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MENORIA DESCRIPTIVA

para golicitar

PATENTE DE IKVENCION
en
EsPAlA
por VELYE afios

a nombre de STRUTHERS SCIENTIFIC AND INTERNATIONAL CORFPQ
RATION, entidad norleamericana, establecida en 630 Fifth
Avenue, Nueva York, H.Y., Estados Unidos de América, por:
" UN PROCEDINIHMNTC PARA LA PREPARACICN DE ACIDO FOSFOGRICO

CONCENTRADO "

Egte invento se refiere o mejoras en la preparae-—
cidn y concentracidén de dcido fosfdérico por el procedimi-
anto himedo. MNds particularmente, el invento se dirige a
la concentracidén y purificacién de 4cido fosforico por la
cristalizacibn evaporativa de impurezas durante la opera-
cibn de concentracibn y la cristalizacién controlada de
impurezas enfriando subsiguientemente a la operacidn de
evaporacién.

En el procedimicnto himedo para la preparacidn

de dcido fosférico a partir de materiales que contienen
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fosfato por la reaccidn de dicho matecrial con decido sulfirico,
los principales productos son un precipitado de suifato de cal
cio (yeso) y dcido fosférico relativamente diluido. Este dei~
do fosférico estd saturado no solamente en yeso sino también

en otras impurezas indeseables. Estus impurezas tienden a crig

tallizar mdis tarde en el procedimiento como particulas cristali
nag muy pequeiias.

Ordinerismente, el dcido fosférico relativamente di-
luido produecido por la reaccidbn inieial con dcido sulfdrico es
liberado por filtrecidn o por centrifugacién del ycso cristali
zado y después es concentrado por evaporascidn del agua disol-
vente a tempercturas elevadas. Durante esta evapordcidn, el
deido fosfdrico resulta sobresaturado con respecto al yeso ¥
a las otras impurezas. Esta sobresaturacién es debida a la can
tidad disminuida de disolvente y de esta manera la cristaliza
cién tiene lugsr a la temperatura elevada durante la operacién
de evaporzcidn. Sin embargo, el dcido fosidrico concentrado ca-
liente permencce gobresaturado con respecto a la temperutura
aubiente incluso despuds de retirerlo de la operacidén de con-—
centracidn,

Ixisten diversos problemas principales implicados en
el procedimiento entes descrito. En primer lugar, el sulfato
de calcio y oiras impurezas que se separan de la operacidn
durante la concentracldn cvaporativa son frecuentemente nuy
diffciles de separar a cuusa de que son de tamafio de particu-
las relativamente pequefio. Asi, muy frecuentemente, la separa=
cidn del sulfato de calcio estd acompafiada por una gren pérdi-
da de producto de deido fosfdérico concentrado.

Adends, cuando el &cido fosfbrico concentrado es de-

Jedo enfriar hasta cerca de la temperatura ambiente, una
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gantidad relativanmente grande de material ecrisialinoe extrema-
damente fino tiende a precipitar en forma de un lodo., Este lo-
do no puede ser separado fdecilmente del 4cido fosfdérico sin
périda en producto y hace desistir de la utilizacién subsiguie
te del 4cido en la preparacién de productos tales como ferti-
lizantes. Ordinariamente, el tamafio de particulas de los crig-
tales de impurcza que se desarrollan en el dcido concentrado
al enfriar nunca pasa de 15 micras y por ello es muy dificil
de filtrar o centrifu, ar desde el decido fosfdérico. Ademds,
ocurre frecuentemente que el lodo de particulas finas requiere
de dos a diez dius par: desarrollarse en el dcido cuando se
enfria desde 88 a 932C hcota la temperatura ambiente.

Por esto, es un objetc del este invento crear un pro
cedimiento mejorudo pars la proeparacidn de deido fogfdrico con
centrado. Un nuevo objeto de este invento es la creacién de un
procedimiento para la concentrucién y enfriamiento de dcido fog
férico de procedimiento himedo en el cual el producto concen—
trudo final no solamente estd relativamente exento de lodo en
partfcules, sino que ademds no estéd sobresaturado con respecto
a lag impurezas prescntes a la tempercitura ambienta.

En los dibujos que acompaiian a egta solicitud, la
fig. 1 es una representacidén del apsr.to empleado en la cris-
talizacidn por enfriamiento de dcido fosférico, y

la fig. 2 es un diagrama cesquendtico del procedimien~—
to y del aparzto empleados en la concentracidn evaporativa de
dcido fosférico.

Este y otros objetos del invento se logran, en parte,
medisnte un procedimiento nara el enfriamiento controlado de
dcido fosfdérico conceniredo que ha sido preparado por la con~

centracidn evaporativa de dcido fosfdérico diluido que es pre~
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‘parado, a su vez, por el procedimiento himedo de tratar fos-
fato mineral con dcido sulfirico pars formar sulizto de cal-
cio 86lido ¥y Zcido fosférico relativamente diluido. 31 proce-
dimicnto de este invento comprende enfriar el dcido fosfdrico
relativemente concentruzdo hasta cerca de la tempervtura ambien
te comnstituyendo una masa de dcido concentrasdo enfriado que
contiene una suspensidn de cristales de impurcza, y una ves
se ha constituido la masa, retirar continuamente una corrientec
eirculante relativomente grande desde la masa, afiadir a la co
ciente circulante una porcidn secundaria de dcido concentrado
caliente a enfriar, para formar asi uma corriente combinada
que e:ztd por encima de la bemperatura de la masa. Esta corrien
te combinzds es enfriada y sobresuiturada de esta manera con
regpectc a log cristales de impureza en un cambiador de calor
exterior a la masa. La corriente combinada y enfriada ss des-
puds nuevamente meczclada con la masa Qe deido enfriado de ma-—
nera que la corriente pasga a travéds de una suspensién de cris—
tales de impuresza y la sobresaturscidn es reducida en la co-
r-iente combinada por precipitacidn de impurezas sobre los
eristales en la suspensidn de impurezas existentes. £l deido
fosférico concentrado efluente que ya no estd sobresaturado y
que contiene crigtales de impureza es retirado de la masa a
una velocidad sustancialmente igual a la velocidad de alimen-—
tacibn de deido fosférico caliente a la corriente circulante.
Bl dcido fosfdrico concentrado cs enfriado de manera
tal que no se forma inmediamtemente precipitado en la scluciébn
enfriade. Bsto se loora mezclando el dcido fosférico caliente
con &cido previemente enfriado en el que ha sido reducida la
scbresaturacidn por paso sobre un lecho de cristales de impurc-—

za. la cantidad de alimentacidén caliente es siempre pequeiia
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en proporcién con la cantidad de lIquido ya enfriado que es
recirculado desde el lecho de crigstales de impureza. Asi, du
rante el enfriamicnto, la masa del 4dcido fosférico nunca re-
sulta altemente sobresaturcde y la sobresaturacidn puede ser
reducida gradualmente por vaso sobre un lccho de impurezas

ya constituido. BLsto tiene el efeto de hacer crecer crista-
les de impurcza mucho neyores que los que puede crecer por
sisple enfriamiento gradual de la masg de deido fosfdrico

en depbésitos de almacensmienito o reposo. Los cristales de im-
pureza hechos crecer por el procedimiento de este invento
pueden tener tsmaiios de partfculas de un minimo de aproximada
mente 40 micras mientras gque cuando el dcido coliente es de-
jado enfriar cradualmente sin recirculacidn y sin la consti-
tucidn de un lecho de cristeles de impurcza, el tamafio de
crigtales casi nunca pasa de aproximadamente 15 micras yuwsual
nente estd distribuido ampliamente en el margen de 2 a 15
micras, y asi es muy dificil de menipular y de separar des-
de el 4cido.

Refiriéndose choras a la fig. 1, un cristalizador
por enfriamiento mostrado generalmente en 10 tiene un con-
ducto de entrzda 11 que se extiende a trovés de la parte su-
perior y dentro del cuerpo del cristalizador. E1 conducto de
entrada puede terminar con una seccidn abocardada 12 cerca
de la parte inferior del cristalizador. Un conducto 13 de
didmetro relativoment.grande se extiende desde la parte supe-
rior del cristalizador 10. A través de este conducto 13, la
suspensibn recirculante de deido foszfdérico y de cristales de
impurcza es conducida a través del cumbiador de calor 14 por
medio de la bomba 15. IEn el cembiador de c.lor 14, la suspen-

gibn es conducida a trovés de una serde de tubos 16 y vuelve
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al cristalizador 10 a tr vés del conducto 11l. Nueva alimenta-
cién de la operacidn de concentracibn de deido fosidrico que
se describiré mds tarde es afiodida a la corriente recirculan-
te en el conducto 13 a travéds de la conduccidn 17 antes de

que la corriente recirculente sea conducida a través del cam-
biador de calor 1l4. Fluido de refrigeracidn, preferiblemente
Lgua, es introduecido en el espacio 18 alrededor de los tubos
16 en el cambiador de calor 14 a través de la conduccidn de
refrigerunte 19, IEl refrigerante circula en direccidn hacia
arriba a travds del cambiador de calor 14 y es retirado a tra-
vés de la conduceidn 2CG. Con el finde controlar la tempersiu-
ra en el cumbiador de calor 14, una porcidn del refrigerante
es recirculada a trevés de la conduccidn 21 y de la bomba 22.
Un poreidn del refrigerente es expulsada a través de la con-
duccidn 23 y se cuminig.ra refrigerante de nueva aporiacidn

a través de la conduccidn 24. En un procedimicnto reproscnia—
tivo, el material que penctira por la conduccidn 17 estd o una
temperatura enire 70 y 90°C mientras que la temperatura de la
nasa dentro del cristalizador 10 puede ser mantenids enire
65,5 v 76,52C. Bl material recirculante en el conducto 13, an-
tes de la introduccidén de la alimentacidn de nueva apoitoeilbn,
estd a la misna temperatura que el material en el cristalizc-
dor 10 ¥ es calentado ligeramente por la introduccidh de la
vlimentacidn coeliente. Las condiciones en el cambiador de ca=-
lor se controlan de manera que el cfluente refrigerarte que
gsale del cambiador de calor (conduccidn 20) ticne una <“empera-
tura aproximedamente 5,5¢C por debajo de la temperatura de la
masa del cristelizador. in operaciones de puesta en nmarcha,
la alimentacibn es suministreda a través de la conduceidn 17

lo més rdpidimente posible para llenar el cristalizador 10 sin
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yetircr nada de material a travds de las conducclones de

.

eflucnte 25 y 26 o del conducto 13, sin recurrir al enfria-
niento. Cuando el cristeliszador 10 e.td lleno de material,
comicnza la meirculocibn a trevés del conducto 13 ¥y se ini-
cia el enfriamiento yredualmente para cvitar la precipitacidn
de inmpurczas sobre la superfiicie Interna de loz tubos del
canbiador de calor 16. Cuando la temperatura de la masa en

el cristalizador 1C sze aproxima a la temperatura de trabajo,
cl enfrianmiento a trevés del cambiador de calor 14 y la adi-
cién de material de alimentwcddn caliente de nueva aportacién
a travdés de la conduccidn 17 son ajustados a las condiciones
antes descrites. De esyua manera, se degsarrolla en el crista-
lizador 10. Una suspensidn de aistales de impureza en el 4ci-
do fosfdrico concentr.do.

La alimontacién moderadamentc caliecnte a la conduc~
cidn 17 puede compzcnder deide fosfdrico concentrado que tienc
una concentrocidn entre 52 y 56 por cien en términos de P205.
Ll material pucde estar esencialmente exento de sélidos o
puede contener hasta aprozimademente 3055 en volumen (hasta
aproximadunente 15% en peso) de mulfato de calcio y otros sé-
lidos de impureza formedos como resulbado de la concentrucién
previa. Se prefiere, para iniciar apropiasdamente el procedi-
miento que cl naterial de alimcnitacidn contbenze desde 5 a
aproximadamente 30% de material sélido en volumen. Asi, ya
que tieme lugar una cristalizacidn adicional en el coristali-
zador 10, puede haber hasta por encima de 304 de sdlidos en
volumen (aproximademente 15% en peso) en el cristalizador 10.

El curso principal del material circulante a tratds
del aparzto es como sigue:

El material penetra en el cristalizador 10 a través
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del conducto 11, atraviesa hacia abajo toda la longitud del
conducto a través de la seccidn abopardada 12 y después ha-
cia arriva por el cuerpo del cristalizador 10 al conducto de
recireulacidn 13. Una peguelia cantidad del material no sobre-
saturado y enfrizdo es retirsda a través de la conduccidn 25
cerca del fondo del cristalizador 10 o de la conduccidn 26 en
la parte superior del cristalizador 10 para ser conducido a
la segunda etepe a través de la conduccidn 27 pasando por la
bomba 28.

El material en la conduccidn 27 que contiene ahora,
por ejemplo, aproximademente 32¢% de sdélidos en volumen, y cue
eutd a una temperatura de aproximadamente 712C, es sometido
a una segunda etapa de cristalizacidn por enfriamiento en el
cristelizador 30, que trabaja esencialmente de la misma manc—
ra que el crigtalizador 10 pero & una temperatura aproximeda-—
mente 16,592C mds baja. Asi, el material de la conduceciébn 27
es introducido en el conducto de reciwculacidén 31 junto con
una proporeidén principal de material recirculado desde el
eristelizador 30. La bombe 32 alimenta la mezcla a través del
cambiador 33, ¥ la devuelve al cristalizador 3C a través del
conducto 34 que se extiende hasta cera del fondo del crlgta-~
lizador 30 tal como se muestra en el crigitalizador 1C,. El
cambiador de calor 33 tiene tambidn la conduccidn de alimente-
cibn de refrigerante 35, la conduceidn de expulsidén de refri-
zerante 36, la conduccidn de recirculacidn 37 y la bomba 38.
Si el cristalizador por enfriamiento 3G trabaja a una tempe-
raturs de aproximademente 542C, la temperatura minima del re-
friger:nte efluente, mantenida en el cumbiador de calor 33
e¢s aproximadamente ue 492C,

IEn el cristalizador 30, una cantidad secundaria de
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naterial de alimentzacidn es reducida en su temperatura hasta
aproximadamente 54°C y es convertida en no sobresaturada
mientras circula hacia arriba a trevés de un lecho de crista-
les de impureza. Ya que las condiciomnes en ¢l conducto de
circulacidén 34 sontales que el material cs ligeramente sobre-
saturado con respecto a las impurezas y siempre en presencia
de cristales de impurecsa, hay una tendencia muy pequefia para
la formacidn de ndeleos o para la formacién de nuevos crista-
lcs, la sobresaturacidn cs reducida gradualmente mientras

cl material circula cn la direceldn hacia arriba a travds

ael crigtalizador 30.

Ll ..aterial eiluenite es retirado a truviés de la
conduceibn 39 la cual, tal come se muestra en unidn con el
cristalizador 10, wuede consistir en dos conducciones una
cerca de la parbe superior y la otra cerca de la perte infe-
rior del cristalizador por enfriamiento. Durante el enfria-
miento en el cristalizador 30, los cristales de impureza han
crecido tanto en tamalio como cn magnitud total y la propor-
cidn de s6lidos a liguidos en la conduccidn 39 es algo més
alta que en la conduccién 27.

Pal como pe muestra en la fig. 1, el procedimiento
se conduce en tres etapas, de manera que el material de la
conducecidn 39 es conducido a un tercer cristalizador por en-
friamiento 40 donde se repite el procedimiento a una tempera-
tura aproximadamente 16,52C por debzjo de la temperatura en
el coristalizador 30. Asi, el material dec la conduccidn 39 es
conducido a través de la bomba 41 y es mezcledo con una co-~
rriente de material no sobresaturado en el conducto 42, ILa
corriente combinzda que tiene una proporcidn sccundaria de

alimentacién desde la conduccidn 39, es conducida desde la
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bomba 43 al cambiador de calor 44. Se encuentra la misma
dispogicidn bdsica de bomba circulante 45, de conduccibn de
circulacidn 46, de conduccidén de efluente 47 y de conduccidn
de alimentacidn de refrigerante 48 en unidén con el cambicdor
de calor 44. Con el fin de evitar la cristalizacidén en los
tubos del cambiador de calor, la temperatura minima del re-
frigerante en el cambizador de celor 44 es mantenida cn apro-
xinadansnte 329C y se nantiene una tenmperatura ce trabzjo

de 302¢ dentro del cristalizador 40. Asi, el material no se-
surado de la conduceidn 42 es mezclado con material caliente
de la conduceidn 39 vy la corriente combinada es enfriada hage
ta sproxzimadumente 3682C en el cambiador de calor 44, resultay
do api sobresaturzde. Bl material sobresaturado es dsvuelio
al crigtelizador 40 a truvés del comnducto 49 ¥ circula en
une c¢ireceidn hacia arriba a traves del cristalizador mien-—
trag que se reduce la sobresaturacidn de los cristales o
presentes. El’producto que no estd souvresaturado a 382C cs
retiredo como une susypensidn a través de la conduccidn 50,
cue en la prdctica pueden ser dos conducciones de producto
en la parte suverior ¥y en la parte inferior del cristalizo-
dor -0. Bn este ejemplo, la concentrucidn mediaz de sélides
en ¢l cristelizador 40 y en la conduccidén de efluente 50
estd en el margen de » a 40% en volumen o de aproximadamente
2 a 20% en peso.

L producto de dcido fosfdérico concentrado, gue
chora estd relztivemente cxento de impurezas disueltes, pue-
de ser librado entonces de las inpurezas cristalinzs por
centrifugi.cién o por filiricidn. Esto s¢ hace positle por el
hecho ¢e que Llos cristales del producto efluente Ticnen un

margen .e tauailo de particulas suficientemente grandes pare
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peraitir una s.osarecidn eficasz.

Bl enfriamicnto del decido fosfdrico concentrado
de acuerdo con el yrcsente invento se uede losrer en una
unico ctvepa cn vue la homperctura de la masa de la suspen—
gidn cs montenida cn 362C o wmcnos. Sin cmoeargo, se prefie-—
r¢ llever a cabo el enfriamiento y la consiguiente precipi-
tacidn de impurezas en una pluralidad de etapus. Se pueden
smplcar de 2 10 etapas. Se encuentra generalmentc que se ob-
tiencn excelentes resultodos oi la cristalizacidén por en-
friamiento ge lleve a cubo cntre 2 y 5 ctapus,

La temperctura de la etapa final es algo depen-
diente de la temperaturs ambiente media de la localidad en
la cue ha de ser preparzdo el dcido fosfdrico. En climcs mée
calientes, sc encuentra que temperzturss de la evapa final
entre 29,5 y 382C ru wregenten un limite inferior prdetico
debido a la fdeil disponibvilided de agua de refrizeracidn
capz ue obtener esta temperatura final. Sin embargo, cuando
cstd disponible aguna mds fria vara la utilizccidn en el cam—
biador de calor, sc pueden emplcar temperaturszs mis bajas
en la etoupue final,

Li:g difercncisg de temperatura entre etapis sude-
sives puede ser regulada husta 222C o més. Sin embargo, se
prefiere que la difercncia de temperctura entre etapas no
sea mayor de aproximadsmentve 16,52C ya que vajo estaes condi-
ciones pueden crecer menos cristales y més grandes.

En cada etapc de la operacidn de enfriamiento la
proporcidn en volumen de aslimentscibn a reciclacién puede
variar entre aproximedamente 1l; 25 y aproximadamente 1:150.
Lsto es, por ejenplo, la cantidad de material que circula

en el conducto ve salida 1. es de 25 a 150 veces mayor que ¢l

- 11 -
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en el procedimiznto a truvés de la conduccidn de alinenta~-
c¢idén 17. De esta maners, el enfriamiento cn el cambi-dor de
calor 14 scbresgatura solo muy ligeramente la corriente combi-
nada ¥y se asegura el creecimiento eficaz de cristales relati-
vemente grondes. Una proporcidén preferida de alimentzcidn

a reciclacidn cstd en el margen de 1:50 y a 1:125 ya que ge
obtienen excelentes resultadeog en esle margen.

La temperatura del dcido concentrado caliente en—
friado de acuerdo con el procedimiento de esie inventc pue-
de ser une btenperatura iniecial desde eproximzdamente 548C
hesta eproximedamente 932C y la eleccidn uel mimero de eta-
pus de enfrizmiento y la diferencia de temperaturas entre
lag ctapas dependerd en parte de la temperatura inicial del
feido caliente y de su concentrueidn y contenido en impurc-
2as.

Aungue el procedimiento de enfriamiento de este in-
vento ha sido descrito con respecto a deido fosfbérico con-
centrudo, es iguelmente aplicable para enfriar dcido fosfé-
rico diluido y caliente que estd sobresaturzdo de impurezas
con respecto a la temperatura ambiente. Asi, el procedimieh~
t0 de enfriamiento de este invento e¢s aplicable a deido fos-
férico gue tiene un contenido en P205 desde aproximecamente
30 hasta aproximadamente 605

Otra realizacidén de este invento es un procedimicn—
to para la concentracién controlada de decido fosfdérico deilul
do a dcido fosfiérico relativamente concentradc seguido por
el enfriamiento controlzdo del decido tal como se describe
anteriormente. En esta realizacidén del invento, el dcido

fosfdérico diluido caliente es evaporado hasta concentr:cidn

- 12 -
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mis alta bajo condiciones culdadosamente controladas de ma-~
nera que se evita durante la operucidn de concentrucidn la
formacidén de cristales de sulfato de calcio y de impurezas
pequefios y dificilcs de separar. Cuando el Acido es concen-
trado a temperaturcs elovadus, resulta sobresaturado con
respecto a les impurezas y salvo que se adopien operaciones
especiales durente el proccdimiento evaporativo, los crista~
les que reosultan de suprinmir la sobresaturacién son extrema-
damente pequeilog y dificiles de separar. Egsta realizacidn del
invento comprende gcneralmente concenbtrar el dcido fosfdérico
diluido a temperaturas clevadas y bajo un vicio relativomente
alto constituyendo una mcsa de 4cido fosfdérico caliente rela-
tivamente concentrado que contlene una suspensién de crista-
les de impurcza, retir:ir continuemente de la masa una corrien
te cireulante de 4cido fosférico caliente que contiene los ¢
cristales de iwpureza, afiadir a la corriente circulante ung
porcidn secundaria de alimcntacidn de deido fosflroco dilui-
do moderadamcnte culiente para formar una corviente combinas-
da, calentar la corriente combinada sometiendo a evaporacidn. .
a la corriente combinada con el fin de geparar agua desde la
misma y concentrar la corriente conbinads hasta aproximada-
mente la concentracidn en on5 de lea masa, sobresaturando

de esta manera la corriente combinada con respecto al sulfa-
to de calcio y otras impurezas. Lsta corriente combinada ahore
concentrada es intrcducide en la masa e.lstonte de deido relg
tivamente concentrado y se mozela con la masa y pasa de esta
manera a trovés de la suspensidn existente de cristales de im-
pur.za. De csta manera, se reduce la scbresaturacidén de la co-
rriente combinada por proeipitacién de las impurezas sobre

los cristales existentes en la suspensidén. Bsta concentracidn

- 13 -
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évaporativa es conducida en ﬁna etapa o en una pluralidad de
etapes ¥y el 4decido fosfdérico caliente y relativamente concenw—
trado es sometido despuds al procedimiento de enfriamiento
descrito antafiormente en relacidén con la fig. 1.

Mediante esta combinacidn de procedimientos de .
concentracién y de enfriamiento bajo condiciones cuidadosa-
mente controladas, se produce un producto de decido fogféri-
co concentrado desde el cual los cristales de impureza son
facilmente scparados a causa de su tamafio relativamente
srande.

Igual que en el procedimiento de eniriamiento antes
descrito, la operacidn de concentracidn de este invento puede
ser conducida en una serie de etapas. Se pueden emplear de
ung a 10 etapz2s. Sin embargo, entre 2 y 5 etapss el aédido
fosférico diluido puede ser concentrado hasta de 40 a aproxi-~
madamente 60% de P205 con la produccibén simultaenea de crista-
les de impureza relativemente grandes y fdcilmente separados.

Refiriéndose shora a la figura 2, el cristaligzadon
evaporativo pare concentrar doido fosférico de acuerdo con
este invento tiene una seccidn de eveporador 101 y unae sec-
cidn de cristalizacidén 102, Un conducto de entrada 103 se ex-
tiende dentro de la seccidn superior o seccidn de evaporacidn
101, que estd concetada con la seccidn del eristulizador a
través de le la tubcria central 1G4 que se extiende hasta
cerca de la ﬁarﬁe inferior del crigtalizador 102, Una suspen-
sidn recirculante de dcido fosférico penetra en la seceiébn
del evaporador 101l a través del conducto 103 y se mantiene
un nivel de lfquido en la seccién de evaporador. Manteniendo
un vacio por encima del nivel del Ifquido en la seccién del

evaporador I0Ll, el agua disolvente es evaporada desde la
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suspensién y es scparada de la unidad a través del conductor
de vapor 105 a un condensador no mostrado. XEntonces la suspen
sidén pasa hceia abajo por la tuberia central 104 dentro de la
seccidn de crigtalizador 102 y es recirculada a la seccidn de
evaporador a travds del conducto de salida 106. L1 material
hecho eircular a través del conducto de gsalida 106 es combina-
do con una pequella porcidn de alimentacién de nueva aportacidén
a través de la conduccidn 107. Zsta alim.ntacidn es preparada
tratendo fosfato mineral con deido sulfirico para formar deido
fosrérico relativamente diluido y sulfato de calclo sélido en
une unided de produccidén no mostradal y puede tener una compo-
gicidn que verie desde 20 hasia aproximadamente 32% de deido
fosférico como PZOS v oucde contener hosta aproximadamente 10¢%
en peso de cristales de impureza (principalmente de Ca804). La
corriente combinada de slimentacidn de nueve eport.cidén y de
sucpensidn recirculante es .ombeada s través de la bomba 108

al camtiudor de color 109 donde es calentzado mientrus pasa a
través de los tubos 110. Los tubos son calentados por inyec—
cidén de vupor de agua a través de la conduccidén 111 y se retira
vapor de agua enfriado o cond nsado del espacio circundente

de los tubos a iravis de la conducceidn 112. ILa mezcla calenta-
Ga de alimentzcidn de nucva aportacidén y de suspensidn recicla-
da es conducida, tal como gse estoblcce anteriormente, a través
Gel conducto de entrada 103 a la seccidn de eveporacidn 101
donde pierde sguz por eveporzcién y es enfriada ligeramente por
la evaporscidn y resulta de esta manera sobresaturausa con
respecto al sulfuto de calcio y a lgs otras impurezas presentes.
Ia suspensidn circulante se mueve continuamente haeia abajo a
través de la tuberia cenir 1 104 y se rcduce la scbresatura-

¢idn haciendo civeculzr sobre un lccho congtituido de cristales

- 15 -
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e dmpureza en la seccidén de oristalizacién 102, Producto con-
centrado cs rotirado & travds Ge la conduceidn 113. & una cta-
pa subgigulente de la concentracidn evaporativa o al procedi-
miento de la figurs 1. Opcionalmente, despuds de la dltima eta
pa de concentracldén evaporativa, la suspensidn puede ser cen-
trifugeda o filjrada para se perar los cristales de impurcze.

Sin embargo, se prefiere que despuds de la dltima
etapa de concentracidn eveporativu, el material que circule dop
tro de la couduceldn 17, fig. 1 contenga cristales de sulfito
de calecio o de obtrazs impurezas.

In un trebajo tdpvico de la parte del invento ilustia-—
ao en la fig. 2 la concentrucibn evuporativa es conducida cn
tres etopts. Ia widad es abuctecida a través de la conduceidn
107, por ejemplo con material .e alimentacidn que conticne apro

ximadamente 305 Ge P a ung temperatura de aproximadcunente

205
822¢ (aunque esta temperatura inicial puede variar entre 54 y
822C dependiendo del manantial del dcido fogfdérico). Despuls
aque la seceidn de cristalizudor 102 es llena de compl. tamente
con la suspensidn a comcenirar, la proporcidn Ge alimentseidn

a trovés de la conduceidn 107 y de suspensidn recicladsn a tra-
vés del conducto 106 <8 ajustada a una proporeidn enire 1 a 25
¥y 1 a 150. Ia corriente combincda es calentada entences a una
temperciura de aprorximadc.ente 822¢ cuande pasa a travic del
sambiador de culor 110 y después pasa 2l conducto de eutresda
103. La centidnd de vapor dc agua suministrado a truevds do la
entrada de vapor de 2gua 111 <s ajustada de mancera gue 1o dif.-
rencia de temperuturcs entre el interior y el exterior de los
tubos 110 nunca pasa Ge :prozximademente 19¢C. El agua es hecha
cvéporarse desde la sugiensidn en la seccidn de eveporzdor 101

manteniendo el espocio de vapor en la varte superior del evepo-
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redor cn un veeio de aprorimodemente 187,5 mm. de H absolutos.
La temzeraturs en la seceidn cristalizacidn 102 es mantenida en
aproxim.damente 762, ¥ el efiluente de producto en la c.nduc-
cidn 113 contiene de 36 a 38% de deido fosférico. Continuendo
la evaporceidn a deido fosidrico concentrado de la mancra antes
d._scrita, se cvita la formancidn de crigtales de sulfato de cal-
clo de otros cristales de impureza pequeiios e indeseables y los
cristeles que se forman esl son scoorados mfs facilmente del
deido fosférico por filireeidén o por cenitrifugacidn. Ademds,
mant:niendo una alta proporcidn de suspenszidn de reciclucién
(que contiene cantidades relativamente grendes de sélidos)a ma-
terial de olimentocidn de nucve aportocidén cen log tubos del cam-
bigdor de celor 110, se evita ¢l cnsucizmiento de los tubos del
conibiador de calor por deposicibn de sulfato de calcio durante
largos periodos de travajo.

Cuando el ap:rsto mogtrado en la fig, ¢s la primera
etapa de un procedimicnto de concentracidén evaporativa de mil-
tiples etapas, la cegunda cteva puede ser hecha trabajar, por
jemplo, para producir rcspccbivemente 42 a 8% de solucién
de deido fooldrico en la regunda ctapa y 52 a 56¢% de deido
fosidrico en la tercera etapa. In ese caso, la operzcidn de se~
cunda etapa es conducida con un veeio de aproximzdamente 112,5
mn de Hg absolutos en la se.cién de evaporacidn y uns semperatu~
ra entre 79 y 842C en la scceidn de cristalizacidn. E1 material
cfluente de la segunda tapa pucde contener de 2 a 8% en peso de
material cristalino s6lido que puede ‘temer un volumen aproximado
de 23 a 20%. La tercera ectapa puede ser hecha trobajar entonces
a un vucio de aproximadamente 50 mm de Hz absolutos en la sce-
cidn de evapor-dor ¥ a una tcmperatura de 79 a 902C cn la sec-

cidn de cristalizacion. El efluente de la tercera etapa conten-
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,dré entonces de aproximadamente 4 a 15% en peso de cristales ao
sulfato de calcio que tienen un volumen aprozimado desde 5 a 3 %
y el producto de dcido fosfbrico puede estar entre 52 y 56% de
P205. #l sulfato de calcio ¥y otros cristales de impurez.o estdn
entonces en el marzcn de tamafio de parifculas de al menos apro-
wimcdamente 40 micros compar:-do con las particulas de -sristbales
mucho més pecueiics y mucho mis dificiles de separar, preducides
por otros procusdimientos evazporativos conocidos en la téenica
anterior.

Cuando se conduce la concentiracidén evaporative de
acuerdo con el procedimiento de este invento, es deseable yue
el aumento de temperatura entre el conducto 106 y el conducto
de entrada 103 sea coutrolado en el margen de btempercturas de
1,5 a 2,890 para wna cficacia ndxima del travajo. Asi, con el
trebajo de la primera etapa, si el material que pasa a trav’s
de la bomba 108 tienc una temperatura de 802C, el material en
sl conducto de enirada 103 deberd tener uma temperatura no su-
_erior a 8394,

En la concentracién de deido fosidrico diluvido, el
deido diluido vs el dcido acuoso gue es prepar:do por el trita~
miento de focfoto mineral con 4cido sulfdrico u otro dcido mine-
ral y ordinariamcnie ticne una concentrzcidn de 20 a aproximcda—
mente 32% de dcido fosidr.co cxpresada en términos de r205.

Ordinarismcntc, ¢l £eido diluido de la op.ri-eidn de
proparacidn estd a wna tomperstura elevada de 54 a 822C cuando
es alimentado a le operucidén de concentr cién, pero la fLempera-
tura inicial del dcido a concentrir uno forma parte del invento.

Lo cantidad inicial de sulfato de calcio y Ge otros
crigtales de impurezas en la solucidén de dcido fosidrico someti-

da al anterior procedimiento de concentracidn cvuporativa puede

- 1R =
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variar desde O hagta tanto como 5% o mds en pcso. Dependien o
el tamafio de pertfculss, cetos cristales pueden ocupar hasta
aproximademente 15% del voluuen .e la solucidn.

El efluente de 4cido fosfdérico concentr:do de la
Wltima etapa de counceniricidn y antes del enfrismiento con-
rolado antes descrito, contendrd ordinaricmente de 40 a 56% &
deido fosférico como P?O5 (aunrue son posibles concentrazcioncs
nés altzs y mes bajss) y contendrd de 2 a aproximadamente 15% e
en peso (5 a 304 en volumen) de cristales de impureza. La tem-
peraturadel producto final depende de la concentrecién final y
del vacio aplicado en la etapa final de concentrocidn, Tel comc
e ha establecldo antericrmentc, utilizando deldo diluido de
concen .rieidn aproimedamente 305 de P205 ¥ concentrando hasia
52 a 56% en tres etwy s, lug temperaturas finsles del efluente
pueden ser ajustud:-s en ¢l marsen de 79 a 902C.

Segin se utiliza a lo larzo de esta mamoria y de
las reivindicucioncs amejus, la exvresidn "tratar fosfato mi-
neral con deido sulfirico pars formar sulfato de calcio sélido
vy deide fosférico relativimente diluido", se refierc a una di-
versidad de vuriscionezs del pro:edimiento en las cuales un ma~
terial que contienc fosfato estrotado con deido sulfirico. Ln
muchos de estos proccdimientos tunto el material gue contiene
fosfato como el dcido sulfirico son afiadidos a una mezcla ya
existente de sulfuto de calicio y 4uildo fosfdrico que contiene
fosiato de calelo. &n otro procoaimiento el foziato de calcio
es disguelto primeramente en {cido fosfdrido y csta operucidn
de disclucidn es soguida por twatomiento con deido sulfdrico.
Ilustrutivas de lus muchas varicciones posibles de estos pro-
cedimientos son entre otras lms sigul ntes Patentes UsA:
Re, 19045, 1.667.549, 1.836.672, 1.836.694, 1.944,048, 2,013,917
2.049.032, 2.233.956, 2.531.977, 2.887.362, 2.897.053, 2.905.53%

3.118.731 y 3.170.861.
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El procedimiento de este invento es igualmentie apli-
cable a la preparacidn de deido foufdérico por el tratemiento de
magterial que contiene fogfuto con fcido nitrico seguido por
la cristalizacidn de nitrato de calcio. Eegte procedimicnto al-
ternativo ¢s empleado como una alternativa pare el tratamien-
to de mineral de fosfeto con deido sulfirico y tiene la venta-
ja de aue el nitrzto de caleio producido es un material nds
util gque el sulfato de calcio produecido a partir del tratamien-~
to con dcido sulfirico.

Esta solicitud que corresponde a la presentada en
Egtados Unidos de América, cl 4 e outubre de 1.965 n2492:773,
se acoge 2 los beneficiou del art? 51 del vigente estatuto so-
bre Propiedad Industrial.

NOCYTA

Log puntos de inveneidn propia y nueva que se pre-
sentan para que sean objeto de esta solicitud de pateuts de
Invencidn en Espafia, por VEINTE afios son los siguientes:

1l.- Un procedimiento para la preparacidén de &oido
Togférico concentrado a partir de decido fosfdrico relativamente
te diluido por cvuporucidn de aszua desde dicho Jeido diluido
a temperaturss elevadas pera producir deido concenirado calien-
te caracterizado por la mejora que comprende enfriar dicho dci-
do (a) constituyendo una masa de deido fosidrico concenirado
en.rizdo y uwna suspensidn de cristales de impureza en ella
(b) retirando coniinuamentie una primers corriente principal
circulante que comprende deido enfriado desde dicha masz, (c)
afiadiendo a dicha corriente circulante una porcién secundaria
de dicho Jcido concentrazdo csliente para formar una corriente
combinada por encima de la temperatura de dicha masa, (d) en-

friado y sobresaturando de esta maners dicha corriente combina-
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da, (e) huciendo vagar dicha corriente combinada enfriada den-~
tro de dicha masu de maners que dicha corrientc cowbinada de
mezcla con dicha masa de solucién enfriada y vasa a truvis de
dicha suspensién de cristales de impurcza, reduciendo de esta
monera la sobresacuracidén por precipittcidn de impurezas sovre
dicha suspensidn de cristales de impureza.

2.- 1 procedimiento de la reivindicacién 1, en el
gue dicho dcido concentredo caliente contienc desde aproxima-
damente 4C a aproxim:.damente 605 en veso de &cido fosférico,
exyocs do como P205°

3.- w1l proccdimiento de la reivindicacidn 2, en el
aue dicho 4¢ido concenirzdo caliente estd a una temperatura
inicial entre 79 y 902C.

4.~ El procedimiento de la reivindicacidén 3, en el
cue dicho 4c¢ido es en:ri.do entrely IC etapas a una temperaiu-
ra entre 439C y 29,508,

5.~ Bl procedimicnto de la reivinaicacién 4, en el
cue dicho deido es enfricdo en 3 a 5 etapus.

6.~ Un procedimicnto para la pr.uparacidn de dcido
tosférico concentrado que comprende : (1) trater fosfato mine-
ral con deido sulfirico para form:ur sulfoto de calclo sdlido y
decido rosrdrico relativemente diluido, (2) concentrar dicho
feido tfosférico diluido por cvuporucidn de agua desde el mismo
a temperaturvs elevedes pare formar una solucidn de deido fog—
férico relativamente concentrada ¥y (3) enfriar dicho deido fos~
férico reletivemente concentredo humta cora de la temperatura
ambiente (a) estableciendo una masa de dcido fosidrico concen-
vrado eniriado y una suspensidn de cristelces e impureza en
ellz, (b) retirando continuemente une primera corriente prin-

dpal cireulentc de soluzidn cniriode desde dicha maia, (c)
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afindiendo a dicha corricnte circulante unw poreidn seccundaria
ae alinentucidn modersd.mente caliente de la operccidn (2)
pare fovmar une corriente combinada gue esta por encime de 1o
teuneratura de diche ..cu.a, (d) enfriando ¥y sobresatursndo de
esta maners diha corvicnte combinads (¢) haciendo pa.cr Gi-
cha corriente coubinuds enfirida deniro de dicha nanc oc menc—
ra que dicha corriente combinada se mezcla con dicha masa de
solucidn enfricde y paca a través de dicha sus_ensidn de cris-
tales de impureze reduciendo & esta mancra la sibrosabursciin
por precipitucidn de impurczis sobre Gicha suspensidn de cris-—
tales de impurcwa, y(4) retiror deido fosfiérico concentrado
cfluente no sovregaturado y crigtales de impurcsme desde dicha
mesa a una velocldad suocboneialmente i nal a la de dicha por-
cidn sceunderia de slimontocidn moderacemente caliente.

7.- Ur procediniento pura la preparwcidn do £oido
fosflr.co concentrado que comprende: (1) trater fosfuto minc-
rael con 4eido sulfurico pare LJormar sulfato de calcio gdlido
v 4eido fosfdrico rolutivamente diluido, (2) concencrzr dicho
deide Togfdérico diluido por eveporseidn de ggua desde el wisup
a temperaturas elevadee _ar.. formar una solucidn de deido foo-
férico relaetivemente concenirada y (3) enfriar dicho deido foo-
férico relativeimendte concensrudo hasta cereca de la denveraturs
cwbiente (a) ccongtituyendo una mesa de deide @efdrico concen-—
trado enfriido y unse suupensidn de cristales .e iupureva den-
tro de ella, (b) retirando continuamente una primera ccrricntde
prineipal circulante de sclucibn eniriada desde dicha casa, (c)
afisdiendo a dicha corriunte circulante una poreidn secunderig
de elim .ntacién modercdumente caliente de la operwvceidn (2) pare
formar una corriente combined: gue estd por encima de la tempe-

reburs de dicha mase, (¢) enfriando y sobresaturando de esta
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monera dicha corriente combinada, (e) haciendo pasar dicha co-

rriente combinada enfriczde dentro de dicha massa de manera que
dicha corriente combincde e mezela con dicha masa de solucién
enfriada ¥ pasae a travdis de dicha suspensién de cristales de
impureza, roeduciendo de esta manera la scbresaturacidn por pre-
cipitecidn de impurczas sobre dicha suspensidn de cristales de
impureza, y (4) retirar fcide fogfdrico concentrado efluente
no gobresaturado yaistales de impureza desde dicha masa a una
belocidad sustoncialmentc irual a la de dicha poreidn secunda-
ria de alimcntecidn moder: demente caliente, (5) y sepurar di-
chos crisitales de impurcus desde dicho deido fosf{dérico concen-
tredo etluente. .
8.~ Un procedimiento parz la nreparwcidén de deido fos-
férico concentrado cue com mmde (1) ﬁrataf fusfato mineral con
gcido sulfurico pars formar sulfuto de calcio sdélido y dcido
fosférico relativemente oiluido, (2) concentrar dicho dcido fos-—
férico diluido por eveporcucidn de agua desde el mismo a tempera-—
turas clevades para formar una solucidn de dcido fosidrico rela-
tivanente concentrado, y(3) enfriar dicho fZcido fosférico rela-
tivamente concentrado hosta cera de la temperatura ampiente en
una pluralided de operaciones de enfriamiento comprendiendo ca.e
una de dichas cperaciones: (o) constitulr una masa de dcido fos=
férico concentrado enfricdo y una sus.ensidn de cristales de im-
puress dentro de ella, (b) retirar continuamonte una primera co-
rrientc principal circulante de soluveidn enfriada desde dicha
masa, (¢) afadir a dicha cecrriente circulante una porcidn secun-—
daria de alim:nitocidén moderadamente caliente seleccionada de la
operscién (2) o de una ctopa de enfrizmiento previs para formar
una corviente combinade que estd por encima de la temperatura

de dicha masz, (d) enfriar y sobresaturar de esta manera dicha
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corriente combinada, (e) hacer pasar dicha cor:iente combina-
da enfriada dentro de dicha masa de maneva gue dicha corrien-
e combinada se mezcla con dicha mase de solveidn enlriada y
paga a travdés de dicha suspensidn de cristales de impurcza,
reduciendo de egta menera la sobresaturacidén por procivitacidn
de impurezas sobre dicha sucpensidn de cristales de impure:za,
(£) retirar dcido fosfdrico concentrado efluenie no sobresa-
furado y cristales de impurcza desde dicha masa en ca a etapas
& una velocidad sustencislmente igzual a la de dicha porcidn
secundaria de alimentucidn moderadamente caliente.

9.~ El procedimiento de la reivindicacidén & en cl
que son separados dichos cristales de impuresa y dichos deido
fosférico conceniredo efluente precedente de la dltima de di-
chas operacioncs e enirizmicnto.

1C.~ EX procedimiento de la reivindicacidén 9 en cl
que dicho deido fogfdérico concentrudo cuntiene de 2 a 15% en
peso de cristales de impurcza.

11.- Un procedimiento para la prepardcidn de deido

- fosférico (1) el tratamiento de dicho mineral con dcido,(2;

la szeperscibn de lgs sales de dcido formadas como reculitudo
de dicho tratamiento, (3) la separacidn de aguna a tem eraturce
clevadas para concentror dicho deido fosférico y (4( el enfris
miento del dcido fosférico concenirado hasta cerea de la tem—
peratura ambiente causando de euta mancra la precipit:eidn

de una cantidad secundaria de impurezas desde dicho dcido fTog=—
férico con.entrado cerszciterizado por la mejora que comwvrende
(L) enfriar dicho deido fogférico relativemente concentrazdo
hagta cerca de la tomperstura amblente en una plurelid=d dc
operaciones de enfriumlento, comprendiendo cada une de dichas

operccliones (a) constituir una mase de dcido fosfdrico concen-
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trado entrisdo ¥y uns suspensién de cristales de impureza den-
tro de ella, (b) retirar continuamente wna primera corriente
principel circulante de solucidén enfriuda desde dicha masa, (c)
afindir a dicha corricnte circulante ung porcidn secundaria de
vlimentucidén modervdemente calicnte selcccionada de la opera-
cidn (2) o de wa ctapa de cnirviamiento previa para former una
corrisnte combinuda que estd por cncima de la temperatura de
dicha mase, (d) enfrier y sobresatursr de csta meers icha co-
friente combinauda, (e) hacer »ao: r dicha corriente combinada
cnfricda dentro de dicha mara de manera que dicha corriente
combinada su mozcla con dicha masa de solucidn enfriada y pasa
a través de dicha suspersidn de cristales de impureza, reducien
do de cgstu mancra la sobreszturacidn por preceipitucidn de impure
zas sobre dicha suspensidn de cristbales de inmpuresza, () reti-
rar dcido fosfdrico concentrado eflucnte nosobresaturwdo y
cristales de impureza desde dicha masa en cada etapa a una ve-
locind sustancialmente ijval a la de dicha porcidén secundaria
de alimcntecidn moderadomente caliente.

12.- Un procedimiento pera la breparacidén de dcido
fosférico relativamente concentrado a partir de deido fosfdrico
relativamente diluido gue comprende: (1) concentrar dicho 4eido
fogfdérico diluido a tempersturas elevadas (a) constituyendo
una primera mace de deido fosfdrico caliente relativemente con-
centrado y una primera suspensidn de cristales de impureza den-
tro de ella, (b) retirando continuamente desde dicha primers
masa una primers corriente principal circulante de deido fosfé-
rico caliente que conticne oristalcs de impureza (¢) afiadiendo
a dicha primera corriente circulante una porcidén secundaria de
alimentacidn diluida que comprende dcido fosfdérico mds diluido

que en dicha masa pare formar una primera corriente combinada,
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(d) caientando dicha primerc corriente combinada (e) somcticn-~
do a dicha primecra corriente combinade a evaporacién de dicha
primers mase sobresaturundo de esta manera dicha primera co-
rriente combinada con respecto a las impurezas, (f) h:ciendo
pasar dicha primera corrientec combinada de la operscién (1)

(¢) dentiro de dicha primers masa de maners que dicha primer:s
corriente combinada se mezcla con dicha primera masa ¥y pase a
través de dicha primera sucpensidn de cristales de impureze,
reduciendo de este menera la sobresaturacidn por prscipitwucidn
de impurezus sobre dicha primera suspensidn de cristales de
impureza (2) retirar dcido fosfdérico concenirado efluente no
sobresaturado, caliente y cristales de impurcza desde dicha
primera masa a una velocidad sustancislmente izusl a lo de di-
cha porcidn secundaria de alimentacidén diluida, (3) enfriar
dicho 4.:ido Ffosfdérico concentrado no sobresatursdo ciliente

Ge la o0 eracldén (2) hasta cerca de la temperaturs ambien.e:

(a) congtituyendo una segunda masa de deldo Tosforico concentras
do enfriado y una segunda suspensidn de cristales de impurcza
dentro de ella, (b) retir:ndo continusmente una segunds corrien
te principal circeulante de solucidn enfricds desde dicha se un -
da masa, siendo ;randi dicha segunda corriente circulante en prg
poreidn al material retirado on la operacidn (2), (e¢) afi~diendo
a dicha segunda corriente circulante el efluente de ia opers-
cibén (2) _arc formar wna segunda corriente combinzda que estd
por cncima de la temperatura de dicha segunda masea, (4) en-—
friendo y sobresaturando encima de la temperatura de dicha se-
sunda nasa, (d) c.friando y sobresaturandic de ecta manera Gi-
cha ecgunda corrients combinads, (e) haclendo pani:r sicha sesun-
da corriente coubincda se mewcla con dicha segunda mesa de

solucidén eniriada y pasa a través de dicha segunda suspensidn
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de cristales de impureza, duciendo de esta manera la so-
bre.aturecidn por precipiticidn de impurcmas sobre dicha
segunda suspensién de cristeles de iwpurcza, ¥y (4) retirar
Zeido fosférico concentrado efliuente no sobresaturado eniria
a0 ¥ cristvalcs de impur za desde dicha segunda masa.

13.- Un procediniento pura la preparczeidn de deido
fésforico relativamenic concenirado a partir de decido fosfé-
rico rclativimente diluvidc gque comprende:(l) concentrar dichc
deido fosfdérico diluido a temperaturis ekvadas en una plura-
lidad de oper.cloneg de concentrocidn, comprendiendo cada
una de diches opurceiones: () constituir una primera me:a
de <eido fogidrico caliente relativim-nic concenvrado y una
primera suspensibn de aigtales de impursza dentro de ella,

(b) retirer conmtinuamente desde dicha primera mags una pri-
mera corriente principal circulante de deido fosfdrico ca-
liente que contienc crisialcs de impurcsza, (c) aicdir a di-
cha primcra corrvicente circulente una poreidn sccundaria de
alimentacidn @iluids que comprende deido fosidrico mds dilui-
do que en dich: mase ®rae Lormer une primere corriente combina-
da, (d)ecalentur dicha primerz corriente combinada, (e) some-
ter & dicha primera corriente combinada a eveporsmcidn para
concensiar dicha primers corrvicnte: .omoinade hacta la concen~-
tracidn de dicha primere uecs, suvbresaturando de este manera
dicha primerae corrientc .oinbinadus con respecto a los impurezas
(f) hacer pesar dicha priuers corriente combinada de la opers~
cidn (1) te) dentro de dicha primera meca de nanera que di-
‘ha primera corricnte combinada se mezcla con dicha primera
mase y vase a truvés de dicha primere su.pensidn de crista-
les de inpureszes, rceduclicndo de egta munera lo scbregsatura-
cidn por preeiuituzcidn de impurczos sobre dicha primera sus-

pensién de cristeles de impurcsa, (g) retirar ceidos fosfdri-
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lco concentrado eflucnie no sobresaturado caliente y cris-—
tales de impurcza Gecde dicha primera masa a uns velocided
su. tencialmente iszuval a la de dicha porcidn scceundarie ae
climentecidn diluida, (2) enfriar dicho Jeido fosfdérico con-
centrado no sobresatursndo culientes desde la Ultima de di-
chug operzcioncs Qe concentrucidn hosta cera de la fbempore—
wure embiente (a) constituyendo una se unda masc de Jeldo
fécforico concentrudo enfriado ¥y une segunda sussensidn de
cristales de impurcza d.ntro de ella, (b) vetirando contbl-
nuancnte una scpunde corriente principal clrculanie de colu-

eldn cniriuda desde dicha segunda mast, siendo grende dicha

©

secunda corviente circulantc en proporcidn con el naterial
retirado on la Yltime de dichas opercciones de concentracidn,
(¢) aficdiendo a dicha sezunda corrienve circulante el eflucn-
te de la dltima de dichas operaciones de concentricidén par:
formay une segunda corriente combinads por encime de la heil-
seratura de dicha segunda mese (4) enfriaondo y sobresaturan-
do de esta mancre diche we unda corriente combinzde, (e) ha-
clondo pasar dicha se_unda corriente combineds enfricda den-
tro de dicha wass de men .ra cue dicha segunda corrientc com-
binada se mozela con dicha segunda masa de solucidn enivisds
¥ pass a trovés de dicha ce unda suspensidn de cristaless de
ilmpurcza, rcduciendo de esta manera la scbresaturecidn por
precipitueidn de impurczas sobre dicha segunda suspe..oidn
de cristales de im urcza ¥y (£f) retirando dcido fosfdrico
concencrudo sfluecnte no sobresaturado enfrisdo y crisuales
de impureza dezsde dicha segunda masa.

l4,~ Un procedimiento pars la prepar=zcidn de dcildo
foafdrico reletivamente concentrado a partir de dcido .osfé-

rico relstivemente diluido que comprende : (1) concentrar
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‘Aicho feido fosférico diluido a temperaturas elevadas en
una pluralided de operccioncs de concentracidén, comprendien-
do cada una de dich.s operzeicnes (a) constituir una orime-
ra mesa de deido fousfcrico calientc relativamente concentra-
do ¥y una primera sucpencsidn de cristalcs de impurexza dentro
de ella, (b) retirir continuamente desde dicha primera masa
wia vrimera corriente principal circulante de dcido fésfori-
co caliente que conticne cristales de impurcza, (c¢) aiadir
a dicha primera corriente circulante una porcidén sccundaria
Ge alimentscidén diluida que comprende &cido fosférico mds
diluido que en dicha mase para formar una primera corriente
combinada, (d) calentar diche primera corrientec combinada,
(e) someter a dicha vprimers corriente combinuda a evapora~
¢idn pars conceniruar dicha primera corriente combinada has-
tala concentracidn de dicha primera masa, sobresaturando de
gsta manera dicha primers corriente combinada con respecto
a laes impurezas, (f) hacer pasar dicha primera corriente
combinada dec la operccidén (1) (c) dentro de dicha primera
nasa de mencra gue dicha primera corriente combinada se mez-
c¢la con dicha primera mave y pasa a trav’s de dicha primcra
suspensidn de cristales de impuresa, reduciendo de esta ma-
ners la subresaturaceidn por precipitecidn de impurezas sobre
dicha primera suspensidn de cristeles de impureza. (g) roti-
rar deido fosfdérico concentrado eflucnie no sobresaturado
caliente y cristalcs de impurcza desde dicha primera masa a
una velocidad sustancialmente igual a la de dicha poreidn
secundaria de alimentacidn diluida, (2) enfriar dicho dcido
fogférico concenirado no sobresaturade culicnte de la dltima
de dichas opereciones de concentracidn hasta cerca de la

temperatura ambiente en una luralided de oper:cioncs de en
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friamiento, comprendiendo cada una de dich s operacioncs:
(a) constituir una segunda masa de dcido fosfdérico concen—
tredo enfriudo y una segunde suspencién de cristales de
impureza dentro de ella, (b) retirer continuemente una
cepunda corriente principal cireulante de solu.idn cnfria-
da desde dicha segunda masa, siendo grande dicha éegunda ec
reiente clceulante en proporcidn al material retirado en
la dltima de dichus operaciones de concentracidn; (e) afia-
Gir g dicha sesunda corviente circulante el efluente de la
dltima de dich:s operacioncs de concentracidn pare formor
ua segunda corsiente combinada que estd por encima de la
temperaturae de dicha scgunda masa, (d) enfriar y sobresg-
turar de esta manera dicha segunda corriente combinzds,(e)
hacer pasar dicha sezunda corriente combinade enfriada deh-
tro de dicha scsunda masa de manera guc la segunda corrien-
t¢ combinadsa se mezcla con dicha segunda masa de solucidn
enfricda y vasa a btravés de dicha sesunda sucpensidn de
crisvalcs de impurcza, reduciendo de esva monera la sobre-
saturacidn por procipitocidn de impurezss sobre dicha sc-
cunda suspensién de cristales de impurera y (f) retirsr dci
o fosrorico concenitr:do efluente no sobresaturado eniria-
do y eristales de impureza desde dicha segunda masa, y (3)
gseparar dichos cristalecs de impureza desde dicho sfluesnte
de dcido enfriado en la Wltima de dichas operacucnes de en-
friamiento.

15.- Un procedimiento para la preparvcibn de a-
cido fosforico concentrudo.

Tal y como se ha descrito en la lomoris gue an-
tecede, representado en log dibujos aue se ucompaiiai: ¥ con

log fines que se han especificado.
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