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S E C C tO N  T E C N iC A  
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PROCEDIMIENTO PARA LA DEFIDORACION DE ACIDO FOSFORICO 
DE PROCESO HUMEDO.

AMERICAN CYANAMID COMPANY, en tidad  norteam ericana, 
re s id e n te  en Berdan Avenue, Township of Wayne, 
Estado de New Je rse y , EE.UU. de A.

In t .  C l?: o  ) B

La p resen te  invención se r e f ie r e  a  un nuevo 
procedim iento para  l a  de fluo rao ión  de áoido fo s fó r ic o , 
obtenido po r e l  procedim iento húmedo, que contiene una 
can tidad  in deseab le  de f lú o r .  E l procedim iento co n sis te  
en m ezclar oon dicho ácido una can tidad  de s í l i c e ,  que
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es po r lo  menos estequ iom etricam ente  eq u iv a len te  a l  
f lú o r  contenido en e l  mismo, y de p re fe re n c ia  e n tre  0 ,8  

y 2 ,0  kg de s í l i c e  por cada kilogram o de f lú o r  co n ten i­
do, c a le n ta r  l a  m ezcla h a s ta  una tem pera tu ra  comprendi­
da e n tre  76 ,7  y 127^0 , pero  por debajo d e l punto de ebu­
l l i c i ó n  de d icha  m ezcla, poner intim am ente en con tac to  
d icha  m ezcla con un gas in e r te  t a l  como a i r e ,  COg, vapor, 
n itró g en o  o argón, pero  de p re fe re n c ia  a i r e ,  p a ra  sepa­
r a r  de l a  misma lo s  f lu o ru ro s  de s í l i c e  -v o la ti l iz a d o s  
que se producen m ediante dicho tra tam ien to ^  y r e t i r a r  
d ichos f lu o ru ro s  v o la t i l i z a d o s  de la .p r e s e n c ia  d e 'd ic h a  
m ezcla con e l  f i n  de im pedir que se v u e ly an  'a mbz c la r  
con e l  acido  sometido a t r a ta m ie n to . '

En lo s  ú ltim o s  años se ha p resen tad o  una nece­
s id ad  s u s ta n c ia l  de fo s fa to s  que sean  áp róp íadoa^para  e l  
uso en l a  p re p a ra c ió n  de m a te r ia le s  ta le s ,  como fo s fa to s  
de c a lc io  que se deben em plear como suplem entos p a ra  a l i ­
mentos de an im ales . Lam entablem ente, l a  ro c a  de f o s f a to ,  
de l a  cual se p rep a ra  dicho ác ido  f o s f ó r ic o ,  con tien e  
can tid ad es  s ig n i f i c a t iv a s  de f lú o r .  P ara  l a  producción  
de f e r t i l i z a n t e s  p a ra  p la n ta s  y suplem entos para  alim en­
to s  de an im ales , de a l t a  c a lid a d , se debe r e d u c ir  e l  n i­
v e l  de f lú o r  de modo que sea  menor de 1 p a r te  en peso de 
f lú o r  por cada 100 p a r te s  en peso de fó s fo ro . En conse­
cu en cia , se han d e sa rro lla d o  numerosos p roced im ien tos
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en una te n ta t iv a  p a ra  p ro d u c ir ácido  fo s fó r ic o  por 
procedim iento  húmedo d e fluo rado , en una manera conve­
n ie n te  y económica.

Uno de lo s  métodos que han s id o  d e s a r ro l la ­
dos, para  p ro d u c ir  l a  d e flu o ra c ió n  de l ácido  fo s fó r ic o , 
obtenido por procedim iento  húmedo, c o n s is te  en l a  a d i­
c ió n  de s í l i c e  a l  ácido  fo s fó r ic o  en e b u ll ic ió n  con e l  
f i n  de se p a ra r  lo s  f lu o ru ro s  en forma de SiF^ gaseoso . 
Se ha tropezado con v a r io s  problemas en un procedim ien­
to  dé e s ta  c la s e . E l uso de a l t a s  tem p era tu ras , como 
l a s  que se re q u ie re n  a l  hacer h e rv ir  e l  ácido  fo s fó r ic o  
de procedim iento  húmedo, n e c e s i ta  e l  empleo de un equ i­
po costo so  r e s i s t e n te  a l a  c o rro s ió n , a s í  como tam bién 
e n e rg ía  su s ta n c ia l*  Ademas, se ha comprobado que cuando 
se in te n ta  r e d u c ir  l a  concen trac ió n  de f lú o r  en e l  á c i ­
do de procedim iento  húmedo, preparado con m a te r ia le s  
t a l e s  como l a  roca  de fo s fa to  de F lo r id a , l a  d e flu o ra ­
c ió n  su b sis te  a una concen trac ió n  de f lú o r  de aproxima­
damente 0 ,4  %-

Se ha comprobado que se puede lo g ra r  l a  de­
f lu o ra c ió n  de ac ido  fo s fó r ic o  de procedim iento  húmedo, 
que contiene  can tid ad es  in d eseab les  de f lú o r ,  mezclan­
do e l  ác ido  con una can tid ad  de s í l i c e  que es por lo  me­
nos estequiom etricam ente eq u iv a len te  a l  f lú o r  que se 
debe se p a ra r  d e l mismo y calen tando  l a  m ezcla de ácido



y s í l i c e  en l a  gama de aproximadamente 75 a  1052c por 
debajo d e l punto de e b u l l ic ió n  d e . la  m ezcla. La sep a ra ­
c ió n  de f lú o r  en forma de SiF^ se lo g ra  en tonces e s ta ­
b lec ien d o  una in te r f a s e  g a s - líq u id o  con l a  m ezcla c a len  

5. ta d a  en l a  que d icha  in te r f a s e  es s u f ic ie n te  para  e s ta ­
b le c e r  una r e la c ió n  de p u r i f ic a c ió n  de aproximadamente 
0 ,5  a 20. Se r e t i r a  en tonces e l  SiF^ vaporizado  fu e ra  
de l a  p re se n c ia  de l a  m ezcla de ác id o  m ien tra s  se man­
tie n e  su  tem p era tu ra  po r encima de l a  tem pera tu ra  de con- 

10. densación  d e l SIF^.
Se ha comprobado que cuando se p re p a ra  ácido  

fo s fó r ic o , de p roced im ien to  húmedo, a p a r t i r  de' ro ca  de 
fo s fa to  que con tien e  can tid ad es  s u s ta n c ia le s  de a lum in io , 
e l  f lú o r  contenido en e l  ác ido  fo s fó r ic o  e s tá  p re sen te  
su  formas de com plejos de f lu o ru ro  da alum inio  t a l e s  co- 
mo io n es de y A l F ^ .  Se oree que e s  l a  e x is te n c ia
de e s to s  com plejos lo  que hace ta n  d i f í c i l  l a  sep a rac ió n  

. de te t r a f lu o r u r o  de s i l i c i o  con re sp e c to  a l  ác ido  gene­
rado de ro ca  de fo s fa to  de F lo r id a , en com paración con 

20. e l  que se p re p a ra  a p a r t i r  de ro c a  Europea s u s ta n c ia l­
mente l i b r e  de a lum in io .

E l esquema de re a c c ió n  que p rev a lece  cuando 
se agrega s í l i c e  a  ác ido  fo s fó r ic o  de p roced im ien to  hú­
medo que con tien e  aproximadamente 0 ,8  a  2 ,2  % o más,

25. en peso , de alum inio  d is u e l to ,  puede ex p re sa rse  m ediante



5.

10 .

15.

20.

l a s  s ig u ie n te s  ecuac iones:

(1) 2A1F^ 4- A 2HgFg

(2) 2H^Fp A S i ( h * ^ S i F ,  A 2H 02 ¿ 2 4 2

(3) SiF^ A 2A1***3 ^ z ? 2 A lF ^  A SiO^ 4 4H^

Se expresa  l a  rea c c ió n  d i r e c ta  t o t a l  m ediante 
l a  re a c c ió n  de ( 1) y (2 ) según se mencionó más a r r ib a .
Se expresa  l a  re a c c ió n  in v e rsa  t o t a l  m ediante l a  p rece­
dente re a c c ió n  (3)* De acuerdo con l a s  p receden tes ecua­
c io n es , se puede v e r  que cuando aumenta l a  concen trac ión  
de SiF^ d is u e l to  (que e x is te  probablem ente como S iF ^ '2 ) , 
e l  e q u i l ib r io  expresado en l a  rea c c ió n  (3 ) se desp laza  
h a c ia  la  derecha favorec iendo  l a  form ación de complejos 
de alum inio  lo  cual excluye l a  p o s ib i l id a d  de se p a ra r  
e l  f lú o r  por v o la t i l i z a c ió n .

E l regim en de d e flu o ra c ió n  in s ta n tá n e a  se r e ­
la c io n a  con l a  concen trac ión  de s i l i c i o  d is u e lto  y l a  
r e la c ió n  de p u r i f ic a c ió n . En c u a lq u ie r  in te rv a lo  breve 
de tiempo determ inado, l a  can tid ad  de f lú o r  que se t r a n s ­
f i e r e  a l  gas in e r te  en un procedim iento de roc iad o  con 
r e c ic lo ,  como e l  d e s c r i to  mas a r r ib a ,  debe s e r  ig u a l a 
l a  can tid ad  de f lú o r  que se p ie rd e  por e l  á c id o . Se pue­
de e x p resa r e s to  m ediante la s  s ig u ie n te s  ecuac iones:

M dF
dt = mn (2,71 X) E cuación 1
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mn E cuación 2
2,71 X M

donde dF es e l  regim en de d e flu o ra c ió n ; X es l a  concen- d t
t r a c io n  d e l s i l i c i o  d is u e l to ;  2,71 es l a  r e la c ió n  en  peso 
e n tre  f lú o r  y s i l i c i o  en  e l  S iF .; y 53 es l a  r e la c ió n  
de p u r i f ic a c ió n .

La ecuac ión  2 es una e x p res ió n  g e n e ra l que se 
puede u t i l i z a r  en e l  a n á l i s i s  de lo s  métodos ta n to  de ro ­
c iado  como de regado y de ro c iad o -reg ad o  d e s c r i to s  más 
a r r ib a .  En lo s  p roced im ien tos d e l t ip o  de regado , en que 
r e s u l t a  fís ica m e n te  im posible m edir l a  r e la c ió n  de p u r i­
f ic a c ió n , se l a  puede de te rm in ar m ediante e l  uso de e s ta s  
ecu ac io n es , m idiendo e l  regim en de d e flu o ra c ió n  y de con­
c e n tra c ió n  de s i l i c i o  d is u e l to  en c u a lq u ie r  momento de­
term inado.

La d e f lu o ra c ió n  d e l ácido  fo s fó r ic o  de proce­
dim iento húmedo, que con tiene  e levad as co n cen trac io n es  
de a lum in io , se puede d e s c r ib i r  m ejor m ediante l a  s i ­
g u ien te  ecuac ión  3* Se d e riv a  e s ta  ecuac ión  m ediante l a  
p receden te  ecuac ión  1 c in é t ic a  y lo s  b a lan ces  de m a te r ia l  
d e l p roced im ien to . La ecuac ión  es l a  s ig u ie n te :
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Se puede e x p resa r l a  concen trac ió n  de s i l i c i o  
d is ú e lto  despejando su v a lo r  de l a  ecuac ión  1 precanden­
t e :

-5.

1 0 .

- 15.

20.

X = -  M
2,71 mn

Se pueden e n co n tra r  experim entalm ente lo s  va­
lo re s  de l a s  c o n stan te s  de l a  invención  d i r e c ta  p a ra  d i­
fe re n te s  concen trac ion es de Al^O^ Y tem p era tu ras , obser­
vando l a  c in é t ic a  de l a  d e flu o ra c ió n  de tandas pequeñas 
de acido en e l  la b o ra to r io  ba jo  condiciones de r e la c io ­
nes de p u r if ic a c ió n  extremadamente e le v ad as , en cuyo caso 
l a  concen trac ió n  de s i l i c i o  d is u e lto  en e l  ácido se apro­
xima a 0 y l a  ex p res ió n  c in é t ic a  se co n v ie rte  en: -

dF . .
*  ------  = k F Ecuación 5 .d t '

Se encu en tra  e l  v a lo r  de l a  co n stan te  de r e g i—2 "men de re a c c ió n  in v e rsa  midiendo —  . ^ F v X en
3 d t  d t?

c u a lq u ie r  momento determ inado desde e l  comienzo de l a  de— 
f lu o ra c io n  y u t i l iz a n d o  entonces e s to s  d a to s en l a s  ecua­
c iones 2 y 3 p re c e d e n te s . Los datos ob ten idos por de— 
f lu o ra c io n  experim en ta l y operaciones sim uladas en com­
p u tad o ra , se encu en tran  en concordancia muy e s tre c h a .

La c an tid ad  p re fe r id a  de s í l i c e  que se u t i l i z a  
a l  poner en p r á c t ic a  l a  p re sen te  in ven ción  es aproxim ada-

dF
d t E cuación 4
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mente 0 ,8  a  2,0  kg de s í l i c e  por cada kilogram o de 
f lú o r  co n ten ido -en  e l  ácido  que se desea d e f lu o ra r .
Se p re f ie r e  tam bién u t i l i z a r  s í l i c e  que t ie n e  un á re a  
s u p e r f ic ia l  de aproximadamente 10 a 500 m ^/g. En gene­
r a l  se p r e f ie r e  u t i l i z a r  s í l i c e  de diatom eas o g e l de 
s í l i c e  secado por ro c iad o  cómo fuen te  de s í l i c e .

E l gas in e r te  p re fe r id o  es a i r e ;  s in  embargo, 
en  lu g a r  d e l mismo, o en combinación con e l  mismo, se 
pueden em plear o tro s  gases in e r te s  t a l e s  como an h íd rid o  
carbón ico , n itró g e n o , argón y s im ila re s .

Al poner en p r á c t ic a  l a  p re sen te  in ven ción ,
se puede lo g ra r  convenientem ente l a  se p a ra c ió n  de SiF- 4m ediante uno de t r e s  m étodos.

E l prim er método de l a  p re sen te  .invención  con­
s i s t e  en l a  t r a n s fe re n c ia  en masa de ác ido  ro c ián d o lo  
en una c o r r ie n te  de gas i n e r t e .  Se puede lo g ra r  e s to ,  
po r ejem plo, equipando un r e c ip ie n te ,  que con tien e  M l i ­
t r o s  de ác ido  que se debe d e f lu o ra r ,  con medios para  
r e c i c l a r  m l i t r o s  de ácido  por hora a tr a v é s  de una co­
r r i e n te  de gas in e r t e ,  en que e l  ác ido  re c ic la d o  a fe c ta  
l a  forma de una p lu ra l id a d  de ro c iad o s  de s u f ic ie n te  can 
t id a d  y tamaño p a ra  e s ta b le c e r  l a  r e la c ió n  de p u r i f i c a ­
c ió n  in d icad a  más a r r ib a .

E l segundo proced im ien to  c o n s is te  en e l  uso 
de un regado con una c o r r ie n te  de gas i n e r t e , de modo
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que la s  burbu jas de gas sean de tamaño su fic ien tem en te  
pequeño para  e s ta b le c e r  l a  r e la c ió n  de p u r if ic a c ió n  in  
d icada mas a r r ib a .  Se puede lo g ra r  e s tro  in troduciendo  
una c o rr ie n te  de gas en l a  base de un a g ita d o r  de pa­
l e t a s  a tu rb in a  de a l t a  v e lo c id ad . En e s te  caso , M es 
e l  volumen t o t a l  de ácido que se debe d e f lu o ra r ;  m es 
e l  volumen que se pone en con tac to  con a i r e  por hora ; 
y 5  es l a  f ra c c ió n  de s i l i c i o  d is u e lto  que se separa  
con re sp ec to  a l  ácido  por p u r i f ic a c ió n . R esu lta  eviden­
te  q u e -lo s  v a lo re s  de Ti pueden .e s ta r  comprendidos en tre  
O y 1 de acuerdo a l  á re a  de in te r f a s e  á c id o /g as  que se 
ha creado .

E l t e r c e r  procedim iento que se puede u t i l i z a r  
a l  poner en p rá c t ic a  l a  p resen te  in vención  u t i l i z a  una 
combinación de regado con un gas in e r te  y un r e c ic lo  
de roc iado  de ácido  de acuerdo con lo  d e s c r i to  en lo s  
métodos uno y dos a n te r io r e s .

E l regimen de d e flu o ra c ió n  in s ta n tá n e a  e s tá  
re lac io n ad o  con l a  concen trac ión  de s i l i c i o  d is u e lto  
y l a  r e la c ió n  de p u r if ic a c ió n . En c u a lq u ie r  in te rv a lo  
breve de tiempo determ inado, l a  can tid ad  de f lú o r  que 
se t r a n s f ie r e  a l  gas in e r te  en un procedim iento  de ro ­
gado con r e c ic lo  como e l  d e s c r i to  a n te rio rm e n te , debe 
s e r  ig u a l a l a  can tid ad  de f lú o r  perdido por e l  á c id o .

La can tid ad  p re fe r id a  de s í l i c e  que se u t i l i -
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za a l  poner en p r á c t ic a  l a  p re sen te  Invención  es apro­
ximadamente 0 ,8  a  2 ,0  kg de s í l i c e  por cada kilogram o 
de f lú o r  contenido en e l  ácido  que se desea d e f lu o ra r .
Se p r e f ie r e  em plear tam bién s í l i c e  que t ie n e  un á re a  
s u p e r f ic ia l  de aproximadamente 10 a  500 m ^/g. En gene­
r a l  se p r e f ie r e  u t i l i z a r  s í l i c e  de diatom eas o g e l de 
s í l i c e  secado por ro c iad o  como fu en te  de s í l i c e .

E l gas in e r te  p re fe r id o  es a i r e ;  s in  embargo, 
en lu g a r  d e l mismo, o en combinación con e l  mismo, se 
pueden u t i l i z a r  o tro s  gases in e r te s  t a le s  como a n h íd r i­
do carbón ico , n itró g e n o , argón  y s im i la re s .

Se i l u s t r a  l a  p re sen te  in ven ción  m ediante le s  
s ig u ie n te s  e jem plos. Los p o rc e n ta je s  y p a r te s  en l a  p re ­
cedente d e sc rip c ió n  y lo s  s ig u ie n te s  ejem plos son en  ca­
da caso en peso , a  menos que se indique. ío  c o n tr a r io .  
Ejemplo 1

Se d e f lu o ra ,a  85-C, una m uestra de 4.000 g 
de ac ido  fo s fó r ic o  de proced im ien to  húmedo que c o n tie ­
ne 1,46 de Al^O^ y 0 ,85  7° de F en un re c ip ie n te  reg a­
do con a i r e  que e s tá  p ro v is to  de una tu rb in a  de un d iá ­
m etro de 5,08 cm que g i r a  a una ve loc idad  de 350 r .p .m . 
Se agrega una c an tid a d  e s te q u io m e tr ic a  de t i e r r a  de d ia ­
tom eas. La r e la c ió n  de regado con a i r e  es de 0 ,5  l t /m in .  
Se reúnen lo s  da tos c in é t ic o s  de d e f lo r a c ió n  de acu e r­
do con lo  in d icado  en l a  ta b la  1. Se o b tiene  l a  cons-
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*<bta n te  de régimen de reacción  d ire c ta  k.¡ a  p a r t i r  de la  

c in é tic a  de d e flu o rac ió n  de una operación separada en la  
cual se emplea una re la c ió n  de p u r if ic a c ió n  extremadamen­
te  elevada. De acuerdo con lo s  datos de la  ta b la  1 se c a l—
cula  lo s  v a lo re s  de —  y _ en e l  momento t  = 3  h r .d t  d t2

U tilizan d o  la s  ecuaciones 2 y 3) se ca lcu la  en­
tonces que lo s  v a lo re s  de l a  re la c ió n  de p u r if ic a c ió n

My la  constan te  de régimen de reacc ió n  in v e rsa  k^ son 
1)54 y 12, 2 , respectivam ente.

Se l le v a  entonces a cabo una operación de de flu o ­
rac ió n  simulada empleando una computadora analóg ica  y lo s  
v a lo re s  de re la c ió n  de p u r if ic a c ió n  y constan te  de régimen 
in v e rsa  que se obtuvieron  más a r r ib a .  La comparación de lo s  
da tos c in é tic o s  de la s  operaciones experim ental y simulada, 
e s tá n  ind icados en la s  f ig u ra s  1 y 2 , respectivam ente .

En la s  a b sc isa s  de la  f ig u ra  1 se ha rep resentado  
tiempo en horas y en ordenadas tan to  por c ien to  de f lú o r ,  
en e s ta  f ig u ra , *, son lo s  da tos experim entales y o son 
lo s  da tos d e l modelo.

En la s  a b sc isa s  de l a  f ig u ra  2 se ha representado  
tiempo en horas y en ordenadas tan to  por ciendo de Si**"̂ , 
en e s ta  f ig u ra , * , son lo s  datos experim enta les y o son lo s  
da to s d e l modelo, l a  tem peratura es de 852C.

!
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TABLA I

Tiempo, h r
t

% F luo r 
F

% Si+4 
X

0 ,0  . 0,85 0

0,5 0,76 —
1,0 0,63 0,0467
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 —

Ejemplo 2
Se l le v a  a cabo una operación  de d e flu o ra c ió n

s im ila r  a  l a  p receden te , a  105SC, u t i l iz a n d o  un ácido de
procedim iento húmedo que contiene 1,48 % de Al^O^ y 1:03  %
de F . De acuerdo con lo s  da tos o in é tic o s  de d e flu o ra c ió n
se c a lc u la  ^E y E-E en e l  momento t  = 1 h r .  Se ob tiene  d t  d t¿
e l  v a lo r  k^ de 1,45 a 105^0 en base a una operación  de
d e flu o ra c ió n  lle v a d a  a cabo por separado en e l  cu a l se
emplea una re la c ió n  de p u r if ic a c ió n  extremadamente e levada.
En base a e s to s  da to s se c a lc u la  que lo s  v a lo re s  de k^ y
—  son 468 y 3,334, respec tivam ente .M - -

Se l le v a  a cabo una operación sim ulada u t i l i z a n -25.



5.

10.

15.

20.

25.

do lo s  v a lo re s  de y ^  p receden tes. En l a s  f ig u ra s  3 y 
4 se in d ican  lo s  re su lta d o s  de la s  defluo rác iones ex p e ri­
m ental y sim ulada. Los datos se encuentran en excelen te  
concordancia.

En l a  f ig u ra  3 se ha rep resen tado , en ab sc isa s , 
tiempo en ho ras y, en ordenadas, ta n to  por c ien to  de f lú o r .

Los puntos w corresponden a v a lo re s  experim énta­
le s  y lo s  puntos o a v a lo re s  ca lcu lad os.

La tu rb in a  g ira b a  a 36O r.p .m .
. Se l le v a  a cabo una can tidad  de o tra s  operacio ­

nes de d e flu o rac ió n  simulada para  in v e s t ig a r  e l  e fec to  de 
d ife re n te s  re la c io n e s  de p u r if ic a c ió n  a 85 y  1058C. De 
acuerdo con lo s  re su lta d o s  obten idos se t r a z a  l a  f ig u ra  5 . 
Este trazado  demuestra lo  c r i t i c o  de l a  re la c ió n  de p u r i ­
f ic a c ió n  y l a  re la c ió n  en e l  ácido , sobre e l  tiempo

Side d e flu o rac ió n .
En l a  f ig u ra  5 se ha rep resen tado , en ab sc isa s ,

la  re la c ió n  de p u r if ic a c ió n  ^  por ho ra , en e l  e je  de o r-
M Fdenadas de la  iz q u ie rd a  re la c ió n  —  en una ho ra , y en e lSi

e je  de ordenadas de l a  derecha, e l  tiempo de d e flu o rac ió n  
en h o ras .
Ejemplo 3

La f ig u ra  6 m uestra lo s  da tos c in é tic o s  de de flu o ­
rac ió n  de d iv e rsa s  operaciones en la s  cuales se d e flu o ra  
ácido fo s fó r ic o  de procedim iento húmedo, que contiene d i -

i
i
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v e rsa s  concen traciones de AlgO^, con una re la c ió n  de p u r i­
f ic a c ió n  de aproximadamente 6 y una tem peratura  de ap ro x i­
madamente 859C.

Los da to s demuestran claram ente e l  e fe c to  de 
re ta rd o  de l a  concen tración  de alum inio d isu e lto  sobre lo s  
régimenes de d e flu o ra c ió n . También in d ic an  que, p a ra  a lc an ­
z a r  d e flu o rac ió n  en e l  mismo periodo de tiempo para  ácidos 
de d ife re n te s  conten idos de AlgO^, un ácido que' tie n e  una 
mayor concen tración  de alum inio d is u e lto  re q u e r irá  e l  uso 
de una mayor re la c ió n  de p u r if ic a c ió n .

En l a  f ig u ra  6 se ha rep resen tad o , en a b sc isa s , 
tiempo en h o ra s , y en ordenadas, ta n to  p o r c ie n to  de f lú o r ;  
l a  l in e a  * corresponde a un 1,08 % de AlgO^; l a  l in e a  O 
corresponde a un 1,62 % de AlgO^; l a  l in e a  A corresponde 
a un 2,16 % de AlgO^ y l a  l in e a  o corresponde a un 2,66 % 
deA lgO ^.
Ejemplo 4

La f ig u ra  7 m uestra t r e s  d e flu o rac io n es  sim ula­
das que se l le v a n  a cabo con e l  uso de l a  computadora ana­
ló g ic a  de acuerdo con lo  d e s c r i to  más a r r ib a  p a ra  l a s  com­
p o s ic io n es  de ácido y condiciones o p e ra tiv a s  d e l ejemplo 1, 
con l a  excepción do que se cambia la s  re la c io n e s  de p u r i­
f ic a c ió n . Se l le v a  a cabo l a  Operación A, que comprende a 
l a  curva *, a una re la c ió n  de p u r if ic a c ió n  de 0 ,15 ; l a  Ope­
ra c ió n  B que comprende a l a  curva o, con una re la c ió n  de
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p u r if ic a c ió n  de 0,5} y l a  Operación C, que comprende a la  
curva H , con una re la c ió n  de p u r if ic a c ió n  de 15^43. Los 
tiempos de d e flu o rac ió n  que se n e c e s ita n  para  re d u c ir  la s
concen traciones de f lú o r  en lo s  ác idos a 0 ,2  % en l a  Ope­
rac ió n  C y en la  Operación B son 3,6 y 19 h r ,  re sp e c tiv a ­
mente; en cambio, l a  concentración dé f lú o r  d e l.á c id o  a la s  
20 h r  de tiempo en la  Operación A es todavía;, de solamente 
0 ,3 5 % . . ' ^

En e s ta  f ig u ra  se .ha re p re s e n ta d o /e n  a b sc isa s , 
tiempo en h o ras, y en ordenadas ta n to  por c ien to  de f lú o r .

En l a  f ig u ra  8 se m uestran la s  concen traciones 
de s i l i c i o  d isu e lto  en e l  ácido para  la s  Operaciones'A  y  C. 
E stos re su lta d o s  demuestran nuevamente l a  im portancia ' de 
m antener b a ja s  concen traciones de s i l i c i o  en e l  ácido para  
ob tener a l to s  regímenes de d e flu o rac ió n .

En e s ta  f ig u ra  se ha rep resen tado , en a b sc isa s , 
tiempo en h o ras , y en ordenadas ta n to  p o r c ien to  de Si**"̂ .

La curva $ corresponde a una re la c ió n  de p u r i f i ­
cación de 0,1543 y l a  curva H) corresponde a  una re la c ió n  
de p u r if ic a c ió n  de 15, 43 .
Ejemplo 5

Se l le v a  a cabo e s ta  operación de d e flu o rac ió n  
po r tanda, u ti l iz a n d o  e l  procedim iento de l a  p resen te  i n ­
vención, p a ra  dem ostrar l a  im portancia  de lo s  n iv e le s  de 
concen tración  de s i l i c i o  d isu e lto  sobre lo s  regímenes de
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d e flu o rac ió n  a dos d ife re n te s  re la c io n e s  de p u r if ic a c ió n . 
Durante la s  prim eras 1,5 h r  de l a  operación , se emplea una 
elevada re la c ió n  de p u r if ic a c ió n  de 25. En e l  re s to  de l a  
operación po r tan d a , se disminuye l a  re la c ió n  de p u r i f i -  

5. cac ión  a 0 ,3 , reduciendo para  e l lo  l a  ve loc id ad  d e l a g i t a ­
do r desde 1.800 a so lo  60 r.p .m .

En. cada caso se l le v a  a cabo la  d e flu o rac ió n  so­
bre una m uestra de ácido de 4.000 g que u t i l i z a  un régimen 
de a i r e  de 0,5 lt/ón in  y una tem peratu ra  de reacción- de 85SC. 

10. La concen tración  de AlpO^ es 1,46 %.
En la  f ig u ra  9 se in d ic a  lo s  re su lta d o s  a lcan za ­

dos, m ostrándose gráficam ente l a  manera en que se produce 
l a  dism inución d e l régimen de separac ión  de f lú o r  y e l  au­
mento de l a  concen tración  de s i l i c i o  d is u e l to .

15. En e s ta  f ig u ra  se ha rep resen tad o , en a b sc is a s ,
tiempo en h o ra s , en e l  e je  de ordenadas de l a  iz q u ie rd a , 
ta n to  por c ie n to  de f lú o r ,  y en e l  e je  de ordenadas de l a  

-derecha, concen tración  en ta n to  p o r c ien to  de Si***̂ . Los 
puntos * corresponden a una re la c ió n  de p u r if ic a c ió n  de 0 ,3  

20. y una ve loc idad  de a g ita c ió n  de 60 r .p .m . Los pun tos o co­
rresponden a  una re la c ió n  de p u r if ic a c ió n  de 25 y a una 
ve lo c id ad  de a g ita c ió n  de 1.800 r .p .m .
Ejemplo 6

M ediante e l  procedim iento de l a  p re se n te  invención 
25. se l l e v a  a  cabo una d e flu o rac ió n  po r tanda experim enta l de
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4.000 g de ácido de procedimiento húmedo a 10530 y.dife­

rentes cantidades de revoluciones de la  turbina de.5,08 cm 

de diám etro y un regado con a ire  de 0,5 lt/n in .-

Se c a lc u la  re la c io n e s  de p u r if ic a c ió n  m ediante e l  
uso de la s  ecuaciones 2 y 3.

Mediante e l  trazado de lo s  datos a s i  obtenidos,' 
según se i l u s t r a  en la  f ig u r a .10, se m uestra gráficam ente 
e l  e fec to  de la s  v a riac io n e s  de la s  re la c io n e s  de -p u rif ic a ­
c ión que se logran  a l  v a r ia r  l a  in te r f a s e  g a s- liq u id o  me­
d ian te  la  ve loc idad  de l a  tu rb in a .

En l a  f ig u ra  10 se ha rep resen tado , en a b sc isa s , 
tiempo en h o ras , y en ordenadas, tan to  po r c ie n to  de f lú o r .  
La curva ¿i corresponde a una re la c ió n  de p u r if ic a c ió n  de 
0,5 y a una ve loc idad  de a g ita c ió n  de 60 r .p .m .;  la  cu r­
va x a una re la c ió n  de p u r if ic a c ió n  de 3,3 y a  una v e lo c i­
dad de a g ita c ió n  de 350 r .p .m .; l a  curva o a una re la c ió n  
de p u r if ic a c ió n  de 8 ,0  y a una ve loc idad  de a g ita c ió n  de 
450 r .p .m .; y la  curva + a una re la c ió n  de p u r if ic a c ió n  de 
25 y a una ve loc idad  de a g ita c ió n  de 1.800 r .p .m .
Ejemplo 7

Los s ig u ie n te s  ensayos demuestran l a  necesidad 
de p roveer e l  domo d e l re a c to r , e tc ,  con medios ca len tad o ­
re s  a d ic io n a le s  p a ra  e v i t a r  condensación y descomposición 
d e l SiF^ sobre sus s u p e r f ic ie s .

En e s to s  ensayos,: se dispone en un fra sc o  e l  á c i -
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do qu.e .tien e  un contenido de PgO  ̂ áe aproximadamente 51 % 
y que contiene 1,77 % de f lú o r ,  y se m ezcla con s í l i c e  de 
diatom eas en una can tidad  estequiom etrioam ente equ ivalen ­
te  a l  f lú o r  p re se n te . Se hace b u rb u jear a i r e  a  tra v é s  d e l 

5. ácido ag itado  a razón de 1 l t /n in /1 .0 0 0  g de ác id o , y. se
m antiene a l a  m ezcla a  852C, t7SC, durante e s te  tra ta m ie n ­
to .  Los da to s a s i  obten idos demuestran que, después de apro­
ximadamente 11 h r ,  se d e tien e  esencialm ente l a  reducción  
de f lú o r  a  p e sa r de que en e l  ácido e s tá  to d av ía  p re sen te  

10. 0,57 % de SiOg* Los re su lta d o s  e s tá n  in d icad os en l a  s i ­
gu ien te  ta b la  I I .

TABLA I I
D efluoración  m ediante regado con a i r e ^s: .n manto de calentam iento

15. ^2^5' % F, % P/F Tiempo, h r .

50,79 1,77 12,5 0 -
50,68 0,84 26,3 3
*52,48 0,52 44,0 7
50,48 0,48 45,8 11

20. 49,86 0,46 47,3 14
50,92 0,45 49,3 18

(1) HgO agregado con e l  f in  de m antener aproximadamente
50 % de Pg°5 *

Siguiendo e l  procedim iento ind icado  más a r r ib a ,



pero disponiendo un manto de calentam iento sobre la s  su­
p e r f i c ie s  d e l r e a c to r  encima d e l n iv e l  d e l ác ido , se p ro­
duce ácido defluorado de una re la c ió n  P/F mayor dé 100/1. 
Los datos e s tán  ind icados en l a  ta b la  3 .

5.

10.

15.

Las s e r ie s  de operaciones son la s  s ig u ie n te s :
1) Turbina de 5,08 cm x 1.750 r .p .m . - ré g im e n  de a i r e  apro­

ximadamente 126 I t  en 20 h r  para  800 g de a lim en tación .
2) Turbina de 8,64  cm x 786 r.p .m . -  e l  mismo régimen de 

a i r e  que e l  indicado más a r r ib a .
3) Turbina de 8,64  cm x 786 r .p .m . -  régimen de a i r e  equ i­

v a len te  a  42 l t  en 20 h r  para  800 g de a lim en tac ión .
4) E l mismo a g ita d o r  — e l  mismo régimen de a i r e ,  mayor por­

cen ta je  de F en l a  a lim en tación .
5) Ig u a l que n8 4 con la  excepción de que se u t i l i z a  una 

cantidad  1,5 veces mayor de s í l i c e .
TABLA I I I

m ien to . 
Componente

Operación ns 
1 2 3 4 5

20 . P2O5 , %)' 51,47 50,76 49,90 47,03 49,03
F, % ) A li-  ) men- 0,94 0,98 0,97 1,37 1,37
P/F ) ta c ió n 23,8 22,6 22,4 15,5 15,5
^2^5' %) 55,93 58,66 57,84 57,58 56,73
F ' % jducto 0,14 0,10 0,18 0,18 0,18

25. P/F ) 174 256 140 139 137
Tiempo, h r 14 14 13,5 21,25 '30

t

!
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Ejemplo 8

Se disponen 10 kg de ácido fo s fó r ic o  de p roce­
dim iento húmedo que tie n e  53,3 % de P^O^, 0,64 % de F,
1,08 % de AlgO^, 1,61 % de FegO^, 2,00  % de SO  ̂ y 1,57 % 
de só lid o s  en un re c ip ie n te  de. 4 l t  que e s tá  p ro v is to  de 
dos desv iadores y un manto de calentam iento  que cubre l a  
p a r te  su p e rio r  d e l re c ip ie n te  y sistem a de descarga . Se 
in tro d u ce  a i r e  debajo de un im pulsor de tu rb in a  de 4 p a le ­
ta s  de un diám etro de 3,81 cm que g i r a  a  razón  de 16,0 
m /seg de velocidad.,de l a s  p u n ta s . Al ácido se agrega t i e ­
r r a  de diatom eas que tie n e  aproximadamente un á re a  super­
f i c i a l  de 25 m / g  en una can tidad  de 1 g de t i e r r a  de d ia to ­
meas p o r cada gramo de f lú o r  en e l  á c id o . Cuando l a  tempe­
ra tu ra  d e l ácido es de 85SC se a lcanza  una r e la c ió n  en pe­
so P/F un poco mayor de 100 en un periodo de aproximadamen­
te  5 h r .

Se r e p i te  e l  precedente  experimento p a ra  tem pera­
tu ra s  de 90 y 9590 d e l ácido y lo s  re sp e c tiv o s  tiem pos de 
d e flu o rac ió n  p a ra  a lc a n z a r  P/F = 1 0 0  son aproximadamente 
3 y 1 ,8 h r .
Ejemplo 9
E fec to s de l  régimen de a i r e  y de la  veloo idad de l a s  puntas 
d e l im pulsor sobre la  d e flu o rac ió n .

En lo s  s ig u ie n te s  ensayos se dispone 2 ,7  l t  de 
ácido fo s fó r ic o  de procedim iento húmedo, peso e sp e c ific o

- 2 0 -
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1,69; en un fra sco  de 4 I t  que e s tá  equipado con (1) un 
im pulsor a l  cual se hace g i r a r  m ediante un m otor d é .v e lo ­
cidad v a r ia b le , (2) un d isp o s itiv o  de regado con a ire  y . 
(3) un manto de calen tam iento . E l a n á l i s i s  d e l ácido in -  

5. d ica  53,3 % de PgO^, 0,64 % de F, 1,08 % de AlgO^, 1,61 % 
de FegO^, 2,00 % de S0^ y contiene 1,57 % de só lid o s . En 
todos lo s  ensayos se c a l ie n ta  e l  ácido a 8580 y se .le man­
tie n e  a e s ta  tem peratura durante lo s  tra tam ien to s* .L os r e ­
su lta d o s  obten idos e s tén  ind icados en l a  s ig u ie n te  .tab la  4.

10. ' TABLA IV . Á ...''r:'.. /. . '
Régimen de a ire  
m ^/m in/ton de ácido

Velocidad de la s  
pun tas, m/se^r

Tiempo en h r  para 
a lc a n z a r  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 28,0
0,2 0,0536 6,25

Ejemplo 10
Se l le v a  a cabo experim entos de d e flu o rac ió n  a 

20. mayor e sc a la  u til iz a n d o  1.514 a 1.892 l t  de ácido de p ro ­
ceso húmedo. E l a g ita d o r  es d e l t ip o  de tu rb in a  de 4 p a le ­
ta s  con un m otor de 1 HP. Se agrega t i e r r a  de diatom eas en 
una can tidad  de 1 kg por cada kilogramo de f lú o r  en e l 
á c id o . Se l le v a  a cabo todos lo s  experim entos a 858C. La 

25. ve loc id ad  de la s  pun tas de l a g ita d o r  es 0,457 m /seg. Los

¡



re su lta d o s  e s tá n  in d icados en l a  s ig u ie n te  ta b la  5.

TABLA V.
Lt de ácido __ Régimen

m^/min (
de a i r e  

) m^/ónin/ton
Tiempo en h r  para  
a lc a n z a r  P/F=100

1.514 0,283 0,102 9 ,0
1.514 0,142 0,0510 5,0
1.892 0,142 0,0397 7 ,0 ,
1.892 0,283 0,0793 8,0
1.514 0,071 0,0227 14,0

10. Ejemplo 11
E fecto  de d ife r e n te s  t ip o s  de m a te r ia le s  p o rtad o re s  de 
s i l i c i o  sobre lo s  regímenes de d e flu o rac ió n .

Se ensaya d ife re n te s  m a te r ia le s  comercialmente 
d isp o n ib le s , que con tienen  s í l i c e ,  con respec to  a l a  de- 
f lu o ra c ió n . La s ig u ie n te  ta b la  con tiene  lo s  re s u lta d o s  de 
experim entos de d e flu o rac ió n  y c a r a c te r í s t ic a s  de d ife re n ­
te s  m a te r ia le s  de s í l i c e .  Se lle v a n  a cabo todos lo s  expe— 

-rim entos a 85SC, u t il iz a n d o  4,54 kg de ácido de proceso 
húmedo. E l volumen de a i r e  u t i l iz a d o  p a ra  e l  regado es 

20. de 0 ,5  l t /m in . l a  can tidad  de m a te r ia l  de s í l i c e  que se
agrega equivale  a  1 g de SiOg por cada gramo de f lú o r  en 
e l  á c id o . Los re s u lta d o s  obten idos e s tá n  in d icad o s en l a  
s ig u ie n te  ta b la  6.
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TABLA VI
E fe c to  d e l t ip o  de m a te r ia l  de s í l i c e  sobre l a  d e f lu o ra c io n  
de ác ido  de p roceso  húmedo

M a te r ia l  de s í l i c e C a r a c te r í s t ic a s  de % F i n i c i a l  ̂ F f i n a l  e:á re a  s u p e r f ic ia l  d e l m a te r ia l en  el. ácido 3l ác ido

T ie r ra  de diatom eas K enite  51 de K enite Corp.
21-23 rn^/g

!t 0 ,64 0 ,30 ,64 0 ,2
T ie r ra  de diatom eas MN-35 40 m^/g 0 ,64 0 ,2de Johns-M anville  Corp .
Gel de s í l i c e 340 m^/g 0 ,64 0 ,3!* V ol. Poros = 1 , 0 0 ,64 0 ,2
Gel de s í l i c e 500 m^/g 0 ,64 0 ,31! V ol. Poros = 1 ,0 0 ,64 0 ,2
Arena t r i t u r a d a 1,3  m^/g 0 ,64 0 ,5 6" o 0 ,64 0 ,5 5
S i l i c a to  de sodioN a p S iO ^ .^ O 0,780,78 0 ,730 ,7
Talco 1 ,6  m^/g 0 ,64 0 ,52n 0,64 0,51
S í l ic e  amorfa 4 ,3  m^/g 0 ,64 0 ,60

#



t

t!

 ̂ F ^ f in a l en Tiempo tr a n s c u r r id o  en  h r3l acido p a ra  a lc a n z a r  f lú o r  f i n a l

i

! 0 ,3  ; 0 ,2 3 ,55 ,0
! 0 ,2 6 ,0

! 0 ,3 4 ,0
i 0 ,2 5 ,0

o ,3 5,00 ,2 6 ,0
0 ,56 7 ,00 ,5 5 10,0

0,73 5,00 ,7 10,0
0,52 4 ,00,51 6 ,0
0,60 10,0

—

O
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De acuerdo con lo  que p recede, r e s u l t a  eviden­
te  (a) que l a  s í l i c e  de diatom eas y e l  g e l de s í l i c e  seca­
do p o r rociado re s u l ta n  altam ente e f ic a c e s  p a ra  d e f lu o ra r  
ácido de proceso.húmedo cuando se u t i l i z a  en e l  p ro ced i­
m iento de l a  p re sen te  invención y (b) que l a  a rena  t r i t u r a ­
da, s i l i c a to  de sodio y e l  ta lc o  re s u l ta n  so lo  muy pobre­
mente e f ic a c e s  en e s te  procedim iento .
Ejemplo 12

En lo s  s ig u ie n te s  ensayos se t r a t a  ácido fo s fó ­
r ic o  de proceso húmedo que tie n e  0,64  a  1,33  % de f lú o r ,  
1,08 a  2,66  % de AlgO^ y 48,2  a 54,52 % de PgO^ c°R- MR& 
can tid ad  esteq u io m é trica  de m a te r ia l  s i l i c i o  e leg ido  d e l 
grupo que c o n s is te  en s í l i c e  de diatom eas, s í l i c e  amorfa, 
a rena  t r i tu r a d a  y s i l i c a to  de so d io . Se c a l ie n ta n  l a s  mez­
c la s  aproximadamente a 85SC y se l a s  t r a t a  con ( 1) a ir e  
regado en un r e a c to r  debajo de l a  s u p e rf ic ie  d e l ác id o ,
( 2 ) a i r e  que se hace p a sa r  a tra v é s  d e l ácido en una co­
lumna compactada o ( 3) haciendo r e c i r c u la r  e l  ácido desde 
e l  r e a c to r  y rociándo lo  bajo l a  forma de g o t i ta s  f in a s  so­
bre l a  s u p e rf ic ie  d e l ácido en e l  r e a c to r .  Los d a to s a s í  
ob ten idos e s tá n  in d icad os en l a  ta b la  7 y m uestran que la  
s í l i c e  de diatom eas que tie n e  un á re a  s u p e r f ic ia l  de 10 

m^/g, u t i l i z a d a  con regímenes de a i r e  de 0,0252  a  0,0991 

m ^/nin po r to ne lad a  de ácido es e f ic a z  para  d e f lu o ra r  á c i ­
do que se m antiene a 853C. E stos datos dem uestran también
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que l a  s í l i c e  que t ie n e  un á re a  s u p e r f ic ia l  menor de 
10 m /g  r e s u l t a  in e f ic a z  para  d e f lu o ra r  ácido fo s fó r ic o  
cuando se u t i l i z a  bajo  la s  cond iciones in d ic a d a s  más a r r i ­
ba.

TABLA VH

Opera Peso Acido de p a r t id a Kg de SiOg 
por kg de F

" Area su­p e r f i c i a l  SiOp, mVg
¡ Regimen d< i a i r e ,

m^/min po: to n  ácido
c ió nNS acidokg % F % A 1 ^ %?2^5

1 45,4 0,64 1,08 53,3 Diatomeas 10 ! 0,09912 4 ,5 0,64 1,08 53,3 Diatomeas 10 0,0991
3 4 ,5 0,64 1,08 53,3 Diatomeas . 10 : 0,04534 4 ,5 0 ,64 1,08 53,3 Diatomeas 10 - i 0,09915 4 ,5 0 ,64 1,62 53,3 Diatomeas 10 ¡ 0,09916 4 ,5 0 ,64 2,16 53,3 Diatomeas 10 i 0,0991
7 4 ,5 0 ,64 2,66 53,3 Diatomeas 10 i. 0,09918 4 ,5 0 ,64 1,08 53,3 Diatomeas 10 0,0991
9 4 ,5 0,64 1,08 53,3 Diatomeas 10 0,099110 4 ,5 0 ,64 1,08 53,3 Diatomeas 10 . 0,099111 4 ,5 0,64 1,08 53,3 Diatomeas 10 0,099112 4 ,5 0^64 1,08 53,3 Diatomeas 10 i 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 3.175 0,96 1,12 53,0 Diatomeas 10 < 0,0806
16 3.175 0,82 1,3 53,9 Diatomeas 10 < 0,0495
17 4,54 0,33 53,9 S í l ic e  amorfa 4 ,3 < 0,0991
18 4,54 0 ,64 1,08 53,9 Arena t r i t u r a d a  1,3 ( 0,0991
19- 2.540 0,97 1,33 53,4 Diatomeas ( 0,028220 2.540 0,88 1,50 55,6 Diatomeas ( 0
21 2.540 0,83 1,43 53,9 Diatomeas ( 0,0282
22 4,54 0,64 1,08 53,3 Diatomeas 10
23 3.175 0,78 — 49,5 Diatomeas 10 ? 8 ,5  m-3/mi
24 2.540 0,98 48,8 Diatomeas 10 ! 8 ,5  m^/mi



Regimen de Temp. V eloc . de Tiempo Producto R ecircu lación*a i r e , 9C l a s  p u n tas h r  p a ra P ,0 l t /m in  p ico
m^/min por to n  ácido

m /seg. a lc a n z a r  P /F  =100
2 5 de ro c iad o

0,0991 85 4 ,0 50,0991 85 16,0 5 ,50,0453 85 16,0 5 ,50,0991 85 16,0 5¡50,0991 85 16,0 7^00,0991 85 16,0 11,00,0991 85 16,0 14,00,0991 90 16,0 3 ,50,0991 95 16,0 2 ,0. 0,0991 85 0,0067 18,00,0991 85 0,0134 16,00,0991 85 0,0536 8 ,00,0991 85 — 9 ,0 53,5 37,80,0495 '85 — 5,2 53,3 37,80,0806 84 — 8 ,0 54,4 37,80,0495 84. —— 7 ,0 37,80,0991 86 16,00,0991 85 16,0 —0,0282 86 — 14,0 37,80 85 — 14,0 37,80,0282 85 — 15,0 37,80,09918 .5  m-3/min
8 .5  m^/min

10585
85

16,0 1 ,016 53,8 8 %/min de ác id o  t o t a l20 56,1 12, 5 %/min de ác id o  t o t a l
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N O T  A

D e sc rita  su fic ien tem ente  l a  n a tu ra le z a  d e l - iñ -  - 
ven to , a s i  como l a  manera de r e a l iz a r s e  e n - la  p rá o tic á , '/'. . 
debe h a c e rse .c o n s ta r  que la s  d isp o sic io n es  an te rionn en té  
in d icad as  son su sc e p tib le s  de m odificaciones de d e ta l le .e n-. ...'..7.';''''.'.' .
cuanto no* a l te r e n  su p r in c ip io  fundam ental. También Se h á -

. ' " - , . ce co n sta r  que e l  invento corresponde a  una so lic itu d ' de .
p a ten te  p resen tada  en Norteam érica con l a  S e r .n S  124.099 
de 15 de marzo de 1.971, acogiéndose po r lo  tan to  a lo s  
b e n e fic io s  que conceden lo s  Convenios In té rn a le s  en v ig o r, 
siendo lo  que oon stituye  la  esencia  d e l re fe r id o  invento 
po r lo  que se s o l i c i t a  P aten te  de Invención por 20 años en 
España, sobre: PROCEDIMIENTO PARA LA DEFLOORACION DE ACIDO 
FOSFORICO DE PROCESO HUMEDO? carac te rizán d o se  por lo  s i ­
g u ien te :

1 .-  Procedim iento para  l a  d e flu o rac ió n  de ácido 
fo s fó ric o  de proceso húmedo, que contiene aproximadamente 
de 0 ,3  a 3 % en peso de f lú o r ,  aproximadamente de 0 ,8  a 
2 ,2 % en peso de alum inio d isu e lto  y un p o rcen ta je  en peso 
Re 1*2^5 ^  aproximadamente 45 a 52 %, oarao terizado  porque 
comprende m ezclar dicho ácido , de proceso húmedo, con una 
can tidad  de s í l i c e  que es p o r lo  menos estequiom etrlcam en- 
te  equ iv alen te  a l  f lú o r  que se debe se p a ra r  d e l mismo; ca­
le n t a r  l a  mezcla, a una tem peratura comprendida en la  gama 
de aproximadamente 75 a 105^0 pero p o r debajo de l.p un to  de



40 0
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e b u ll ic ió n  de d icha m ezcla; v o l a t i l i z a r  e l  SiF^ de l a  mez­
c la  ca len tad a  en una c o rrie n te  e flu e n te  de gas in e r te  po­
niendo intim am ente en contacto  dicha mezcla ca len tad a  con 
un gas in e r te  en que l a  in te r f a s e  gas-m ezcla es s u f ic ie n -  

5. te  para  e s ta b le c e r  una re la c ió n  de p u r if ic a c ió n  d e l SiF^ 
aproximadamente su p e r io r  a  1,5 y m antener l a  concen tra­
ción de s i l i c i o  d is u e lto  po r debajo de aproximadamente 
0,05 % en peso sustancia lm ente  durante toda l a  d e f lu o ra -  
c ión ; m antener l a  tem peratura  de d icha  c o rr ie n te  e flu en te  

10. po r encima de su punto de ro c ío ; y r e t i r a r  d icha c o rr ie n te  
de e flu e n te  de l a  p re sen c ia  de d icha  m ezcla de ác ido .

2 . -  Procedim iento según l a  re iv in d ic a c ió n  1, ca­
ra c te r iz a d o  porque l a  re la c ió n  en peso F /S i se m antiene 
po r encima de aproximadamente 8 su stancia lm ente  duran te

15. toda l a  d e flu o rac ió n .
3<- Procedim iento según l a  re iv in d ic a c ió n  1, ca­

ra c te r iz a d o  porque se e fec tú a  l a  v o la t i l i z a c ió n  d e l SiF^ 
m ediante rociado de ácido u t i l iz a n d o  aproximadamente 0,0566 
a  0,453 de a i r e  po r minuto p o r to nelad a  de m ezcla cá len - 

20. ta d a .
4 . -  Procedim iento según l a  re iv in d ic a c ió n  J ,  ca-. 

ra c te r iz a d o  porque l a  s í l i c e  es s í l i c e  de diatom eas que 
tie n e  un á re a  s u p e r f ic ia l  de aproximadamente 15 a 30 m^/g 
y g e l de s í l i c e  secado por rociado que tie n e  un á re a  su per- 

25. f i c i á l  de aproximadamente 320 a 500 m^/g.



5.

10.

15.

20.

400919
. -  28 -  1

5 . -  Procedim iento según l a  re iv in d ic a c ió n  i ,  ca­
rac te r iz a d o  porque se e fec tú a  l a  v o la t i l i z a c ió n  d e l SiF^ 
m ediante regado con a i r e  u tiliz a n d o  aproximadamente 0,0142 
a 0,283 m-3 de a i r e  p o r minuto por tonelada de mezcla calen­
tada  .

6^- Procedim iento según l a  re iv in d ic a c ió n  1, ca­
ra c te r iz a d o  porque se ad ic iona  aproximadamente 1,1 kg de 
s í l i c e  por cada kilogramo de f lú o r  contenido en dicha mez­
c la  ca len tad a .

7 .  -  Procedim iento según la  re iv in d ic a c ió n  6, ca­
ra c te r iz a d o  porque l a  s í l i c e  es s í l i c e  de diatom eas o g e l 
de s í l i c e  secado por rociado en que e l  á rea  s u p e r f ic ia l  
d e l s í l i c e  e s tá  comprendida en la  gama de 10 a 40 m^/g.

8 .  -  Procedim iento según l a  re iv in d ic a c ió n  1, ca­
ra c te r iz a d o  porque se e fec tú a  la  v o la t i l i z a c ió n  de l SiF^ 
m ediante una combinación de rociado con a i r e  y regado con 
a i r e .

9 .  -  Procedim iento según l a  re iv in d ic a c ió n  1, ca­
ra c te r iz a d o  porque dicho procedim iento se d e s a r ro l la  en con 
t ín u o .

10 . -  Procedim iento para  l a  d e flu o rac ió n  de ácido 
fo s fó r ic o  de proceso húmedo, t a l  y como queda s u s ta n c ia l­
mente d e sc ri to  en l a  p resen te  Memoria e i lu s t ra d o  en lo s  
d ibu jo s ad jun to s .

t

t
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