e AR,

310937 B

OSCTTETN )

N¢ 310.937

MEMORIA DESCRIPTIVA

correspondiente a la solicitud de concesién de una

PATENTE DE INVENCION

SOLICITANTE: ~ ARMOUR AND COMPANY =~~~

RESIDENCIA: 401 North Wabash Avenue, Chicago 11,

Illinois, EE, UU,

ENUNCIADO: "UN PROCEDIMIENTO. PARA CONCENTRAR

ACIDOS FOSFORICOS QUE CONTIENEN IM

PUREZAS"
Prioridad: Patentes_estadounidensese 354,737 . del. 25.3.6%,.
5l4,669 todas ellas.
354.738
354,670

MGS. -




Esta invencidn se refiere a la concentracidn de dcidos
fosfdricos y separaoién concurrente de impurezas en los mis- |
mos. La invencidn es particularmente Util en la concentracidn

de dcidos fosfdricos de proceso mimedo que contiemen impure-

zas metdllcas, etc. ;

Log acidos fosforicos de proceso himedo contienen aprg;
ximadamente de 1 a 15% de impurezas metdlicas, y también otraé
impurezas, y dichas impurezas han constituido por muchas décgz
dag el problema principal cuando ge opera con dicho gcido fo§§
férico. La presencia de impurezas en el producto hace que sea ;
inadecuado para utilizarse como fosfato de .alta callidad ¥y P&E
ra emplearse en detergentes, de manera que el producto no pugg
de competir con el scido de horno en areas tales y en otras -{
dreas. Ademas, cuandd el producto se concentra mediante la se
paracién de agua a un grado relativamente elevado, se forma -
deido metafosfdrico, y esta fraccidn dcide se combina con los
dxidos metdlicos para formar sales que se asientan y formen
8élidos indegeables en el producto. Por lo tanto, en la prepa
racidn de decidos fosfdricos, los investigadores en este campo
han sido advertidosg de mantener temperaturas menores a las cug
les no se forman fracciones de acido nmetafosfdrico, a fin de
evitar una deposicidn de sdlidos.

Se ha descublerto que pueden prepararse acidos fosfér;
cos de altas pureza, que son utiles como fosfatos de calidad -
slimenticia, y como detergentes, y que pueden competir con éx;

to con los écidos de horno en estas y otras dreas, mientras.

que al mismo tiempo se conceniran las sales metalicas ¥ otras |
impurezas en una pequefia fraccidn que pueda recuperarse sepg
radamente como un producto fertilizante til. Ademds, se ha

degcublerto que esto puede lograrse en la operacién de concen |
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tracidn misma, de manera que no ge requiere una operacidn se

perada para la recuperacion del producto de alta pureza y la |
recuperacidn del producto fertilizante residual. Se ha descg'é
bierto ademds que lss temperaturas elevadagugon deseables para
obtener productos de acido fosfdrico altamente concentrados, %
pueden ser empleadas y que la formacidn de uma fraccion de del
do metafosférico en la operacidn es realmente benéfica para

la separacién de las impurezas en un procedimiento continuo.
En efecto, el nuevo proceedimiento separa las impurezas durag?
te la operacidn de deshidratacidn, de manera que pueden exw
traerge fracciones de dcido fosforico mis ligeras, que estén
relativamente libres de lag impurezas, mientras las impurezas
}

estan siendo concentradas en una fraccidn de residuo pesada

que puede también extraerse como un producto separado. :
!
Se ha descublerto que pueden descargarse gasgses de coﬁ

H
s

bustidn a altas velocidades sobre el dcido fosfdrico, para pro
ducir un arrastre de gotas de acido en una trayectoria verti--i
cal, elevandoge las gotas libres de impurezas a una altura -
mayor que las gotas que contienen impurezas, de manera que pue!
de realizarse unas separacidn del Acido fosférico libre de im
purezas. Ademas, se ha encontrado que dirigiendo una corriente
de gases de combustidn calientes a una inclinacidn sobre el -
cuerpo del dcido fosfdrico, puede obtenerse una separacidn -
més efectiva de la fraccidn de doido fosforico libre de impure

zZas. También, dirigiendo una corriente de gases de combustion

calientes en la cual se rocfa el acido fosfdrico tangencigl-~
mente a un tambor de separacion, las impurezas en la forma de !
sales de metafosfato pueden recuperarse separadamente mientrasg

@e racupers simultdnesmente un producto de acido purificado,

Por lo tanto, es un objeto de esta invencidn vencer
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las dificultades degcritas anteriormente, y producir los nue

vog resultados que se han establecido. Es un objeto adicional%
proveer un método y medios pare concentrar acidos fosfdricos

de proceso himedo, que contienen impurezas, mientras se recu

peran separadamente dcidos fosfdricos que contienen una can ;
tidad relativamente pequefia de las impurezas y una fraccidn !
residual pesada de acido fosfdrico que contiene el total de
las impurezas. Es ain otro objeto proveer un aparato en el

cual se Tecupera una fraccidn de acido fosfdrico en el espa-

cio de vapor del deshidratador, de menera que la fraceldn -
puede recuperarse como un producto que esta relativamente 11

bre de impurezas. Es ain otro objeto proveer un método y me- :

diog para la deshidratecidn continua de scidos fosféricos qué

contienen impurezas, bajo condiclones que causan la reaccldn !
de log dxidos metalicos y otras impurezas, y forman fosfatos
que producen un residuo pesado que puede ser recuperado sepa
radamente.-btros objetos y ventajas espec{ficas se haran apa
rentes a medida que prosiges la especificacidn.

La invencidn se muestra, en modalidades ilustrativas,
por medio de log dibujos anexos, en donde:

La figura 1 es una vista lateral en elevacidn, y par
cialmente en seoccidn, de un aparato en el cual puede reali-
zarge el procedimiento.

la figura 2 es una vista lateral en elevacidn, y par
ciaglmente en gecocidn, de una forme modificada de aparato en

el cual puede practicarse la invencidn.

La figura 3 es una vista diagramatica qus tiene por- |
clones secclonadas y que muestra en elevacidn lateral una mg ﬁ
dificacidn adicional en la cual puede realizarse la 1nvencién£

y
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la figura & es una vigta seccionada, parcialmente en

gecoidn, tomdndose la seccién como se indica en la linea 2-2 .

de la figura 3. §

En una modalidad de la presente invemcidn, segin se§

l

ceso himedo a um evaporador, a fin de proveer un bafic en el !

1lustra en la figura 1l,se suministra dcido fosforico de pro-

migmo,y se dirigen productos gaseosos de combustidn sobre el .
befio acido para calentarlo a una temperatura de vaporizacién;
lLa temperatura del bafio se mantiene preferiblemente contro- i
lando-la velocidad de alimentacidn de &cido nuevo en el bafio.
La corriente de gas callente empleada para calentar el bafio l
acldo tieme una velocidad que mo gsolo calienta el bafio, sinoé
que lleva gotas de soido hacia srriba en el evaporador, y - é
por arriba del bailo se provee un recipiente o aro reooleotor;
que recibe las gotas de goido en un punto elevado con respegf

to al baflo, y dicho &cido se recupera como un producto a -

|
través de un tubo de extraccidn. Cerca de la porcicn superior

del deshidratador, el gas de combustidon y el vapor de agua,
¥ una porcldn arrastrada de acido, pueden extraerse y la frag
cién acida recuperarse, El metal y otras impurezas reaccionan
con una fraccidn de dcido fosfdrico y formen un residuo pesa
do en el bafio liquido, y son extrafdos separadamente como un
producto.
Como una ilustracion espec{fica y haciendo referen

cia mag particularmente a la figura 1, ge bombea acido fosfé

rico, preferiblemente de la escala de 27 a 64% en peso de -

fésforo, caleculado como equivalente de P205, e partir del -

tanque de alimentacidn 10 por medio de la bomba 102, a travéq

del tubo 10b al evaporador 11, formando un bafio en la porciéﬁ
i

de tronco de cono del evaporador 1ll, Los gases callentes ge
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dirigen a travésfiel tubo de inmersidén 12 a la poreion 1nferio%
de la cémera de Teaccidn. Si se desea, los gases pueden intrg:
ducirse en el cuerpo del 1{quido para calentamiento sumergi- E
do,0 los gases calientes pueden descargarse a ung velocldad - I
guperior para ponersgse en contacto con los acidos lfquidos en f
el bafio, en el fondo del evaporador, deprimiendo el nivel delé
1{quido, segin se indica mejor por el nimero 13. En cualquier !

caso, ya gsea que el gas se descargue mientras el tubo 12 se

extiende dentro del cuerpo del bafio, o que el tubo 12 esté se

parado del bafio, los gases de alta veloclidad lanhzal gotas 13a

de doido haola arriba, a través de la columba del deshidrata
dor y hacia el tubo de extraccidh de gas 14 elevado. i
Los gases cargados de humedad que se'separan del écls
do er el espacio situado por arriba del fondo del evaporador,
gse geparan por el conducto 14 al separador 15. Las gotas de
édcido arrastradas, meparadas en el separador 15, se recuperan
como un producto separado a través del tubo 1l5a. Los gases -

continuan al barredor de cama flotante 17, en donde se separan

los contaminantes condensables y solubles en agua,

La temperatura de los dcidos l{quidos dentro de la cé
mara de reaccidn se mantiene en un valor sustancialmente coné
tante por medio de un circuito de control. El bulbo 18 lleno
comunica con el transmisor neumstico 19 a través del conducto
19a, y el transmisor de presidn 19 comunica similarmente a
través del conducto 19b con un controlador registrador 20 que

gsepefija a la temperatura deseada, y que opera neumaticamen-

te a través del conducto 20a de la ¥alvula de control de dia
fragma 2l & la linea de dcido de alimentacidn 10b. Durante la
operacion, el bulbo lleno 18 percibe la temperatura del dcido,.

¥ la reglatra por medio del transmlisor 19 con el registrador-i
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controlador 20 que se prefija a la temperatura deseada, la
gefial del bulbo al transmisor reslizéndose por presidn a tra-
vés del conducto 19a lleno con gas. El registrador-controladoi
en operacidn ajusta en la vialvula de control de diafragms 21,
a modo de incrementar o disminuir le cantidad de alimentacidn
gegin se requiera, pars mantener el 4cldo a la temperatura -
predeterminada. El efecto de este sistema es disminuir la ve
locidad de alimentacidn con el contenido creciente de agua -
en el acido de alimentacidn, y aumentar la velocidad de ali-:
mentacidén cuando el contenido de agua del acido disminuye,

El material 1fquido de producto que contine las im-
purezas puede extraerse a partir de la poroidn inferior del
evaporador 1l por medlo de una bomba de engranes o de dla--
fragma 23, ¥y se hace pasar a través del tubo 24 al mezclador?
é5, u otro equipo de procesado.

Se alimenta un gas combustible, tal como propano, .
a través del conducto 26, bajo la presién degeada al quema- :
dor 27, en donde se mezcla con aire (preferiblemente un excg:
so de aire) enviado por el soplador 28, La combustion se rea
liza dentro de la camara 29, y los gases de combustidn son
entregados a través del tubo de inmersidn 12, segin se des-
cribié anteriormente,

En la practica de la presente invencidn, dentro -

del espacio de vapor del deshidratador, por arriba del bafio :
4

¥ por arriba de la 1{nea de alimentacidn 10b, se asegura un

recipiente o bandeja 30 para recoger gotas, 13a de dcido y

un tubo 31 que se extiende entre la bandeja 30 y el exterior’
del deshidratador, provee medios para recuperar este produc i
to sustancilalmente libre de impurezas, la bandeja puede ser

de cualquier forma o tamafio adecuados, se .prefiere emplear




una bandeja anular o receptéculo circular 30. §

En la sstructura mostrada, y a modo de ilustraecidn, |
se prevee un volumen de 37,85 litros por medio de la porciéng
inferior de tronco de cono del evaporador, en donde el cono i
tiene una altura de 25,4 cm., con un didmetro de 58,4 cm. eng
la parte superior del cono, y con el tubo de extraccion de
1{quido 22 en un punto casi a nivel con el fondo plano del
evaporador. El area medla de seccidn transversal del bafio -
(1,465 cmz) tiene con el Area de seccidn del tubo de inmer- _
gion 12 (182,53 cmz), 1la relacidn de aproximadamente 8 a 1, Sé
prefiere que el ares de seccion transversal media del bafio -g
mantenga una relacidn con el Area de seccidn transversal delg
tubo de inmersidn, de por lo menos 5,5 a 1. Las velocidades '
de gas de aproximadamente 366 a 457 metros por minuto y a -
temperaturas de 816 a 1,0382C, son dtiles para calentar el
bafio acido y para hacer que las gotas de Acido se eleven con‘
la corriente de gases de salida. Las gotas ascendentes, se.
gﬁn ge encuentra, contienen menos impurezas, y se encuentra
que la bandeja anular elevada 30 recoge un producto relati-
vamente libre de impurezas,

Hasta shora, la practica ha sido sumergir el extremo
inferior del tubo de inmersidn 12 dentro del cuerpo de éci-
do 1{quido, y =e ha encontiado dificultad considerable debi
do a la tendencia a la formacidn de depositos sobre el tubo i
de inmersion, dando como resultado una contrapresidn que reg

tringe el flujo de los gases de combustidn al evaporador, se

presentan condiciones en la operacién, que tienden a disol-
ver los depdésitos, y como un resultado de la acumulacidn y
disolucidn de depdsitos, la contrapresicn puede variar a tra

véade 1{mites amplios, y las variaciones extremas pueden dar
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como resultado fallos de las llamas enmél quenador. Se ha deg
cubierto que incrementando la velocidad del gas dentro del :
tubo de inmersidn en aproximadamente un 10 a un 15% por ar ;,
ba & aquellas hasta ahora empleadas el nivel superior del bg;
flo dcido se disminuye para formar una apadencia de plato, ¥ i
el bafio se separa del fondo del tubo, gsegin se muestra en las
figura 1.

Hay proporciones criticas que hacen la diferencia
entre el liqni.do gque esta siendo comprimido en alejamiento
con respecto al fondo del tubo de inmersidn y el tubo de in-
mersidén que se estd sumergiendo. Considerando el area anular
de seccidn transversal entre el fondo del tubo de inmersidn |
y el punto adyscente mas cercano del evaporador 11, se eh-
cuentra que la relacidn de la velocidad del tubo de inmer-
gidn a esta seccidn transversal anular, debe ger de aproxima
damente 0,336 m/minuto expresada como la velocidad poxr el -
érea de seccidn transversal en om>.

Por ejemplo, con una velocidad de tubo de inmersidn
de 431 metros/minuto y con el drea de seccidn transversal

anular de 1,290 cm. la relacidn puede ser determinada como

slgue:

Velocidad del tubo L ;

Rela de i nmersion (m/min) = 1l m/min., _ ‘2
cidn Seccion transversal %290 onz- - 0)336 w/min. x °T
anular (cm2) |

La relacidn puede expresarse también en términos dei

decimetros cfibicos por hora de velocidad por el area del ani

1llo en om2, de la manera sigulente: f
Volumen ?e gases de 072 ‘ 3
Rela bustion (dm3 normales/horas = 60200 _ .
cion Seceidn transversal del ani 32800 1,83 dm3/h x cma.
1lo (cm2). :
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Los vdbres expresados en estas dos relaclones son
aquellos que llevan la condicidn de desplazamiento de liqui
do desde el fondo del tubo de inmersidn.

81 estas velocidades de flujo de gas se dlsminuyen
en un orden de 10 a 15%, el 1{quido no sera separado ya & -
partir del fondo del tubo de inmersidn, y la operacion se in
vertird a la condicidn de tubo de inmersion sumergido. Si lal
entrada o velocidad de gas se eleva en un 10 a 15%, pueden ol
tenerse resultados convenientes, pero la eficlencig de la -
operacidn sera disminuida. Las variaciones de 2 a 3% de los
valores de estas dos relaciones pueden también esperarse con
cambios en la composicidn de alimentacion, el porcentaje de
804 en la alimentacidn, y tembién con la composicidn de pro
ducto deseada en cuanto a la concentracidn de POy

Se emplean velocidades de corriente gaseosa que son
suficlentes para causar el arrastre de gotas de édcidos hacia
arriba a partir del bafio, y se prefieren velocidades que apli
quen presion alejando al 1lfquido a partir del fondo del tubo
de inmersion.

Las temperaturas del bafio pueden variar de 2042 a
3998C, o mayores, sl se desea, y dependiendo del producto fl
nal que se va a preparar. Para la fraccionacidn de impurezas
¥ la concentracidn de las impurezas en el residuo 1{quido e
sado en el fondo del recipiente 11, se prefieren emplear tem
peraturas elevadas que producirfan por lo menos una fraccidn
de dcido metafosfdérico, de manera que los grupos metafosfd-
ricos pueden combinarse con todos los metales y las impure-
zas en los acidos que se estan tratando, de manera que las
impurezas pueden separarse fisicamente a partir del producto
puro. Se encuentre que a les temperaturas elevadas, los gru

pos metafosforicos, ¥y otros grupos polifosfdricos, forman -
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.con aproximadamente 0,1% de solidos, aproximadamente 0,5% de

- 11 -

poli{meros con las impurezas, tales como aluminio y hierro, y

esto se debe a que son mas pesados y tienden a encontrar pasoi
hacia el befio que esta abajo, formando una material residual
pesado en el mismo., Se encuentra que estos polifcidos se unen;
efectivamente con el hlerro y el alumlnio a aproximadamente
3432 y hasta 5389 o mas, y aunque puede emplearse una esgcala i
mas amplia de temperatura, se prefiere una temperatura dentro !
de la esgcala de 3602 a 377¢C. :

En la prédctica de la preseate invencidn, puede ob
tenerse un producto de acido fosfdrico de alta pureza a par- 4
tir del tubo 14 de la parte superior, y separarse a partir de
los gases de combustién en el separador de cinldn 15, Puede i
obtenerse también un producto purificado a través del tuboji,%
que conduce a partir del recipiente recolector anular 30. El
regiduo pesado concentrado en el bafio 13, puede extraerse co-
mo un producto a través del tubo 22, por medio de la bomba 23,
que comunica con el fondo del bafio 13.

Medlante el procedimiento anterior, se encuentra
que puede recuperarse aproximadsmente un 92 a 95% del conteni
do de P,0, de la alimentacidén de acido fosforico, como liquido
a través de las salidas 15a y 31, mientras que el 5 a 8% res-
tante del contenldo de P205 de la alimentacidn se recupéra con
las impurezas en el residuo pesado extraido a partir del re-
cipiente 11l. A modo de ejemplo, se puede producir en el apara

to mostrado, un acido de proceso himedo con mas de 80% de P205

insolubles en citrato, aproximadamente 0,3% de Fe203 ¥y aproxi |
madamente 0,3% de A1203, produciéndose este producto a partir
de una alimentacidn de proceso himedo de 54,7% de P,05, conte

niendo 1,9% de Al,04 ¥ 1,23% de Fe,0,.
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En la modificacion mostrade en la figum 2, se emplea

(-

un procedimiento en el cual los gases de combustidn calientes
se descargan hacia abajo a una inclinacidn sobre el cuerpo -
de dcldo fosférico, para causar la elevacidn de gotas de 1{-
¥ quido 13¢ a la porcidn superior del evaporador para Su reco-
leceidn. Omitiendo el tubo de inmersidn, se provee un drea
abierta para la elevacidn de las gotas, y también la inciden
cia de los gases sobre el 1{quido a una inclinacidn, se en-
cuentra que es muy efectiva para formar y levantar las gotas
10 de geido.

En la ilustracidn dada en la figura 2, el dcido fog
férico de proceso himedo se bombea a través de la linea de
alimentacidn 10c a la porcion de tronco de cono 1lc &l evapo
rador 12¢, y dicho 4cido forma un bafio 13¢c en la porcidén in-

ferior de la cdmara de reaccidn. Los productos de combustidn

._.
3

se hacen paser del horho 14c a travésdl tubo 15¢ y miltiple
léc, a los conductos inclinados 17c¢ que se extienden lateral
mente s la cdmara de reaccidn, a modo de dirigir los gases
calientes a una inclinacidn sobre el batio de dcido. En la -
ilustracidn dada, cuatro canales 17c se abren a través de lad
paredes laterales de la camara llec, justamente por arriba del
bafio 13¢, a modo de dirigir los gases sobre el bafio 4cido,
como un resultado de dicha incidencia lateral de los gases,
resulta una turbulenclia considerable, ¥y se dirigen gotas de
25 dcido 13¢ hacla arriba a través de la cédmara deshidratadora
12c. Ademds, el empleo de dichos chorros permite reduceidn
en la profundidad &l bafio dcido, a modo de reducir el tiempo
de retencidn promedio del 1{quido en el procedimiento, a un -
perlodo breve de una fraceidn de 1 minuto.

an

20 Un tubo de extraceidn elevado 18c en la porcion su-
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. de pistén, 19c, y se recuperan como producto 1iquido & tra-

~de los gases de combustion calientes se mantiene a un nivel -
' guficientemente elevado para formar acldos, tales como dcldos

- metafosfdricos, que reaccionan con ks impurezas metalicas, y

';da a la periferia del anillo para recuperacicn separadas de es-
kita fraceidn. Los gases calientes que contienen el vapor de
| agua degprendido se extraen a partir de la porcidn superior
i de la zona o anillo, y puede extraerse un &cido fosforico con

- centrado, purificado, a partir de la porecidn inferior del ani

- 13
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perior de la zona de deshidratacidn, errastra los gases de -
combugtidn cargados de humedad, y también algunas gotas de

édcido arrastradas. Dichas gotas gon separadas en el separador

vés de la salida de tubo 20c. Los gases continuan a través -
del tubo 2lc al barredor de cama flotante 22c¢, en donde se se
paran los contaminantes condensables y solubles en agua.

Se prefiere concentrar las lmpurezas pesadas en el -
bafio 13¢c, y después extraer dicho residuo pesado a través de
la 1{nea 23c por medio de una bomba de dique u otros medios.
Para recuperar las gotas arrastradas dentro del deshidratador
1l2c, se provee en el espaclo de vapor por arriba del bafio, un
reciplente anular 24c provisto con un tubo de extraccion 25¢c.,

En la modificacidn mostrada en las figuras 3 y 4, el
dtido fosfdrico de alimentacidn se introduce en una forma fi-
nanénte dividida s una corriente de alta velocldad de gas de
combustidn callente, la corriente se hace girar dentro de una

zona acojinada para formar un anillo rotatorio., La temperaturg

la fraccidn pesada resultante que contiene impurezas es lanza

1lo, hacla adentro de su periferia,
En la ilustracidn dada en las figuras 3 y 4, 10d de-

signa un soplador que comunica con un horno (ho mostrado) a
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partir del cual se extraen productos calientes de la combug-
tién, ¥y los mismos son forzados a alta velocidad a través del
conducto 11d. El conducto 1ld, segiun se muestra mejor en la
figura 2, degcarga tangenclalmente al alojamiento de separa-
dor 12d, a modo de former una corriente o anillo rapidamente
rotatorio dentro del alojamiento cilindrico 12d. La alimentg
cidn de dcido fosfdrico del tanque de suministro 13d puede -
forzarse por medio de presidn de aire u otra presidn gaseoss
aplicada a través del tubo l4d, a través de un conducto 15d

8 una boquilla de aspersidén 16d, de manera que la alimentacidn
gea dividida y distribulda en gotas finamente divididas dene
tro de la corriente gaseosa en el conducto 11d. Debera enten
derse que pueden emplearse cualesqulera medlos adecuados para
rociar la alimentacidn en una condicion finamente dividida a
la corriente gaseosa.

Un condudo de salida 174 lleva hacla arriba y cen-
tralmente a partir del separador 12d, y descarga en un separa
dor de cidos 184. El acido fosforico arrastrado puede recupe
rarse en el fondo del recipiente 184 a través del tubo 19d.
Los gases y el vapor continuan a través del tubo 204 al barre
dor de cama flotante 21d de construccidn bien conocida, en -
donde se recuperan los contaminantes condensables y solubles
en agua.

El reciplente 12d se provee con una porcidn de fon-
do 22d en forma de V, que comuhica con la salida 234 controla
da a vAlvula, para la recuperacion del fosfato pesado y el -
producto que contiene impurezas, dentro del reciplente 12d se
encuentra un receptdculo 244 en forma de V, que comunica en
su fondo con un tubo de salida 25d provisto con valvulas, par&

1a recuperacidn del producto dcido 1{quido, purificado. Con
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egta disposicion, la salida 23d comunica con la periferia
del anillo rotatorio, a modo de extraer de la periferia, el
regiduo pesado o fraccion de fosfato que contiene las impure
zas metalicas, mientras que el recipiente central 24d comu-
nica con la porcidn interna del cuerpo o anillo rotatorioc a
modo de extraer la fraccidn ligera de acido fosférico que
contiene muy pequeiflas cantidades de impurezas. Si se arrasg-
tra una porcidn del producto de dcido fosfdrico con el gas y
los vapores gque pasan hacia arriba a través del tubo 174,

y dicho écido fosférico, ya que & extraldo a través de una -
porcién central del recipiente 124, se encuentra que esta -
sustanclalmente libre de impurezas, y este producto puro pue
de recuperarse a través del tubo 19d.

En la operacidn del procedimiento y aparato, los
gases calientes de combustidn son forzados a través del tubo
11ld a una velocidad suflclente para formar una zona anular
rotatoria &ntro del recipiente 12d, a modo de reallzar una
separacion de las fracciones més pesadas y mas ligeras. La
velocidad no es critica, ya que puede obtenerse clerta se-
paracién a bajas veloclidades, y se puede obtener una separa
clon mejor a altas velocidades, y para el operador es opcigo
nal seleccionar cualquier velocidad adecuada que forme la
zona anular o anillo con una velocidad de rotacion suficien
te para efectuar una separacion.

La temperatura de los gases de combustion se mah-
tlene a un nlvel suficlientemente alto para realizar la prg
duccion de acidos polifoafdricos, incluyendo dcidos metafos
férico, que reacclonaran con las impurezas metdlicas para
formar salea de fosfato. Dichas temperaturas pueden variar

de aproximadamente 6502C a 1.6492C, Ya que los gases de com
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bustidn del horno son usualmente de una temperatura superior,
dichos gases pueden dllulrse con aire para llevar la tempera
tura a aquella adecuada para concentrar el producto y produ-
cir por lo menos una fraccion de’acido polifosforico que re-
accionard con las impurezas metdlicas. Se prefieren emplear
temperaturas de gas de 9279 a 1,.3719C, Las temperaturas del
gas son lo suficientemente altas para elevar la temperatura
de las gotas del lfquido fosfdérico a aproximadamente 3432 -
5382C, y preferiblemente a aproximadamente 360 - 3772C, sien
do tales temperaturas efectivas para producir grupos metafog
foricos y posiblemente otros gruposd polidcido que forman
pol{meroe con las impurezas, tales como aluminio y hierro.

El material de alimentacion puede ser cuslquier -
alimentacidn de gcido fosférieo de proceso himedo o Acido -
fosférico conteniendo impurezas metdlicas, y el acido puede
descargarse en una corriente o pulverizarse en una condicion
finamente dlvidida en la corriente gaseosa para la evapora-
eidn rapida de humedaed y para el calentamiento de 1la alimen
tacidn de dcido fosfdérico. Se prefiere descargar la alimenta
cidn en la forma de una nieble o aspersion fina, que incremen
ta el calentamiento répido de las gotas de dcido fosfdrico,
pero debera entenderse que el procedimiento puede emplearse
en el tratamiento de une corriente de dcido fosférico que deg
pués se divide a gotas mediante los gases calientes de movi-
miento rapido.

Los gases cargados de humedad que se separan del
acido en el espacio que estd debajo del tubo de salida central
174, se separan hacla el evaporador de ciclon 18d, y la conden
sacidn en el mismo y en el barredor 21d produce un grado de

vacfo que ayuda a dicha separacion. Si se desea, puede utili.
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zarse un soplador en comunicacion con el tubo 17d para incre-
mentar la succiodn en el mismo, y la operacidn puede controlar

ge facilmente para la separacidn de cantidades sustanciales

. de acldo fosférico purificado, & partir de la porcidn central

de la zona anular o anlllo rotatorio en el recipiente 124, y
dicho producto purificado puede recuperarse, segin se descri-
bié ya, a través del tubo 19d.

El écido metafosférico y otros deidos polifosfdri-
cog que reaccionan con las impurezas metdlicas para formar -
gsales de fosfate, son llevados a la periferia externa de la
zona anular rotatoria en el reclpiente 124, ¥y se extraen como
un producto separado a través del tubo 23d para utilizarse -
como un fertilizante y para otras aplicaciones., EL producto
de acido purificado que contiene pocas o sustancialmente nin-
gunas impurezas metdlicas, se recupera a través del tubo 25d,

¥ dicho producto tiene valor como producto de acido fosfdri-

- co alimenticio y para utilizarse en detergentes y otras apli

caclones.
Los ejemplos detallados y especificos, ilustrativos
del procedimiento, pueden establecerse como sigue:
EJEMPLO T
En un equipo deshidratador de 37,85 litros, equpado
con una bandeja recolectors 30, se introdujo acido fosfdrico

de proceso himedo al 54%, en la cémara ll, a una velocidad -

" de alimentacién de 6,05 litros por mimuto. Los productos de

é combustidn se descargaron a través del tubo de inmersidn 12,

a una velocidad de 432 m/minuto. El bafio dcido se mantuvo a
una temperatura de aproximadamente 3662C, El promedio de tiem

po de retencidn en el evaporador fue como de 8 minutos. La re

* lacidn de salida del producto fue de 3,4 litros por minuto.
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La temperatura del l{quido saliente fue de 3432C, Los gases
cargados de humedad que se separaron en el espaclo situado
arriba del bafio dcido, estuvieron aproximadamente a Lovec, y
ge gepararon g través de un conducto al geparador de cicldn
15, segin se muestra en la figura 1. La copa recolectora tuvo
un volumen de 1,89 litros. Se recogleron muestras, segﬁn se
indica en el cuadro siguiente, qe establece la composicidn de
la alimentacidn, ¥y el producto 1lfquido extraido a través del
tubo 22 se indica por "PRD", y el producto acido extraldo a -
través del tubo 14 con los gases, al cidn 15, se indica por
las letras "Ci%, y el producto recuperado a partir de la ban

deja 30 se indicgpor la palabra "copa",

s 57 Shomei hagd, el Fe, sonerf)
ﬁiﬁfgﬁ 54,7 0,54 1,19 2,2 1,23 2,2
PRD 81,1 5,94 1,75 2,2 1,63 2,0
PRD 80,5 8,84 2,23 2,8 1,89 2,3
PRD 81,0 7,53 1,64 2,0 1,64 2,0
PRD 81,3 6,74 1,58 2,0 1,66 2,0
Copa 81,7 0,06 0,56 0, 4l 0,33 0,k
Copa 80,6 0,15 - - 0,33 o,k
Copa 80,0 0,08 0,21 0,26 0,28 0,33
ci 81,7 0,60 0,22 0,26 0,32 0,4
Cci 81,3 0,35 0,22 0,26 0,26 0,33

Segin se muestra a partir de los ejemplos anteriores, el pro-
ducto recuperado e partir de la copa y a partir del cicldn eg
ta relativamente libfe de impurezas, mientras que el producto
recuperado a través del tubo 22 contiene impurezas en exceso

de aquellas encontradas en la alimentacidn, mostrando as{ una
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concentracion de impurezas en el material residual extraido
a partir del baflo.

En el ejemplo deserito anteriormente, hay una precipl-
tacidn de cationes sustancialmente metdlicos, tales, como fog
fatos de manera que los productos acidos extraidos de los pup)
tog elevados a partir del espacio de vapor estan relativamen
te libres de lmpurezas. Al mismo tiempo, el residuo concenw
trado ea de valor definido como producto fertilizante, Ade-
més, los productos valiosos anteriores, uno util como fosfato
de calidad alimenticia y como detergente, y el otro como un
producto fertilizante, se producen en la unica operacidn que
es necesaria y esencial para la concentracidn del dcido fos-
forico y no requieren etapas de tratamiento adicionales. Es
una ventaja importante adicional el hecho de que ahora pueden
emplearse temperaturas extremadamente elevadas para producir
los polidcidos deseados gin miedo a la fraccidn de dcido metg
fosférico.

Aunque no ge puede establecer con certeza por qué en
la operacldn de concentracidn hay un movimlento progresivo -
del dcido concentrado que tiene relativamente pocas impurezag
hacia los puntos elevados de extraccidn, y un movimiento pro
gresivo de las impurezas y el acido hecho reaccionar con las
mismas hacla el fondo del bafio, puede ser que la sigulente
sea una explicacidn., Las gotas de dcldo que estdn producién-
dose hacla arriba por medio de las corrientes gaseosas, con-
tienen impurezas, que debido a que son mas pesadas, se mue-
ven hacla aljo a la porcidn inferior de cada gota, ¥y la gota
tiende a romperse en dos moviéndose hacia arriba el fragmen
to de gota mds ligero, libre de impurezas, dentro de la co-

rriente de alre, y el fragmento de gota mds pesado, que con
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tiene las impurezas, moviéndose hacia abajo contra la CO=-
rriente. En efecto, la tritumcidn o divisidn del dcido en go
tag, y la fragmentacidn de las gotas, permite que las fuer-
zas de levitacidn eleven las gotas liberadas de impurezas -
metdlicas pesadas, mientras que las gotas que contienen meta
les pesados ge mueven progresivamente haclia abajo. Dicha se-
paracidén se hace efectiva por la presencia de los grupos metg
fosfdricos que se comblnan con los metales, segin se descri-
bidé anteriormente. Aunque puede efectuarse una gseparacidn me
cédnica por levitacidn o arrastre empleando lag corrientes ga
seosas ascendentes, ser{a posible también efectuar dicha se-
paracidén por otros medios.
EJEMPLO II

El procedimiento se realizd segin se describid en
el ejemplo I, para obtener un producto de "copa" y "Ci" que
fue un dcido al 79% en peso de P205 (con base en la composi
cion total). Se hizo un andlisis del acido para determinar

la distribucidén del polfmero, con los siguientes resultados

% Acido al 79% de P,0;
Orto 5
Piro 30
Tripoll 35
Tetrapoll 10
Pentapoll 5
Superior 15

A partir del andlisis anteror, se notard gue no se
encontrd dcido metafosfdérico en el producto final. Aunque -
se profujo el dcido cfclico (v. gr. meta) en el procedimien
to, esta fraccidn reacciond conh las sales metdlicas y formd

complejos cfclicos que se recogieron en el bafio en el fondo
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de la zona de reaccidn. El exceso del compuesto cf{clico por
arriba de aquel requerido para reacclonar con las impurezas
metélicas, puede convertirse a polidcidos acfclicos de andli
8ls superior. Asi, en una operacién de concentracion progre-
siva, la forma orto puede onvertirse a la forma aciclica y a
la forma c{clica, una porcidn de la forma c{clica reaccionan
do con las impurezas metélicas presentes y el exceso de la
forma cfclica en la misma operacidn convirtiendose a las for
mas de polideido deiclico superior. As{, el producto consisg
te predominantemente de dcidos polifosforicos acfclicos, conl
més del 50% del producto en la forma acfclica. Se han obteni
do mejores regultados cuando los poliscidos (aciclicos) cong
tituyen més del 70%, y preferiblemente mds del 80% de P05
en el producto.

Es un factor de gran lmportancia el hecho de que el
producto concentrade, de alto andlisis, permanece concentra-
do durante la sgaracién a partir de los complejos metélicos,
¥y 8e encuentra disponible para formulacidn de nuevas composgi
ciones fertilizantes & alto andlisis. La separacidn de las
impurezas metdlicas se logra mediante la operacidén de concepn
tracidn, y los complejos de impurezas metdlicas se recuperan
geparadamente como un producto fertilizante til.

EJEMPLO IIX

En un aparato segﬁn gse muestra en las figuras 3 y 4,
log gases de combustidn calientes se extraen a partir de un
horno y se diluyen con alre a una temperatura de 1,0932C.,

Yy pasan a través del conducto 11 y tangencialmente al reci-
piente 12, para producir una zona anular rotatoria en el mig
mo. El dcido fosfdorico de proceso humedo que tiene un conte

nido de dcido fosforico de 54,7% en peso, calculado como equi
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valente de P,0y, se rocfe sobre asire a presidn en el conduc-

to 11, y es llevado por una corriente gaseosa a la zona anu-
laxr rotatoria en el Tecipiente 12. La veloclidad de alimenta-
cidn del deido rociado es de 6,05 litros por minuto. Ia ali-
mentacidn contiene como impurezas un 0,54% de insolubles, El

tanto por clento de A1203 es de 1,19, y sobre una base de P2

05, el tanto por clento de A1203 es de 2,2. El tanto por cieg
to de Fe203 es 1,23, ¥ el tanto por ciento sobre una base de!
P205, es de 2,2. Lz temperatura de las gotas de 1{quido arrag
trado es de aproximadawente 3389C, Loz gases cargados de huug
dad que son extraidos a partinr de la porcidn superior del se
parador 12, tienen una temperatura de aproximadamente bo7ec,
Se obtiene un producto & partir del separador de cicldn 18,
v se obtiene también un vroducto 1fquido a través del tubo -
de extraccidn 25. A través del conducto 13, se recupera un -
producto no purificado a un producto gque contiene las impure
zas. EL dltimo producto tiene un contenido de fdsforo de w—-
8L,1 y un porcentaje de insolubles en agua de 5,94, El por--
centaje de A1203 es de 1,75, y sobre una base de P205, es de
2,2. El porcentaje de Fe203 es de 1,63, y sobre una base de
205y es de 2,0. EL producto purificado, recuperado a través
del tubo 25, tiene un contenido de fdsforo de 81,7 sobre una
hase de 9205, ¥y un contenido de insnlubles en agua de 0,05,
21l contenido de Alzoj es de 0,34, y sobre una base de P205 -
es de 0,44, EL porcentaje de Fe203 es de N0,33,. y sobre una
base de PZQS, es de 0,4,

In resumey la Patente de Invencién que se solicita re-
caerd sobre las sigulentes:

REIVINDICACTIONES

L. Un procedimiento para concentrar dcidos fdsforicos
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que contlienen impurezas, que se caracteriza vor los pasos de
calentar dcidos ortofosfdricos que contienen impurezas metd-
licas, para concentrar los decidos y formar dcido fosfdrico -
ciclicos, hacer reaccionar el dcido cfclico con dichas impu-
rezas metdlicas para formar complejos metdlicos cfclicos, y
durante dicha operacidn de concentracidn, recuperar dcido po
lifosfdrico libre de la porcidn principal de dichos comple-
jos metdlicos.

2. Un procedimiento en conformidad con la reivindica-
cidn 1, en donde los deidos durante dicha concentrzcidn se
someten a separacidn por gravedad para la separacidn de di-
chos complejos metdlicos cfclicos.

3. Un procedimiento en conformidad con la reivindica-
¢cidn 1, en donde dichos dcidos cfclicos quem reaccionan con
dichas impurezas metdlicas, se calientan ulteriormente para
convertirlos s la forma poliacfclica.

L, Un procedimiento en conformidad con la reivindica-
cidn 1, en donde mds del 80% del P,0, de dlchos dcidos orto
fosfdricos se convierte a la forma poll.

5. Un procedimiento pars concentrer dcidos fosfdricos
que contlenen lmpurezas que se caracterlzs por los pasos de
alimentar el decido a una zona de remccidn, para formar un by
flo en la misma, poner en contacto dicho bafio dcido con una -
corriente de alta velocidad de gases calientes de combustidn
para calentar dicho dcido & las temperaturas de deshidrata-
oidn y para llevar las gotas de deido al espacio de vapor --
por arriba de dicho hafio, extrasr gas y vapores a partir de
la porcidn superior de dicha zona, recoger las gotas de dei-
do en dicho espaclo de vapor, y extraer dicho deido recogido.

6, Un preocedimiento en conformidad con la reivindica-




cidn 5, en donde dichos gases se descargan a través de un tu
bo ¥y & una velocidad que rebaja una porcidn de dicho bafio --
por debajo de dicha corriente para separar dicho tubo a par-
tir de dichn bafia,

7. Un procedimlento en conformidad con la reivindica-
cidn 6, en donde el £rec de seccidn transversal de la zona -
enular o anillo entre el fondo del tubo de inmersidn y el -- |
munto rds cercano del recipiente para el bafio, presenta una
relacidn con recpecto @ la velooidad de los gasges de combug
tidn en dicho tubo siendo dicha relacidn de la velocidad de
tubo a dicha seccidn transversal anular, de aproximadamente
0,356 metros por minuto como velooidad por el drea de la sec
cidn transverssl en centfmetros cuadrados.

8. Un procedimiento en conformided con la relvindicsa-
eidn 5, en donde dicha corriente de gas caliente de combus-
tidn se dirige lateralmente sobre dicho bafio.

9. Un procedimiento en conformided con la reivindilca-
cidn 5, en donde dicha corriente de los gases de combustidn
ge divide en chorros que estdn inclinados hacia abajo sobre
dicho baflo,

19. Un procedimiento en conformidad con la reivindica-
cién 9, eén donde dichos chorros se dirigen sobre dicho bafio
deido desde direcciones opuestas.

11l. Un procedimiento en conformidad con la reivindica-
¢idn L, en donde dichos dcidos ortofosfdricos que contienen
impurezas metdlicas se callentan por contacto con los gases
anlientes de combustidn en una corriente en flujo, ¥y la co-
rriente resultante que comprende gases calientes y doido fog
fdrico arrastrado vor los mismos, se hace girar dentro de ~-

uns corriente confinada, para formar una zona anular, y las
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sales de fosfato pesadas, resultantes, se extramen a partir
de lg periferia externa de dicha wona anular rotaboria.
L2, Un procedimiento en conformidad con la reivindica-

cidn L1, en donde los dcildos fosfdricos sustancialmente Liw-

bres & partir de dichas sales de fosfato son extraidos de la
porcidn central inferior de dicha zona anular. g

13. Un procedimlento en conformidad con la reivindica—i
¢idn 11, en donde los gases de combustidn gue contlienen hu-
medad gon extraides a partir de la porcidn superior de dicha
zona. i

14. Up procedimiento en conformidad con la reivindica-
¢idn 11, en donde dichos deidos fosfdricos ¥y sus impurezas s%
introducen en condicidn finamente dividida en dicha corrien-
te de gases de combustidn caliente.

1l5. Un procedimlento en conformidad con la reivindica-
cidn 11, en el cual el dcido fosfdrico se calienta por dichos
gases a una temperatura que oscila entre 3602 y 3772°C.

16. Un prqcedimiento en conformidad con la reivindica-
cidn 5, en el cual las gotas ricas en impurezas son devuel-
tas a dicho baflo para formar un residuo pesado y en el cual
dicho recsiduo es extralido como producto.

17. Un procedimiento en conformidad con la reivindica-
¢idn L, en el cual dicho dcido se calienta a una temperatura
que osclle entre 3602 a 3779C. para la produccidn de dcido
metafo sfdrico.

18. Se reivindica por ultimo como objeto sobre el que

ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicita: "UN
PROCEDINIENTO PARA CONCENTRAR ACIDNS FOSFORICOS QUE CONTIE-

NEN IMPUREZASH,
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Todo conforme gueda descrito y reivindicado en la pre-

cente memoria descriptiva que consta de velntisels péginas
recanografiadas y dibujos adjuntos.
Madrid, 24 de marzo de 1.965
ALFONSO UNGRIA

DeDe

s

/

do. Juan Pedragza
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