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MEMGORTIA DESCRIPTIVA

de una Patente de Invencidn a nombre de:
KNAPSACK AKTIENGESELLSCHAFT, de naciona-
lidad alemana, domiciliada en Knapsack

bei K&ln (Alemania); pors "PROCEDIMIENTO

Y DISPOSITIVO PARA PREPARAR FOSFORO ROJO DE

GRAND FINISIMO"

El inventa concierne a un procedimiento para pre-
parar fésforo rojo de grano finisimo, en que una suspensidn
de fésforc rejo y agua es transportada desde una zona de reser-—
va de filtrécién a una zona de filtracidn, y la torta de fil-
tracidn, liberada parcialmente de agua en la zona de filtra-
cién, es llevada a una zona de secado, en donde la torta de
filtracién es secada.

En los (ltimos tiempos se ha pasado a reemplazar
lana de vidrio y similares, en calidad de sustancias amorti-
guadoras del calor, por espumas ocrgénicas, Para esto, se

ofrece especialmente espuma de poliuretanc., Sin embargo, sus
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posibilidades de utilizacidn son por el momento todavia limita-
das, dado que la espuma de poliuretanoc no tratada es fAcilmen-
te inflamable y continda dueméndose. La continuacidn de la
combustidn es inhibida si al poliuretanc se afiade, antes del
espumado, fdsforo rojo de grano finfsimo. Un fésforo rojo

con dicho grano de finura no se obtiene en el procedimiento
hasta ahora usual. Ademfs de esto, el fdsforo rojo seco no
puede ser molido adicionalmente, a causa del peligro de éx-
plosidn.

Seglin un procedimiento usual, se calienta lenta-
mente a aproximadamente 2608C, en el espacioc de heras, fésfo-
ro amarillo anhidro en un molino de bolas cerrado, teniendo
lugar la reaccifn éxotérmica para formar fésforo rojo. Des-
pués de terminar la reaccién, se sigue moliendo sin calenta-
miento. Despuds de enfriar se muele nuevamente despuds de
afiadir -agua. La suspensifn resultante en este caso de f&sfo-
ro rojo en agua es llevada a una zona de reserva de filtrado,

desde donde es bombeada a la zona de filtracifn. La torta de

filtracidn que se forma en la zona de filtracidn pasa a una

zona de secado, despufs de atravesar la cual resulta como
producto acabado en forma de fésforo rojo. Sin embargo, este
~n® . .

fosforo rojo es de granoc comparativamente gruesa, con un ta-
mafio de grano por encima de 50 a 100 Jue No obstante, fosforo
rojo con dicha granulacifn gruesa no es apropiado como aditi-
Vo a.espumas orgénicas amortiguadoras del calor, tales como

especialmente poliuretano, para inhibir la continuacidn de

la combustidn.
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El invento tiene como misidn proporcicnar un pro-
cedimiento del tipo inicialmente citado, con el gue na estan
aparejadas las desventajas antes indicadas, el cual, més bien,
estd constitufdo de modo que con su ayuda se llega a fdsforo
rojo de grano fiﬁisimc, el cual es apropiadc por esjemplo en
calidad de aditivo a espumas orgénicas amortiguadoras oel
calor, tales como especialmente de poliuretano, para inhibir
la continuacifn de la combustidn. Esto se logra esenciaimente,
de acuerdo con el invento, moliendo finisimamente la suspen-
sidén en agua, resultante en un molino de bolas cargadu.<an
fésforo amarillo y agua, a base de fOsforo rojo con tamrafios
de grano dentro del margen de aproximadamente 50 a 109 /u,
antes de su filtracifn, bajo agitacifn, hasta tamaffos de gra-
no dentro del mafgen especialmente de aproximadamente 1 a
20 /u, por ejemplo aproximadamente 10 /u° De esta manera,
se llega a un procedimiento para preparar fésforo rojo de
grano finisimo del tipo inicialmente citado, gque satisface
enteramente la misidn del invento. Especialmente, se llega
también a un fésforo rojo de grano finisimo con una granula-
cidn por debajo de 10 /s

El invento consiste adem&s en que la suspensidn
en primer lugar, desde una zona de reserva prelimiﬁar pasa;-
2 través de una zona preliminar agitéda a fondo y de una
zona de molienda agitada-a fondo, a la zona de reserva de
filtracidn.

Ademds, el invento prevé que la torta de filtra-

cién sea secada indirectamente con vapor de agua caliente a
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aproximadamente 1502C,

Ademés de esto, es esencial seglin el invento que
una parte de la suspensidn de la zona preliminar vuelva a
la zona de reserva preliminar, En este caso se trata gene-

ralmente de una porcidn muy pequefia de la suspensifn, a sa-

“ber de la porcibn a partir de la cual se ha sedimentado ei

fésforo rojo en la zona preliminar Yy que ya no es fluidifi-
cada por el mecanismo de agitacidn alli situado.

. Por las mismas consideraciones, lo dicho anterior-
mente sirve también para la zona de filtracifn, desde la
cual, también de acuerdo con el invento, una porcién de la
suspensidn vuelve a la zona de reserva de filtracidn.

Ademds, el invento concierne a un dispositiveo para
llevar a cabo el procedimiento inicialmente descrito, gue
consta de un depfsito de filtracidn para la suspensifn de
fésfore y agua, de un filtroe rotatorio situado a continua-
cidn en el sentido de la corriente, y de uﬁ secado: para la
torta de filtracidn desprendida de su tambor de filtracidn
mediante una cuchilla rascadora,

Un dispositive conocido del tipo precedentemente
descrito consiste en la disposicidn sucesiva de un depfsito
preliminar, de una bomba de alimentacidn, de un filtro rote-
torio con cuchilla rascadora, de un transportador de cadena
de artesas o cangilones para la torta de filtracidn despren-
dida por rascado, y de un secador de bandejas para el secado
de la torta de filtracién., Con ayuda'de sste dispositive

se puede preparar un fdsforo rojo con un tamafio de grangs
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por encima de 50 a 100 /u, el cual, tal como ya se ha descrito,
es inapropiado para la finalidad en cuestidn.

Para la preparacidn de fosforo rojo de grano finisi-
mo can un tamafic de grenos por debajo de 10 AT decir para
realizar el procedimiento precedentemente descrito, el nuevo
dispositivo segiin el invento estd constituido de modo que,. en
el sentido de la corriente, estén previstos, antes del depd-
sito de filtracidn, un depdsito preliminar, un recipiente
preliminar equipado con un mecanismo agitador, y un molino
de bolas equipédo con bolas de vidrio de aproximadamerte 1 a
2 mm de didmetro y con un mecanismo agitador. Especialmente
con el molino de bolas con agitador se puede alcanzar un des-~
menuzamiento amplisimo, es decir molienda del fdsforo roio
presente en la suspensién de ffsforo y agua en la fasa acuo-
sa. Aqui se ha de llamar ademfs la atencidn sobre el hecho de
que una molienda del fdsforo rojo es posible exclusivamente
en la fase hilmeda, pero jamés en la fase seca, por ejemplo a
continuacidn del secador, ya que de'esta manera Sse desarro-
llarian con seguridad réaccionés explosivaes entre el fésforo
rajo y el oxigeno procedente de la atmdsfera exterior presen-
te en cualquier éaso al menos en cantidades de vestigios.

El invento precedentemente descrito puede'ser modi—
ficado también disponiendo, en lugar del filtro rotatorio,
entre el depdsito de filtracibn, y el secador, un filtro cen-
trifugo, y a continuacién de éste, en conexidn en serie, un
recipiente amortiguador. De esta manera, se pueden evitar

obstrucciones del filtro rotatorio, que pueden aparecer even=-
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tualmente a causa del extremado grado de finura.del fésforo.

Algunas veces, a causa del compatamiento tixotrdpi-
co de la torta de filtracidn, se puede observar que la intro-
duccifn ds la torta de filtracién a través de compuertas o si-
milares dentro del secador no siempre carece enteramente de
problemas, ya que especialmente de tiempo en tiempo se pueae
llegar a obstrucciones o taponamientos de la compuerta o si-
milares. Con el fin de precaver;e contra-esto, o inclusﬁ de
no dejar aparecer tales dificultades, de acuerde con otra
caracteristica del invento, se prevé que antes de la carga
en el secador esté dispuesta una bomba de pistén rotatorio.
En este caso se aconseja ademas, de acuerdo con el inwenio,
dejar entre cada uno de los dos pistones rotatoriocs y la caja
de la bomba una rendija de eproximadamente 0,5 a 3 mm, espe-
cialmente de 1 mm. En iugar de una bomba de pistdn rotatorio,
puede encontrar utilizacidn dentro,.del marco del invento tam-—
bién una bomba de tornillo sin fins

Del modo brecedentemente descrito se llega a un
dispositivo del %ipo en cuestidn, en el cual el transporte de
la torta de filtracifn de fésforo tiene lugar de modo viaolen-
to y estanco a los gases, Yy porrln tanto no se puede dar lu-
gar a ohstrucciones y salidas bruscas de gases.

Con el fin de retirar del recipiente preliﬁinar el
fésforo que se ha depositado en la parte inferior del reci-
piente preliminacr & que ya no puede ser fluidificado por el
mecanismo de agitagién, y de conducirlo nuevamente al proce-

dimiento, ademas, de acuerdo con el invento, desde el reci-
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piente preliminar una conduccién conduce de retorno al depdsi-
to preliminar, en el cual estd dispuesta una vélvula de eva-
cuacién, que generalmente solo estd débilmente abierta. Con
ello se logre una continua salida del fésforo sedimentado de
retorno al depdsito preliminar.

Por las mismas consideraciones, también desde la cuba
de filtro rotatorio uﬁa-conducciﬁn conduce de retorno al de-
pbsito de filtracién,.en la cual también esté dispuesta-una
vélvula de evacuacifin, en general sdo débilmente abierta.

Ademds, el invento prevé que el secador esté consti-
tuido como un secador de tornillo sin fin de paletas planas
y sea recorrido con vapor de agua caliente a aproximadamente
150eC,

El fdsforo rojo de graho finisimo obtenido de acuer-
do con el procedimiento precedentemente descrito y mediante
el dispositivo correspondiente, puede encontrar utilizacidn
en calidad de aditivo para espumas orgénicas combustibles
amortiguadoras del calor, especialmente espuma de poliuretanc.
También es apropiado como aditivo para la preparacifin de masas
de moldeo termoplfsticas autoextinguibles o ininflamables a
base de poli(cloruro de vinilo) o a base de copolimexos de
estirenc-acrilonitrilo o butadieno-estireno-acriloﬁitriloo
Ademés es posible utilizar el fésforo rojo en cuestidn para
revestir por pintado superficies de friccidn, especialmente

superficies -de friccidn de cerillas.
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EJEMPLO 1 ( Ejemplo comparativo )

A'partir del recipiente de reserva de filtracidn,
se bombea una suspensidn en agua de fdsforo rojo aproximada-
mente al 25% en peso, en la cuba de un filtro rotatorio pro-
visto con banda oscilante, La {torta desprendida ppr rascado
del tambor del filtro rotatorio, con aproximadamente 3G% en
peso de agua, cae a un transportador de Redler recorriﬂo
con nitrdgeno, que lo transporta hasta 15 entrada de un seca-
dor de pisos con atmfsfera de nitrOgeno. A la salida del
secador resulta fésforo rojo anh;dro con aproximadamente la

. . e &
siguiente granulacidn:

80 % < 40/1.1
55% <25/u
304 <lD/u

La cuba del filtro fotatorio, después de algunas horas debe

ser liberada, vaciéndola, del fdsforo rojo sedimentado.

EJEMPLO 2 { Ejemplo de acuerdo con el invento)

A partir del recipiente de reserva preliminar, una
suspensifn en agua de fésforo rojo aproximadamente al 35% en
pesoc es bombeada al recipiente p;eliminar provisto con un
agitador intenso. Por el fondo del recipiente preliminar a
través de una valvula poco abierta el fésforo rojo que-se ha
sedimentado vuelve continuamente al recipiente de reserva pre-
liminar; lo mismo ocurre con el rebose del recipiente preli-
minace

Con ayuda de tina bomba de tornillo sin fin,
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la suspensibn es impulsada a presién desde el recipiente de
reserva, poi abajo, a través de un molino de bolas con meca-
nismo agitador. Le suspensidn molida en Hﬁmedo pasa después
al recipiente de reserva de filtracidn, desde el cual es bom-
beada a la cuba de un filtro rotatorio. La cuba estéd provista
en el fondo con una evacuacidén gque ha de ser estrangulada, dz
modo que aqui no se puede sedimentar nada de fésforo rojo; un
rebose cuida de proporcionar una profundidad de inmefsién
siempre igual del tambor de filtracidn. La torta de filtracidn
desprendida por rascado, con aproximadamente 30% de agua adhe-
rida, cae a un secador de tornillo sin fin de paletas planas
recorrido con nitrégeno, al cual el fdsforo rojo abandona en
estado anhidrs, con un tamafio de granos de 97 a - 100% msnox

de 10 /u, segln la cantidad de suspensién introducida en el
molinoc de bolas con mecanismo agitador,

En los dibujos estd representado, a modo de ejem-
plo y esquemdticamente, el invento. Este no se limita a las
formas de reaiizaciﬁn representadas; mas bien, son posibles

otras modificaciones dentro del marco del invento.

La figura 1 muestra una primera forma de realiza-
cién del invento y

La figura 2 muestra otra nueva forma de fealiza-
cifn de acuerdo con el invento.

A través de la entrada 1, para suspensidn de fosfo-
ro y agua, el depdsito preliminar 2, provisto con mecanismo
de agitacidn, es mantenido continuamente al menos parcialmente

lleno con la suspensidn de f8sforo y agua. A tmvés de la bomba
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3 la suspensidn es conducida a presidn a la conduccidn 4,

desde ls cual llega al recipiente preliminar 6 equipado con

el mecanismo de agitacién 5, Desde el recipisnte preliminarx

6, una conduccifn de rebose 7 y una conduccifn de evacuacidn

8 conducen de retorno al depdsito preliminar. En la conduccién
de evacuacifn 8 estd prevista una v@lvula de evacuacidn 9, que
en general estd continuamente sdlo débilmente abierta. Esko se
efectlia asi especialmente porque con ellc el fésfors rojo sedi-
mentado en la parte inferior del recipiente preliminar 6, que
ya .no puede ser fluidificado por el mecanismo de agitacidn §,
puede llegar de retorno al depdsito preliminar 2., Desde el -
recipiente preliminarrﬁ, la suspensidn pasa a la conduccién

lD,'desda la cual, a través de la bomba 11 y de la conduc-

cibén 12, llege al molino de bolas con mecanismo de agita-

cién 14 equipado con el mecanismo de agitacidn 13 y cop
bolas de vidrio, no representadas con més detalle, de 1 a

2 mm de didmetro. La suspensifn abandona el molino de bolas
con mecanismo de agitacibn 14, despufs de atravesar un ta-
miz, a través de la salida 15 y llega a través de la conduc-
cifn 16 al depdsito de filtracidn 17 provista con mecanismo de
agitacidn., Desde aqui, la suspensidn es bombeada, a través

de la bomba 1B y de la conduccidn 19, a la cuba de filtro
rotatorio 20. Desde la cuba de filtre rotatorio 20, la con-
duccidn de rebose 21 y la conduccidn de evacuacién 22 condu-
cen, a fravés de la conduccidn 23, de retorno al depdsito

de filtracibn 17. En la conduccién de evacuacidn 22 estd dis-

puesta una v&lvula de evacuacidn 24, que en gensral estd
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continuamente sdlo débilmente abierta.

La torta de filtracidn, que resulta en el tambor
de filtro rotatorio 25, es desprendida del tambor de filtro
rotatorio 25 por rascado con la cuchilla rascadora 26 y lle-
ga, a través del tubo de caida 27 y de la bémba de pistdn
rotatorio 29, al secador 2B, En este caso ss aconseja confi-
gurar el secador 28 como secador de tornillo sin fin de pa-
letas planas {por ejemplo del tipo Solidaire), y recorrerio
con vapor de agua caliente a aproximadamente 15082C. Por-la
descarga 30 del secador 28 se puede retirar el fésforo rojo
seco. |

De acuerdo con una forma de realizacidn preferida
segln la figura 2, la conduccidn 19 conduce al filtro cen-
trifugo 32 equipado con las placas 31, el cual es accionado
a través del engranaje de transmisin 33 por el motor 34.
Por debajo del filtro centrifugo 32 esté dispuesta la salida
para filtrade 35. La conduccidn 36 para la torta de filtra-
cidn conduce desde el filtro centrifuge 32 al recipiente
amortiguador 3B provistoc con el dispositiveo agitador 37.
Desde aqui, la torta de filtracidn pasa, a través de la con-
duccidn 27 y de la bomba de pistdn rotatorio o de la bamba
de tornillo sin fin 29, al secador 28. En calidad-da bomba
de pistén rotatorioc se aconseja una en la cual, entre cada
uno de los dos pistones rotatorios y la caja de la bomba,
esté presente una rendija de aproximadamente 0,5 a 3 mm, es-

pecialmente de 1 mm.
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Se reivindica como nueveo y de propia invencidn:

1.~ Procedimiento para preparar fdsforo rojo de
grano finisimo, caracterizade porque la suspensién en agua,
que resulta en un molino de bolas cargado con fésforo ama- -
rillo y agua, a base de f8sforo rojo con tamaBos de grano
en el margen de aproximadamente 50 a 100 /Y es molida
finisimamente hasta tamaﬁoé de grano dentro del margen de 1
a ZD/u, bajo agitacidn, antes de su filtracidn.

2.~ Procedimiento segln la reivindicacidn 1,
caracterizado porque, estando previsto que una suspenegifin
de fésforo rojo y agua es transportada desde una zonarde
reserva de filtracidn a una zona de filtracidn, y la torta
de filtracidn parcialmente liberada de aguz en la zona de
filtracifn es llevada a una zona de secado, en donde la tor-
ta de filtracidén es secada, se establece que la suspensidn,
en primer lugar, desde una zona de reserva preliminar,pésa
a través de una zona preliminar agitada a fondo y a través
de unz zona de molienda egitada a fondo, a la zona de reser-
va de Ffiltracidn,

3.~ Procedimiento segln reivindicaciones anterioc-
res, caracterizado porque una parte de la suspensidn vuelve
desde la zona preliminar a la zona de reserva preliminar.

4.~ Procedimiento segln reivindicaciones anterio-
res, caracterizado porque una partg de la suspensidn vuelve
desde la zona de filtracidn a la zona de reserva de filtra-

10N,
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5.- Procedimiento segiin reivindicaciones ante-~
riores, caracterizado porque la torta de filtracién es se-
cada indirectamente con vapor de agua caliente a aproximada-
mente 1502C,

6.~ Dispositivo para llevar a caho el procedimien-
to seglin las reivindicaciones 1 a 5, caracterizado porqus,
estando provisto de un depdsito de filtracidn para la sus-
pensién de fésforo y agua, de un filtro rotatorio situado a
continuacifdn en el sentido de la corriente, y de un sewzador
para la torta de filtracién desprendida de su tambor de
filtro rotatorio por rascado mediante una cuchilla rascado-
ra, se establece que en el sentido de la corrisnte, antes
del depfsito de filtracidn estén previstos: un depOsito pre-
liminar, un recipiente preliminar equipado con un mecanismo
agitador, y un molino de bolas equipado con bolas de vidrio
de 1 a 2. mm de difmetro y con un mecanismo agitadar.

7.~ Dispositivo seglin la reivindicacidén 6, carac-
terizado porgue en lugar del filtro rotatorio estan dispues-
tos entre el depfsib de filtracidén y el secador, un filtxo
centrifugo y a continuacién de éste, en conexifn en serie,
un recipiente amortiguador.

8. Disbusitivo segln reivindicaciones aﬁterio-
res, caracterizado porque antes de la carga en el secador
estfd dispuesta una bomba de pistén rotatoria.

9.~ Dispositivo segln reivindicaciones anterio-
res, caracterizado porque eﬁtre cada uno de los dos pistones

rotatorios y la caja de la bomba esti presente una rendija
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de aproximadamente 0,5 a 3 mm; especialmente de 1 mm.

10,~ Dispositivo segiin ;eivindicaciones anterio-
res, caracterizado porqﬁé antes de la carga en el secador
estd dispuesta una bomba de tornille sin fin.

11.,~ Dispositivo segln reivindicaciones anteriores,
caracterizado porque, desde el recipiente preliminar, una -
conduccifn conduce de retorno al depdsito preliminar, en
el cual esté dispuesta una VvAlvula de evacuacidn en generzl
s6lo débilmente abierta.

12,- Dispositivo seglin reivindicaciones anterio-

"res, caracterizado porque desde la cuba del filtro mtatorio,

una conduccidn conduce de retorno al depdsito de filtracién,
en el cual estd dispuesta uﬁé vélvula de evacuacidn en general
sdlo débilmente abierta. 7

13.~ Dispositive segiin reivindicaciones anterio-
res, caracterizado porque el secador estd configurado como seca-
dor de tornillo sin fin de paletas planas y estd recorride por
vapor de agua caliente a aproximadamente 1502C.

14.~ Procedimiento segln reivindicaciones ante-
riores, caracterizado porque la suspensidn es molida finisi-
mamente hasta tamafios de grano dentro del margen de aproxi-
madamente 10 /u,

15.- PROCEDIMIENTO Y DISPOSITIVD PARA PREPARAR

FGSFORO ROJO DE GRANO FINfsImO.

Tal como se describe y reivindica en la presente
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Memoria Descriptiva, que consta de quince hojas escritas a

* » 0 ] 0
maquina por una sola cara y de sus correspeondientes dibujos.,
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