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Ia presente invencién se refiere a un nuevo
procedimiento para la defluoracidn de doido fosfbrico,
obtenido por el procedimiento hémedo, que contiens una
cantidad indeseable de fluor. El procedimiento consiste

5. en mezelar con dicho écido una cantided de silice, que
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‘mezcla con el fin de impedir que se'vu 1v"n a 1oy

es por 1o menos estequiometricamente equivelente al
fluor contenido en el mismo, y de preferencia entre 0,8
¥ 2,0 kg de silice por cada kilogramo de fluor cbnjeni-
do,'calentar la mezcla hasta una temperatura comprendi-
da entre 76,7 y 1279C, pero ﬁor deba jo del punto de 8bu~
1licidn de dicha mezcla, poner intimaments en contacto
dicha mezcla con un gas-inerte tel como aire, 002, vapor,
nitrdgeno o argdn, pero de preferencia aire, para sepa-
rar de la nisma los fluoruros de sllice volatilizados
que ss producen nediante dicho tratamlento, y retirar :

dichos fluoruros volatilizados de la presancia de dicha

'lar: 
con el dcido sometido a tratamiento. '

En los dltimos afios se ha presenﬁado una nece-

sldad sustancial de fosfatos que seen apropiados“iara el

us0 en la preparacidn de materimles tales como fosfatos

de calcio que se deben emplear como suplementos par& a31~ 7

mentos de animales. Lamentablemente, 1la roca de - fosfato,
de la cual se prepara dicho scido fosfdrico, contiene
cantidades significetivas de fluor. Para la produccion
de fertilizantes para plantag y suplementos para alimeng
tos de animales, ds alta calidad, se debe reducir el ni-
vel de fluor de modo que ses menor de 1 parte sun peso de
fluor por cada 100 partes en peso de fdésforo. En conse-

cuencia, se han desarrollado numerosos procedimientos
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en una tentativa para producir deido fosfdrico por

procedimisnto humedo defluorado, en una maners conve-

‘nilente y econdmica.

Uno de los métodos que han sido desarrollae-
dos, para producir la defluoracidn del dcido fosforico,
obtenido por procedimiento himedo, consiste en la adi-
cidn de sflice al dcido fosfdrico en ebullicidn con el

fin de separar los fluoruros en forma de SiF £23e080.

4
Se ha tropezado con varios problemas en un procedimien~
%0 de esta clase. E1 uso de altas temperaturas, como
las que 98 requieren al hacer hervir el decido fosfdrico
de procedimiento humedo, necesita el empleo de'uh equi-~
Po costoso resistente a la corrosidn, as{ como tambidn
energia sustancial. Ademds, se ha comprobado que cuando
se intenta reducir la concentracidn de fluor en el dci-
do de procedimiento imedo, prepersdo con materiales
tales como la roca de fosfato de Florida, la defluora-
cidn subsiste a una concentracidn de fluor de aproxima-
damente 0,4 %.

Se ha comprobado que se puede lograr la de-
fluoracidon de dcido fosfdrico de procedimiento hﬁmedo,
que contiene cantidades indeseables de fluor, mezclan-
do el dcido con una cantidad de sflice que es por lo me-

nos estequiometricaments equivalente al fluor que se

debe separar del mismo y celentando la mezela de acido
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¥y silice en la gana de aproximadaﬁente 75 a 10590_por
debajo del punto de ebullicidn de.la mezcla. Lg separa-
cidn de fluor en forma de SiF4 se logra entonces sstg-
bleciendo una interfase gas-liquido con la mezcls calen
tada en la que diché interfase es suficiente para esta-
blecer una relacidn de purificacidn de aproximadamente
0,5 & 20. Se retira entonces el SiF4 vaporizado fugra
de la presencia de la mezcla de deido mientras se man—
tiene su temperatura por encimg de la femperatura des con~
densacidn del SiFy. 7

Se ha comprobado .que cuando se prepara acido
fosforico, de procedimisnto humedo, a partir de roca de
fosfato que contiene cantidades sustancisles de aluminio,
el fluor contenido en el dcido fosfdrico estd presente
en formes de complejos de fluoruro dé'aluminio tales co-
mo ilones de Ale"'1 ¥y A1F+2. Se cree que es ls existencia
de estos complejos lo que hace tan difiéil la separacidn
de tetrafluorurc de silicio con respecto al dcido gene-
rado de roca de fosfato de Florida, en comparacidén con
el que ge prepara a partir de roca Buropea sustancisl-
mente libre de aluminio. - _

El esquema de reaccidn que prevalece cuando
88 agrega s{lice a dcido fosfdrico de procedimiento hi-
medo que cdnﬁiene aproximadamente 0,8 a 2,2 %-o més,

en peso, de aluminio disuelto, puede expresarse mediante
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4

(1) 2A1F2

+oamte=—on*3 2H,F,

(2) 2H,F, + 510, F25iF 4 21,0

2 4 2

(3) S1F, + 2a1+3 zzAle* + 510, + ag*

Se expresa la resaccidn difecta total mediante
la reaccidn de (1) y (2) segin se menciond mas arriba.
Se expresa la reaccidn inversa totel mediante la prece-
dente reaccicn (3). De acuerdo con las precedentes ecus-
clones, se puede ver que cuando aumenta la concenfracién
de SiF4 disuelto (que existe probablemente como SiF6'2),
el equilibrio expresado en la reaccidn (3) se desplaza
hacia la derecha favoreciendo la formecidn de comple jos
de aluminio lo cual excluye la posibilidad de separar
el fluor por volatilizacidn.

El regimen de defluoracidn instantdnea se re-

,laciona con la concentracidn de silicio disuelto ¥y la

relacidn de purificacidn. En cuslquier intdrvalo breve
de tiempo dei:érminado, la cantidad de fluor que se trans-
fiere al gas inerte en un procedimiento de rociado con
reciclo, como el descrito mas arriba, debe ser igual a
la cantidad de fluor que se pierde por el dcido. Se pue-—

de expresar esto mediante las sigulentes ecuaciones:

u. ¥ ,
. =nn (2,71 X) Ecuacion 1

at
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- Ecuacion 2 -

donde dF es el régimen de defluoracidn; X es la concen-
at

tracidn del silicio disuelto; 2,71 es la relacidn en peso
entre fluor y silicio en e; SiF4; ¥y iﬁ 68 la relaqién
de purificacidn.

La ecuacion 2 es una expresidn generel que seo
puede utilizar en el andlisis de los métodos tanto de ro-
ciado como de regedo y de rociado—regadd descritoé»més i
arriba. En los procedimientos delitipo de regado, en que
resulte fisicamente imposible medir la relacidn de puri-

ficacién, se la puede determinar mediante el uso de estas

ecuaciones, midiendo el régimen de defluoracidn y de con-
centracidn de silicio disuwelto en cualquier momento de-
terminado.

Le defluoracion del dcido fosfdrico de proce-
dimiento humedo, que contiene elevadas concentraciones
de aluminio, se puede describir me jor mediante la gi-
gulente ecuacidn 3. Se deriva esta ecuacidn mediah$e la
precedente ecuacion 1 cindtica v los balanceé de material

del procedimiento. La ecuacidn es la sigulente:s

dQF

2,71 mn +3 mn_y 4F . ¢
=S kP - (AT 74 BB) A goocidn 3
a2 - 1 3 ' S
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Se puede expresar la concentracion de silicio

dlsuelto despeaando su valor de 1a ecuacion 1 precenden—
toe

X = = M dF . - S
* = - Ecuacidn 4

2,71 mn at

Sq pusden encontrar éxPerimantalmente-loé'va—
lores de las constantes de la invencidn directa para di-
ferentes concentraciones de A1203'y temperaturas, obser-
vando la cinética de la defluoracion de tandas pequeﬁas
de gecido en el laboratorio bajo condiciones de relaoio-
nes de purlficacion extremadamente elevadas, eq cuyo caso

la concentracicn de silicio disuelto en el dcido se apro—

-xima 2 0 y la expresidn cinética se convierte en: -

d.F R ’ . :
- — k1F : BEcuacion 5,»1
at

Se encuentra el valor de la constante de regi—

"men de reaccidn inversa k midiendo dr sz y X en
3 at * a2

cualquier momento determinado desde el comienzo de la de-
fluoracidn y utiliZando entonces estos datos en las ecua-
ciones 2 y 3 precedentes. Los datos obtenidos por de-
fluoracion experimental ¥y operaciones simuladas‘eﬁ.com—
putadora, se encuentran en concordencis muy estrecha.

‘Ia cantidad preferida de sflice que se utiliza

al poner en practica la presente invencion es aproximada—
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mente 0,8 a 2,0 kg de sflice-por éadé kilogramo de
fluor contenido -en el dcido que se desea defluorar.

Se prefiere tamblen utilizar s{lice que tlens un drea
superficial de aproximadamente 10 & 500 m /g. En gene-
ral se prefiere utilizar silice de diastomeas o gei de
s{lice secado por rocimdo como fuents de silice.

El gas inerte preferido es aire; sin embargo,

- en lugar del mismo, o en combinacidn con el miémo, se

pueden emplear otros - -gases inertes tales como anhldrido
carbonlco, nitrogeno, argén y 31mllares.
Al poner en prdetica la presente invencidn,

Se puede lograr convenlentemente la separaclon de S:.F4
mediante uno de tres metodos.,

El primer metodo de la presente 1nvencion con—

siste en la transferencie en masa de acldo r001andolo

. en wna corriente de gas inerte. Se pueds lograr eato, .

por ejemplo, equipando un recipiente, que contiens M liw
tros de dcido que se debe defluorar, con mediocs para
reciclar m litros de gcido por hora a travds de une co-

rriente de gas inerte, en que el dcido reciclado afecta

le forma de una pluralidad de rociados de suficiente can

tidad y tamafio para establecer la relacidn de purifica-
cidn indicads mds arriba.
Bl segundo procedimiento congiste en el uso

de un regado com una corriente de gas inerte, de modo
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que las burbujas de gas sean de tamafio suficientemenie
pequeiio para’ establecer la relscidn de purlfloa01on in
dicada mas arriba. Se puede lograr estro introduclendo
una corriente de gas en la base de un agitador Qe pa-
letas a turbina de alta velocidad.'En.este casd,,M es
el volumen fotal de dcido que se debe defluorar; m es
el volumen que sé pone- en contacto con airs por hdra;

y n es la fraccidn de silicio disuelto que se separa
con respecto al acido por purificacidn. Resulta evider-
te que-los valores de n pueden estar comprendidos entre
0 y 1 de acuerdo al drea de interfase dcido/gas que se
ha creado.

El tercer procedimiento que se puede utilizar
al poner en prectica la presente invencidn utiliza una
combinacion de regado con un gas inerte y un reciclo
de rociado de deido de acuerdo con lo descrito en los
métodos uno y dos anteriores.

El regimen de defluoracidn instantdnea ests
relgcionado con la concentracidn de silicio disuelto
y la relacidn de purificacidn. En cualquier intervalo
breve de tiempo determinado, la cantidad de fiuor que
se transfiere al gas inerte en un procedimiento de re-
gado con recilclo como sl dgscrito anteriormente,‘debe
ser igual a la cantidad de fluor perdido por el dcido-

La cantidad preferida de sflice que se utili-
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%Z8 al poner en.préctica la presente invencidn es apro-
2imadamente 0,8 a 2,0 kg de sflice por cada kilogremo
de fluor contenido en el dcido que se desea defluorar.
Se prefiere emplear también sflice que tiene un a’rea
superficial de aproximedamente 10 a 500 mz/g. En gene-
rel se prefiere utilizar‘silice de diatomeas o gel de
silice secado por rociado como fuente de sflice.

El gas insrte preferido es aire; -sin smbargo,
en lugar del mismo, 0 en combinacidn con el mismo, se
pusden utilizar otrog géses inertes tales como anhidri-
do carbonicoe, nitrdgeno, argon & similares.

Se ilustra le presente invencidn medisnte los
glguientes e jemplos. Losiporcentajes ¥y partes en ls pre-
cedente descripcidn y los siguientes éjemplos so0n en ca-
da caso en peso, a menos que se indique 1o contrario.
Ejemplo 1 . »7' |

Se defluora,a 859C, una muestra de 4.000 g
de deido foufdrico de procedimiento himedo que contie~
ne 1,46 < de A1203 y 0,85 % de F en un recipiente rega-
do con aire que esta provisto de une turbina de un digd-
metro de 5,08 cm que girs a una velocidad de 350'r.p.m.
Se agrega una cantidad estequiémétrica de tierra @e dia-
tomeas. La relacidn de regado con aire es de 0;5 1t/min.
Se reunen los datos cindticos de defluoracidn de acuer-

do con lo indicado en la tabla 1. Se obtiene la cong~—
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cinética de defluormcibn de una operacién separada en la

cual se emplea una relacién de purificeeién extremademen—

te elevada. De acuerdo con los da2tos de la table 1 se cal-

2
cula los valores de EE Yy aF

dt a2

Utilizando las ecuaciones 2 y 3, gse calcula en-

én el momenfo t =3 hr,

tonces que los valores de la relacién de purificacién 2

y la constante de régimen.de reabcién'inversa k3 son !
1,54 y 12,2, respectivamente. 3
* Se lleva entonces a cabo una operacién de defluo-
racién simulada empleando una computadora analégica y los
valores de relacidn de purificacién y constante de régimen
inversa que se obtuvieron més arriba. Ie comparacién de los
datos cindticos de ias operaciones experimental y simylada,
estan indicados en las figuras i ¥y 2, respectivamehﬁg.

En lag abscisas de la figura 1 se ha repfesentado
tiempo én horas ¥y en ordenadas tanto por ciento de fluowr,
en esta figura, e, son los datos experimentaless y o son
los datos del modelo.

En las abscisas de la figura 2 se ha representado
tiempo en horas y en ordenadas tanto por ciendo de Si+4,
en esta figura, e, son los datos experimentales y'o son log

datos del modelo, la temperatura es de 852C.
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TABLIA I

Tiempo, hr % Fluor % sy+4
& P X
0,0. | 0,85 0
0,5 0,76 —
1,0 . 0,63 10,0467
1,5 0,58 . 0,0373
2,0 | 0,49 0,028
3,0 0,39 0,0186
4,0 0,32 0,014
5,0 " 0,30 . 0,0093
6,0 0,26 | 0,00467
8,0 - 0,20 -

Ejemélo 2 _ _

- Se lleva 2 cabo una operacién de defluoracién
similer a la precedente, a 1052C, utilizando un écidd de
px@cedimiento himedo que contiene 1,48 % de A12037y 1,03 %

de F. De acuerdo con los datos cindticos de defluoracidn

ar . aop
se caleula . y —__ en el momento t = 1 hr. Se obtiene
at d+2

el valor k, de 1,45 a 1052C en base & una operacidn de
defluoracidn llevada a cabo por separado en el cual se
emplea una relacién de purificacién extremadamente elevada.
En base a estos datos se calculs que los valores de k3 v
%ﬂ son 468 y 3,334, respectivemente.

Se lleva a cabo una operacidén simulaeda utilizan—
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do los valores de k3 y o precedentes. En’ 1as figuras 3 ¥y
4 se indican los resultados de las defluoraciones experi-—
mental y simulada, Los datos se encuentran en excelente
concordancia, . .

En le figura 3 se hé répresenfado, en abscisas,
tlempo en horas y, en ordenadas, tanto por ciento ée.fluor.

Los puntos e corresponden a valores experimenta-
les ¥y los puntos o a valores calouledos.

La turbinae giraba a 360 r.p.m.

. Se lleva & cabo una cantidad de otras operacio-

nes de defluoracién simulada para investigar'el efecto de

.diferentes relaciones de purificadién a 85 y 1052C. De

acuerdo con los resultados obtenidos se traza la figura 5.
Este trazado demuestra lo critico de la relaciéﬁ de puri-
ficacibn y la relacidn E_ en el 4cido, sobre el Tlempo

Si
de defluoracién.

En la figura 5 se ha representado, en’ abscisas,

la relacién de purificacién BB por hora, en el eje de or-
- —— H

M
F -
denadas de la izquierda relacién — en una hora, y en el
Si .
eje de ordenadas de la derecha, el fiempo de defluoracién
en horas. -
Ejemplo 3

Ia figura 6 muestra los datds cinéticos de defluo-

racibn de diversas operaciones en las cuales se defluora

. écido fosférico de procedimiento himedo, que contiene di-
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versas concentraciones de Al 03,'con una relacién de puri-

ficacibn de aprox1madamente 6 y une temperature de aproxi-

- madamente 8590.

Log datos demuestran claramente ei efecto de
retardo de la concentracién de aluminio disuelto sobre Los
régimenes de defluoracién. También.indican que, para-alcan~
zar defluorecidn en el mismo periodo de tiempo para dcidos
de diferentes contenidos de Al 03, un écido- que tlene una
mayor concentracién de alumlnio disuelto requerlré el uso
de una mayor relacién de puriflcaoaén.

En la figura 6 se ha representado, en abscisas,
tiempo en horas, ¥ en ordenadas, tanto por ciento de fluor;
la lineaz e 00rresponde gaun 1,08 % de Al 03, la linea T
corresponde & un 1 62 % de Al 03, la 1inea A corresponde
aun 2,16 % de Al O3 ¥ la 1lines o correSponde aun 2,66 ¢
de A1203v
Ejemplo 4 7

Ia figura 7 muestra tres defluoréciones simula-
das que se llevan & cabo con el uso de la computadora ana-
légica de acuerdo con lo descrito mds arriba para las com=
posiciones de 4cido y condiciones operativas‘del-ejamplo 1,
con la excepcién de que se cambia las relaciones de puxri-~
ficacién. Se lleva a cabo 1a Operacibn A, que comprende &
la curva e, & una relacién de purificacién de 0,15; la Ope-

racién B 'que comprende a la curva o, con una relacién de
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purificacién de 0,5} y la'Operaci6n C; que comprende a la
curve W, con una relacién de purificacién de 15,43. lLos
tiempos de defluoracmén que ge necesitan para raducir las
concentraclones de fluor en los écldos a- O 2 % en la . Ope~
racién C y en la Operaclén B son 3 6 ¥ 19 hr, respectiva—
mente; en cambio, la concentracién de fluor del écido a las
20 hr de tlempo en la Operacidn A es_to@avia;de so;amgnte”

0,35 %.

En egta figura se ha representado en abscisas,
tiempo en horas, y en ordenadas tanto por ciento de fluor.

En la flgura 8 se muestran lag cOncentrae1ones

de silicio disuelto en el 4cido para lag Operaciones A, y C.'

Estos resultados demuestran nuevamente la 1mportancia de

mentener bajas concentraciones de silicio en el écido para

obtener altos régimenes de defluoraciém.

En esta figura se ha repfesentadd, en abscisas,
tiempo en horas, y en ordenadas tanto por ciento de Si+4.
. Ia curve e cérresponde a una relacién de purifi-
cacibén de 0,1543 y la curva W corresponde a una relacién
de purificacién de 15,43.

Ejemplo 5

Se lleva a cabo esta operacidn de deflué:acién'

por tanda, utilizaﬁdo el procedimiento dé la presente in-

vencidén, para demostrar la importancia de los niveles de

concentracibén de silicio disuelto sobre los régimenes de
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defluoraclbn a dos diferentes relaciones de purlfloacléno
Durente las primeras 1,5 hr de la opera016n, se emplea una
elevada relacién de purificacibn de 25. En el resto de la
operacién por tanda, se disminuye la relacién de purifi-
cacién a 0,3, reduciendo pars eilonla velocidad del agita~
dor desde 1.800 a solo 60 TeDole |

En cada caso se lleva a cabo la defluoracién so-
bre una muestra de 4cido de 4.000 g que utiliza un régimen
de aire de 0,5 lt/min y ﬁna femperéturé dé reaccidn de 85¢C.
Ia concentracién de A1203 es 1,46 %, ' 7 '

En la figura 9 se indica los raéultados alcanza—
dos, mostréndose graficamenta 1la manera en que se produce
la disminucién del régimen de sepaiacié# de fluor yrel an—
mento de la concentracién de silicio'disuelté. |

En esfa figura se ha representado, en aOSCI sas,
tiempo en horas, en el eje de.ordenadas @e'la.lzqulerda,
tanto por ciento de fluor, y en el eje de ordenadas de la
-derecha, concentracién en tanto por ciento de sitt, Tos
puntos e corresponden a una relaciébn de purificacién de 0,3
¥y una velocidad de agitacién de 60 r.p.m. Ios puntbs-o co-
rresponden & una relacibn de purificacién de 25 y a8 uns

velocidad de agitacién de 1.800 r.p.m.
Ejemplo 6 ’

Mediante el procedimiento de 1a presente invencién

se lleva a cabo una defluoracidén por tanda experimental de
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- 4,000 g de dcido de procedﬁmiento himedo a 1058C y dife~

rentes cantidades de revoluciones de la turbine de.5,08 em
de diémetro ¥y un regado con aire de 0,5 1t/min., .

Se calcula relaciones de purificacidén m§d1ante el
uso de las ecuaciones 2 vy 3.

Mediante el trazado de los dafos asi obtenidoé;
segin se ilusgtra en la figura 10, se muestra graflcamente
el efecto de las varlaclones de las relaciones de puriflca~
cibn que se lopran al variar la 1nterfase gas—liquldo me-
diante la velocidad de la turblna.

En la figuta 10 se ha representado, en abscisas,

~ tiempo en horas, y en ordenadas, tanto por ciento de fluor.

La curva A corresponde & una relaéién de purificaéién de
0,5y e una velocidad de agifaciéh de 60 T.p.ll.; la our~
va x & una relacién de purificacidn de 3,3 y a una véioci-
dad de agitacién de 350 r.p.m.; la éurva 0 8 una relébién
de purificacién de 8,0 y a una velocidad de agitacibén de

450 r.pom.; y la curva e & una relacibn de purificacibn de

25 y = una velocidad de agitacién de 1.800 r.p.m.

Ejemplo 7

Iog siguientes ensayos demuestren la necegidad
de proveer el domo del reactor, ete, con medios calentado-
res adicionales para evitar condensacibén y descomposicién
del SiF4 s0bre sus superficies. .

En estos ensayos, se dispone en un frasco el édci-
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do que .tiene un contenido de P05 de aproximedesmente 51 %

diatomeas en une centidad estequiomstricamente equivelen—

te al fluor presente. Se hace burbujear aire a través del

¥ que contiene 1,77 % de fluor, y se mezela con silice de

&cido agitado & razém de 1 1t/min/1.000 g de dcido, 3 se

mantiene a la mezcle a 852C, t790, durante este tratamien-

to. Los datos asi obtenidos demuestren que, después de apro-

ximademente 11 hr, se detiene esencialments la reduceidn

de fluor a pesar de que en el 4cido estd todavia presente

0,57 % de Si0,. Los resultados estdn indicados en la si-

- guiente tabla II.

TABLA II

Defluoracién mediante regado con aire(1)

sin manto de calentamiento
POz, % F, % P/F Tiempo, hr.
50,68 0,84 26,3 3
52,48 0,52 44,0 7
50,48 0,48 45,8 o
49,86 0,46 47,3 14
50,92 0,45 49,3 18
(1) H,0 agreéado con el fin de mentener aproximedamente
50 % de P,0;.

Siguiendo el procedimiento indicado més arribva,
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pero disponiendo. un mento de calentamiento sobre las Su-
perficies del reactor encimé del nivel del ~élcido, S8 pro-
duce 4cido defluorado de una relacién P/F mayor de 100/1.
Los datos estén indicados en la tabla 3.
Ias series.de operaciones son las siguiénté's:
1) Turbina de 5,08 em x 1.750 r.p.m. ~.régimén de a'.i-r_‘e apro-—
ximedemente 126 1t en 20 hr para 800 g de alimentacibn.
2) Turbina de 8,64 cm x 786 r.p.m. - el misin_o- régimen de
aire que el indicado mAs arriba.
3) Turbine de 8,64 cm x 786 r.p.m. -f.régimen de a:Lre eciui-—
valente a 42 1% en 20 hr pare 806 g de alimentaciéﬁ.
4) El mismo agitador - el mismo régimen de aire, mayor por-
centaje de F en la alimentacibn. ' . l
5) Igual que n? 4 con la excepcién de que se u:l;iliza- une.
centidad 1,5 veces mayér de silice.
TABIA IIT

Defluoracibn mediante recado con aire con mento de calenta-

miento. Operacidn ne :

Componente 1 2 3 4 5
PyOg, %) 51,47 50,76 49,90 47,03 49,03
F, ¢ ) Ali- 0,94 - 0,98 0,97 1,37 1,37
p/F Taoién 23,8 22,6 22,4 15,5 15,5
P,05, % R 58,66 57,84 ° 57,58 56,73
F, %  Jauneto 0,14 0,10 0,18 0,18 0,18
P/F 174 256 140 139 137

Tiempo, hr 14 14 1345 21,25 30
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Ejemplo 8

Se digponen 10 kg de dcido fosférico de proce-
dimiento himedo que tiene 53,3 % de 9205, 0,64 % de P, _
1,08 4 de A1203, 1,61 % de F9203{ 2,00 % de 804 Yy 1,67 %
de sblidos en un recipiente de. 4 1t que estd provisto de
dos desviadores y un manto dé calentamiento qus cubre:la

parte superior del recipiente y sisteme de descarga. Se

Jintroduce aire debajo de un impuisor de furbineg de 4_pale—

taé de un difmetro de 3,81 em que gira a razén de 16,0
m/seg de velocidad de las puntas. Al dcido se sgrege tie-
rra derdiatomeas que tiene aproximadamentg un éreazsuper-
ficiel de 25 n®/g en una centided de 1 g de tleira de disto
meas por cada gramo de fluor en el &cido. Cuando la ‘tempe-
ratura del 4cido es de 852C se alcanza una relacién en pe-

so P/F un poco mayor de 100 en un periodo de aproximadsmen—

% 5 hr.

e repite el precedente'experiménto pars tempera~
turas de 90 y 959C del 4cido y los regpectivos tiembps de
defluoracién para alcenzar P/F = 100 son aproximadamente

3y 1,8 hr.
Ejemplo 9

Efectos del régimen de aire y de la velocidad de las puntags

del impulsor sobre la defluoracidn.

~ En los siguientes ensayos se dispone 2,7 1t de

dcido fosférico de procedimiento himedo, peso especifico
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1,69, en un frasco de 4 1t que estéd equipado con (1) un
impulsor'al;cual se hace girar mediante un motor de.velo-
cidad variable, (?) un dispositivo.de regado con aire j -
(3) un mento de celentamiento. El andlisis del deido in-
aica 53,3 % de )05, 0,64 % de F, 1,08 % de A1'203,.f1',,61 %
de Po,0y, 2,00 % de 50, y contiene 1,57 # de s6lidos. En

todos 1los ensayos se calienta el écldo a 8590 ¥ se- 1e men-

tiene a esta temperatura durante loa tratamientos. Los re--

sultados obtenidos estén indlcados en 1a siguiente tabla 4.

TABIATV - . - T SR
Régimen de aire Velocidad de lag Tieﬁﬁo en hfipara
m3/hin/ton.de dcido | puntas, m/seg . | alcanzar P/F=100
0,026 . 16,0 - | 5,0
0,1 0,0536 6,5
0,1 0,0134 16,0
0,1 0,0067 | éS,O
0,2 0,0536 6,25

Ejemplo 10

Se lleva a cabo experimentos de defluoracién s
mayor escala utilizando 1.514 a 1.892 1t de écido de pro-
ceso himedo. El agitador es del tipo de turbine de 4 pale-
tas con un motor de 1 HP. Se agrega tlerra de diatbﬁeas'en
una cantidad de 1 kg por cada kilogramo de fluor en ol
écido. Se lleva & cabo todos los experimentos a 85§C. la

velocidad de las puntas del agitador es 0,457 m/seg. Los
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resultados estén indicados en la siguients tabls 5.

TABIA V. ,
| It de Acido |__Régimen de aire - Tiempo en hr pare
- m3/min 0 m3/hin/ton alcanzar P/F=100
1.514 ' 0,283 0,102 9,0 '
1.514 0,142 0,0510 5,0
1.892 - 0,142 76,0397 7,40
1892 0,283 0,0793 | 8,0
1,514 0,071 | 0,0227 | 14,0
Ejemplo 11

Efecto de diferentes tipos de materiales portadores de

gilicio sobre los résimenes de defluoracién.

Se ensaya diferenfes materiaies'Qdmercialmente
disponibles, que contiénen gilice, con respecto a ia de-
fluoracién. Ia siguiente tabla contiene ios resultados de
experimentos de defluoracién ¥y caracteristicas de diferen-

tes materiales de sf{lice. Se llevan a cabo todos los expe-

-rimentos a 859C, utilizendo 4,54 kg de dcido de proceso

himedo. El volfimen de aire utilizaga pare el regado es
de 0,5 lt/min. Ia cantided de material de sflice que se
egrega equivale a 1 g de SiO2 pbr cada gramo d§ fluor en
el dcido., Los resultados obtenidos estén indigadgs en la

siguiente table 6,
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TABLA VI

Efecto_del tipo de material de silice sobre la defluoracidn

himedo

de dcido de proceso

Material de silice Caracteristicas de 9% F inicial F final e
area superficial en el &dcido gcido
~del material -

Tierra de diatomeas |21-23 m°/g

Kenite 51 de Kenite

Corp. .

" 0,64 0,3
0,64 0,2

Tierra de diatomeas 5

MN-35 40 m“/g 0,64 0,2

de Johns-Manville

Corp

Gel de silice 340 m2/g 0,64 0,3

" Vol. Poros = 1,0 0,64 0,2

Gel de sflice 500 m%/g 0,64 0,3

" Vol. Porecs = 1,0 0,64 0,2
Arena triturada 1,3 m2/g 0,64 .0,56
" " 0,64 0,55

Silicato de sodio .78 .
Na,Si0_.9H,0 - 3

27"y T 0,78 0,7
Talco 1,6 m2/g 0,64 0,52
n 0,64 10,51
S{lice amorfa 4,3 m2/g 0,64 L 0,60




400810

Tiempo transcurrido en hr
para alcanzar fluor final

6,0

acido

7

4 F final en

0,2

3
Z

0,60
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De acuerdo con lo que precede, reéulta eviden~
te (a) que la silice de diatomeas y el gél de silice seca~
do por rociado resultan altameﬁte-eficéces para defluorar
écido de proceso .himedo cuando se utiliza en el procedi-—
miento de la presente invencién vy (b) que la arena tritura-
da, silicato de sodio y el talco resultan solo muy pobre-
mente eficaces en este procedimiento.

Ejemplo 12

En los siguientes ensayos se trate &cido fosfé~
rico de procesc himedo que tiene 0,64 a 1,33.% de fluor,
1,08 a 2,66 % de A1203 y 48,2 a_54,52 % de P205 con una
cantided estequiométrica de material silicio elegido del
grupo que consiste en silice de diatomeas, silice amorfa,
arena tritureda y silicato de sodio. Sevcalientan las mez-
clas aproximedamente a 85°C y se ias trate con (1) aire
regado en un reactor debajo de la superficie del ééido,
&2) aire gue se hace pasar a travéds del dcido en una co-
Jumna compactada o (3) haciendo recircular el decido desde
el reactor y rocidndolo bajo la forma de gotitas finas so-
bre la superficie del &cido en el reactor. Los datos asi
obtenidos estén indicados en la tabla 7 y muestran que la
s{lice de diatomeas que tiene un &rea superficial de 10
mz/g, utilizada con régimeneé de aire de 0,0252 a 0,0991
m3/hin por tonelada de dcido es eficaz para defluorar 4ci-

do que se mantiene a 859C., Estos datos demuestran también
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que la gsilice que tiene un drea superficial menor de
10 mz/g resulta ineficaz para defluorar 4cido fosférico

cuando seé utiliza bajo las condiciones indicadas més arri-

i
ba. i
|
| l
TABLA VIT ;
Oper; Peso Acido de partida Kg de 8102 - Area su-— Regimen di
cidn| dcido perficiﬁl - aire,
Ne | kg % F %Al203 %P205 por kg de F 'Si02, n¢/g 3/h1n pE:
) ton acido
1 45,4 | 0,64 | 1,08 | 53,3 Diatomeas 10 0,0991
2 15 | 0,64 | 1,08 | 53,3 Diatomeas 10 . 0,0991
3 4,5 { 0,64 | 1,08 | 53.3 Diatomeas . | 10 : . 0,0453
4 4,5 | 0,64 | 1, ;08 | 53,3 Diatomeas 10 0,0991
5 4,5 | 0,64 | 1 62 53,3 Diatomeas 10 0,0991
6 4,5 | 0,64 | 2,16 | 53.3 Diatomeas 10 0,0991
7 4,5 | 0,64 | 2,66 | 53,3 Diatomeas .10 0,0991
8 415 | 0,64 | 1,08 | 53.3 Diatomeas | 10 0,0991
9 4,5 | 0l64 | 1,08 | 53.3 Diatomeas , 10 0,0991
10 4,5 | 0,64 | 1,08 | 53,3 Diatomeas | - 10. - 0,099
11 4,5 10,64 | 1,08 | 53,3 | Diatomeas 10 - 0,0991
12 4,5 | 0,64 | 1,08 | 53,3 Diatomeas .10 + 0,0991
13 [2.540 0,88 | 1.2 54,52 | . Diatomeas 10 -+ 0,0991
14 [2.540 0,96 | 1,1 51,24 | Diatomeas 10 ¢ 0,0495
15 13.175 0,96 | 1,12 | 53,0 | Diatomeas 10 i 0,0806
16 3.175 0,82 | 1,3 53,9 Diatomeas 10 i« 10,0495
17 4,54 10,33 | - 53,9 | Silice amorfa 4,3 [t 0,0991
18 4,54 10,64 | 1,08 | 53,9 Arena trituradsa 1,3 |- 0,0991
19- [2.540 | 0,97 | 1,33 | 53,4 | Diatomeas ( 0,0282
20 [2.540 0,88 | 1,50 | 55,6 Digtomeas (0
21 [2.540 0,83 | 1,43 | 53,9 Diatomeas ¢ 0,0282
22 4,54 | 0,64 | 1,08 | 53,3 Diatomeas 10 ( 0,0993
23 [3.175 | 0,78 | — 49,5 | Diatomeas 10 ¢ 8,5 m3/mi
24 2,540 0,98 | - 48,8 | Diatomeas 10 ¢ 8,5 n3/mi




Régimen de | Tempq Veloc. de | Tiempo | Producto [ Recirculacidn’
aire, oc las puntas| hr para | P,0 1t/min pico
3/m1n n/seg. alcanzar| 2 2 de rociado

ton acido 100
0,0991 85 | 4,0 5
0,0931 85 |16.,0 5,5
10,0453 85 16,0 5,5
0,099 85 16,0 5,5
0,0991 85 {16,0 7,0
0,0991. |85 |16.0 11,0
0,0991 85 |16,0 14,0
0,0991 g0 16,0 3,5
0,0991 95 16,0 2,0
. 0,0991 85 0,0067 18,0
0,0991 85 0,0134 16,0
0,0991 85 0,0536 8,0
0,0991 85 - 9,0 53,5 37,8
0,0495 "85 - 5,2 53,3 37,8
0,0806 84 | —- 8.0 51,4 37.8
10,0495 84. | —m 7.0 - 37,8
0,0951 86 |16,0 -
. 0,0991 85 16,0 —
0,0282 86 |- 14,0 37,8
0 85 | —— 14,0 37,8
0,0282 85 | =m 15,0 37,8
0, 0993 105 16,0 1,0
/min 85 - 16 53,8 8 %/min de
gcido total
8,5 m3/min| 85 | — 20 56, 1 12,5 %/min de

a01do total -
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Vleza del in»-n

patente presentada en Norteamerica con la Ser. ‘ne 124 099

de 15 de merzo de 1.971, acogiéndose por lo tanto a los
beneficios que conceden los Convenios Intermales en vigor,
siendo lo que constituye la esencia del referido invento
por lo que se solicita Patente de Invencidn por 20 afios en
Espafia, ‘sobre: PROCEDIMIENTO PARA TA DEFLUORACION DE ACIDO
FOSFORICO DE PROCESO HUMEDO; caracterizéndose por lo si-
guiente:

1.~ Procedimiento pars la defluoracién de dcido

fosfbérico de proceso hﬁmedo, que contiens aproximadamsnte

de 0,3 2 3 % en peso de fluor, aproximedemente de 0,8 a

2,2 % en peso de aluminio disuelto y un porcentajé en peso
de P O5 de aproximadamente 45 & 52 %, caracterizado porque
comprende mezclar dicho dcido, de procese himedo, con una
cantidad de sflice que es por lo menos_eétequiomefriﬁamen-
te equivalente al fluor que se debe separar del mismo; ca-
lentar la mezcla a una temperatura oomprendida en la. gama

de aproximaedemente 75 & 1052C pero por debajo del punto de
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ebullicién de diche mezcla; volatiliéér el'SiF4 de la mez-
cla calentada en una corriente efluente de gas inerte po-
niendo intimeamente en contacto dicha mezela calentéda‘con
un gas inerte en que la interfase gas-mezcla es suficien-
te para establecer una relacién de purificacién del 31?4
@mﬁM@mMe@mﬁwa1ﬁymwmmnhcm®MW~‘
con de silicio disuelto por debajo de aproxinadamente
0,05 % en peso sustancialments d&rante toda la deflﬁora-
cién;'mantener la fémperatura de dicha corrienté gfluente
por encima de su punto de rocio yrfetirar dicha-éorriente
de efluente de la presencie de diche mezcls de écido.

2.- Procedimiento segin la réifindicacién 1, ca-
racterizado porgue ia relacidn en peso F/Si se mantiene
por encime de aproximadamente 8§ sustanciaimente duranﬁe
toda la defluoracién.

3.~ Procedimiento segin la reivindicacibén 1, ca-
racterizado porque se efectia la volatilizacién del SiF,
 mediante rociado de &cido utilizando aprokimadamente 0,0566
a8 0,453 m3 de ailre por minuto por tonelada de mezcla cdlen-
tada. _

4.~ Procedimiento segin la reivindicacién;1, ca-—.
racterizado pofque le silice es silice de diatomeas que
tiene un drea superficial de aproximadamente 15 & ;O n%/g
¥ gel de silice secado por rociado que tiene un &rea super-

ficial de aproximedamente 320 a 500 mQ/g.
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5.= Procedimiento éegﬁn la reivindicaciéﬁ'1, ca-
racterizado porque se efectia la volatllizacién del 81F4
medlante regado con alre utllizando aproxlmadamente 0,0142
a 0,283 n3 de aire por minuto por tonelada de mezcla calen-
tada.

6.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque se adiciona aproximedamente 1,1 kg de
silice por cada kilogramo de fluor contenido en dicﬁa'mez—
cla calentada.

‘ 7.— Procedimiento segin la reivindicecién 6, ca-
racterizado porque la silice es silice de diatomeas o gel
de -silice secado por rociado en que el drea superfiqial
del s{lice estéd comprendida en la géma'dé 10 a 407m2/g.

8.~ Procedimiento gegun la reivindicacibn 1, ca-
racterizado porque se efectia la volatilizacién del SiF4

mediante una combinacién de rociado con eire ¥ regado con

aire.

9.~ Procedimiento segin la reivindicacibn 1, ca- -

racterizado porgue dicho procedimiento se desarrolla en con

“tinuo.

10.~ Procedimiento pare la defluoracién de &eido
fosférico de proceso himedo, tal y como queds sustancisl-
mente descrito en la presente Memoria e iluatrado en los

dibujos adjuntos.




Esta Memoria conste de 29 hojes eseritas o mé-

guina por une gola cara,

15 MAR. 1972

Madrid ’
MERICAN CYANAMID COMPANY.

OEZ ACEBO Y MoDES
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