a completsrle en la zona

de reaccién primeria, si se utilizan apropiadaes condiciones,

y particularmente si s& usa suficiente exoeso estequiomé tri-

co de HNO3 para afectuar alrededor de un 40 a un 696 4e HNOS
en HZO-an la zona de fondo de la reaccildn desgpubs ds reaceibn
con el cloruro {o muriato de potasa) y dilucidn con reesciln
Hzo. Una concen%racién de fcido del grado de un 54 a un 60%
en el fOndo ha gido encontrado como extremadamente ventajosa
pero puede ser fhoilmente reducida a alrededor de un 50 y
todavia ser comerciaiments atractivas Con resul+tados menos
ventajosoe degde el punto de vista econdmico y de finelidad
puede ser ampliado el grado de concentracibn a2 alrededor de
un 40 a un 654,

La reaceidn con HQl, en ausencia de cualesquieva nitra-
t0s 0 impurezag tales como el hierro que puede ser recogido
en KG1 y NaCl, opera preferiblemente con concentracibn de

¢

HNO; de un 57 a un 60f en el final a causa del problema de

cOrrosibne

la reaceién de NaCl con HNO3 es még facil y répida de

completar que KGl (y el muriéto de potass es aun még lento
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queel KC1 téenico)s Asf el exceso en centidades estequiométri-

ca s puéde ser tal que produzca une concentraéidn de HNO3 al
final de la reaccién de un 30 a un 405 para Wadl. Sin embar—
go; las concentracionaes y cantidades podrian pemmenscer lag
Ea wigmas en el drea de rveaccibn de gas dado que ni Wat, K' o @t
ostd allf pre e=ntes Hin embargo, la solubilidad de 1&1‘::1Nd3 re g
pecto a Iil\I03 es cOnsiderabl emente menor de suerte que puede
ger ne eeisario aresg0 de dcido y/o agua para mantensr el IﬁlaNO3
en solucibne Como ce notard en acte pérraro y tambidn de aqui
10 en adelante, cualesyuiera propiedades ds los éompuestos de
s0dio difisren sorprendentemente de 10s compuestos de potasio,
conduciendo aqui @ su fécil separacibn si ambos estén Presen-
tes y para sorprendentes resultados desde el efecto de KNO

3
que aumenta mercademente el contenido en HNC, de la compogi-

3
15, 0ibn azeotrbdpica de H}\’[O?-Hzo, mientras que el NaNd3 baja 1i-
geramente el contenido en HNO3.

Es preferido adicionar de procedencia exterior (cantidad
estequionftrica més pérdidas del proceso nominal) al material
cloruro de partida con a lo menos una parte del £cido sufi-

204 cientemente fria para dar une mezcle pB8stoEe  que tiene una
Temperature por debajo de los 602 aproximadamente con lo que
no hay reaccibn en o por debajo de esbe nivel de temveratura.
hs=1 la citada mezcla pastosy pue.da ser introducide en el sis-" _
tema cerrado sin dar humos fuera que son peligrosos y desagra— ¥

235 dables para el personal y para el equipo. Una vez que la mez-
cla :pastosy esté Adentro del sistema cerrado se elevard el
caloxr a.,. nivel apropiado para mantener la reaccidn.

Se ha encontrado en esta invencibn que es més ventajoso
reaccionar Aurante un corto perfodo dé tiempo log clOruros y

30, el H‘NO3 comercialy, en suficisntes éantidades ¥y ocalor para
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di1solver los cloruros durante el cual prOSeguiré bruscamente

la reaccién degde un 4C a un 80% finel sin ayuda ulterior,
Desde ese momonto, sin’embargo, 1e rezceidn eg ventajosmente
ll=avada & cabo bajo tales condiciones como para degpojar los
gages de reaceibn Adesde le solucibn. Asi la solucibn es intro-
ducida en una segunda 4rea de reacciln en unién de 4cido ni-
trico fuerte donde es desgpojeda de 1los. gasss de reaceibne .
Bl HNO? fuerte estd formado en el procedimiento por ava~
poracibn de HNO, 6pil conteniendo KNO; disuelto, czmbiando
el Gltimo 1a'oomposici6n azeotrbpicé. Es también utilizada e-
vaporacién para recupsrar KNO3 y/o NaNdz en cristales de suer-
te que el 1fquido madre se vuelve HNOé fuerte. Una vez que el

1{guido madre ge ha vuelto HN03 fuerte pusde ser reciclado co-

-mp ftal 0 preferiblemente como HNO? puro por destilacidn de

vapores dsgde el liquido nadre fusrtes Es importante que el
drea de ecta segunda reaccidn tenga zonas separadas, a saber,
una zona de reeceifn de gas donde los gases al exterlior pue
dan se¥ reaccionados con el HNO3 concentrado més puro pare
conducir a ser completads la reaceifn (2) (substancialmente
ediminado ol WOQL desde el gistema) y ﬁna EOna de reaccién"de‘
1fquido donde el HNO% ge stado rsaccliona entonces con la solu~
cibén de clorurcs

Se ha encontrado en egta invencidn que el 4rea segunda
de reaccibn podré ser realizada en una torré (preferibl emen~
te de columna de platog de burbujso) para auméntar el tiempo
de retenciln con los geses s@lientes movidndoss en contraco—
rriente regpecto al HN03 y & la solucibn de cloruro. Son es-
te Area dividida en lag dog zonas desoritas el movimiento en
contracorriente de la golunifn cloruors soiaments Ocupa una

perte de fondo de la coiumna pero el HNO3 @ mueve a travds
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.de toda le longitud de la collind. fuggue og preforide una

torre, cualquier digpogitivo podria ger ugrdo para provesr
retencibn y movimiento en contracorrients de 10s reactante g.

Se apreciazd gus HNOé fuerte, por ejemplo entrs un 68 y
un 100%, puede gcr prbducido como un producto accesorio de
1a produccibn de KNO% 0 como el producto principal de este
procedimiento., Bn viste del peculiar efecto de KNO% en el
azeotropo, serd necesarlo cuando se produzea HN03 fusrte gin
KNO?, por ejemplo, partiendo de Nall o H@ solamente u ope-
rando sin cloruros, incorporar KN03 en el circuito de 1fqui-
do medre con objeto de producir HNd3 fuertes

A la vigta de los antediohosiobjetos y caracterfsiicas,

la naturaleza de los cudles sord médsz evidente, serd mids com

- pletemente entendida la invencibén con referencia a les dibu-

jos de las Lfminas anexas, detalleda descripeibn que sigue
¥ reivindicaciones unidas al final,

En log dAibujoss |

ia figes 12 as una ldmina esquematizando el flujo para la
conversibn de K(i, HNO3 y menores cantidades de NaQl a KN03,
NaN03 .
sstén mostradog en doble linea y Los de 1{guido o gélido en

¥y cl2 de acuerdo con egta invencidn (los fiujos dé gas

1inea sencills en la totalidad);

La fige. 22 os una lémina esquematizando el flujo cuando
se parts con cantldades substanciales de, @ la vegz, XZl y
NaGls -

la fig. 3& ss un dlagrama mostrando la solubilidad de
KNO3 y NaNO3 en mGtua presencia saturada a variag temperatu;
ras y concentracionss de HNO,;

la fige 42 es un diagrama‘mostrandb el efecto de varias

entidades de KNO3 8010 ¥y con NaNO3 en la composicibn azeo~
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trépica de HNO? y H,05 ¥

ia fig.bﬁé s una 1dmina sgguematizando el f1ujo para o-
x1dacibn de HCL a Cl, con HNO; (mostréniose modifiosciones
en 14insa de puntos o rayas). ”

Esta invencifn tal como se ilustre particulamente en los
dibujos describe proceso couple 10 péra la produecibn en grado
inductrial o egricola de KOz, NaNGs, Cl,, N0, y HNO; fusrte,
por ejemplo, una concentracibn mfs alta que la de ”ebullicidn
constante’ o HNO, azeotropo nowmal de alrededor de un 65-69%.
Dosde lusgo se apreciarf, como se explice aquf y e 0bvio pa-
ia los expertos en el arte, que pusden ser practicados variog

sub-procedimientos de este descrifto proceso completo indepen-

dientemsnte y ademés que pusden ser cambiadag muchas condicio-

‘nes varieovles en la totalidad del procedimiento por razbn de

10s sigtintos grados de losc aprovechables materiales de par—
tida, productos finales deseados, u 0trog variog factores dio- =
tados por la economia, peticionas, etcs

Fig, 12 Flujos. — Muriato de potasa ofudo“(apxoximaaamen~
te un 96% de Kal, 2,6 de NaGl, 0,3 as Mgl HgS0,s 0,17 de
polielita, 0,05 de Fe20'3, 0,10 de 41,0,, 0,23 de £c¢id0 ingo~

2
iuble vy 0.25 de H20) ss almacenado =n el arcbn 0. HNO, débil

3
fresco de un 5% de concentracibn eg alma cenado en el tangue
e Debido a1 hecho de que en el sigtema se produce 4cide fuer—
tey, el 4cldo d8bil de cuaslguier fuerza puede ser ol menantial
exterior de dcido. De hecho, &l 4cido exterior debil pueds
ser también fortalecido por el NO2 producido en el sigtena,
El fcido es refrigerado en 40 ¥ alimentada guficiente canti=
d2d en el tanque de pulpa 8 con potsea peara formar un2 mez—
cle~pagta con gblidos hasté alrededor d4e un (% que la hace

conveniente pare ulterior control de alimentsoiln de 10s
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combinados materiales de partida. Bl tanyue de pulpa eg man—
tenido a presibn ligeramente negativa ¥y por 3evajo de los
60¢F, preforiblemente alrededor de log 3C2F (todas las tempe-
rafﬁras ge dan agui en gredos Fabrenheit'yh 12s pregioneg son
lag atmosgifricas & menos que se “indi ca otra cosa) de suerte
que se evita substancialmente la reaécién en egte punto. lLa
temperatura estéd ampliamente controlada por le refrigeracidn
ded 4cido.

La pagte regultante del tanque de pulpa 8 es entoness a-
limentada a un tanque 9 de solucibn con camisa de vapor donde
se alimenta 4cido adiclonel sin refrigeracibn desde el aima-
cenado en [ (u otres etapas del procedimiento), siendo sufi-

ciente 6L totel de £cido para que $0dos los s61idos entren

“en disolucibne La temperatura es mantenida alrsdedor de los

1502, Bajo estas condiciones tisne lugar alrededor de un 50b

de 1a reaceibn cuando 1los sélidos han gido disueltos y as pre-
ferible que el resto de la rsaccién tenga lugar en la columna,
aunque de un 4d a un 80 pueds éstar convenientemente permiti- |
da en solucibp en el tanque 9. Entonces, 12 soiucibn desde el |
tanque 9 es alimentada intemmedio de los extremos en el reac-
tor de columna 11 que tiene varias bandejas egpacladas. Egta
columna de pandejas proves un extenso perfodo de tiempo, pox
ejemplo % minutogs para baso dél 1iquid,6'hacia abajo a través
de la columna lo gue permite proseguir 1la reaceibn subgtan—

clalmente a completarse con un yvesultante de compieto despo-
Jo del 012 (y otros gases) desde la s2lucibn en oL reactor..

Aefl todos 10s cloruros son separados en el reactor de colum-
ne excepto para la retencibn de un cloruxd de hisrro compl e~
Jo como un factor de contaminacién pero como serd explicado

més adelante, para fines pricticos, 1a prosecucidn de la
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‘corriente desdes este punto esﬁé F-n general libre de ia co-
rrosibn que normalments acompafia a los cioruros en mezcla
con el HNOze

la mezcla de reacclén o liquido de fondo Ael tanque 9
es introducida en un punto intermedio 12 del reactor de co-
lumna 1l los gases Ae reacciln desde el tanque 9 son intro-
ducidos ligeramente por sncime del 1liguido en eJ.‘punto i3
10 que girve para dividir el reactor de columna 11 en zona -
14 superior de reaccibn de gas y mona 16 inferior de reaccidn
de 1{quido. HNC;  como 1{quido puro de concentvacibn de alre—
dedor de (B os introducido cerca del fondo de la zona de
reacoiﬁn de gasy vapores de HNO% al 854 intermedio de los ex~-

tremos y Imd.), 1{quido puro el B5% ligeramente sobre 1os vapo-

- res, sirviehdo todo ello para oxidar cuslquier NOCL a NC)2 y

dL2 de acuerdo con la reacciln (2). Algo del liquido al 857
pusde g2r introducido por la pai'te alta de la columna como
reflujo. &l 4cido (algo méds diluiao) p;‘.'-,tsaré entoncegy desde
luago, a lz zona dé rasccidn de 1{quido 16 para reaccionar

con el X(le Es preferido user para la reécci./m (2) el 4eido
do més alta concentracifn vy daspués en ia conoentracibn més
baja para Lz reaccibn (1) en 12 zona de reuccibn ds Liguido
16, Para asegurar ei cbmpletado de la reaceibén (2) en la zo-
na de reacelbn de gas es necesario ussy HN03 fuerte v prefe-
riblemente en exceso suficiente para tener remanente de Goi-
40 fuerte en oL fondo de la zona de reaceibn de gase Acido

fuerte estd mostrado entrando en la zona 14 en tres sitios

10 cual es degsable pero no necesario. Pueden ser usadag O—
trag combinaciones y mds o menos entradas, De hecho, sl Aol
40 estard mfs concentrado hacla la parte superior de la zona

(suponiendo suficients exceso presente paya Aominar gesto y
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ddlucibn de 4cido por la resccibn (2))

g

cﬁanéz él plato gupe—
vior de entreda tiena £cido fuerte en &1 & caues de 1los vapo-
r6s que desde Wne solucibn de Zoido fusrtc estdn aun mis con-
centrados en HNO3 vy agl 1lu serie de platosz y Gltimamsnte el
condensador ;1 pOr encima dsl cual refluye el 4cido, dard un
Scido mée fuerte que .serd ds un 1005 si hay platos suficientess
gonvenientemente la concentracién de HNOS puede ser de alrede-
dor de un 9% en la parte alta y de un (0% en el fondo de la
zona J4.

Por conveniencla, las bandejas superiores de la zona ds
reaccibn de gas pleden estar espaciadas soore y ssparadas de
lag bandejas inferiores de la zona de reaceibn de 1iquido en

tento que el 1{quido pas desde la zona 14 a la zona 16 y los

gases pagen desde la zona 16 a la zona 1l4. Realmente en 10 Que

a la reaceiln concierne, elutanque 2 de solueidn es parte de
la zona 16 de reaccibn de 1fquido y puede gor eliminado. ‘§in
embargoy, og preferido y mwds econbmico completar a lo menogs al-
rodedor de un 405 Qo la reacecibn y procurar s6lidos sn golucidn
en la mfs barata golucibn alojada en ol tanque mds bien que
el costogo equipo de torre, es declr, cmplear el tanque como
alemento mds econbmico. la provisibn de zonas separadas Axntro
de la columna de reaceiln por introduccidn de K¢l en el inter—
medlo de los axtremos de la columne eg una earécteristica im-
pOrtante de esta invencibn y tiene la ventajaide lievar a oa~‘
bo la reaccibn (4) en una columna 0 &rea y cin embargo tenien~
do lugar ls reaéaidn (2) en una zona gparte de Le reaccibn de
liguido y con <1 HNOéwaproveéhable néds fuerte para asegurar la
completa conversibn de NOCL a NO, ¥ Clye

Hay prezente en oL #rsa de la entera reaceidn suficilente

Cantidad estequiométrica de 4eido necesaria para completax
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la reaccidn y para mentoner 1&a concentracibn de dcido prefe-
riblemente a un 54~806 (para KGi) en log fondos de golumna,
& pezar del ge gto y di;lw;mién éél migmo C?H la produceién de
agua de reaccibn. El £01d0 en exceso est+4 provigto y contro-
1840 por' la reizcibn de reclclo, el oongumo neto de 4cido es-
tanao solamente en czntidades estequiomdtricas, mis las pér-
didas nominales del procedimiento. Una concentrscibn relati-
vamenta glta de Hl\IO3 es hecha pogible por al repiclo des 4ei-
a0 del liquido maire con KI\IO3 en solucién que resuita en 4oi-
do nitrico en concentracibnes por encima del Yconsgtante ebu~
1licibn? 68-69% normslmente obtenida. Dz he ohc;, aste reelclo
de 1i¢rq£11§0 madra cuando egté saturado“ con KNO3 eparecerd pa-
ra elcanzar g azeotropo por encima ds HNO‘? al 90%:, dependien-
10 4 la concentracién en KNO, y de la presién. Bl 4cido del
1iguido madre puede ger re'ciclado P si migmo pero en esta
invenciln = prefiere reciclarlo a 10 menos en parts como £ci-
0 fusrte puro por formacién de vapor y condensecibn para asi
eviter la formaciln de impurczas enel 4rea d rezccibn y ob-
tener también, si se desea, un deido méds fuerte (por :_t‘raccio;
namiznto) aun que el 4cido fusrte del 1{quido madre.

le soluecifn es alimenteda &l reactor de columna a alrede=
dor de los 1502 y la caldera en sl fondo Ael reactor mantie—
ne una temperé.fuza de alredetor de los 3202, con gases salien—
o desde l& parte guperior de 1la zona de réaccién de gag a al-
redador de 430 a 2002 (la temperatura de ebullicidn gdel HNO,
de 85 a 100). En estés-especificadas temperatura y oconcentra—
cibn y cantidad de fcido, la reacoibn sigue a completarse y
golamente vienen mientras en cantidad substancial N02 y a‘L'z
en los gases salientes, habiendo gido compl etamente oxidado

el NOC1 a losg otros d0s gases, por el exceso de HNO3, de
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acu2rd0 con la reaccibn (2).

Log gases gue g2len dPsd° L8 zona de reaceibn de gas cop-
ticnen, sin embargo, vapores de HN% ¥ H 0 (posiblzmente solo
una traza de NOCL) ¥ son aef muyv cOrrosivos; En consecuencia,
gon pasados al condensndor parcial 1Y que trebaje a una. teumpe—

retura inferior a alrededor de log ‘(CQ, preferiblemente de 45

& 50¢, para separar estos vapore s, ml%ernativamente'puede ser
u@dé una oolumna wég frfa de contaeto directo para frotar en
contracorrlente 10s gasses selisntes con HNO3 fr40.

Deegl2 el condeneador parcial 1Y losg gases gecos sOn pasa-
dog a vn condsngador L8 a elrededor de 35.@ T alradedor de 20

Ty ontonces es pasado el 149uido a una torre de fraccio-

psila
ramiento 19 travajando a alrededor de 55 psia, con temperatu—
ra de alres~deder de 30¢ y una temperatura de fondo de alre-

dedor de 1228, #®l producto en la parte superior (1, es pasado

2
a un condens;dor (no mostrado) y degpubs o elmacenaje como
mejor que Cl, al 99,9%. ia recuperacibn de Cl, en el procedi-~
miento es fAcllmente mejor gque un 9% de la producoiln tebri-
ca, (on ObJjeto de producir en 10 &lto prontamente producto de
al ta gureza, log fondogs 4de N02 eonticenen intencgionadamente un
peguefio poreentaje de 012 en compaiiia de N02 y alguna trazs
de NOCL en 1z alimentacibn. Los fondos son bombeados pera el
N02 al fraccionador 21 que trabaja a alr=delor e 55 pgia, con
une bemperatura en 1o alto de alrededor de 452 y una tempsra—
en ¢l fondo @e alrededor de 1249§ EL pdeﬂotOhdal fracecionador
21 es NO, puro (99,99%) retirado a través de la avertura L

us esté suficiént@mente espaclada por encima del fondo de la
columne para estar en le zona de vapor ¥ evitar ael cuelquier
HN03 que pueda estar en los fondos condensadosme Un pequefio por-
.ceﬁtaje da N02 os tomado con ol 012 guperior y NOCL asimiamo
(+ 1ibras por pulgada cuadrada)
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superior con objete de agogurey unéd alta pureza A& fondog

¥y todos son reciciados al fondo de la gona guperior 14 del
raactor de columna 1l en unibén de una parte sangrada decgde log
fondog 21 de la colunina..

Bl producto 1\TO2 puede ser condensado en 52, ser ‘tomado
como un producto final para varios UsOs comerciales o0 pueds
ser tomado para una torre 22 de ebsoreibn de HI\TO3 gtandaxd.
Ague desmineralizads es alimentada desde el raceptboulo 23
a la parte alta, el NO, al fondo y H[\TO3 a 55 frsaco desde el
tanque 24 es alimentado intermedio é_ntre log extremos pero
né 5 ceréé. de le parte alta., Egte 4cido al 5% es el manantial

extorior de feido alimentado, siendo 1a concentraeidn tal gue

ag prontamente aprovechable sObre una base comercicl. Jin =am-.

' bargo, cualquier 4cido fuerte 0 solaments H20 podrfa ser usa-

do en egte punto. lLa torre 22 trabaja a alrededor de 155 psia,

Bl airs pera oxidacibn de l\IO2 &g suministrado cerea Asl fondo

poOr un compresor. As usada agua desmineralizeda psra absoreibn

gn la bandeja supe.rio_r donde el gas eg propensd en NO2, Yy el
fcido al 55% eg alimentado en la bandeja apropiada. Bl produe
to d¢ido al 65 resultante pusde ser usado eon el procedimiento
donde quisra gues ge desee 4cldo débil puro, particularmente
en los tanques 8 y 9 oomo se muestra en i1fnea de puntos.

gomo serd obvie, ia composicibn de los gases zmlisnteg
de gde el reactor Ae columna 11 puedé ser e cha en‘t‘zram@nte
variable depéndiendo de 1a,s condicione s egtaviecidag en la
rogecidn. Bl ciclo expuesto aguf prra mensjer 10s gases sa-
lientes puede, sin embargo, permitir una amplia variacin en
la composicidn de Aichos gases y, de heohb, puede ser cambia-
do para producir NOGL ghxpensas de CL, ;y_l\TO2 si ello fuera

deseable por toma directa del gag decde el tanque 9 de solu-
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elln sin ir 2 travde de la zona 14 de resooibn de gas, pox
usgar cantldades menog cOncantxadaé y/0 menoreg de HNOé en la
zona i4, o por hecer la zona 14 mis pequefia (o eliminaria) en
eomparacidn con la zona de reaccibn 16 4ds 1iduidoo

Bl 14quido es retircdo desde el fondo del reactor de co-
lumna 1l ampliaments ¢omo uUna goluoibn do KNC? en alrededor
de HNOéial =85 sub stanclalments libre de cioruro excepto para
una menor cantided sujeta en wn conjunto dioruro de hisrro
que no eg particulamments Adafiina dssde el punto de vigta da
la corrogibn. Asf, desde este punto en el procedimiscnto no
gon de considevar importantes lag ndormales corrosiones de log
cloruros y ¢s posible ampleaY aceros limpios 0 2quipo simi-
lar gue normatmentc eg requerido sn este punto aun esgtando
prasente HNd3 fuerte caliente‘que corre hzelz abajo y dsbe
ser cOnSiderado en la eleccién de materisles y proyectos (paxm—
ticuiarmente tempcraturas y preciones) desde el punto de Qis—.

ta de la corrosién.

8e pensb que 2L hierro pre sente on la silvita comercial
B q P :

podrfe creer un probiema ds contaminacién para un proceso de

de reciclar. $in embargo, fué conocido que el cloruro ioniza-
40 Aebe ser mantenido en un minimo m€s alld Ael reactor de co-
lumna si ha e ger evitado un equipo gostoso. Se encontrd gue
s8¢ forma ﬁn compuesto de cloruro de hierro reletivanente ep~

tapvle y soluble (por ejempio, no ionizado). Otro hierro que

X

sl compuesto citado eg soluble en a 10 menogs O,&% de suerte

que esta cantidad de hierro puede ger tolarada y, de nhscho,
aparsca gyulando el problema del cloruro & ciertag temperatu-
ras ¥ concentraciones Ae éeido. Bl méximo ion de cgloruro as
considerado ser un 0,06 pero normelmente va desde alrededor

de 0,0% a una traza. EL hierro soluble al 0,6% eg mbs Gua




suficiente pare controlar el wéximo aé 0.00% 3s ion cloruroe.
91 no ggtd hisrrc preeents en la silvita de pzrtidas se‘pugﬁe
dgregar artificislmente on o1 fondo de la columna i;.
Gl reclicamiznto de un HI‘Id3 fuzrte es 11evado a cabo en
De uno u otro de estos dos modbs. §i =1 14quido madre crude ass
Yeciclado a 18 columna de reaccién, entoncee lag impurszag
son de congiderar en la columnd Az reaceibn 11, particwiarmen—

te g1 go parte de material tal como muriato de potasa o silvi-

nita. Sin embargo, es praferido Jestilar el lfguido mzdre ocru~

io0. do y retornar a la columna 4o reaccibn solaments HNO? puro.

81 25t0 se hege asi, la formacibn de impurezas solo necesita
ser congiderada en ol még pequefio camind de reciclamiento gl
1iquido madre 4cido como se notarf. Bl reciclar HN03 golo es
hecho posible por la produccibn de un 1{guido madre Zcido cru-
do m&g fusrte que el £¢ido azeotrépico normal lo cual es una
esencial caracter{stice de esta invencidn.

Bl HNOé al B35 ag tomado desde sl fondc de 12 columna del
reactor a la columna 25 saparadora‘de agua donde eliagua'for-\j
meda en las Aiversas reacciones olintroduoida de otra manera
20. en el sistema sg separada desde lo aito por vaporizacién ¥y con-
centradoe losg fonfos & alrededox de HNOS gl 80F o més alto
(en HZO)' Bl 1{quido madre 4¢ido satﬁrado % alta temperatura
éOn KNOS v/o contenieﬁdo KNCB s6lido a bajag temparaturas, pie-
de sér'aﬁadido a los fondos de la columna 2l para obtener la
deseada congantracibn de KNO% en el plato de atimentacibn. El
vapor de la parte alta, cconteniendo generalmente alrédedOr de
un 0.1% as HNoé, es condensado en un condengador de contacto
directo, y se'nsa para reflujo agus deaminersl izada on unidbn de
agua 93 1avado desde el sistema ge filtracidén. Bs inyectado

30 . . )
* ofustico en sl condensador de contacto dlrecto para neutrali-
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zar ai 0,1% de foido. @ HIO 3 al 586 (contenizndo I KNO3 diguel-
t0) es introducido sn 2l punto 2¢ intérmeﬁio respecto a log ex~
tremog de 1z polumns. la accibn en esta coiumna esté ampliamen-
te controiada por el punto de éntrada ¥ concentracién del £oi-
40 2n esta punto & cause de gue hey considerapls Aiferenciz en
la columna en su parte superior (fraccionamisnto) e inferior
(ieqpogo\ respecoto &l pupto de ehtrada.

Bl HNO; a1 584 on el PLat0 de ontreda tiene KI\IOB disuel to
an 5% cual ha elevado el punto az=o0tropo oonsiﬁefaulemente por
encima del 68%, En congecusncla los vepores desde el ligquido
entrante egharén considerablemente por Aebajo del HFO3 al %86,
POr ejemplo, alrededor d= Un HNOé al 286 en losg vepores si la
solucibn contiene alrededor dé 80 partses de KNOE y 10 pertes de'
NaNd3 para LOC parteg de 4lsolvente (=1 NaNOé invierte el efectp
del KN03 an grado pequefio), conforme 1a solucién remanente tien-

de o alcanzar punto azeotropo més

alto que ol normal en la eva-
poracidn. Bgtos vapores €8 condensan asi en al plato inmediato
superior en dcido al 28% pero no con KNO3 en soiucgibn de susrte
gque el 4cido en la placa sqgeiior y eh éualquiera de lag de por
encine de agueila tiene.un ageotropce de 63%. Bl vepor deade
este 40ido puro al 285 condensado tendrd slrzdedor de HNO3 el
%% ¥y, desds lusgo, condens8 en la placa inmediata, B sto conti-
nfia hagte que el vapor saliente por arriba tisne solamente un
HNd; al 0.1% (o mencs, dspendiendo del trazado ds la columpa),
#né parté del-cual pu=de ser usada com? reflujo en luger del
agua Az eminerelizada anteg mencionadsa.

4dsi, 1a presencia de ICNO% en la mezecle HI\Tos-H O permite un
mayor corte indiciel de agua en log vepoOres y spré 431l aun si
la concentracibn de un dcido débil & un 4cido Adoil mie fuerte

fuera la fnica finalidad,.
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n aeado 1a coroifn oo HNO? ai 586 pesa hucia abajo al pla-
to inuediato, estord congiderablemente mfg concentrada, por e-
jemplo sl 6%, como resultado de los vapores déniles que han
5140 geparadog. Jome los vapores relativements Aéviles son con-
tinuanente separados la ooncentreocién de HNd3 se vuslve cada
vez mfs y més alta sobre le azeotropa norymal de 65f, permitida
eOmO roLAR0 del KNOB an solucibn. §in embargo, losg fonﬂosb
no pucden exceder de la nueva o ajustada concentrzciln azeotrd-
picd de HNO'B

Goneralmente con 4cido al 8% elimentado y alrededor de 10 a

cuando Aspende de la cantidad Jde KIIO3 en solucibne
80 partes de KNO3 por 100 partes de Aisolvente, loc fondos es-
tén con alradédOr e HN63 gl 80b en la paxte disoivente. El &-
Justado azeotropo comb fesultado de la presencic de KNdB en la
s0lucién permite la primer svaporacién en el plato de entrada
con alta H20 y tembién permite en log fondos mayor concentra—
cibn que la de HNOé al 68, ia soluciln intrpducida en el pun-
to 2{ por consiguignte debe ger tal qué el vapor producido des
de ella tendrd a 10 m:nos HNO3 ligeramente menor que el HNU3
aze0tropo normal y agua para asi permitir fraccionamiento de
agua desde 1la columna, Cuanto més KNO3 hzya en la solucifn, ten-
dré le szolucibn un azeotropo HNOs nds alto y 1la concentracidn

de HNOB nusde egtar por encima del aéeotrOpo ncrmal pero produ-
ciahﬂo un‘vapor de menor azeotropo gue 21 normal y el vapor des
de =l piato de entrada es el factor controiador. Por ejemplo,

Un HNOB al 806 en HZO con alrededor de 100 parteg de KNds por
100 partes de disolvente da un vapor de elrededor de un Yo% de
HNOég BL este fuera condsonsado como HNO% al ‘fof puro en el pri~
ﬁer blato sobra el plato de alimehtaoi6n, los vaporsgs desde el

HNO3 al 768 (ahora puro con nads de KNO3) serén aun més altos

en'HNoﬁ conforme la solucibn HN03 fuerte pure tiende a ir




hecia apajo hacia ja azeotropa HH03~H20 al ogh, Y sepera ast

&c1d0 en lugar 4s agua. Bl veciclamicnto del 149uido maaye a

la columna 26 estd mogtrado en el dibujo y puede ger introdu-

c1d0 en cualquier punto entre los fondos de columnag il y 26

donde el KN03 ostd en soiucibn para dar un whs eficay deepojo

Por elevacibn de la relacibn de KNO? a HNO3 en las vendejas 1o

cual sube el azeotropo y favorece el Hy0 en la composigibn del

Va.p OY o

la columna separadora de aguz pusde estar fAcilvente Aividi
10, da en A0g columnas separadas de unidades representanio lug sec—
ciones ds fraccionamiento siperior y desp0jado inferior en tan—
o haya peco desde los fondos de la primera a la parte swperior

de le gegunda. Con medios de calAdec geparados para las dividi-

das unidades, ser® mayor la flexibilidad de la operacidn., Evi-
1% dentemente la rvelacibn de reflujo viniendo a la geceibn s
| de spojauiento debe ger conssrvada ten baja como sea posible
p2ra aumentar la fuerza 321 40ido en co fondo.
m HNOS al 8% o alimentado desde la columna sesaradors |
de agua‘eh s fondo a 2902 al evaporador—crigtalizador 29 que
. ) ’
200 tlene una cfuaxa 31 ansahchada superior al vacio accionada pa-
jo vacfo para dar una temperatura de alrededor de los 150¢, g
12 cual son alimentados los fondog de la columna 4e agua, y
una cémara 32 de sugpensidn atmosféirica wmdg bajs desie la oual
cristales eu una pasta son arrastrados fuere del fondo confor—
25. we ge aglentan mientrasz el 1iquido madre eg reciclado desde
cerca de la perte slta de la cémare superiors Bl vepor de la
parte alta (algo manos que el alimentado, verbigrecia el 756
de HN03) esygonﬁensado desde el cristalizador en un condensa-

dor de superficie 33, y un condengedor de abertura secundario

30 es usado para reduéir pérdidas de cidos Un gictema condensga-
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dor de chorro y barométrico a Acs sgealones proves vaclo para
el clgtema, kog culstales son ach ereados por enfriamiento y
vwwaoié'n & la vez y su temafio s mejor qus un 80% mds de ma-—
lia 20, B1 4cido al ‘156 puro condencado e alimentado a la zo-
ne de reaceibp de gas 44 cerca del fondo en un punto donde la
coneentracibn de deido en la columna es d2, O alrededor de, un
(%

Hay una suspensibn secundaria de gales finas en el cristali-
zador la cual es separada comp una corriente revosants y contie-
ne NaNO3, KNOB ¥y & veces Mg(}\IOj)z, ca(t!03)2 o impurezag insolu-
bias (aepehdien.do de la oan%ida.d de irhpurezas singraedas y de gi
1és séles en este punto exceden a gu solubilidad), todo lo aual
eé bombgaﬁo a un como de asentamiento., La cristalizecibn contro-
lada formggrandes cristales de KNO? por crecimiento ded ntcleo
de samillé a cristaies grandes‘ula temperatura diferangial 3
través de Lla cémara 31 controia la formacidn de nicleo de germen
de K:NO'B. $in embargo, dado gue el NalNo 59 Mg(NO3)2, v Ca(NO3)
estdn en tales relativamente pequefias proporciones rezpe cto al
1(1\703, no hay crecimiento epreciabls y estos cristales pueden sex
ampliamente retilrados como puros en la eorriente rebosante.
| W 1{quido dngds el cono es reciclaede al crigtalizador y la

asta egpesada fluye por gravedad a un tanqgue agitador 34 donde
es afiadido H:No'3 al (56 para disolver finos de Imo‘s. Pusde ser
Asgeable filtrar anteg de Aisolver las citadasr partes finags pa+
ra separar el 1{quido madre. la Jdisolucidn de KNO“‘3 dezdo N’al\r(%,
Ga(Nda)z y Mg(NOS)z es hecha posible por la extrema solubilidad
de I<C[‘-TO'3 en ."HNA(J3 fuerte en relacibn a la mucho més baja golubili-
dad‘ de I\IaNd (ver fige 38). 8n 1e figura no "stém Nogtrados el

3.

la pasta resul tante eg filtrada ¥y ia torte seperada en 35 qomo

ca(Noé)f y el mg(NO3)2 psro no son mfs solubles que i NalW(Q
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progucto (sl hay suficiente NaNO3 puede prose
eién) o alternativamente, Aesceritaria. El npivel de Feo h2 5ido con-f;;
centrado a slrededor de 0.7% (escala de 0,5 a 3’Qﬁ)‘en l&é columne
de equilibrio de agua y ol oristalizedor. Grandes cristales son
seperados continusmente desde ol crigtalizador y pa#dos a travée
el £iltro 36 doéée sén lavados con &gua con un contenido en HNOé
de bajo nivel, Bs tomado un liquido 40 sangrado (y usado como
producto, si =e désea) preferibiemente después dé ia filtracibn
vera controlar impurezas en ol 1{quido madre circulante conforme
el KI\IO3 estd en su punto més bajo relativo a impurezas.

EL 1iguido medre 4cido que estd saturado con Kl\IO3 a 1202
puede ser reciclado a la columna 1l de reacciln, bomo antesvse
sefial$, 0 puede ser tratado por wno o por ambos métodos (en u-

nién ds 4cido usdo al 75% ara Aisodver finog de X0, en el tan-
. . P 3

que agitador,éi).‘Este 1iguido madres que egtd satuiado con KNOj

ha alocanzado una concentracibn en 4o¢ido da alrededor del 83-87%
g tomado &l vaporizaddr 28 desde el cual vapores de alrededor
del 8184 de HNO% serén hervidos al extorior a presidn reduclde
Yy & temperatura alredsdor de 1501602 (o0 a iz presibn atmo gféri~
ca a alrededor de log 2202), dejando‘uha vasta de KNO3 (o una
solupibn riea a 220¢) qué#es entonces reciclada g la coiumna 26
de separacibn de agﬁa. Los evaporadores 31 y 28 pueden eghar in-
vartidog 0 combinados en una wla fase de evaporacibn pero es Ae
praforiylos d40s escalones como @@ ha mozbrado. Al operar el 38
a una temperatura considerzblemente mde alta ge obtiens un HNO3
m&s concantrado pexo el problema de la cOYrosifn eg tambidn MEYOY
& la teumperatura mfs alta, la temperature en uno u obro o&go
eg generalmente la del puntb de ebullicibn que agtd controleda
por la presibn operante,

log vapores de HNO3 el 85% wmon p2eados a un conden sador 39
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'y degpufe una parte del Seido and@ﬁSa &

ra formar vaporss. Sntonces son alimentados vapores y ligquizo

HNC, 2l 8,,a & la columna 4de re&oeeiln 11 como previemente ge des

3
cribib, Como una alternativa, algo de log vapores 0O condensado
5. puerde ser alimentado a un fraccionader 41 donde es tomado en la
parte guperior HNO5 2l 1008 y en &l fondo HNO% al 68k ( compo gi-
cibn aZootvSpica normal de d¢ido en ausenoia ds KNO Ve T fﬂIUB
al 100# (ahora 4cido puro, hapisnde sido destilado) serd gane-
ralmente.reoiclado al tangue de almacanaje I, columna geparado-
16, ra de agia 26y 0 reactor de columna 11, aunque puede ser utili-
zado en variés 0tros pruntos en el ?roceso, Bl condenzzdo degde
29 punde ser completamente vaporizado por estufa 43 y pasar sc- fA:
lo vapores a la columna de reaocidn 11 0 fraccionador 41, en u-
no u otro cagd, se UsE el odlor qde 100 vapores para fr-coionar

L5, uz{% en la respectiva columna,

So apreelard desds luego que la producein de HNG,; el 100F

€s una altsrnética en el procedimiento y depende 3= la relativa
demande para HNO? fusrte y KNU3 ello es posible para producir
desde el procedimicento sola&ente HNOW fusrtey, colemsnte KNOB,
20, O ambos, ¥ de hecho gl se desea, tembifn ge produce una golucién
de KNO~ en HNC.. Tal solucibn serd particwlarmente Wtil epn apli-
Caoiones ertlllzantps, J& que podria producir la provieidn de
'nitrato, potasio y velor de acidwlacibne &1 se ha de retirar
dagde ol clclo como producto HNO3 fuerte, una cantidad corres-
25 pondiente de HNC, 38011 poard ser introducida 1o mis en ousl-
quier parte en 8l procedimiento paro preferiblemente sn 5 a
los fondoe de la columna 1l, Fin embargo, ds ello naturalmente
58 glghe que el sub-proceso pare produeir cada uno ds 2:t0s com-
Puestos pusde ger practicado sparte Acsde el proceso conjunto en

39‘ toda cu integrilad, por ejemplo, HN03 al 1004 puede ger produ~
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¢ido mediznts adicibn ds KHO? para diluir HHO? ¥y slguiendo sl
procedimiente decds la ooiumna de saparaciSn‘de agua al fracclo—
nador 41 con reciclamianto del KNO3.

los ¢61idos desde &l filtro‘ié son degsecargados al tanque 37
de repulper donde ge les Vuelve pasta con 1fquido neutro (satu-
rado eon KI\IO3 Y conteniendo impurezas disueltas) y suficisnte &l-
cati diluénte (preferiblsmente NaOH) para neutralizacibn de -
quefla s cantidaées de 4cido regidual, Egta pasta es bombeada g
und pantalla 42 para ssparacidn de los més de meila 20 para pro-
duoto agricolé'y menos de walla 20 para producto indugtrial, la
divisién por tamafio no tiena pressncia particular en la pureza
a2 KNO; per0 es hecha a c2Usa de que 105 productores de fertili-
zante g necesitan material tosco, giendo preferido el KNOE indug-
triel como un material més Pinc, |

El producto agricola es filtrado y lavado a Nali0; de 0,5%
cen 1iguido KNd3 saturado, siendo Jdespufls mecado a alredor de un
0,3% en contéuiﬁo do humedad y ttangportado a almacenaje. Bl pro-
ducto agricola va hasta un 99% de KNO3 con alwvedador de un 0,65

de NaNO3 y diversas impurezas.

L producto industrisl es filtrado y lavedo a Ol ds ValG,

e impurozes diversas, seacdo a alredsdor de un 0,3% de humedad
en contenido y transportado a almacenaje. Az el producho indue-
trial eg KNO; en un 99,6% y KN03 en un 99,9% si se desprecia el

1,0.

2 _ :
Evidentemente, el procducto f£inal pusde sex proporcionado
diferentemente entre los gradog indugtrial y agriéola, ¥ de hecho
pusde ser 1040 uno © el Otros Bi cristalizador puede ser ajustado
para asegurar material més fino vara ol grado industrial o los
finos pu=den ser reciclados para agegurar un més &lto porcentaje

del grado agricble t0sc0.
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. gomo una alternativa, 105 criglate s pueien ser separadog
goiamente an =l fondo Azi tangue de Sﬁsre»n sibn 32 (po:-: e Jomplo,
sin une sepsracibn rebogante ds £iBOS), en cuyo cas0 hebrd dss
de un 3 hasta un 56 3o 'i_\Tal\T(f3 an ellOs’y &l gtn HNO3 arrastrado,
Hsto seréd hocho pagta ¥ peisad.o Airectamante al' tangue repulpador
37 y neutralizado el 4eido arrastrado con NaOH pars formar BTa;tqd3
adimionals Bsta pagta puede ser pesada & la pantalla 42 ¥ el gu-
pertamafio tendrd suficicnte pureza para producto agricola. El
sub tamafio serd tomado al cono de asentamiento desde el cual la
espe sada pasta es separada y paceda & disolvedor do c2mblo base
donde s aflade KG, con 10 que el Malll; reaceiona pera formar
Nagl y KNOx» ha solucibn resultante os filtrada para sevarar
cualesqﬁiera impurezas gblidass i-e solucidn es ovaporada a una
elovada temporatura, en cuyC punto el KH(% es mucho més soluble
Que ¢l NaCl y =1 4ltimo es precipitadol a la alta temperatura. la
Bezols es filtrada mientres se alade agua calionte al filtrado
¥ so enfrfa egte filtradp, forméndoss asl cristeles de KN03 pero
permaneciendo en la solucibn =1 NaCl. los crigtales de KNK% son
filtradogs para el producto de grado industrial de 99,95 A2 pure—
za y el 1{quido madre es reciclado al disolveddr de cambio bases

Otra alternativa es para neutralizar con KOH sl ouzl elimi-
ne 040 ol Nal\Id-), excrpto aguel desde ol NaCl brigina‘l_ en Ja gil-
vita. $in embargo, el KOH es relativamente costoso y 8lgo del
NaNOé PE rMan aces '

Una ulteriox alternativa eg neubtralizér coOn NH4OH, Asndo -
si una mezecla en splucién de NH4N03 y KE03 NaNOéevEsto es posi~
bilsmente vondible por sf mismo'como un'fertilizant@, la solucibn
seré enfrizds a 02 para precipiter el ICNO.), v NaN'dB como un 4 y

un 3%, reswectivamente, goiaments, pormianecerd en golucibn el

NH4NO§ primariements de partida.
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Fig. 23, Tiujo.~ ia descripeifn dada aqui del fiumjo en la

rig. 18 es principe lmente péra un material As partida K con
céntidadss reletivaments paquefiags ds NaGl como impurezé. Sin
elbsrgn, gi hubiera subgtancialeg centidades d» Na(QlL on el ma-
terial e partida, tel como gilvinita, serd deseable seguir la
marcha del flujo eomo ge digefia en la fig. 28. Conforme ge Wue s~
tra en la fig, 32 la golubilisagd del NaN03 B8 mucho menor gue la
dol KNO3 an HNO? fuerte caliente. Por 10 tanto hay aptitud para
ser una pasta con Nell0; s611do en 1z columna de ssparacifn ds
agua si estuvo pre sente substancislments el Nall en o1 maberial
de parbtida. En conesocuencia, log fondog de la columna 1l sOn pa~
s2dos a la columna 4% de geparaciln de agua que tiene sobre al
punto de entrada una parte superior de columna 44 similar a la
parte alta de la columna 26 ds separacibn de agﬁé, 3in embargo,
d2baJ0 del punto Jde entrada estd un evaporador-cristalizedor que
tiens un ensenchamiento 48 como cémara superior y une cémara in-
ferior de cuspensifn 49. Los vapores selientes por arriba pasan
a la columna de fraccionamiento 4% mientras una pogta de crigta-
las de I\TaHO3 es HNQ; fuerte es separada en =l fondo. BL 1liquido
madrs desde 1z cfmare de suspensibn 49 es reciciado al punte de

entrada., Podrfan ser umdas otras variag un

]_J-

dadeg debajo de la
partz 44 del frocclonzdoybn tanto hay svaporacidn y 1os nitratog
no sor permitidos para obstrulr el flujo.

L2 pagta desds sl fondo de la cfmara de sugpengibn 49 es to-
meda &l tanque de pulpa 3 y dada pastogidad eon i1fquido de ra-
cicle 3ngde ol filtro 45 que estd saturado oon NakKO, y contieno

I\EO3 Por bejo de saturacidn. Fass entonees la pasta al FTiltro 24

y loe crigtales de NaNOé son separados como producto, despuls ds

1o cusl el Filtkado es paszio al evaporador 380 Fodrian s2r toma-

dos vepores de £cido fuerts Assde aquf, justo como en 1z fig. la,
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pera v2clelar &l redotor de columpa 1L J/O fré onador 4L.

8L 1iquido degde el evaporador 38 serd HNO;

de N&NO3 en oristales ¥ ‘L'CL\T(J3 en soluciln cesi a gaturacibn. Ia

fusrte, pasta

2t5%8 o5 pasada el £iltro al Filtro 46 pere separacibn Ael NaN O,
adlcional y o1 fiiltvrado es e e2d0 al erigbtalizador—-evaporador
29 para le cristalizacién controlada dsi Iﬂ\Td-.._LOS finos de
NalO; y otras fines impurszas merin extraidac por 1z parto alta
de la cémera 3.4 como antes p2 ¥0 esta Vez recicladas al svaporador
28elosg cristaies de 1{1\103 serén retirados y filtradosg en 25 y tra-
tados despubs como ahtés se 4ijo. Bl 1{quido madre, gaturado con
IQT%, ser-4 preferiblemente reociclado & la columna de separacibn
de agua.

dvidentes serdn algunos modos de geparar KNU de NaT.Io; debi~

3

40 a lag Aiferencias de golubilidad come un recul tado de la tem-
perature de la golucidn y concentracidn Ac HIIOB en ia soiucidn,
verblgrecie, ia golueién pusde gor rapidamente enfricda entre
el fondo de la columna de reaccidn 11 y entrade en 1a columna
de separacién de agua y separadgbl precipitado resul tante NaN%o
¥l no hay KCl en el material cloruro de partida, =1 Bvapora—
dor—criéta&izaﬁor 29, Tiltx0 28 y filtro 48 serfn elimirados
e suzrte que el 1iquido © pasta sard re oie'.];a,ao dira ctaments
degpubs A=l evaporador 38 a los fondos Ae 1a} columpe 11 (como sc
mucstra en ifnea de puntos). {in embargo, em tal el ctoma sard
necesario afiadir KNO‘3 a la ¢0lucibn antes de sntraria en la co-
lumna . de sEpa,raoiGn de agua 206 Tal Iﬂ\TO% serd reciclado por el
retorno de Liquido a logs fondog Ae i columna 11 y entreda de
una pequeila cantidad #e KNO? bara proveer pévaiaas dsl proceso
que pudieran ser heehas en cualquier punto Adsl ¢iclo y mogtra-
das aqui en cl punto 47. Desde luego, es esencial que el KNC

3
°n la eolucibp donde sl HNG; huya de ser concentrado por

0]
w
Fas
Y
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encime dei azeotyopo HH03 2 que
una oaracteristica eaganclial de la iﬁ.VrﬂgnCién el 1\?a1\T03 no 1o es

v asl si go usa XQL en alto grado sin Nagi alguno geguirf el pro-
cedimisnto précticamsnts como se ha mOStraﬂo en 1la fig. 12 paro
gin soperacidn Je le Horta Ae NaNan

Fige 384~ Tgta figure eg und demcsbracibn gréfice de la so-
1ubiiidad éimultéhea saturads del KNos y Naﬁds en variadas con-
centraciones del Aisolventa HHO%-Hzo & disgtintos niveles ds tem-
neraturae. ba solubilidad de1'N&HO5 iecrece répidamente en mayo-
re s concentrzciones de Hl\’s‘O3 ¥y se nivela fuera de slredzior de
HNO% al (0f eon menog de 20 partes por 100 de Aisolvente, indepen—
dientemsnte ds la temperatura, mientr&s“qu@ ia olubilidad del
KHd3 Qecrece lentamante al aummentar ia concentracibn de HNO? pa—
ia une cisrta gradacidn, dspendiendo de ia temperature, y des
pufc aunente répidamente la solubilided conforme se aproxima la
congentracifn del HNO3 el 10Chs

Pige 42,— Esta figura es una dcmostracibn gréfica del efeo-
%o déi KHG3 en golucibn en el punto azeotropo del Aigoivente
HNO?-HQbo Bl t¥rmino PZunto Azz0bropo® tal como agquf se emples
signifioa la concentrécién HN03 del disolVente HNﬁawﬂzo en el
punto de ebullicién congbante de unz mezoila dada que puede tenerx
otros compuegtos disuel tos en el disolvente HN03-H20. At el
punto azecotropo normal de HN03~H20 soiamente a la precibn atmog
f8rica es de alrededcr del HNd3 al 68/%, GL NaNOé en la solueién
bejard el punto azeclropo y cuando sghd presente con KNO; cance-
la parcialmente el sfecto de egte KNQ,. EL efecto del-KNOé s010
y on conjuncibn con el NaN03 al 10 ha eido con sdds rado alrade-
dor de log 600 mm. de merourio como presibn lo que muestra el
repbajador efecto del NaNOé. 4 precibn de 3% mm. el ejsmplo coun

NaHO3 cte por debajo de la linea reota trzzada o través de log
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puntos gin NaNO3.‘E1 punto ds sbuiliocidn 140z g pracibn A 3%

wme ropre senta una golucibn gaturada de HN03;H20 con KNOB y NaN03

de susrte gue la 1fnca 3'5 mm, ogtd trazaﬂa'en'puntos . pertic de

100 parteg 4= KNO? an el disolvente.

En altag cbncentraciones de HNO3 S010 son colubles cantida~-
des rolativamsnte pequefias de NaNO3 COWO 38 apreciard en la fig.
2, BEn cuaiquisx o2s0, aun si NaNO3 os%uvisra prescnte en igual

cantided que el X0z, ol efecto rebajador del Nal0; no iguale
con mucho el Gf?éto elevador del KNO3~ Como gs muestra en la fig.
42 (en lineag A= runtos representénﬂo tfabajo de lzporatorio
no reducldo o resultados egpecificos), HN63~H20 saturado con
KN03 pueds taner un punto azeotropo mejor gue HNOB al 90% no he~
biando sido sun dsterminado sl tacho, depeniiehdo del pﬁnto de
ebullicidn quz controla la golubilidad dal KNO3 Y o5 una funcidn
de la presibn. En una concentracibn dzda de KHO% ol aZeotrqpo‘
sorf mfs alto conforme la preeibn osea reducida, §in embargo, en
vigta del hecho de que la presibn mhe alta causa puntog de ebu~
ilicibn mfs altos y eul més altas concentraciones de KN0; para
alcanzar saturacidn, el Wltimo azeotropo alto obtenibie estd a
presiones mis altass

Por destilacibn de PHOé y 2,0 a una presibn y temperatura y
desde un punto en el procedimionto tal que i 1liquido esté casi
szturado 0 a 10 menog rico =en KNO3, se hen producido algunos be-
neficioes toteimente»inexpsradog. Un exparto en &l arbs supondré
gue un meterial tal como el Km03, que o5 extremsdamente goiuble
sn el agua, decrecerd ia presibn del vipor de agua en ia sbul id-
¢ibn do la soluciln Ae HNO3! H20 7 KI‘IO—);o Podré pués espararse

por 1o tanto Que 10g vepores serén més ricog en XNO; 2 lag mis

3
mas temperatura ¥ presidn que podrfan ssrlo si no hubiera KNOé
disuelto en el 1fquido. Gomo agunto Az hecho 1os vaporas son
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SUbstancialmante wés ricog an agua gue dg obtra manara pudisran
Sers NO ge cOnoce una teorfe definida pava explicar esta con-
ducta, pero puzde ger que heya una tendencia pere ol KNO3 y
HNOé réra asociarse ean lag soluciones ricase

Hay muchog bansficios incidentales en utilizer ecta dnice
Propledads Fara ura cosa ha ds ser destilado 0 evaerorado menos
HNO3 pere sgeparar una unidad Ae cgntidad de agus para equili~-
brio de agua. Por 1o tanto se requiere manog energla calorifi-
c& phra geparar una cantidad de unidad qe agua 2840 Que esté
provigto menos calor latente para el HNO?. # fraeccionamiento
es también mis f4eil dado quz el agua-pueﬂe geY separada dasde
una solicibn més diluida con menos platos en el fraccionador
@ menog refluje)
4 Sin embargo, uno de los,mejo;es afsptoe sg Un awnento en
la oonecentracibn de 4cido 2n el 1iquido madrs acidico que es
usado para reclclar por sf miemo o degpubs Ae Ae gtilacibn. En
s0lucione s HNOB—HZO simplesy, l& cOncentrecibn mis aita que ge
purde alesanzar por simple evaporacifr es la nezcla szeotrbpica
(arrededor del 68% a la presibn atmosfirica). 4 cause Al efec-
to dal disuelto.Kl‘Id3 y su tendencia a agtar al HHO3 en solucibn
¥y reducir su preéiGn de vapor pusden projucirse, sin embargoy
coneentraciones de HHO3 mucho més altas. Dependiendo de la can-
tidad de HNO; y H,0 en los fondos del reactor original (y osto
pue de ser\variado>en 10 gue serd ls centidad de excnso de &oi-
d0 usado con el reciblamiento)—, 1a congentracibn de HNO3 en
el 1{quido madre pusde ir fécilmente ten 2ita como un 8% o
aun mle alta. BEgte aunento Az concentracidn de deido sobrs el
azeotropo noxrmal tisne wn ofscbo beneficioso el reactor de co~
lumna deda que el reactor es une funcibn de 1a concentrzeibn de

3cido ngzda. Reciclando de ecte verdadero 1fquido madrs &ecido
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tanque de solucibn 9 en unibn A= HYO.

fuerte 0 £cido fresco Adagtilado A2l mismo, es posible wentenar

altas concentracionss en la columna de reaceibn y proueir sgf
eonvergiones comple bag, particularments Ae WOCL y rescciln més
r'ﬁp ida.

4

Fig. '8, Flujo.— B almzcena en B0 HOL al 32k comercial ov-

dinafié (pueﬁ% ger de cualguier concentracibn) ¥y s alinenta al
5 Quyo manantial procede
s rutas alternadas come dsgpubs se Aiecubird. La colucibn por—
pinada H‘cl—HNO3 es alinentaeda Jegde ol tamgue Q‘al punto 12

intermsdio antre los extremog del re

v."\

actor de columna JLlo. los
gaces ds reacoibn dasie =l tanque 9 son introducidos lige re-
mente gobre 1los 1fgquidos en el punte 13. Dasde sl condensador
parcial Hi e: infroducido HNOé al 80f puro en 1z zona 14 en el
punto de entrada pB pave oi 1fquido y en sl 69 para los vapo-
rese BL tratamionto ¥ aceibn de los geses selientes dogde la

zoné 14 a través de la columna 21 son id4nticos & log de das

(6]

figures 12 .y 28 y no g repiten aqui,

la solucibn es retirada Aesde el fondo dsl reactor de oo—
lumne 11 amplismante como una solucidn de HNO? el 60h zubstan-
cialmente libre de cloruros ¥y es tomada'aiz columna 26 de sepa-
racibn dq agua. ®in embarge, es introducido KH('.)‘.5 an éi siste—
ma entes de la columna 26 tal ccmo en 83 (en'el tanqua 9)e los
fondos de 1a columna gg'son alimentadoé a-un evaporador 64 de
no-saladura gue produce en 1o alto vaporss de HNO3 fuorte puro
J s0lucibn de HNU; fusrte conteniendo KN0; aisuelto como fineos
pare reciclar y provesr asl KN03 AN el‘plato de entrada de le
columna 26, B1 procadimiento pfeferido os ol mostrado en linea
de trazog en‘que el liquido madre ss dovualto al tanque de so-
1u015ﬂ'2 2n ol punto 63 conforme al KNWO 3 en golvueibn tions al-

gin efaoto para digminuir ia oorrosl6n a travég dsl slstema.
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on esto casoy 2l “:‘11103 déoil puro =s raciclado dagde la torre

22 al gictema en ¢) punto 56 justamente antes ds la coiumna 26,

”Sln ampargos i la soluciéh IiI\T(53~HI¥T(53 eg reeiclada en 62 (como

s2 uuectra oen linea de puntdﬁ) & la columna de g@paracién de agui,
entonces el HII(53 A4pil puro es tomado Assds ia torre 22 al tan—
gqus de golucibn g an el punto 6f (como s mueagtra en linca da
punto se Bn o‘axa}s palabra s, la-enjtrada de la golucibn IQWO%-HNO%
y el Hrro'3 340l puro pueds ser invertids y evidentemente puedsn

gar utilizados otros puntos As entrada 0 combinaciones, tenion—

40 pre cente qua el Hl\TO3 de alguna procedéncis eg esoneial en

la columng 1l y que el KNNOz es esenclal en le seccibn inforior
de dogpojo de la columna g@_.

Tic, B2, Ljemplo J&.~ Bn 2l flujo preferido mostrado, por

el emgjlo,wdonda la Vsélu;:ién KNO'3-HN(53 es reciclada al tenque de
solucibn 9, como ce mua st:v:aA en linea de trazos, s2 alimentaron
al tangue 9 100 partes Ao Hod (més 210 partes de .H-ZQ)' al *32,%’,
440 part@s"ag‘nno' (Més 110 partes de Hy0) el = y 1100 par-

tes da K}\TO3 y se pa sarcn a la columna Ad, recultando =n 6% par-

tes de (L, ¥ 60 partes de NO L pasEndo a la zona 14, & fladie
ron a ssta zona 14 440 partes de ﬂH03 (110 portes de Hy0) al |
585 con el recultado de 97 partes de (212 ¥y 126 partes de 1\T02
pasendo encime comd gases selientes ¥ %25 parteg de Hl\*‘:,’ (1%

partsg de H 0) al 124 fluyendo hacla abajo a la zona 16, D2 sde
1& columna 11 pasaron a la cclumna 26 110 partes de IlI\TO (480
partes da HZO) al 6¢6 y 1100 pa.rtes de KI\TO3 ¥ a Adicha columna
26 e efiadieron 172 partes de HNO‘-), (140'partas de H20) al 55’;{:

cuya adicibn se hizo en &l punto'_é_b_'_; Desde oL fondo de 1la co-

lumna 26 pasaron al evaporador Q‘l 680 partes de HNO‘ (220 par-
tee de H,0) al BGh y 1100 partes de KNOs» Degde la parte sup o

rior del av\apofuaor (3 pa sron a alimentar la zonsa .:l-i 440 paxr-
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des de }11\7('53 vy 110 partes ds H20 y de=sde &l fondo tag 440 par-

tag da 11103, 110 partes de Oy 1100 paxrteg ae K‘PTQ3 fuexon

2
alim~ntedas al tangue 9 an ___{,

Pig. =8, Liemplo 2é.~ En otra modificaeibn de flujo mogtra-
da, gmr v:—.jerxzpio, ﬁondéﬁla s0luzibn mm}.HNdB es reciciade & la
columna separadora ds agia como gs mue stra en linea de puntos,
80 alimasntaron al tangue 2 J pegaron a la columna i1, 100 par-
tos do H@ (210 partes de H 0) al 325 7 172 partssg dr—\ HNO~

(140 partog ae 1 o) al ,%, rosultando on 65 partes de G, ¥

60 partss de NOGL paszendo a ia zona _1},. A egta zona i4 se afia-

dieron 970 paxtes de HNO (240 partes de H 0) al 80" con el

rasultado de 9 yart eg -L2 J 126 partme e T*(,z pegEndo en—

clila cOmO gagag galientes Jy 8%0 parses de HIIOB (260 partes de

agua) al 17} fiuyenio hacla &bajo u lu zona 16.‘Deg¢1e la co-
lumna A1 prgaron a la oolumna g__ 970 partes de Hmo; (645 par—

teg do HZO) al T4% efiadifniose a dicha solumna 26 970 partes

de Tmo3 (240 partec d4s H ,0) al 8GF y 2400

rtag de lCI\T\’.)3 en P.L
punto 62. Fuey

0"] L,ubCLRC~S ﬂ"sﬂ °J.

’_!

fondo de la columna 20 al e-
vaporado- 4 1935 partes de HNO (48% partag de § @) al B0

les que faevon alimontadas & la zona 14 y tomadas desde
o superior ge

la par-
Aicho eveporador B4 mientras qus desds el fop—
do Adel Miemo go fomaron lag 970 partas de II‘IO7 (240 partes de
H,0) al 8075 J 2400 partes de ICM'O qus e alim:ntaron g la co-
Lumna 26
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Hecha la descripcién del presente invento se hace cons-

tar,A que esta golicitud se acoge a la prioridad de la soli-

citud de patente estadounidense Sorial Ne¢ 862,000, deposita-
da el 24 de Dicismbre de 1959, y que se declaran como nus-
vag y de prdﬁia invencidn las reivindicaciones sigulente st

l.,- Un procedimiento de obtencibén de soluciones acuosas
de £cido nitrico fusrtemente concentrades, incluyendo &cido
nitrico débil, caracterizado porque se disuelve nitrato de
potasio en dicha solucién y seguidamente se separan vapore g
desde la citada solucibn, reciclando entonces en el gistema
a lo menos parte del nitrato de potasio resultante o0 a lo
menos parte del &0ido nitrico fuerte asimismo resultante.

2.~ Un procedimiento, segfin 1a reivindic2eién I, c2rac-
terizado porque el nitrato de potasio es obtenido de la re-
accifn de cloruro de potasio con el £cido nitrico en exceso
sobre las necesidades estequiométriocas para produeir también
d16xido de nitrégeno y cloros

3¢~ Un progedimiento, segén la2 reivindicacién 2, carac-
terizado porque se agrege nitrato de potagio al 4cido nitri-
¢0 para producir £cido nitrico fuerte.

4¢~ Un procedimiento, segfin 18 reivindicacibn 1, carac-
terizado porque el oloruro de hidr6geno o s0di0 es r6&oolo-
nado con el 4cid0 en exceso sobre necesidades estequiomé tri-
casg para‘ produelr cloro y el nitrato de potesio es afiadigo
8l sistema y se reclcle el 40ldo nitrico resultante gon ni~
trato de potasio en solucién en el sisgtema,

Ze~ Un procedimiento, sektin la reivindicacién 2 o 1a 4,

caracterizado porque la concentracibn del 4cido nitrieo
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consumido es de un 57 a un 60 por ciento.
6+~ Un procedimiento, segfin alguna de las reivindicacio-
nes 2 & 5, caracterizado porque el dibxido de nitrbgeno eg
reciclado pare fortelecer el 4cido nitrico usado en el gig-
S teme, |
7o= Un procedimiento, segfn alguna de ies reivindicacio
nes 2 & 6, caracterizado porgue 10s vapores de reaccién son
pasados a una zona de reaccin de gas y la solucidn de reas-
cibn es pasda a una zona de reaceibn de 1fquido y se agre-
104 ga £0ido nitrico fuerte a 18 zona de reaceidn de gas para
‘ obtener de este modo dibéxido de nitrdgeno y cloro. |
8¢~ Un procedimiento, segfin elguna de las reivindieacio-
nes 2 a 7, caracterizado porque el £cido nitrico obtenido

de la solueidn‘de reaccibn es dsgpojado de vapor de agua.

15, 9= Un procedimiento, segln la reivindicacién 8, carac

terizado porque el £¢ido nitrico despojado de vapor de agua ;
es vaporlzado y condensado y reciclado a la zona de gase |
10,~ Un procedimiento, segfin 1a reivindicacién 2, carac-
terizado porque desde el 1{quido de reaccién son obtenidos
20:. oristales de nitrato de potasio dejandb asf un 1{quido madre
" de 4cido nitrisco fuerte que puede ser entonces reciclado al :
brea de reaccibn.
1l.~ Un procedimiento, segln la reivindicacién &, c2rac
terizado porgue oristales de nitrato de 50410 son re cupera~
25, dos desde el 1{quido de reaccién dsjando agf un 1{guido me~
dre de 4oldo nitrico fuerte que puede ser reciclado al frea
de reaccidn.

12,« Un prooedimiento, segfin 1a reivindiocacién 10 o la

11, caracterizado porque el 1fguido madre es de stilado de va~
30, pores para purificar el 4cido nitrioco,
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) 13.9 Un procedimiento, segfin alguna de lag reivindicacio-
nes precedentes, caracterizado porque vapores de agua soOn
fraccionariamente destilados encima desds solucién £cido ni-
trico débil-nitemto de potasio hasta que la solucién remanen-
e te gea dwido nitriéo fuerte, separando entonces vepores desde
diche solucién remanente, y destilando fraccionarismente los
oltados vepores de soluclén remanente para recupersr encima
de un 95 a un 1004 de 4cido nitrico. :
14,~ Un procedimiento, segln la reivindicecibn 13, carso-
10, terizado porque dicho fraccelonamiento de vapor de agua tilene
lugar en una columna y la colucibn combinade de £0ido, agua
¥ nitrato es introdueida en un punto intermedic de 10s extre~
mos de la citada colqmna, teniendo la referids soluciln com=
' binade una proporcién tal de componentes que los vapores eroc-i
15, tivos desde 1a expresada solucién tienen menos 4cido nitrico
| que 10s vapores azeotrfplaos de 4cido nitrico en agua sla-
mente y la destilacién frageclonarie de 1los vapores tiene lu-
ger en la mencionada columna por encima del indicado punto
hagta que eon eneima geparadosy substancislmente, s0lo vapo-
20. res do agua. , ‘
| 15+ Un procedimiento, segfin 1la reivindicacidn 13 o la

14, caracterizado porque diche destilacibdn fraecioﬁaria de
vaporeé de agua ge obtiene mediante introduccibn de 1la cita~
da solu018g d¢bil en un punto por debajd de una serie de ban-
25 dejas en une columna, hirviendo la referida solucibn débil
por debajo de agquellas bandejas para producir vapores, destl-
lando traccionariamente dichos vapores é través de lag expre~
g das bandejas para pasar encima vapores de agua y recuperan-
do la mencionada soluciln de £cido nitrico fuerte-nitrato de

306 potasio por debajo Je las referidas bandejase
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‘ 16+~ Un procedimiento, segln alguna de las reivindicacio-
nes 2 a 6, caracterizado por reascclonar dicho cloruro en pre-
sencia de suficiente excesgo del citado £cido nitrico, parte
del cual, a 10 menos, es un primer &cido nitrico fuerte, pa-
ra tener una solucibn i'emanente de 40ido nitrico débil de, a
lo menos, un 50%, gseparando losg referidos cloro y dibxido de
nitrégeno encima como gases, destilando fraccionariamente va-
pores de agua desde la referida solucidn de £cido nitrico 45
bil en presencia del disuelto nitrato de potasio hasta que 1la
s0lucidn remenente sea un segundo £c¢1d0 nitrico fuerte, y re-
clclando & 1o menos parte del expresrdo segundo £¢1d0 nitrico
fuerte como el mencionado primer 4cido nitrico fuertes
17~ Un prOc'edimiento, segln alguna de lags reivindicacio~

nes 2 a 6, caracterizado porque se introduce dicho cloruro y
un primer 'écido nitrico débil en la parte superior de una zo-
na primera de columna parz reaccionar en ella, introduciendo
los gases desde dicha primer zona de columna en ‘el fondo Ae
une segunda zona de columna, introduciendo un primer 4cido ni~
trico fuerte en 1la cifada segunda zona de columna en suficien~
te fuerza y cantidad para convertir en cloro y didxzido de ni-
trégeno cualquier cloruro nitrosil presente, proveyendo calor
& las referidas zonas para las reacciones en sallss, formando

dichas zonas partes d¢ una columna verticel funcional en 1a

que 1a mencionada primer zona esgtd debajo de la expresada se-

gunda zona, siendo suficiente la cantidad total y concentre~

cién de dicho dcido nitrico para tener un segundo 4cido nitri~
co dépil de una concentracibn & 1o menos de un 50% en el fon-
do de 1la oitada primer zona despubs de completada la referida
reacoldn, separando 1os fondos de esta primer zona, destilan-

do fraceionariamente Vapores de agua desde los fondos de




tagio hasgta que la solucién remanente sea un segundo dcido

nitrico fuerte, y reciclando a lo menos parte de dicho segun-
a0 4cid0 nitrico fuerte como el citado primer deido nitrico

Do fusrtes |

184~ Un procedimiento, segfn la reivindioacibén 16 o la

17y oarecterizado porque el citado cloruro tiene & 10 menos
una parte como cloruro e potasio y provee asi dicho nitre~
to de potasio disuel to,dentro del procedimiento.

10, 19,~ Un procedimiento, segdin la reivindicacién 16 o la

“ 17y caracterizado porque dicho cloruro es muriato de potasa
comercial que tiene en 61 cloruro de s0d10,y nitratos de po-

taslo y s0dio son oristalizados y recuperados desde el cltado

segundo éoido nitrico fusrte antes de que el mismo se2 reci-
15 cladoe
' 20.= Un procedimiento, segfin alguna de las reivindicacio-
nes 16 a 19, caracterizado porque la solucibn de 4cido nitri-
c0 d6bil es de alrededor de un 50 a un 60f y el citado pri-
mer 4cido nitrico fuerte es a 10 menos de alrededor de un 72%,
20, 21~ Un procedimiento, seglin alguna d9 las reivindicacio—
" nes pro edentes, caracterizado porqus el dibxido de nitrége-
no es i'ecilperado ¥y ebsorbido por un 4cido nitrico débil més
aébil que el 4cido nitrico reacoionante original y entonces
usado para suplementar el re ferido dcido nitrico original,
25 22¢~ Un procedimiento, segfin alguna de las reivindicacio-
nes 16 a 21, caracterizado porque dicho segundo 4cido nitri~-
co fuerte eg destilado y despﬁés re clolado como £oido nitri-
co fugrte purde
25+~ Un procedimiento, segdin alguna de las reivindicacio~

30« . nes 16 a 22, caracterizado porque se vaporiza aicho segundo
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£cido nitrico fusrte, reciclando una parte de vapores fuer-
tes del referido segundo como el expre sado primer £cido ni-
trico fuerte, fraccionando otra parte de dichos segundos va~
pores fuertes y recuperando encima, desde la referida fase
de fraccionamiento,fcido nitrico al 1004
24.~ Un procedimiento, segfn la reivindicacién 10, carac-
terizado porque la mezcla nitrato de potasio tiene hasta un
10f6 de impurezas consistentes en nitratos de £0dio, cg8lcio y
magnesio y la cristalizaciln del nitrato de potasio tiene lu-

gar por disolucién de diche mezcla de nitrato en una solucidn,

svaporando la citada solucibn a supersaturacién de los referi- . '

dos nitretos, oristalizando dicho nitrato de potasio en un ex-
ces0 de la expresada solucién supersaturada mediants oreci~
miento de grandes oristales en el pequefio nficleo de nitrato
de potasio, con lo que dichas impurezas forman solamente pe~—
queflos crigtales, y separando los mencionados grandes crigta~
les 3¢ nitrato de potesio de los referidos cristales pequefios
mediante una clagificacibn por tamafios. '

25~ Un procedimiento, segtin 1a reivindicacién 11, carac-
terizado por reacecionar los clorures de un material silvini-
ta de partide para fommar nitratos de potasio y sodio, disol-
viendo dichos nitratos en 4cido nitrico 46bil a una concentre-
oibn donde la golubilidad del nitrato de potésio estd en su
minimo, seperando vapores desde el referido dcido nitrico dé-
bil hagta cristalizacién del nitrato de sodio, aumentando la
mencionada separacién de vapor la concentraciln de dicho 4ci-
do nitrico con lo que sumentard la solubilidad en €1 del ni~-
trato de potasio y continfia decreciendo la solubilidad del ni-
trato de sodio; serarando asi dichos ci*istales de nitrato de

50410 del referido d¢ido nitrico concentrado.
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26+~ Un procedimiento, seghn alguna de las reivindicacio-
nes precedentes, ceracterizado porque cantidades menores de
iones de cloruro en solucifn son reducidag mediante cantide-
des menores de hierre en diche solucibn.
27+~ Un procedimiento de obtencién de soluciones acuosas
de £cido nitrlco fuertemente concentradase
' $egln 8 describe y réivindioa en la presente memoria que
congta de cuarente y tres hojes folladas y mecanografiadas
por ung sola cara y de dos léminag dobles de dibujos.
Madrid, a 23 de Diciembre de 1960
AMERICAN METAL CLIMAX, INC. |
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