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La invencién se refi_ere a un procedimiento
en el que se mezclan liguidos con produccidn de una sola
fase liquida y en el que, como consecuencia de dicha mez-
cla tiene lugar una reaccidn entre iones que da por re-
sultado un precipitado cristalino. La invencién propor-
ciona tambidn una clasificacién del precipitado eristali-
no de acuerdo con el tamafio del cristal, asi como un ca-
mino fécil para el lavado del precipitado.

La invencidn tiene un interés particular
para la conversién de fosfato crudo en &cido fosférice

y un hidrato de sulfato cdlcico.

De acuerdo con la invencién, se hace uso
de un aparato que se conoce ComMo Contactor de Discos Ho-
tatorios (CDR). Esencialmente, un CDR consiste en un tu-
bo cilindrico vertical, cuyo espacio interno estd divi-
dido en compartimientos por anillos del estabor, es
decir, tabiques o separaciones horizontales con una aber-
tura central, y en el cual existe un dispositivo de agi-
tacibn consistente en un eje vertical que se prolonga
a través de dichas aberturas centrales, estando montados
en dicho eje discos horizonbtales, denominados discos del
rotor. Usualmente estd presente un disco del rotor en ca-
da compartimiento, aproximadamente a la mitad de su altu-
ra. Por razones de construccidn se prefiere un aparato en
el que el didmetro de los discos del robor sea més pe-
quefio que el didmetro interno de los anillos del estator.

La invencidn puede caracterizarse como re-
lativ, a un procedimiento de productos quimicos, procedi-
miento en el que se mezclan liquidos con formacidn de

una sola fase liquida, y en el gue como resultado de di-

-2~ 375258



10

15

20

25

30

9.1.1970

Rk 3
e

b
cho mezclado tiene lugar una reaccidén entre iones, que
produce un precipibado cristalino, efectuindose el mez-—
clado .en un CDR en el que se manbiene una corriente as-
cendente, de tal manera que las fracciones de grano més
grueso de los cristales caen al fondo mientras gue las
fraceciones més finas son transportadas hacia arriba.

En la figura I, una vista en corte verti~-
cal esquematizada (como lo son también las figuras IIf;"
VII), 1 es el CDR, en el cual ha de producirse el preci-
pitado cristalino y en el que se encuentran los anillos
del estator 2 y el dispositivo agitador 3. Los liguidos
que han de mezclarse en el CDR se suministran a través
de orificios 4 exisbtentes en la pared. Puede ser venliajo-
so dividir el suministro de los liquidos entre varios ori-
ficios practicados en la pared a distintas alturas. Ia
velocidad de la corriente ascendente en el CDR puede con-
trolarse ajustando adecuadamente el suministro de los 1li-
quidos. Ajustando el suministro, la velocidad de la corrien—
te ascendente y por consiguiente la duracién de residen—
cia de la mezcla en el CDR se adaptan a la velocidad de
formacidn y crecimientc de los cristales.

Los gérmenes o ndcleos de los cristales son
transportados hacia arriba por la corriente ascendente.
M¥ientras se desplazan hacia arriba los cristales crecen,
por lo que acompafian cada vez en menor nimero a la co-
rriente ascendente, y finalmente se precipitan en sentido
contrario a la corriehte ascendente de liquido. El mate~
rial sedimentado se recoge en el fondo del CDR y puede re-
tirarse por el orificio 5.

Ios liquidos que se introducen en CDR de

-3- 375258
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acuerdo con la invencidn son usualmente soluciones de
compuestos ionizados en agua. Usualmente en este proce-
dimiento, los iones proporcionados por diferentes solu-
ciones reaccionan unos con otros. Es también posible,

no obsbante, que una solucidn en la que esté presente

un compuesto ionizado se mezcle en el CDR con un liqui-
do que es diferente del disolvente de dicha solucidn,
pero miscible con el mismo y que se opone a la ioniza-
cidn de dicho compuesto, a f£in de que precipite el com~
puesto.

El liquido (lejia medre) que sale del CDR ﬁpr
su extremo superior puede utilizarse totalmente o en‘j
parte para disolver los materiales iniciales, después’
de lo cual se introduce de nuevo el liguido en el CDR
por un punto més bajo.

A fin de separar del liquido las fracciones
nis finas de cristales que alcanzan el extremo superior
del ODR, puede hacerse pasar el liquido en el extremo
superibr del CDR a un espacio en‘el que la corriente
ascendente sea més lenta que en el -CIDR, y en cuyo es-
pacio no tiene lugar agitacién alguna o apenas si tie-
ne lugar alguna. Este espacio puede ser una parte més
ancha del tubo vertical. La velocidad de la corriente
ascendente en dicho espacio situado en el extremo supe-
rior del CDR puede disminuirae también, no obstante,
separando una parte del liquido (lejia madre) en el ex-
tremo superior del CUR mediante una corriente lateral
y haciendo que sblo el resto del liquido que sale del
CDR por el extremo superior entre en dicho espacio. s

ventajoso utilizar el liquido separado mediante dicha
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corriente lateral parcialmente o en su totalidad para la?
preparacidn de la solucidn o soluciones iniciales y re-
circular el mismo al CDR; los crisbales més finos de
precipitado que han permanecido en el liguido circulan~
te en este caso pueden actuar como gérmenes de cristali-
zacién en el CDR,

En la figura II, 1 es el CDR en el que se
forma el precipitado cristalino. fn el extremo superiéfj'
de este CDR existe un espacio 6 en el gue no hay anillos
del estator ni discos del rotor. En el fondo del espa-
cio 6, una parte de la lejia madre en la que estin pre-
sentes todavia cirstales de pequefio tamafio, se retira-
por la tuberia 7. Si el CDR 1 y el espacio 6 tienen el
mismo didmetro, la corriente ascendente se mueve més
lentamente en el espacio 6 que en el CDR 1, sblo como
resultado de la separacidn de liquido por la tuberia 7.
La lejias madre que esti exenta o casi exenta de crista-
les, se retira por el extremo superior dei espacio 6.
Adecuado para la retirada por el extremo superior del
espacio 6 es un canal de rebose 8 con tuberia de des-
carga 9.

El 1{quido que se separa por la tuberia 7
puede utilizarse en el recipiente 10 para la disolucidn
del mabterial inicial. La solucidn se transporta al CDR
1 por la tuberia 11, pasando por la bomba 12. Para la
disolucibén del material inicial el liquido de la tube-
rfa 7 puede sustituirse, por supuesto, total o parcial-
mente' por el liquido procedente de la tuberia 9., La so-
lucién que se transporta por la tuberia 11 al CIR 1

reacciona en el CDR 1 con otro material inicial, el cual
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‘; se introduce por las tuberias 13.

Si el material inicial estd constituido por
dos sustancias, por ejemplo dos sales que han de disol-
verse separadamente e introducirse después en el CDR,

se aplica el esquema de la figura III. En el extremo su-

: perior del CDR 1 se descarga liquido por la tuberia 7

al recipiente 10, asi como por la tuberia 14 al recipien-

_te 15. in los recipientes 10 y 15 se disuelven los diver-

_ sos materiales iniciales. Las soluciones obtenidas se

reintroducen en el CDR 1 a través de la tuberia 11 conr
la bomba 12 y a través de la tuberia 16 con la bomba 17,
respectivamente. .

La velocidad de la corriente ascendente en
el CDR 1 puede regularse por medio de las bombas de dosi-
Ticacién (12 en la figura II, 12 y 17 en la figura III).
De este modo se puede mantener también entre limites
adecuados la concentracidén de los cristales en el CIR.
Manteniendo una alta concentracidén de cristales puede
permanecer baja la sobre-saturacién de la materia de crig
talizacidn, con lo que el crecimiento de los cristales
existentes predomina acusadamente con respecto a la for-
macién de nicleos.

Los tamafios de los cristales que se retiran
estén comprendidos en su mayoria entre 0,05 y 0,5 mm. El

contenido de materia sdlida en el CDR estd comprendido

- usualmente entre 5 y 20% en volumen. Para un régimen de

 sedimentacidén de 1 a 2 cm/seg, un CDR de 1 m de didmetro

puede tener una produccidn del orden de magnitud de

© 10,000 a 20.000 kg de cristales por hora.

El producto cristalino de grano grueso que
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Lo
se retira del CDR por el fondo puede separarse de la ’@gzggaﬁ
lejia madre unida a é1 en un segundo CDR. El segundo i
CDR puede conectarse con el primero por una tuberia,
pero se prefiere disponer el segundo CDR bajo el pri-
mero y unir los dos CDR a un solo aparato., En tal caso,
los discos del rotor de ambos CDR pueden estar montados
en un golo eje. Si se desea, los discos del rotor de".
los dos CDR pueden montarse, no obstante, sobre ejes...
separados, de tal manera que la velocidad de rotacién'ﬂ
en cualquiera de los CDR pueda adaptarse por separado
segln lo requieran las condiciones. Ambos ejes se pue-
den montar concéntricamente. Las velocidades de la co-
rriente ascendente no precisan ser iguales en ambos
CDR. En el segundo CDR, por ejemplo, puede aplicarse
una velocidad mucho menor que en el primero. En el CIR
en el que la corriente ascendente tiene gque efectuar
la ciasificacién de los cristales se precisa una velo-
cidad mayor que en el CDR en el que se persigue el la-
vado por medio de la corriente ascendente. Los didme-
tros de ambos CDR no precisan tampoco ser iguales. Ade-
cuado para concentrar y lavar eficazmente el producto
eristalino es un segundo CDR de un didmetro més pegquefio
que el del primer CDR.

El segundo CDR que se utiliza para lavar
los cristales se muestra en la figura IV en 18. Los CIR
1l y 18 se conectan mediante un tubo intermedio 19 en
forma de tronco de cono. fn el fondo del CDR 18 hay un
orificio de descarga 20. El 1fquido de lavado puede in-

troducirse por la tuberia 21 conectada al CDR 18 muy

cerca del fondo del mismo.
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Como se ha dicho antes, una de las aplicéi
ciones méis importantes de la invencién es la aplicacibén
a la conversidén de fosfatos crudos con &cido sulfdrico
en Acido fosférico ¥ yeso.

Como es bien sabido, dicha conversién se
efectla a temperaturas de aproximadamente 90-~1102C & fin
de obtener un &cido fosférico de alta concentracibén; el
sulfato cldlcico se obtiene en tal caso en forma de
hemihidrato. Es sabido también que este hemihidrabto se
produce en mejores condiciones para ser filtrado si el
fosfato crudo se disuelve primeramente en acido fosfoéri-~
co obtenido con anterioridad y se afiade después el 4cido
sulfdrico. El hemihidrato obtenido en tales condicionas
contiene todavia P205, ¢l cual se elimina por recrisvu-
lizacién del hemihidrato convirtiéndolo en dihidrato.

7 De acuerdo con la invencién, la conversidn
de fosfabos crudos con Acido sulflirico se lleva a cabo
en un aparato como el que se representa en las figuras
TIT 6 IV. En el CDR 1 se introduce una solucidn que con-
tiene iones caleio y fosfato por la tuberia 11, mediante
la bomba 12. Por las tuberias 13 se introduce &cido sul-
firico. En el CDR 1 se produce una reaccibén entre los
iones calcio y sulfato. Siempre estd presente una cierta
cantidad de sulfato cdlcico hemihidrato. El hemihidrato

recientemente formado cristaliza sobre las superficies

. ecristalinas existentes, creciendo asi los cristales. Los

cristales finos del hemihidrato ascienden inicialmente
con la corriente ascendente, pero muchos de estos cris-
tales, después de haber crecido suficilentemente comien-

zan a descender. TLas condiciones més favorables se obh=-
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- tienen para un contenido de sélidos en el liquido del

a4l e
SR /,'.r"
t.énmiu. ot

" CDR 1 comprendido entre 10 ¥ 20% en volumen, por ejemplo
15% en volumen, es decir, 400 g de sélidos por litro. Los

cristales que llegan al espacio 6 comienzan a descender

en el mismo como resultado de la menor velocidad del 1i-

- quido ascendente en dicho espacio. Por 8 se descarga una

solucidn clara de 4cido fosférico. Dste &cido fosférico
puede servir para la disolucién del fosfato crudo, pero..
preferiblemente se hace uso para este propbsito de un 1li-

quido que sale del CDR por la tuberia 7, liquido que

‘contiene todavia cristales finos de hemihidrato. La diso-

lucién de fosfato crudo en el dcido fosférico se lleva
a cabo en el recipiente 10 con dispositivo de agitacidn.
Las btemperaturas adecuadas para este procedimiento de di-
solucidn estén comprendidas entre 80 y 1159C, particular.-
mente entre 95 y 1102C, Debe circularse una cantidad de
4cido fosfbérico suficiente para la disolucidn de la enﬁra—
da total de fosfato crudo.

De los diagramas de fase correspondientes pue-
de deducirse que el &cido fosférico del 30% de P205 di-
suelve 5% de CaO, el écido fosférico del 40% de P205,
aproximadamente 4% de Ca0, y el &cido fosférico del 50%,
aproximadamente 3% de Ca0, Ia solucidén obtenida, que con-
tiene iones caleio e iones fosfato, junto con cristales
finos de hemihidrato, se transporta al CDR por la tuberia
11 mediante la bomba 12. Los cristales finos recirculados
del hemihidrato actdan como nfcleos cristalinos en el
CDR.,

Los cristales que salen del CDR 1 en 5 son

gruesos y de tamafio uniforme, siendo asimismo muy puros.
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fste producto se lava y se concentra con facilidad.
Bl lavado del hemihidrabo puede llevarse a
cabo en el segundo CDR 18 en una corriente ascendente
de agua o 4cido sulflrico diluido. Ia filtracibén del he-
mihidrate, que en procedimientos conocidos es una etapa
intermedia engorrosa, es innecesaria en el presente pro-
cedimiento. Teniendo en cuenta la composicidén del liquido,
la temperatura en el CDR 18 se mantiene en tal nivel que
no s¢ forma nada de dihidrato.

Por recristalizacidn del hemihidrato a dihi-

~drato en una etapa subsiguiente, el producto puede dejar-

se exento de P205. Ia recristalizacidn se lleva a cabo

en una solucidn, que preferiblemente contenga una canti-~

dad considerable de &cido sulffirico libre y usualmente

también de Acido fosférico (por ejemplo, de 2 a 25% en .
peso de H,80, y de 0 a 20% en peso de P205). En gste'pfo—
cedimiento de recristalizacidn, como es bien sabido, la
temperatura debe permanecer por debajo de un 1imite que
depende de la composicidén del liquido. Dicho limite es
casi siempre inferior a 802C,

El dihidrato que se prepara a partir del he-
mihidrato obtenido de écuerdo con la presente invencidn,
cristaliza en un medio bastante puro y, por tanto, es tam
bién de grano grueso y se filtra y lava fécilmente, ILa
lejia madre que queda después de la recristalizacidén del
hemihidrato a dihidrato puede introducirse ventajosamente
en el segundo CDR por el fondo para servir como liquido
de lavado. Si se desea, se puede afladir mis 4cido sulfi-
rico en alta concentracidén a esta lejia madre Qltimamente

mencionads, con objeto de aumentar la temperatura del se-
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gundo CDR, Esto puede ser importante para impedir una
cristalizacidén prematura del dihidrato en la tuberia.

1 procedimiento descrito produce 4cidos
fosféricos de cualquier concentracién deseada hasta 557%
en peso de P205 sin que sea necesaria evaporacidén alguna
de agua. El yeso obtenido puede utilizarse en estado
hiimedo sin ulterior purificacién para la preparacidn--.
de una argamasa de primera calidad y también para su-:?‘:
conversidn en sulfato amdnico y carbonato célcico. Des-<,
pués de secado y calcinacidén, puede aplicarse como mgg;A
cla al cemento y para la preparacidén de clinker de ce-
mento y &cido sulfiirico.

Una segunda aplicacién muy atractiva de la

invencidn se encuentra en la preparacién de fluosilicato

gbdico de acuerdo con la ecuacidn:

H28iF6 + 2NaCl

> NazsiFG + 2HCL

El NaCl se disuelve en el recipiente 10 en lejia madre
obtenida previamente en este procedimiento (figuras II
y IV) y reacciona con H,S8iFg en el CDR 1, introduciéndose
el H2SiF6 a través de las tuberias 13. El NaySiF, cris-
talizs en el CDR 1 y se descarga el CDR 1 por el orifi-
cio 5 (figura II) o a través del tubo cénico 19 (figura
IV). La lejia madre que contiene todavia cristales fi-
nos de NaESiF6 fluye a través de la tuberia 7 hasta el
recipiente 10. El &cido clorhidrico diluido, que puede
contener el exceso de NaCl aplicado, en su caso, se des-—
carga en las figuras IT-IV por 9., Puede ser conveniente
diluir la solucibén de H,SiF. que se introduce en el CDR

1 previamente -con agua. Esto puede hacerse afladiendo esta

-u- 375258
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solucidén a la lejia madre circulante en el recipiente
15 (figura III) o alternativamente mezclando esta solu-
¢idn con el liquido de lavado aproximadamente hacia la
mitad de la altura del CDR 18, que se destina al lavado
(figura IV). El didmetro del CDR 18 puede adaptarse para
la inbroduccidn de liduido a la mitad de su altura, es-
decir, que dicho didmetro puede ser mayor por encima del
punto de introduccidn que por debajo del mismo. Esta si-
tugcidn se muestra con mayor detalle en la figura VII,
a la que se refiere el ejemplo II que aparece més ade-
lante en esta memoria.

De manera analoga puede prepararse KéSiF .

Como tercera aplicacidén de la invencidn, |
puede mencionarse la aplicacidén en el denominado proce-
dimiento Somet.(Sondershausen Mebthanol process, H. Hoppe,
"A new method for the production of chlorine-free pbtash
fertilizers", Proc. of the XVIIth International Congress
"Chemistry Days 1966" en Chemical Fertilizers, Mildn,
pégs. 121-132). En este procedimiento se prepara el

sulfato potdsico por conversidn de KCl con Mg50, en agua,

en dos ebapas de reaccidn:

2MgS0, + 2KCL + GHL0 —= MgCl, + K,50,.MgS0,.6Hy0

KQSO4.MgSO4.6H20 + 2KC1 =2 MgCl, + 2K2304 + 6H50

En la Gltima etapa se afiade metanol a la
solucidén para reducir la solubilidad del K;50,. En lu-
gar de metanol pueden utilizarse también etanol, dioxa-
no, acetona y otros liquidos orgénicos.

De acuerdo con la presente invencidén puede

hacerse uso de equipo como el gue se presenta en la fi-
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gura IV en ambag ebapas del procedimiento Somebt. La com—f
binacién de ambas etapas en tal aparato se presenta es-
quemdticamente en la figura V. En la primera etapa se
utiliza el CDR 51, desde el cual se descarga por su par-
te superior lejia madre a través de las tuberias 57 y
64. La tuberia 57 va a parar al recipiente 60, en el que
se disuelve el KCl. La solucidén obtenida en el recipiente
60 se introduce en elVCDR 51 a través de la tuberia 61,
con ayuda de la bomba 62, La tuberia .64 va a parar al
recipiente 65, en el que se disuelwve el MgSO4.6H2O. La
solucién obtenida aqui se transporta al CDR 51 por la
tuberia 66 con ayuda de la bomba 67, Del CDR 51, la schoé;
nita cristalina (K2804.Mg804.6H20) desciende al CDR 68
y se lava en éste con una lejia madre que contiene un
liguido orgémico, por ejemplo metanol, la cual lejia ma-
dre se obtiene en la segunda etapa del procedimiento. Iz~
ta lejla madre se introduce en el CDR 68 por la tuberis
71. -
Una suspensibén de schoenita es transportada
desde el CDR 68, pasando por la tuberia 70, al recipien-
te 90, en el que se introducen también KC1l y (a través
de la tuberia 87) una lejia madre descargada por la parte
superior del CDR 8l. La solucibén obtenida en el recipien-
te 90 a mayor temperatura (por ejemplo 50~902C) se trans-
porta mediante la tuberia 91, con ayuda de la bomba 92,
al fondo del CDR 81, en el que se introduce también el

li{quido orgénico, por ejemplo metanol, a través de las

tuberias 93. Como resultado de la presencia de metanol,

el KéSO4 crigtaliza y cae al fondo, yendo a parar al CIR

08, en el cual asciende un agua de lavado introducida por

- 975258
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* 1a tuberia 10l. El K2$O4 se retira como producto por la
¢ tuberia 100.

En la parte superior del CDR 81 hay un espa-

- ¢io 86 desprovisto de anillos del estator & de discos del

rotor, y en el cual pueden precipitarse los cristales

finos de K2804. De dicho espacio 86, la lejia madre re-

bosa por la tuberia 71, que conduce al CDR 68. En la par-

te superior del CDR 51 hay un espacio 56 desprovisto de
anillos del estator y de discos del rotor, y en el cual
pueden precipitarse finos cristales de schoenita. Del
espacio 56, rebosa la lejia madre que contiene metanol
por la tuberia 59,'que conduce a la columna de destila-
cién 75, De la columna de destilacién 75, una lejia madre
exenta de metanol y que contiene, ademis de agua, princi-
palmente Mgclz, se descarga por la tuberia 76. El metanoli
concentrado (por ejemplo de 85-90% en peso) se descarga
de la columna 75 por la tuberia 93 que conduce al CDR &l.

Es evidente que por la aplicacién de le in-

~ vencién en este procedimiento de conversidn se consigue

una simplificacidn considerable, ya que se evitan diver-
sos filtros y depdsitos de almacenamiento.

Una cuarta aplicacidén de la invencidn se re-
fiere también a otro procedimiento conocido para la pre-

paracibn de K580, (L. Cavalli y M. Yaggiore, "Aspectos

. industriales y técnicos de la recuperacidén de potasa

~ por medio de singenita", Actas del 172 Congreso Interna-

cional "Dias de Quimica 1966" sobre Abonos guimicos,

. Milén, pégs. 171-177). En este procedimiento la kainita
; (K2804.Mg804.Mg0126H20) se convierte primeramente en schoe-

! nita por tratamiento con una lejia madre obtenida en otro

.. 975258
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lugar del procedimiento. La schoenita se separa y extrae
con una solucién caliente de K,S0, en agua, con lo que
se obtiene K550, cristalino y queda la lejia madre que
se acaba de mencionar, la cual, después de su enfria-
miento, se pone en conbtacto con la kainita. Después de
la separacién de la schoenitba, el liquido contiene toda-
via aproximadamente el 30% del potasio presente en la
kainita inicial., Para recuperar el potasio ﬁltimamgnte
mencionado, se afiade yeso (dihidrato), lo cual hace gue

cristalice la singenita (Casoq.K2804.H20). A partir de

la singenita, después de la separacibén de la misma,

puede obtenerse una solucidén de K>S0, por extraccién con
agua caliente. Esta Gltima solucién sirve para la ex-
traceibén de la schoenita. Las diversas etapas que cons-
tituyen este procedimiento, incluyendo la extraccibn y

el lavado de los cristales, pueden llevarse a cabo veun- -

tajosamente de acuerdo con la presente invencidn.

en los que se obtiene una separacién por cristalizacién

y puede aplicarse ventajosamente la invencién, pueden

mencionarse:

Como ejemplos adicionales de procedimientcs

- Fabricacién de pigmentos con post-trata-

miento de los precipitados.

- Preparacién de (NH4)2804 a partir de yeso,
NH5 v 002, en la cual se requiere CaCO3

en estado cristalino de grano grueso pa-

ra su fécil lavado y separacidn.

- La preparacién de fosfato mono-aménico a
partir de &cido fosférico crudo y aménico,

en cuyo procedimiento se producen a menu-

- 15 -

375258

* .

. ¥,



10

15

20

25

30

9.1.1969

do precipitados dificilmente filbtrables
v lavables de fosfatos complejos de hie-
rro y aluminio. &1 CDR es muy adecuado
para aglomerar tales precipitados, como re-
sultado de lo cual éstos adquieren una
velocidad de sedimentacidn suficiente,
por lo que pueden ser lavados en contra-
corriente. El lavado es de gran importan-~
cia practica cuando se considera la pre-
paracidn de otros fosfatos puros (por
ejemploy fosfato sddico y polifosfato
sédico) a partir del fosfato amdénico.

- Preparacidn de NE,F a partir de una so-
lucién de E,SiFg y Nz con precipitacién
de SiOz.

La invencidn se refiere también al aparaso
preferido que se describe arriba constituido por dos CDR,
de diférente didmetro, estando dispuesto el mis anchc ver-
ticalmente encima del mis estrecho y enconbréndose en co-

municacibén directa por su extremo inferior con el més es—

trecho, en el extremo superior de &ste; existiendo en la

parte superior del CDR mis ancho y en comunicacién direc-—
ta con el mismo un egpacio desprovisto de anillos del

estator y de discos del rotor; con orificios para intro-

“duccidén y descarga en el fondo de cada CDR o cerca del

mismo, en la parte superior del CDR mds ancho ¥y en la par-
te superior de dicho espacio que existe sobre el CUR mas

ancho. El didmetro interno del CDR mAs ancho puede estar

jcomprendido, por ejemplo, entre 2 y 5 veces el wvalor del

didmetro interno del CDR més estrecho. Objeto de la inven-

-16- 375258
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.cién son también las tuberias de circulacidén gue conectan

la parte superior y el fondo del CDR més ancho, tuberias

en las cuales #stan dispuestos recipientes con dispositi-

vos de agitacibén destinados a la preparacién de soluciones

de los materiales de partida. Ios discos del rotor de am-

‘bos CDR pueden montarse usualmente sobre el mismo eje.

Un tercer CDR, todavia de didmetro mis estrecho que el
CDR més estrecho de la combinacién que se acaba de descri-

bir, puede estar dispuesto verticalmente debajo de este

dltimo CDR y en combinacién directa con el mismo. El eje

en el cual estin montados los discos del -rotor puede pro-~
longarse a través de los tres CDR. En el fondo del tercer
CDR deben existir tanmbién orificios para la entrada y sa-

lida de sustancias.

EJEMPLO T

Conversidn del fosfato de Kola con &cido sulflrico en ébi—

do fosfbérico v sulfato cdlcico hemihidrato

Como mabterial de partida se utilizd fosfa-

to de Kola con 50% en -peso de Ca0 y 35% en peso de P205.

Se convirtieron 20 kg de este fosfato de Kola por hora

para lo que fueron necesarios 17,5 kg de Hesoq. Se hizo

uso de un aparato como el que se muestra en la figura VI;
éste es similar al aparato de la figura IV, con la excep-—
cibén de que el CDR 18 estd conectado por el fondo con un
espesador 22, es decir, con un espacio en el que se concen-
tré el hemihidrato suspendido. La suspensién concentrada
(30% en peso de hemihidrato, 70% en peso de liquido) sa-

le del espesador 22 por la tuberia 23, La tuberia 23 con-

-v- o §75258
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duce a un aparato ( no representado) en el cual se re-

; cristaliza el hemihidrato a dihidrato. De este Wltimo
i aparato mencionado retorna una corriente de liquido que
% se introduce en el espesador 22 por la tuberia 24.
? Agua, &cido sulfdrico y écido'fosférico en
% cantidades izuales a las gue se descargan con la suspen-
% sién por la tuberia 23, se reintroducen en el espesador
E 22 por la tuberia 24. Se introduce asimismo una cantidad -
E adicional de agua en el espesador 22, que es igual al
% consumo de agua. El agua consumida es la cantidad de agua
é que sale del procedimiento como componente diluyente del
z 4cido fosférico y como agua de cristalizacidén en el hemi-
Ehidrato. De esta cantidad debe sustraerse la canbidad de .
{ agua introducida en el procedimientu con el fcido sulfi-
. rico (con 98% de &cido sulfdrico = 2% de agua). La can-
gtidad adicional de agua introducida por la tuberia 24
Epuede utilizarse previamente para lavar el dihidrato cuan=-
;do éste se separa por filtracidn o centrifugacién.
? Asimismo, se puede afiadir por la tuberia
. 24 una parte de la cantidad de 4cido sulfirico necesaria
:para la conversidén. El resto del &cido sulflirico se sumi-
;nistra por las tuberias 13.

En la tabla que se da a conbinuacidn, se re-
-cogen datos correspondientes a experimentos conducentes
ia 4cido fosférico de dos concentraciones, puro o conte-
;niendo algo de &cido sulfdrico.

El l1{quido del fondo del CDR 18 contenia

.en todos los casos 10% en peso de P205 ¥y 15% en peso de

. fHESO4. La temperatura en el recipiente 10 era de 1052(C,

en el CDR 1 de 1052C, en el CDR 18 por término medio de 852C,

375258
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TABLA T

H
P205 en el &cido fosidbrico
producido % en peso calculado sobre 40
HyS0, en el 4cido fosfbrico HzPO, + HY0
producido 0
Consumo de agua, kg/h 9,45
Cantidad de H2804 suministrada por las tuberias 13, kg/h 15,14
Cantidad de H,S0, suministrada por la tuberia 24, kg/h 2,36
Cantidad de Cal0 que se disuelve en 4cido en el reci-
piente 10 junto con cantidad de Ca0 gue se convierte en
CaS0, en el recipiente 10, calculada en % en peso refe-
rido al 4cido. 4,0
Cantidad de 4cido al recipiente 10, kg/h 250,0
Ca0, disuelto en el recipiente 10, kg/h 10,0
Ca0, precipitado como hemihidrato en el recipiente
10, kg/h 0
Dimensiones del aparato
(longitud sin el espacio 6, cm 70
§diémetro interno de la columna, cm 25
CDR 1 nfimero de compartimientos 7
(didmetro interno de los anillos del
estator, cm 20
(didmetro de los discos del rotor, cm 15
(longitud, cm 23
édiémetro interno de la columna, cm 10
CDR 18 nimerc de compartimientos 7
(3idmetro interno de los anillos del
estator, cm 7
(di&metro de los discos del rotor, cm 6
Altura del espacio 6, cnm 30
Velocidad de agitacidn, rotaciones por minuto 2C0
Proporcidn relativa de velocidades de flujo: CDR 1 /
CDR 18 3

375258
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A B G D
o sobre 40 40 Lo 40
0 2 0 2
9,45 9,45 5,95 5,95
13, kz/h 15,14 15,49 15,12 16,40
reci-
ierte en
30 refe-
4,0 5,14 3,0 4,14
250,0 195,0 333,0 242,0
10,0 7,80 10,0 7,24
ate
0 2,20 0 2,76
70 70 70 70
25 25 35 35
7 7 10 10
1
20 20 28 28
cm i5 15 22 22
23 23 36 %6
10 10 10 10
7 7 11 11
1
7 7 7 7
em 6 6 6 6
50 30 30 30
2C0 200 200 200
R1/
3 2,5 3 2,2

- 19 -
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- EJEMPLO II

Preparacidén del fluosilicato sédico (150 kg/h)

El aparato se representa esquemiticamente

" en la figura VII, En dicha figura, 111 es un CDR, en el
- cual se hace reaccionar HESiF6 con NaCl.,ELl N’aasiF6 preci-
| pitado cae al fondo del CDR 111, pasando sucesivamente

" a través del CDR 112 y del CDR 113, los cuales estén des-

tinados al lavado del NazsiF6. Por la tuberia 114 se intro-
ducen en el fondo del CDR 112 460 kg de solucién al 25%

en peso de H281F6 en agua. Por el fondo del CDR 113 se in- -

troducen cada hora 360 kg de agua de lavado, mediante la

tuberia 115. El N’aZSiF6 producido se descarga por la tu-
berfia 116, )
Une parte de la lejfa madre asciende des-
de el CDR 111 al espacio 117, el cual estd desprovisto
de discos del rotor y amnillos del estator y en el cual
pueden caer al fondo los finos cristales presentes. ILa
lejia madre que estd exenta de eristales se descarga por
la tuberia 118 (composicién: 345 kg de agua de la solu-
cién de H,8iF;, 360 kg de agua de lavado, 58 kg de HCL,

. 16 kg de NaCl, en total 779 kg, peso especifico 1,15).

Ia lejia madre (1.530 litros por hora),
que contiene todavia NazsiFG gale del CDR 111 por la
parte superior a través de la tuberfa 119 pasando al re-
cipiente provisto de agitacién 120, en el cual se disuel=-
ven también 110 kg de NaCl por hora, sale del recipiente
120 por el fondo y es tramsportado por la tuberia 121,
con ayuda de la bomba 122, al fondo del CDR 111.

La solucién concentrada de H,SiFg en este

ejemplo se diluye con agua de lavado a fin de evitar al-~

»-915238
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2 tas concentraciones del idn SiFG; a este fin se introdu-~
jo la solucién en el aparato por un punto en el que la

concentracidén de iones sodio habia disminuido ya tanto
i que en dicho punto no podia precipitar en §bsoluto

5 : NaQSiFG. Ta velocidad de agitacidén en todos los CDR ascen-—
| dibé a 120 rpm.

TABLA IT

" Dimensiones (cm) CDR 111 CDR 112 CDR 113 Recipiente
__ 117

Didmetro de la co
10 lumna (interno) 90 40 25 90

Difmetro de los
anillos del esta=-
"tor (interno) 63 28 17,5 -

- "Diémetro de los
‘discos del rotor 40 20 13 -

15 Longitud de co-
lumna 140 87,5 70 50

Nimero de com-
partimientos 7 7 7 -

Esta solicitud que corresponde a la presen-
20 tada en Holanda, el 10 de Enero de 1969, bajo el nmero
46900594, se acoge a los beneficios del articulo 51 del

vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

9.1.1970 - 21 - 5 7 5 2 5 8



- REIVINDICACIONES =

Los puntos de invencidn propia y nueva que
se presentan para que sean objeto de esta solicitud de
Patente de Invencidén en Espafia por veinte -afios son los
giguientes:

5 1.- Procedimiento para la preparacidn de
productos quimicos en el que se mezclam liquidos, pro-
duciéndose asi una fase liquida y en el que como conse-
cuencia de dicho mezclado tiene lugar una reaccidn entre
iones que da por resultado un precipitado cristalino,

10 caracterizado por el hecho de que el mezclado se lleva.
a cabo en un CDR, en el cual se mantiene una corriente-
ascendente, yendo al fondo las fracciones mis gruesas
de los cristales producidos y ascendiendo las fracciones
més finas. |

15 2.~ Procedimiento de acuerdc con la reivin-
dicacién 1, caracterizado por el hecho de que el liguido
que se encuentra en la parte superior del CDR entra en
un espacio en el que no se efectia agitacidén alguna y en
el que la velocidad ascendente es menor que la existente

20 en el CDR, de tal manera que las finas fracciones cris-
talinas presentes caen al fondo.

3.,= Procedimiento de acuerdo con las reivine-

‘Adicaciones 1 y 2, caracterizado por el hecho de que la
lejfa madre descargada se utiliza enteramente o en par-

te para la preparacibén de soluciones de mabteriales ini-

Lf .. 375258
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ciales.

4.~ Procedimiento de acuerdo con la rei-
vindicacidn 3, caracterizado por el hecho de que la le~-
jia madre gue se utiliza para la preparacidén de solucio-
nes de materiales iniciales no se ha liberado de fraccio-
nes més finas del precipitado crisbtalino.

5.~ Procedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacién 1, caracterizado por el hecho de que el produc-
o de sedimentacién cristalino que se descarga del CDR
por el fondo se purifica en un segundo CDR por medio
de una corriente ascendente de liquido.

6.-~ Procedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacidn 5, caracterizado por el hecho de que el segun~
do CDR estid dispuesto debajo del primero y estd en co-
municacién directa con é1.

7.- Procedimiento de acuerdo con las rei- -
vindicaciones 5 § 6, caracterizado por el hecho de que .
la corriente ascendente del segundo CDR es més lenta
que la del primer CDR.

8.- Procedimiento de acuerdo con una cual-
quiera de las reivindicaciones 5-7, caracterizado por
el hecho de que el segundo CDR tiene un dihmetro menor
que el del primer CIR.

9.~ Procedimiento de acuerdo con una cual-
quiera de las reivindicaciones 1 a 8, caracterizado por
el hecho de que se introducen en el primer CDR &cido
sulfférico y una solucidn que contiene iones calcio ¥
osfato, obbteniéndose dicha solucién por reaccién de fos-
fato crudo con Acido fosfbrico.

10.~ Procedimiento de acuerdo con la rei=-

5. 975258
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. 88 introducen en un primer CDR, cristalizendo y precipi-
tando la sal doble K_So, M50 4 +6H,0 en dicho CIR, lavén-

. dogse subsiguientemente la sal doble precipitadé con Qi~-

%dose la lejia medre resultante en dicho segundo CDR pa-

vindicacidn 9, caracterizado por el hecho de que la-le-
i{e madre descargaeda del CIR por la parte superior y que5
contiene todavia cristales finos de yeso ge utilize para'
la disolucidn del fosfato cdlcico crudo y se introduce
subsiguientemente en el CDR por el fondoy

11+~ Procedimiento de acuerdo con una cual-
quiera de las reivindicaciones 1 a 8, caracterizado por
el hecho de que una solucidn de une sel de un metal al-
calino y una solucidn de H281F6 se introducen el primer ;
CDR. :

12.- Procedimiento de acuerdo con una cuale~
quiera de las reivindicaciones 1 a 8, caracterizado por ;
el hecho de que une solucidn acuosa de sulfato magnési~
co, una solucidn acuosa de cloruro potdsico y una lejia |
medre indentificada ademds en esta reivindicacidn y gque

contiene un liguido orgénico que es miscible con agua,

2 4

~ chs, lejda madre v disolviéndose en ague Junto con cloru~- i
7o potdsico, e introduciéndose la solucién asi obtenida
-en un segundo CER en el que también se introduce el 1i-
quido organico due es miscible con agua, precipitando en :

-dicho segundo CDR sulfeto potdsico cristalino, wtilizdn-

zra lavar el precipitado obtenido en dicho primer CDR e

introduciéndose subsiguientemente en dicho primer CDR,.

13+~ Procedimiento pars la preparacidén de pro-

/auctos quimicos en el que se mezclan liquidos.

Tal y como se ha deserito en la memoria gue

-=- 375258
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anteceds, representado en los dibujos que se acompafian:

vy para los fines que se han especificado.

La presente memoria consta de veinticinco

hojas escritas a miguina por una sole cara,

25 ABR1ST ;

Madrid,

- 25~
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