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ANTECEDENTES DE L4 INVENCION

Campo de la Invencién:

Esta invencidn se refiere a un método para
neutralizar el 4cido nftrico con amoniaco, medisnie el uso del
cual se evita la formacién de la "neblina' usualmente asociada
con tal neutralizacién,

El aparato en el gue se realiza dicho método
es el objeto de la solicitud N@ 403,641 de la que ésta es divisio-

nal.

Descripcién de la técnica anterior

El nitrato de amonio se prepara usualmente neu-
tralizando el &cido nitrico con amoniaco. En el procedimiento co-
mercial usual, ésto se realiza alimentando continuamente una solu-
cidén acuosa de &cido nitrico, y una corriente de amonlaco, a tra-
vés de burbujeadores opuestos, dentro de un recipiente de neutrali-
zacién que contiene una solucitén de los reactivos y de los productos.
A medida que prosigue la neutralizacién, se aumenta la concentracién
del producto separando por ebullicién el agua, mediante el calor exo-
térmico de la reaccibn, la cual se descarga entonces a la atmésfera,

Una dificultad de esta técnica comercial, sin embargo, es que el ca-
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lor exotérmico no solo separs por ebullicién el agua, sino que pro-
duce la formacién de una cantidad de bumos similares a vapor, de
nitrato de amonio microsubdividido, irrecuperable. Los humos, con
amonfaco y &cido nftrico sin reaccionar, se descargan eveniualmen

te a la atmésfera en forma de una ‘"neblina" in conveniente, Esta
neblina puede causar dafios en el medio ambiente envenenando el aire
circundante y destruyendo posiblemente la vida animal y vegetal pré-
xima, y produciendo un efecto visual indeseable, lo que hace incon-
veniente la localizacién de una fébrica de neutralizacibn en las
cercanias de zonas habitadas,

La razén para la formacibn de la neblinal
parece ser que el calor exotérmico generado en la reaccién de neu-—
tralizacién del 4cido nftrico, vaporiza una cantidad de &cido, el
cual se combina con el vapor del amoniaco para formar microparti-
culas de nitrato de amonio, las cuales son generalmente irrecupe—
rebles, Esta teorfa parece substentarse en lz observacién de que
el grado de neblina de nitrato de amonio es aproximadamente pro-
porcional a la cantidad de Acido nitrico vaporigzado.

En vista de esta teorfa, se consider$ ini-
cialments la eliminacién de la formacién de la neblina enfriando
los contenidos del reactor de neutralizacién, pera reducir la
cantidad de 4cido nitrico vaporizado. Aungue esta solucién tuvo
éxito en la reduccién de la formacién de la neblina, no ha demog-
trado ser totalmente satisfactoria desde un punto de vista econd-

mico, ya que significa la pérdida del calor exotérmico necesario
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para evaporar el agua contenida en el reactivo débil y en conse—
cuencia en la solucibn del producto,

El uso de més &cido nitrico diluido reduce
en forma similar la formacién de la neblina, pero significa que
ug cantidad substancialmente mayor de agua debe evaporarse a fin
de concentrar eficazmente el nitrato de amonio producido hasta una
concentracién utilizable.

Incapaz de solucionar el problema econémica-—
mente, eliminando la fuente del problema, la técnica recurrié enton
ces @ varios lavadores, filtros y condensadores, disefindos para re—
ducir la cantidad de nitrato de amonio y la cantidad de amonfaco y
4cido nftrico gin reaccionar que escapaban a la atmbsfera. Los cos—
tos de tales equipos auxiliares no solamente fueron altos y los cos~
tos de mantenimiento del equipo elevados, sino que estos sistemas
de la técnica anterior fueron incapaces de eliminar suficiente can
tidad de microparticulas de nitrato de amonio para reducir la ne-
blina a niveles aceptablemente bajos, a menos que se efectuara una
condensacién total del gas, lo cual daba como resultado cantidades
indeseablemente altas de material residual que era descargade en
la corriente de aguas residuales.

Se hiceron numerosos intentos para disedar
de nuevo el equipo bisico de neutralizacién del &cido nitrico, de
modo que se pudiera reducir la volatilizacién del 4cido nitrico sin
efectuar perjudicialmente la concentracidn del producto. Ningune de

los sistemas de la técnica anterior resulté sin embargo ser entera—

2944473 -4 -
FC



10

15

20

25

29'4- 73
FC

mente satisfactorio pars proporcionar un disefio comercialmente
aceptable que redujese suficientemente el nivel de formacién de
la neblina,

Los intentos de tal nuevo disefio de los equi-
pos datan de tan antiguo como 1939, con el neutralizador de Fau-
ser, solicitud de Patente Estadounidense Ntmero de Serie 306,071,
publicada bajo el "Alien Property Conirol Act!., En este disefio el
reactor comprendfa una zona central de reaccién localizada concén-
tricamente dentro de un recipiente en una comunicacién de flujo
de fltiido con &1, El 4cido nitrico se introducfa directamente
en la zona central a través de un burbujeador localizado aproxi-
madamente adyacente a la entrada de la zona ceniral, Se introdu-
cia amonfaco en el recipiente a alguna distancia de 13’. entrada a
la zona central, y se efectuaba la neutralizacién a meedida que
el amonfaco entraba en la zona central, desde el recipiente ex—
terior. Aunque tal disefio redujo el grado de volatilizacién del
adw,meMwﬁdwmpmamwwdmuunMWlm@ﬁﬂmmm
bajo de neblina, Ademis, este sistema requeria un mezclador de eje
vertical para hacer circular la solucién acuosa entre la zona cen
tral y el recipiente exterior, el cual era ineficaz y aumentaba
el costo del producto.

Posteriormente se desarrollaron otros sistemas
teles como los expuestos en la Patente Japonesa N¢ 15.292/68 y
la Patente Noruega N¢ 15,958 que también usaban une zona central

del tipo Fauser, pero ellas, igualmente, alimentaban el &cido ni-
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trico en concentraciones altas directamente en el centro donde
ocurria la neutralizaci6én., Todos los sistemas de estas técnicas
anteriores eran inadecuados, ya que una alta concentracién del &ci
do nitrico se hacia reaccionar con el amonlfaco y en consecuencia
el calor de reaccibn era suficientemente alto para producir gra-—
dos altos de volatilizacién del &cido.

Existia en consecuencia una necesidad de un
medio de neutralizar el Acido nitrico con amonfaco de mahere eco-
némicamente eficaz, con una formacién minima de neblina nociva de
nitrato de amonio.

Consecuentemente, un objeto de la invenciotn
es proporcionar un método econémicamente vieble pare la nautrali-
zacifn del 4cido nftrico con amonfaco, que reduce al minimo el
grado de formacién de neblina, hasta niveles aceptablemente ba-
Jos.

Otro objeto de la invencibén es proporcionar
un aparato para realizar dicho méfodo, el cual es de disefio sen—
cillo, y que no requiere equipo auxiliar de lavado para reducir
la formacién de neblinz a niveles aceptablemente bajos.,

Estos y otros objetos se han logradorahora
aquf, proporcionando un aparato y un método mediante el cual el
fcido nftrico se diluye en una primera zona de reacci6n, la cual
es contigua, y est4 en comunicacién de flujo con una segunda zona
de reacciénj alimentar el amonfaco en las proximidades de la en-

trada a la segunds zona de reaccifén, y conducir la porcién predo-
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minante de la neutralizacién, dentro de la segunda zona de
reaccibn. La circulacién entre la primera y l2 segunda zona
se efectfia por sifén témico y desplazamiento de presiones de~
bido al calor exotérmico liberado durante la neutralizacién, y
por la diferencia de densidades entre la solucién del producto,
comparada con la solucién del reactivo, Alineando apropladamen—
te la entrada de admisién del amonfaco con la entrada de admi-
sién a la segunda zona, puede crearse un estrechamiento del tipo
Vénturi para mejorar la mezcla y aumentar la velocidad de recir—~
culacién, En una realizacibn, se proveen medios dentro de la se-
gunda zona de reaceibn y/o dentro de los medios de admisién del
amonfaco, para pemitir la recuperacién de al menos una poreidn
mayor de cualquier gas amonfaco atrapado dentro de la corriente
de vapor generada por el calor exotérmico de neutralizacitn,

{

BREVE DESCRIPCION DE LOS DIBUJOS

Lo FIGURA 1 es una vista esquemitica del neu-
tralizador en ol que se efectua el método de la presente inven-
cibng

La FIGURA 2 es una vista esquemética del neu-
tralizador con sus sistemas auxiliares de admisibn y descargas

La FIGURA 3 es un corte del fondo del neutra—

lizador que muestra el uso de una insercién del embudo emplazado
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dentro de la segunda zona de reaccién, para pemmitir la recupera—
ci6bn del gas amonfaco atrapado dentro del vapor de agua generado,
Esta figura también muestra el uso de un sistema opcional de pa—
letas propulsoras emplazado dentro de la segunda zona de reaccién,
para efectuar la agitacién turbulenta del liquido ascendente para
permitir el contacto aumentado gas—liquidosy y

La FIGURA 4 es un corte del fondo del neutra-—
lizador, que muestra una envolvente cénica localizada alrededor
del conducto de admisién del amonfaco para reducir la formacién
de corrientes en remolino y hacer suave el flujo del liIguido den—

tro de la segunda zona de reaccibn,

DESCRIPCICN DETALLADA DE LAS REALIZACIONES

PREFERIDAS

De acuerdo con la presente invencidn, se
hace reaccionar dcido nitrico de concentracitn suficientemente ba-—
ja, con amonfaco, de modo que se inhibe la vaporizacién del 4cido
nftrico. Dado que el 4cido nitrico se mantiene esencialmente en
estado 1lIquido, el nitrato de amonio que se estd formando estaréd

igualmente en estado 1liIquido, y no en el estado vapor, & microsub-

20 dividido indeseable.

Cuanto menor sea la concentracibn del &cido,
menor serd la cantidad del 4cido vaporizado. Se presenia alguna re
ducci6n en la '"meblina' cuando la concentracién del &cido nItrico
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en el momento de la reaccidn es tan baja como el 15%, pero la re—
duccibn substancial de la neblina comienza a presentarse cuando
la concentracibn del 4cido nitrico es menor del 2%. Se obtienen
resultados excepcionalmente superiores a concentraciones de 4ci-
do entre 0,5 y 1,0%, y m&s preferiblemente, para los mejores re-
sultados, la concentracién del &cido deberd ser de 0,5% o menos.

Dado que la concentracién del nitrato de amo-~
nio producido en los sistemas de la técnica anterior dependia
generalmente de la concentracién del 4cido, es muy sorporenden—
te que el presente sistema pueda lograr una concentracibén acepta—
blemente alta del producte sin sacrificar la economia de la insta-—
lacién indusirial, Ademés, el presente sistema puede reducir la
formacién de la neblina de nitrato de amonio por debajo de nive-
les de aproximadamente solo 0,1% en peso, o menos, del efluente ga-
seoso de chimenea, 6 tan bajo como varias partes, por millén del
aire.

Con referencia a la FIGURA 1 que eé una vista
esquemitica del sistema de reaccién 1 de la presente invenciébn, el
&cido nitrico entra por el conducto de admisién 3 a una primera
zona de reaccidén 5 del recipiente de reaccibn 2 a iravés del bur-
bujeador 7. Una segunda zoné de reaccibén 11 se define por wn miem-—
bro cilindrico alargado impermeable al flGido 10 y esté& provisto de
una entrada § y una salida 12, Bl miembro cilindrico 10 esté coloca~
do dentro del recipiente de reaccifn 2 de modo gue cuando el reci-

piente 2 contiene un medio acuoso, la entrada 9 del miembro 10 es-
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tard por debajo del nivel del medio en la primera zona de reaccifn,
la salida 12 de dicho miembro cilindrico estard por encima del ni-
vel del medio.

El burbujeador 7 de &cido nitrico mostrado
en la figura 1 consiste de cuatro tubos que se cruzan transver—
salmente, conteniendo cada uno una pluralidad de orificios de dié-
metro pequeiio para el &cido nitrico. La configuracidn exacta de la
entrada para el &cido nitrico no es critica, pudiendo sin embargo
tomar una variedad de formas apropiadas para alimentar el 4cido ni-
trico & una velocidad controlada, tal como una admisién tubular sim—
ple 6 un burbujeador anular.

El &cido que entra en la primera zona de reac—
cibn 5 puede estar altamente dilufdo, 6 puede estar en forma altameg
te concentrada, Para la mayor eficacia, el &cido deberd estar apro-
ximadamente a concentraciones comerciales de entre 55 y 60%, lo
gue permite la produccién de nitrato de amonio en concentraciones
de 77 a 84% que es una forma comercial utilizable. Sin embargo, pue
den usarse concentraciones inferiores 6 mayores. La Gnica limitacién
es que la abertura de admisién del &cido debers estar situada 2 una
distancia suficiente desde la entrada 9 a la segunda zona de reaccidn
11 de modo que cuando el &cido nitrico entre en la segunda zona de
reaccién 11, tenga la deseada concentracién que se especificS antes,

La concentracién del &cido nitrico que entra
en la segunda zona 11 es una funcién de la velocidad de recirculacién

entre la segunda zona 1l y la primera zona 5, de la distancia entre
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el burbujeador de entrada 7 del 4cido nitrico, y la entrads de la
segunda zona de reaccifn 9, y la concentracién del 4cido nftrico
que entra el sistema a través del burbujeador 7. Puede proveerse
algln conirol adicional de la concentracién de entrada a la segun-—
da zZona, incorporando tabiques entre el burbujeador 7 y la entrada
9, o variando por otros medios el gradc de turbulencia en la pri-
mera zona de reaccibn,

El amoniaco se introduce en el sistema 1 a
través de un burbujeador de admisién de amonfaco 15. Puede usarse
bien sea vapores de amonfaco o hidrfxido de amonio liIguido o vapor,
como fuente de amonfaco., El gas de admisién, o los vapores pueden
contener cantidades de carbonato, dibxido de carbono o gas inerte,
dependiendo de la fuente de suminisiro, o dependiendo del grado
de la concentracién deseada, Una fuente buena de suminisiro de amp
nfaco, es el gas de desprendimiento de las fébricas de Grea.

El amonfaco entra a las proximidades de la
entrada ¢, de la segunda zona de reaccién. Se prefiere alimentar
el zmonfaco en la primera zona de reaccifn justamenteéadyacente
a la entrada 9 y en la direccitn de esta entrada., Espaciendo apro-
piadamente la entrada de admisi6n 15 del amonfaco, de la entrada 9
de la segunda zona de reaccibn, puede crearse un estrechamiento X
que proporcionari un efecto similar al de tipo Venturi para la solu-
cién que entra en la segunda zona de reaccibn 1ll, que sirve para au-
mentar la velocidad de circulacibn y el grado de turbulencia, y

en consecuencia aumenta la mezcla de los reactivos amonifaco y &cido
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nftrico. El espaciamiento real X dependerd del tamilo de la unidad
particular y de la relacifn entre el didmetro de las paredes del
miembro cilfndrico 10 al difmetro de las paredes de la abertura
de admisién para el amonfaco 17, Cuanto més grande el valor de
5 X, menor serd el efecto Venturi y menor serd la cezida de presibn.
Naturalmente si la relacion del digmetro se acerca a l:l, y la dis-
tancia X es muy pequefla, la velocidad de recirculacibn se puede
hacer préxima a cero,
Los didmetros respectivos del difmetro in-
10 terior del recipiente de reaccibn 2, que definen la primera zona
de reaccién 5, y el didmetro externo de las paredes del miembro ci-
1fndrico 10, tendrdn también un efecto sobre el grado de calda de
presibn en el sistema. La relaci6n del didmetro del recipiente 2. al
didmetro del miembro’ cilindrico 10 deberd ser lo suficientemente
15 pequeiia ﬁara crear suficiente turbulencia en la soluciln recircu—
} lante, pero lo suficientemente grande para que lz alda de presién
del sistema no sea excesiva. Relaciones apropiadas se han encontra-
do en log margenes de 1,5:1 a 4:1,
Aungue la segunda zona de reaccién 1l se mues—
20 tra en los dibujos como definida por un solo miembro cilindrico 10
puede usarse un haz consistente de una pluralidad de miembros cilin-
dricos, ésto es, 3 6 4 de tales miembros pare lograr diferentes efec
tos de presi6n. Los varios miembros 10 pueden separarse por una dis—
tancia finite dentro del recipiente 2, o pueden unirse en una dis-

25 posicién circular. Cuando se usa mds de un miembre 10, puede usarse
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una sola abertura de admisién 17, o pueden usarse mtltiples entradas,
una para cada miembro, o una para varios miembros.

La gbertura de la enirada del amonfaco 15 pue-
de ser simplemente un tubo abierto, pero preferiblemente se consiru-

5 ye de modo gque el amonfaco se disperse uniformemente en el medic., Se

hen obtenido buenos resultados con un tamiz 19 de malla N? 4 (aber—
tura de mallas 4,76 mm,) que tiene un 16,6 por ciento de 4rea abler—
ta.

BEs posible introducir el amoniaco directamen—

10 te en la segunda zona de reaccibn 11, pero ésto disminuirfa el grado
de mezcla y turbulencia, y disminuiria la velocidad de recirculacidn,
y podria dar por resultado pérdidas aumentadas de chimensa, Consecuen-
temente, la introduccién de amoniaco directamente en la segunda zona 11
es aceptable, pero es algo menos eficasz,

15 Dado que el amonfaco, en el disefio preferido
se introduce exactamente por fuera de la segunda zona de reaccibn 1l,
la neutralizacibn se iniciard realmente en la primera zona 5, delante
de la entrada 9, Sin embargo, la cantidad predominante de nautrali-
zacién ocurrird dentro de la segunda zona de reacciln 11,

20 El calor exotérmico liberado por la reaccidn
de neutralizacién hard hervir el agua, pero debido a la baja concen-
tracién de 4cido, se restringird la vaporizacibn del 4cido nitrico.

la recirculacién entre la primera y la segunda
wnas de reaccién 5 y 11, se efectfia por la elevacibn turbulenta de

25 los gases a través del medio acuoso dentro de la segunda zona de reac-
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cién 11, que actfia como un desplazador de aire o bomba de pre-
sién, lLa recirculacibn se efectfia también por la densidad reduci-
da de la solucién en la segunda zona de reacci6én 11, comparada
con la de la primera zona de reaccién 5, que imparte una altura
piezométrica impulsadora que haréd que la solucién irrumpa hacia
arriba a travss de la salida 12, de modo que rebose por encima del
nivel del medio en la primera y segunda zonas de reaccitn,

Puede colocarse un deflector curvilineo 21 por
encima de la salida 12 para desviar la soluci6n hacia abajo, de
nuevo dentro de la primera zona de reaccibn 5. los gases, que con-
tienen posiblemente 1lfquido atrapado, pasarén rodeando al deflec—
tor y proseguiréin hacia afuera del sistema a través de la abertu-
ra de descarga para el vapor 23. El deflector 21 debers colocaf—
se de modo que no afecte adveréamente la circulacién de la solu~
citn. Si se situa demasiado alto por encima de la segunda abertu—
ra de descarga de la segunda zona de reaccibn 12, perderd su efec—
tividad para devolver el liguido de nuevo a la primera zona de reac—
cidn.

Cuando se coloca apropiadamente, el liquido sal
dréd del deflector en unal&mina" o pelfcula continua, de modo que
los gases que pasan alrededor del deflector, estardn forzados a pa
sar a través de la cortina de lfquido gue sirve entonces para re-—
tirar la mayor parte del lfquido atrapado.

El uso de un deflector es sin embargo opcional,

v puede obtenerse el mismo efecto extendiendo la columna entre el
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medio lIquido y la abertura de salida del vapor lo suficiente, pa-
ra que el lfquido atrapado pueda aglomerarse y caer nuevamente al
primer sistema de reaccibn.

Los gases procedentes de la reaceibn pue-—
den descargarse directamente a la atmbsfera, ya que la cantidad de
nitrato de amonio, amonfaco , y 4cido nitrico atrapado en los va-
pores es muy bajo, y dentro de los lImites ecol6gicamente acepta-
bles.

Si se desea, sin embargo, pusden pasarse
los gases a través de un separador de neblina de tipo de malla pa-
ra recuperar aln mids cualquier particula de lIgquido airapada. Cual
quier liguido atrapado en la malla se deja gotear nuevamente a la
primera zona de reaccibn 5,

Puede ser deseable aumentar el didmetro
del recipiente de reaccibn por encima del deflector, en compara-
cibn con el difmetro del recipiente por debajo del deflector, pa-
ra reducir la velocidad espacial de los vapores suficientemente pa—
ra que una cantidad grande de lfiquido atrapado en los vapores sea
capaz deo desprenderse como gotas del vapor, y caer de nuevo en la

. . {
primera zona de reaccidn,

Cualquiera de los separadores 6 lavadores con
vencionales pueden adicionarse al sistema para separar aGn més el
Acido nttrico o amonlaco en fase vapor o en fase liquida. Es extre-—
madamente antieconfmico y dfficil separar cualquier nitrato de amo—~

nio en estado de vapor o microsubdividido en los vapores de descar=—
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ga, y consecuentemente la técnica de neutralizacitn por si misma,
debe ser capaz de evitar la formaci6n de tal material en estado
de vapor o microsubdividido dentro de limites aceptables.

Cuando la unidad se hace funcionar con efi-
cacia razonable, las pérdidas de nitrato de amonio en los gases
de descarga pueden ser tan bajas como 0,1% 6 menores.

Se provee una abertura de descarga para re-
bose del nitrato de amonio 27, en o cercana al nivel superficial
de la solucién en la primera zona de reaccién 5, para retirar el
producto del sistema, La localizazcibn particular para la abertura
de descarga del producto 27 no es critica, pero deberi estar por
encima del nivel de la abertura de admisién 3 del &cido nftrico.

El 4cido nitrico que entra por el burbujea-
dor 7 se diluye al ser mezclado con la solucibn del nitrato de
amonio recirculado desde la segunda zona de reaccién 1l. A medida
que el 4cido nitrico entra en la segunda zona de reaccidn 11, es
neutralizado y eliminado por el amonfaco. Ia concentracitn del Lci-
do en el medio acuoso, en consecuencia, se reduce considerablemen—
te a medida que deja la segunda zona y regresa a la primera zona.
Cuanto mayor sea la velocidad de recirculacibn, menor seri la con-
centracién del &cido que entra en la segunda zona, Naturalmente,
la velocidad de recirculacién es dependiente de muchas variables,
incluyendo la concentracién del Scido nitrico de entrada, la dis—
tancia de separacién entre los burbujeadores de 4cido nitrico y amo-

niaco, el tamafio del equipo etc,
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Se han obtenido buenos resultados cuando la prime-
ra zona de reaccién 5 contiene 125 kilos de recirculado por kilo
de alimentacién de 4cido nitrico comercialmente producido, lo
que corresponde a 0,05% de &cido nftrico en la salida de la se-
gunda zona,

Bajo control autom&tico del pH, no es factible
hacer funcionar el neutralizador bajo condiciones neutras; siem-—
pre habréd algo de dcido libre o de amonfaco, en el producto. Si
la concentracién de amonfaco o de &cido nitrico en el producto
ge deja desviar demasiado del punto neutro, sin embargo, las pér-
didas de chimenea pueden llegar a ser severas, y parecen aumentar
exponencialmente con la concentracibn del &cido, Se ha encontra-
do también que se presentan mids pérdidas de chimenea de nitrato
de amonio, cuando la reacci6n se lleva a cabo en forma ligeramen-
te &cida, que cuando se lleva a cabo en forma ligeramente bésica.

Si la reaccibn se conduce en el lado &cido, la pre-
si6n de vapor del Acido nfirico sobre la solucifn hirviente de
£cido nitrico-nitrato de amonio acuosa, serd primordialmente una
funcibn de la relaci6n 4cido nftrico-a-agua, en la solucion. A me~
dida que aumenta la concentracién de nitrato de amonio, mantenién-
dose una concentracién constante de 4cldo, y una velqcidad constan
te de recirculacién,la vaporizacién del &cido nitrico aumentaré
debido a la relacitn ihcrementada de &dcido nitrico/agua. Bl resul
tado préctico es que a medida que la concentracién del producto

aumenta, el grado de vaporizacitn del &cido nitrico aumenta, Para

- 17 -
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subsanar este pérdida incrementada de 4cido nftrico, debe aumen tar—
se la velocidad de circulacifén para reducir la relacibén &cido ni-
trico/%gua, v reducir en consecuencia la presién de vapor 4cido,
pero hay un limite préctico en cuanto al grado de recirculaciodn
posible,

Naturalmente, cuando el sistema se hace fun-
cionar con exceso de amonfaco. La reaccién de neutralizacién empe-
zard tan pronto como el &cido entre a la primera zona de reaceibn,
pero el grado de neutralizacidn usualmente es insignificante com-
parado con el grado de neutralizacién dentro de la segunda zona
de reaccién. Esta neutralizaci6n previa naturalmente es beneficio—~
sa en cuanto reduce ademéds directamente la concentracién del 4cido
y produce una turbulencia y recirculacién aumentada lo gue reduce
afin mis la concentracién del &cido.

Al disefiar el equipo la segunda zona de reac-—
cién deberd dimensionarse apropiadamente, de modo que el tiempo de
residencia en esta zona sea suficiente para permitir que 1la reac—
ci6n prosiga hasta completarse suﬁstancialmente, antes de que la
solucién salga hacia el deflector.

1 nivel de la soluecibén circundante deberé
ajustarse & una altura apropiada para proporcionar una velocidad
de recirculacién adecuada. En general, cuanto mds bajo el nivel
del 1fquido, mis lenta serd la velocidad de recirculacibn, ya que
ser4d més pequefia la altura piezometrica. Cuanto més largo el miem—

bro cilfndrico 10, definido en la segunda zona de reacci6n 1ll, ma—

29.4413 - 18 -
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yor serd las pérdidas por friccién dentro de la zona y més lenta
serd la velocidad de recirculacion,

Aunque se ha hecho mencién del neutralizador
de esta invencién, como un neutralizador de sifén témmico, la
acci6n de bombeo que provee la recirculacién entre la primera ¥y
segunda zona de reaccién es realmente una combinacibn de dos me-
canismos: (1) el sifén térmico, y (2) la bomba de desplazamiento
de aire, A medida que el amonifaco entra en el neutralizador, el
1fquido fluyente es inducido a la manera de una bomba de des—
plagamiento de aire. La reaccién entre el amonfaco y el 4cido ge-—
nera vapor de agua en la segunda zona de reaccibn el cual alimen—
ta la bomba de aire. La temperatura y las diferencias de densidad
del material dentro y fuera de la zona segunda de reaccién induce
¢l flujo a manera de un rehervidor de siffn térmico.

Se ha encontrado que algo del gas amonfaco de
admision quedard atrapado en el vapor generado, y 2 menos gue se
separe de otro modo, serd transportado en la corriente de gas de
descarga. lLa cantidad de amoniaco que entra en la corriente de des-—
carga es usualmente pequefia y no necesariamente inconveniente, Sin
embargo se ha encontrado que puede eliminarse una porcibn mayor
del amonfaco en el gas de descarga colocando fijamente un embudo
40 entre las paredes 10 de la segunda zona de reaccion 31, como
se muestra en la FIGURA 3. E1 embudo 40 es de una configuracibn
generalmente tronco~cénica, teniendo una porcitn cilindrica 44 en

el vértice de la porcibn cbnica 42. Bl grado de inclinacién de la

2904-73 - 19 -
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porcidén clnica 42 no es particularmente critico, aunque se ha en-
contrado que es necesario algfin grado de inclinacién para reducir
las caldas debidas a pérdidas de entrada. Ademds la seccibén in-
clinada aumentard la velocidad de circulaciém dentro de la se-
gunda zona de reaccidén 11, de modo que la velocidad de circula-
cibn seré intermedia respecto a la mayor velocidad que se produ—
ciria sin la presencia de un embudo 40, y la velocidad algo mis
reducidae que prevalecerla si la insercién fuera solamente de con-
figuracién cilIndrica. Se ha explicado que el efecto del embudo
es reforzar el contacto del amonfaco gaseoso con el medio liquido
de modo que més amonfaco se disolverd en el liquido, y en conse-
cuencia le pone a disposicién de la reaccibn con el &cido nitrico.
De acuerdo con esta teorfa, la porcifn mayor del amonfaco reaccio
naré con el 4cido nftrico en el punto de la mayor concentracién
de amonfaco, ést0 es, en la proximidad de la enirada a la segun-
da zona de reacci6n 1l. El calor exotérmico generard vapor de
agua que arrastrard algo del amonfaco hasta y a través del em—
budo 40. La expansiétn repentina de los gases en el extremo de
salida del embudo disminuird la velocidad de flujo de gas y/b
producird turbulencia incrementada aumentando en consecuencia la
distribucibn y disolucifn del gas amoniaco en el liquido.

Cuando se usa una configuracién del tipo
embudo es deseable gue las porciones inclinadas de la secciftn
cbnica 42 se extiendan més alld de las paredes 10 de la segunda

zona de reaccifn 11, a fin de reducir la desviacién del gas al—

2944473 - 20 -
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rededor de la entrada a la zona de reacci6n 9, El &dngulo de in-
clinacién de la seccién extendida 43 puede ser de un 4ngulo igual
6 diferente 2l de la inclinacibn de las paredes cénicas,

En una realizacién de esta invencibn , se
ha encontrado que se obtienen buenos resultados cuando el did-
metro interno de la segunda zona de reaccifén 11 es de 60,96 cen
ttmetros el disdmetro de la porcién cénica 42 del embudo 40 es de
45,72 centimetros, la inclinacifén de la seccitn c¢bnica es de 30
grados, y las paredes de la seccifn cbnica se extienden cerca de
5,08 centimetros mds alléd de las paredes 10 de la segunda zona de
resceién 11. Estos tamafios particulares sin embargo, son simple-
mente ilustrativos y no se destinan para tomarse como limitativos
del invento, Otro método de recuperar el amonfaco atrgpado, de los
vapores acuosos generados, es insertar tabiques egpaciados apro-
piados del tipo espiral (no mostrados) dentro de la segunda zona
demmd@lLodwﬁo@lammﬁndﬁﬁﬁw42%lmmm
40, lo que hard que se arremoline la mezcla lIquido-~gas ascenden—
te, El movimiento de rotacién impartido a la mezcla por los tabi-
ques aumentard la turbulencia, y en consecuencia aumentard el con
tacto gas—1fguido. En lugar de tabiques pueden emplazarse aspas
del tipo impulsor 50, montadas sobre soportes 51, dentro de la
segunda zona de reaccién 11, como se muestra en la FIGURA 3, 6
dentro de la porcibn cilfndrica 42 del embudo 40 (no mostrada),
para lograr el mismo tipo de movimiento turbulento. f

En otra modificacién de esta invencifn, pue

29.4.73 -2l -
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den insertarse medios en la vecindad de la entrada del amonia-
co 17 que reducirfn la extensitn de la formacién de corrientes
en remolino en las paredes 17, suavizando en consecuencia el
flujo del 1fquido circulante en la segunda zona de reaccibn

11. Como se muestra en la FIGURA 4, estos medios pueden to-
mar la forma de una envolvente de configuracién cénica 53 que
rodea el tubo de admisién 17.

Habiendo ya dexcrito la invencitén genéri-
camente, puede obtenerse un ulterior entendimiento haciendo re-
ferencia a los Ejemplos especificos que se dan agui solamente con
fines ilustrativos y no se pretende limitar a ellos la invencién
de ninguna manera.

Los siguientes ejemplos se discutirén en
relacibn al esquema de la FIGURA 2, El 4cido nitrico de cerca del
554 de concentracién, entra el sistema 1 a través de la conduccién
31, El gas amonfaco entra a través de la conduccién 32, Una corrien
te secundaria de alimentacién 37 alimenta el material recuperado
del lavador separador (no mostrado)., Esta corriente de alimenta-
cidn, es naturalmente, opcional en el proceso.

El nitrato de amonio producido se recupera
a través de la conduccitn 35 y el vapor de agua y los subproductos
gaseosos se descargan a través de la conduccién 36. Una corriente
de agua 34 puede alimentarse a la corriente de vapor de descarga

para desrecalentar la corriente de vapor cuando se ugsa el lavador

opcional, La corriente de vapor 33 se descarge a la atmésfera.

2944473 - 22 -
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En las siguientes Tablas se muestran los resultados

de varios ensayos, bajo condiciones 4cidas y bésicas.

29.4.73 - 23 -
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TABLA I: FLUJOS DE PROCESO CON PRODUCTO LIGERAMENTE ACIDO

(0,1 EN PESO)

COHPORENTE CORRTENTE 31 32
WHy Xgs /nora - 2.203
HNOy Kgs /hora 8.026 -
Hy0 Xgs /hora 6.146 1.146
€0 Kgs /nora - 355
NHNO3 Kgs /hora - -
Aire Kgs/hora - -
Total (¥orm.) 14.1-72 3.715
Total (Max. ) 22,567  10.783
Temperatura (eC) 41 60
Presién Kg/cm? manomg -
tricos
Conc. % 56463 -
Densidad 1,326 -
Punto de Fusiém 9C - -
Punto de Ebull.,®C - -
Flujo litros/minuto 178 -
Flujo m3 /minuto - 104,6
(promedioc)
-24 -

33

4,5

44357
355
4,5

4,722
8.490
126

0,014

134,6




GERAMENTE ACIDO

1 32
33 34 - 35 36 37
2,203 A
4,5 - - 4,5 -
126 -
- - 15 - 3,6
46 1.146
4,357 - 3.965 44357 1,021
355
355 - - 355 -
B 4,5 - 11.585 4,5 1.415
12 11
T 3145 4,722 - 15,566 4,722 2,440
6T 10.783
8.490 182 23,154 8.490 2,996
41 60
126 o7 126 126 94
B 0,014 - - 0,014 -
3 )
’ - - 75 - 58
% -
- 1,0 1,295 - 1,23
- i . ) i} i
- - 100 126 - 114
78 —
- - 200 - 28
104,6
e ~ 24—
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TABIA IT — FLUJOS DE PROCESO CON PROIUCTO LIGERAMENTE AMCNIACAL

COMPONENTES CORRIENTE 31 32
33
NHy Kgs /hora - 2,203
NHO4 Xgs /nora 8.026 - “®
H,0 Kgs /hora 6.146 1.156 -
4,351
€0, Kgs /hora - 355
NHNO; Xgs /nora _ _ 355
1
Aire Kgs /hora - - 4
Total (WORM. ) 14.172 3,715 -
. 760
Total (MAX.) 22.567 10.783 4.1
8.490
Temperatura 2C 41 60 49
126
Presitn Xg/cm? manomé- - -~
0,014
tricos
Conc. % 56,63 -
Densidad 1,326 - -
Punto de Fusibn oC - - -
Punto de Ebull, °C - - -
Flujo - 1itros /minuto 178 - -
29.4.73 - 25 =
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0 LIGERAVENTE AMONIACAL

31

8.026
6.146

14.172
22.567
41

56,63
1,326

178

~ 25 -

32

2- 203

1.156

355

3.715
10,783
60

33

45

4.357
355
1,4

4.760
8.490
126

0,014

34

182

27

75

1,295

126
202

36

45

4,357

355

1,4

4,760
8.490

0,014

37

28
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La cantidad de nitrato de amonio, amonfaco y 4cido
nitrico en la atmésfera emitido por el aparato y proceso de la pre-
sente invencién, se comparb con el emitido a la atmésfera por el
equipo de neutralizacién convencional bajo condiciones similares

de reaccién, y se recopila en los sigulentes datos:

N\

29.4.713 - 26 -
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TABLA IV,— DATOS DE PERDIDAS POR CHIMENEA IE LA UNIDAD

EXPERIMENTAL, PARA DIVERSOS ESQUEMAS IE NEUTRA-

LIZACICN
Acido HNO3 NHy libre en Comc. Acido HNOy que ent
5 libre en el el producto. @& la zona de reaccién,
producto,
% en Peso % en Peso % en Peso
Caso I, Neutralizador con-
vencional, producto ligera
10 mente &cido. 0,1 0,0 no medida
Caso 2, Neutralizador con-
vencional, producto ligera
mente amoniacal, 0,0 0,037 no medida
Caso 3. Neutralizador de =i
15 f6én térmico, écidé introdu—~
cido por dentro de lz tuberia
central, producto ligeramente
cido. 0,08 0,0 no medida
Caso 4, Neutralizador de si-
20 fén térmico, 4cido introdu-
cido cerca de la entrada de
la tuberfa central, producto
ligeramente &cido, 0,08 0,0 no medida

29,4473 _9F —27. M
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MENEA DE LA UNIDAD

S ESQUENMAS TE NEUTRA-

2‘103
nel
De

Ele)

I\TH3 libre en

el producto.

q

en Peso

£ L850

0,0

0,037

0,0

0,0

- 27.

Conc., Acido BN03 que entra

Composicitn del Gas de Chimenea

a la zona de reaccién, HHNOy GNHy FNE4NO;
% en Peso
no medida 0,0 0,26 0,31
no medida 0,0 0,50 0,20
no medida 0,0 0,80 0,22
no medida 0,0 0,21 0,24
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TABLA IV (continuecién).— DATOS IE PERDIDAS POR CHIMENEA

IE LA UNIDAD EXPERTMENTAL PARA DIVERSOS ESQUEMAS DE NEU-

TRALIZACTION
Acido HNO3 NH3 libre en Conc, Acido HNO3 que «
5 libre en el el producto 5 1a zona de reaccién.
producto.
% en Peso % en Peso % en Peso
Caso 5, Neutralizador de
10 sifén térmico, disefio 6pti
mo, producto ligeramente
&cido, 0,08 0,0 0,36
Caso 6. Neutralizador de
sifén térmico, diseflo 6pii
15 mo, producto ligeramente
amoniacal., 0,0 0,003 0,21

29.4.73 _ 28 - _9&
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DIDAS PCR CHIMENEA

3 ESQUEMAS TE NEU-—

¥H3 libre en (gonec, Acido ENO; que entra  Composici6n del Gas de Chimenea

el producto 5 1s zona de reaccién.

%HNO4 ENHy SAVH,NO3

% en Peso % en Peso
0,0 0,36 0,0 0,10 0,097
0,003 0,21 0,0 0,67 0,025

- 28 - _9.8~- i
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Habiendo ya descrito completamente la invencién
serd evidente a cualquier experto ordinario en la técnica, que
pueden hacerse muchos cambios y modificaciones en la mis?a, sin
apartarse del.espiritu o alcance de la invencifn.

La presente solicitud, gque corresponde a la
presentada en los Estados Unidos de América,rel 11 de Junio de
1,971, bajo el N® 152,063, se acoge & los beneficios del Arti-

culo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencién propia y nueva que se pre-
sentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente de Inven—
cién en Espafia, por VEINTE afios, son los gue se recogen en las rel-

vindicaciones siguientes:

18,- Un método para neutralizar el 4cido nitrico

con amonfaco gue supone: alimentar 4cido nitrico en una primera

29.4.73 - 29 -
FC
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zona acuosa de reaccibn, alimentar amonfaco en las proximidades

de una segunda zona acuosa de reaccifn, que es contigua a dicha
primera gona de reaccifn y estd en comunicacién circulante con

la misma, hacer circular el 4cido nitrico dentro de dicha segun-
dz. zona de reaccibn de modo gque cuando el 4cido entre a dicha
segunda zona de reacci6n su concentracién sea menor del 15% en
peso, hacer reaccionar una proporcién predominante del &cido ni-
trico con el amonfaco en dicha segunda zona de reaccidén, para for-
mar una solucidn gue contenga nitrato de amonio, retirar dicha so-
lucibn que contiene nitrato de amonio de dicha segunda zona de
reaccién, recircular dicha solucitn a dicha primera zona, y recu-
perar un producto de nitrato de amonio.

22,— E1 método de neutralizacién de la rei-
vindicacién 12, en el cual la circulacién para dicho procedimien—
to se facilita por un bombeg té€rmico y un efecto de presién pro-
ducido por el calor exotérmico de neutralizacién del &dcido nitri-
co con el amonifaco, y por la diferencia de densidades entre la so-
lucitn del producto y la solucién de los rezctivos.

38,~ Bl m&todo de neutralizacién de la rei-
vindicacién 12, en el cual el &cido nitrico que entra = la prime-
Ta zona de reaccién estd en una concentracién de entre 35 y 60%,
vy la concentracitn del &cido niItrico que entra en la segunda zona
de reaccién es menor del 0,5%.

42,~ E1 método de neutralizacién de la rei-

vindicaci6n 12, en el cual la circulaci6n enire dicha primera y

2904073 - 30 had
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dicha segunda zonas de reaccifén, se refuerza por un estrechamien—
to tipo Vénturi entre dichas zonas.
5¢,~ El método de neutralizaci6n de la reivin-
dicaci6n 18, en el cual dicha solucibn que contiene niérato de
5 amonio, sale por encima de la superficie de dicha primera y dicha se~
ganda zonas de reaccién y recircula mediante desviacifn, de nue-
vo a la primera zona de reaccién,
6&,~ Un método para neutralizar el A&cido ni-
trico con amonfaco,

10 Tal y como se ha descrito en la Memoria que
antecede, representado en los dibujos que se acompajian y para los
fines que se han especificado.

BEsta Memoria consta de treinta y una hojas es-
critas a méquina por una sola cara.

-8 RS

P.A.

15 Madrid,
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