- 0313 P 55.803 -

51454 /72
ATA/TA

|

Int Clx=_cp 4R

.

420313 |
T.C. 29 955

MENORIA DESCRIPTIVA
para solicitar
PATENTE DE INVENCION
en ESPARA

por VEINTE afios

a nombre de FISONS LIMITED

entidad briténica

establecida en Fison House, 9 Grosvenor 3treet,

Londres, Inglaterra.

por: "UN PROCEDIMIENTO PARA REDUCIR LA FORIACION DE
INCRUSTACIONES, PRINCIPAIZMENTE LA FORMACION DE
INCRUSTACIONES DE SULFATO DE CALCIO, DURANTE
LA PRODUCCION DE ACIDO FOSFORICOM,
(Clase Internacional CO1b)

4.12.73



420313

La presente invencidn se refiere & un pro-~
cedimiento para reducir la formacidn de incrustacio-
nes, y particularmente la formacidn de incrustaciones
de sulfato de calcio, durante la produccidn de 4ecido

5 fosférico.

En la produccidn de dcido fosfdrico por el
procedimiento en himedo, se deposita sulfato de cal-
cio y se separa del dcido producido por medio de una
operacidn de filtracidn, Ia torta del filtro contie~

10 ne 4cido fosférico ocluido, y por lo tanto la torta
se lava, usualmente en varias etapas, con agua y/o
dcido fosfdrico dilufdo para recuperar este 4cido.
Sin embargo, i el sulfato de calcio estd en forma de
la anhidrita o del hemihidrato, puede depositarse sul-
15 fato de calcio dihidratado (yeso) durante el lavado
de la torta del filtro, formando una incrustacidén so-
bre el filtro y las conducciones asociadas al mismo,
que obstaculiza gravemente el funcionamiento eficlen-
te del filtro. Es necesario entonces parsr la instala-
20 cidén para eliminar la incrustacidn. Para reducir la
formacidn de incrustaciones, se ha propuesto afadir
aditivos anti-incrustaciones, tales como agentes ten-
sioactivos anidnicos o no idnicos, a la suspensidn de
eristales en dcido fosfdérico que ha de filtrarse, o a

T 25 los liquidos de lavado empleados para lavar los crista-
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les una vez que se han separado del dcido fosféri-
co.

Se ha encontrado ahora en la invencidn
que el punto de incorporacidén del aditivo afecta al
grado conscguido de inhibicidn de la formacidn de
inerustaciones, Si el aditivo se afiade a los ligui-
dos separados de los cristales durante el proceso
de lavado tan pronto como sea posible después de te-
ner lugar la separacidn, entonces se reduce en ge-
neral la cantidad de incrustacidn que se forma, en
comparacidn con la formada cuando el aditivo se afia-
de a los liquidos de lavado, y ello permite que el
filtro, u otro dispositivo de separacidn, funcione
durante periodos mds largos hasta que se hace nece-
sario efectuar una operacién de desincrustacidn,

Por consiguiente, la presente invencién
proporciona, en un procedimiento en el que se lavan
cristales de sulfato de calcio anhidrita y/o de sul-
fato de calcio hemihidratado con un liquido circulan~
te que contiene un aditivo anti-incrustacién, perfec-
cionamientos que comprenden incorporar el aditivo
anti-incrustaciones en el liguido entre el punto en
que se separa de los cristales y el punto en el que
se recoge para su recirculacidn, Preferiblemente, el

aditivo anti-incrustaciones se incorpora tan pronto
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como &s posible despuds de que el liquido se ha sepa-
rado de los cristales.

La invencidén puede aplicarse para reducir
la formacidén de incrustaciones durante el lavado de
cristales de una variedad de fuentes, pero es de em~
pleo especial para reducir la formacidn de incrusta-
ciones en el lavado de cristales obtenidos durante
la produccidn de dcido fosfdrico por un procedimien-
to de hemihidrato, tal como el que se describe ¥ se
reivindica en la Patente Britdnica N2 1135951, de
los mismos avntores que la presente. Por lo tanto, la
invencidn proporciona también, en un procedimiento
para producir dcido fosfdrico por el procedimiento
en himedo, en el que se forma una suspensidén de cris—
tales de hemihidrato de sulfato de caleio y/o de sul~
fato de calecio anhidrita en dcido fosférico, y los
cristales se separan de esta suspensidn y se lavan
con un liquido circulante que contiene un aditivo
anti-inerustaciones, la mejora que comprende incor-
porar el aditivo anti-incrustaciones en el liquido
entre el punto en que se separa de los cristales y
el punto en que se recoge para su recirculacidn.

El lavado puede efectuarse por una varie-
dad de métodos, Asi, los cristales pueden ponerse

en suspensidn con el lfguido de lavado, y los crista-
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les lavados separarse del liguido por medio de una
centrifuga, o por decantacidn. Sin embargo, se pre-
fiere efectuar el lavado haciendo pasar liquidos de
lavado a través de una torta de cristales sobre un
filtro, preferiblemente un filtro a vacfo, y, por
conveniencia, la invencidn se describird en térmi-
nos de esta forma preferida de operacidn.

En un filtro a vacio, el punto en que se
considera que el ligquido de filtracidn (es decir el
1iquido después de haberse separado de los crista-
les) debe recogerse para su recirculacién es la caja
estanca (hermética).

En el procedimiento de la presente inven-
cibn, el aditivo anti-incrustaciones se afiade al 1i~
quido de filtracidn ban pronto como es posible una
vez que el lfguido de filtracién se separa de los
cristales, BEsto puede conseguirse por adicidn del
aditivo a una abertura situada en la vdlvula central,
debajo de la cubeta del filtro de un filtro de cu~
beta giratoria, a travée de la cual pasa el liguido
de filtracidn en su camino a la caja estanca, en la
que se recoge, y desde la que se recicla para que ac-
tde como lfguido de lavado para una etapa anterior
de lavado sobre el filtro, Preferiblemente, la adi-

cién se hace sélo a los liquidos de filtracidn que
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contienen bajas concentraciones de P205, eg decir,
menos de 30% en peso de P205. Asf, en una filtra-
cidn escalonada con tres lavados, el aditivo se afia-
de, & través de aberturas situadas en la vdlwvula
central, a los liquidos de filtracidn procedentes de
los dos Ultimos lavados, Albernativamente, el aditi-
vo puede afladirse a la conduccidn de toma de lfiquido
de filtracidn entre la cubeta del filtro y la vdlvu-
la central, o a la tuberia descendente procedente
de la vdlvula central y que va a la caja estanca.
Los filtros de cubeta giratoria, su cons-
truceidn y su uso, son muy conocidos, y se dispone de
diversas formas en el comercio. La modificacidn ne-
cesaria que se requiere para permitir la adicidén del
aditivo se hace fdcilmente. En el caso de adicién a
una vdlvula central, todo lo que normalmente se re~
quicre es el taladrado de orificios a través de la
pared de la parte estacionaria de la vdlvula, para
permitir la adicidn del aditivo a los conductos de
la vélvula que conducen los liguidos de filtracidn
que han de ser tratados, ILa adicidn del aditivo se
logre convenientemente por medio de una bomba dosifi-
cadora. Pueden proveerse también medios de vélvula
para controlar la velocidad de entrada del aditivo

en cada orificio de la vdlvula central, si, por ejem-
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plo, se requieren velocidades de adicidn indepen~
dientemente variables a varios liquidos de filtra-
cidn, Se advertird que pueden usarse otros tipos de
filtros durante el lavado de log cristales. Asi pues,
el procedimiento puede aplicarse a un filtro de cin-
ta, por ejemplo un filtro de tipo Lendskrona, en cu-
yo cago el aditivo se ilnyccta, por ejemplo, en la
bandeja del filtro por dehajo de la malla del fil-
tro o en las cajas de vacfo; o pucde aplicarse a un
filtro de btipo tambor, )

Aunque el grado de inhibicidn de la in-
crustacidén aleanzado en general variard con la can-~
tidad de aditivo usado, y puede ser de hasta el do-
ble del alcanzado cuando el aditivo se afiade a la
caja estanca o posteriormente, los fachores comer—
ciales determinan un limite superior. In la inven-
cién se prefiere usar una concentracidn de 1% en pe-
so, 0 menos, por ejemplo 0,0005 a 0,2, y preferible-
nente 0,005 a 0,05% en peso de aditivo, con relacién
al peso del liquido de filtracidén que ha de ser tra-
tado. Para adicidn al liquido de filtracidén, son
concentraciones adecuadas desde 0,005 hasta 0,10%
en peso.

Un ejemplo especifico de la adicidn del

aditivo a una serie de etapas de lavado, es la adi-
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cidn del aditivo a los conductos de una vdlvula cen-
tral que sirve a las dos Wltimas etapas de un proce-
dimiento de lavado de tres o cuatro etapas, de modo
que se proporcione entre 0,005 y 0,1% en peso del adi~
tivo en los lfquidos de filtracidn procedentes, res-
pectivamente, de los dos Ultimos lavados,

Fl aditivo se afiade convenientemente al 1i-
quido de filtracidn en forma de un concentrado acuo-
g0, que por ejemplo contiene 30% en peso o mds del in-
grediente activo,

Por adicidn del aditivo al 1fquido de fil-
tracidn tan pronto como es posible una vez que se ob-

tiene, se ayuda a evitar la formacién de incrustacio-

~nes en todo el sistema de lavado, lo que permite un

funcionamiento prolongado del procedimiento antes de
que se haga necesario efechuar una desincrustacidn;
hay una distribucidn uniforme del aditivo en el liqui-
do de filtracidn; y se requieren menores cantidades

de aditivo para conseguir el mismo nivel de inhibi~
cién de la formacién de incrustaciones que en el caso
en que el aditivo se afiade claramente despuds de ha-
ber obtenido el liguido de filtraeidn, por ejemplo
cuando se afiade a la caja estanca de liguido de la-
vado,

Aparte del usc del aditivo, el lavado de
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los cristales se efectda de modo conocido, aunque
puede ser posible emplear un intervalo de tempera~
turas, durante el proceso de lavado, mds amplio que
hasta ahora, por ejemplo desde 20 a 90¢C, y preferi~
blemente 50 a 80¢C,

Los aditivos anti-incrustaciones para uso
en la presente invencidn comprenden los agentes ten-
siocactivos anidnicos y/o no idénicos, Los agentes ten
sioactivos anidnicos adecuados son los del tipo de
sal de 4cido alcohilaril-sulfdnico.,

Los 4cidos alcohilaril-sulfénicos para
uso en la presente invencidn pueden procé&er de com~
puestos mono- o polibencenoides, por ejemplo compues-
tos de alcohilbenceno o alcohilnaftaleno, y pueden
tener uno, dos o mds grupos alcohilo, ILos grupos
aleohilo pueden ser rectos o ramificados, y prefe-
riblemente contienen mds de 8 dtomos de carbono, por
ejemplo de 8 a 18 dtomos de carbono, Asi, el grupo
alcohilo puede proceder de la condensacién de una
olefina, por ejemplo de cuatro proporciones molares
de propileno; o bien tiene una cadena recta, por
ejemplo un grupo laurilo, Pueden usarse mezclas de
alcohilarilsulfonatos en los que el grupo alcohilo
tiene una longitud de cadena que varfa en torno a

una longitud media deseada, como es el caso en que
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el grupo alcohilo se deriva de un condensado de ole-
fina., Pueden emplearse mezclas de diferentes 4cidos
sulfénicos.

Los dcidos sulfdénicos preferidos para uso
en la presente invencidn incluyen los dcidos mono-
alcohil-bencenosulfdénicos, por ejemplo los decidos
octil-, nonily deecil~, dodecil-, y hexadecilbenceno-~
sulfénicos,

Los dcidos sulfdénicos pueden usarse en
forma de dcido libre o en forma de un derivado del
mismo, tal como una amida o un éster del mismo, por
ejemplo un éster de alcohilo inferior, tal como un
dster de metilo o etilo. No obstante, se prefiere
que se ugen en forma de una sal, por ejemplo una
sal de metal alcalino, particularmente de sodio o
de potasio, o sal de amonio, o una sal de amina,
por ejemplo de trietanoclamina, del mismo., ILas sales
de dcido sulfdénico preferidas para uso en la presen-—
te invencidn son las que se venden con las Marcas de
Tdbrica de Teepol 514 y Nansa 540/5.

Otros agentes tensioactivos anidnicos ade-
cuados para uso en la presente invencidn son los que

tienen la férmula empfrica general

I R1R25(0)y
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donde R es un grupo alcohilo o aralcohilo;

tiene un valor de 3 6 43 R% es hidrégeno, o, cuando

I

n es 4, R2 es R! o hidrdgeno; y sus derivados,

Bl compuesto de férmula general I contie-
ne al menos un grupo R1. Este es un grupo alcohilo
que puede ser recto o ramificado, ¥y puede llevar so-
bfe s sustituyentes tales como grupos hidroxilo,
carbonilo, oxligeno o &cido sulfénico, La cadena de
alcohilo puede egtar tembién interrumpida por uno o
mds enlaces etilénicos o de &ter,

‘ Alternativamente, R puede ser un grupo
aralcohilo, tal como un grupo bencilo o alcohilben-
cilo. Se prefiere que el resto de arilo del grupo
aralcohilo sea un grupo alcohilfenilo en el que el
grupo alecohilo contiene de 8 a‘18 dtomos de carbono,
y particularmente un grupo nonilfenilo. El grupo R2
puede ger hidrégeno o un grupo R1, segin el valor
de n.

Asf{ pues, los compuestos de férmula I pa=-
ra uso en la presente invencidn comprenden:

(a) &steres de mono- y di~aicohi1sulfato,

(b) bsteres de sulfato de condensados de

éxido de alcohileno con alcoholes, gli-
coles o alcohil-fenoles,

(¢) alcanosulfonatos, ¥
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(d) mezclas de é&stos.

Los sulfatos de alcohilo para uso en la presente in-
vencidn pueden tener uno o dos grupos alcohilo. Los
grupos alcohilo pueden ser rectos o ramificados, pue-
den ser saturados o no saturados, y preferiblemente
contienen més de 8 4tomos de carbono, por ejemplo de
8 a 18 4tomos de carbono. Los grupos alcohilo pueden
derivarse de la condensacién de una olefina, por
ejemplo de cuatro proporciones molares de propileno.
Ejemplos especificos de grupos alcohilo adecuados
comprenden los grupos 2-etil-hexilo, laurilo, ¥y
tetrdmero de propileno. Pueden usarse mezclas de
sulfatos de alcohilo en los que los grupos alcohilo
tienen longitudes de cadena que varian en torno a una
longitud media deseada, como es el caso en que el gru
po alcohilo se deriva de un condensado de olefina,

Alcohil~sulfatos tipicos para uso en la
presente invencién incluyen los mono- § di-octil=,
nonil-, decil-, dodecil~ y hexadecil~-sulfatos.

Tos condensados de &steres de sulfato de
éxido de alcohileno para uso en la presente inven—
cién comprenden los monoésteres de sulfato de agentes
tensioactivos no idnicos del tipo de condensado de
dxido de alcohileno, particularmente los condensados

de 8xido de alcohileno con alcanoles o alecohilfenoles.
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Los 6xidos de alcohileno preferidos con los éxidos
de etileno, propileno o butileno, o sus mezeclas,
Los alcoholes con los que éstos se condensan pueden
gser monohidroxilados o polihidroxilados, que contie-
nen preferiblemente 2 § 3 grupos hidroxilo, ¥ son
alecanoles primarios o secundarios en los que los gru
pos alcohilo son rectos o ramificados, y contienen
preferiblemente mds de 8 dtomos de carbono, por ejenm
plo 8 a 18, y preferiblemente 12 a 15 dtomos de car-
bono. Pueden usarse mezclas de alcoholes o glicoles
en los que la longitud de cadena del grupd alcohilo
varfia en torno a una longitud media deseada, como es
el caso en que se derivan de un condensado de ole-~
fina, El alcohil-fenol con ¢l que se condensa el
4xido de alcohileno puede contener uno o mds grupos
alcohilo de los tipos anteriores. Los restos de fenol
pueden contener uno o mds grupos OH fendlicos, de los
que todos, o sélo algunos, han sido condensados con
los restos de dxido de alcohileno., Pueden usarse
mezeclas de diferentes agentes tensiocactivos no idni-
cos,

Ejemplos de agentes tensioactivos no iéni-
cos cuyos ésteres de sulfato son adecuados para uso
en la presente invencidn incluyen los poli(éter de

alcohileno) alcoholes, por ejemplo los derivados de
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4 a 14 moles de éxido de etileno y un alcohol de
Cg_14s u octil- § nonil~fenol condensado con de 3
a 30 proporciones molares de éxido de etileno.

Los alcano sulfonatos para uso en la pre-

sente invencidn incluyen los de las férmulas genera-

les:
II  R3CH=CH(CH,)pSOH
3
III R-CH,CHOH(CH, )pSOqH
IV  R3CHOHCH,(CH,)pSOqH
¥ v  R3S0.H

3

donde R3 es una cadena de alcohil interrumpida op-
cionalmente por uno o més enlaces etilénicos y/o0 de
éter, y que opcionalmente lleva uno o nds grupos
hidroxilo, carbonil~éxido & -S04l sustituyentes, y
P tiene un valor de desde O a 11, ’

Se prefiere que los grupos alcohilo a los
que estd unido el —SO3H contengan de 5 a 21, y parti-
cularmente de 11 a 18, dtomos de carbono. Ademnds, no
H esté unido al dtono

3
de carbono terminal de la cadena, sino que puede for-

es necesario que el grupo -SO

mar parte de una cadena lateral. As{ pues, los com-
puestos de férmula V pueden prepararse por clorosul—
fonacidn de un hidrocarburo saturzdo, seguida de hi-

drélisis, para dar un producto de férmula tipica

- 14 =
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R4CH2~CH%CHéR5, donde R* es un grupo alcohilo y R5
éO3H
es hidrdgeno o un grupo R4,

Por otro lado, cuando se sulfona una alfa~-
olefina, el producto, tras la hidrélisis, serd una
mezcla de compuestos de férmulas IT, III y IV en las
que el grupo —SO3H estd unido al gtomo de carbono
terminal,

Los alcanosulfonatos preferidos para uso
en la presente invencidn son los productos obtenidos
por sulfonacidn de alfa~olefinas de Cy4~Cqgs © de
una mezcla de alcanos de cadena sustancialmente li-
neal que tienen una longitud media de cadena de
desde 8 a 18, y particularmente de 12 a 14, &tomos
de carbono,

Se advertird que el compuesto de férmula I
puede usarse en forma de uno de sus derivados, por
ejemplo en forma de una sal de metal alcalino, par-
ticnlarmente una sal de sodio o de potasio, ‘0 una
sal de amonio del mismo, por ejemplo una sal de soO-
dio de un 4cido sulfdénico o una sal de sodio de un

monoéster-~sulfato.

TLos agentes tensioactivos no idnicos ade-
cuados para uso en la presente invencidn incluyen

los condensados de dxidos de etileno, propileno o

- 15 =
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butileno, o sus mezclas. ILos alcoholes con los que
éstos se condensan pueden ser monovalentes o poli-
valentes, contienen preferiblemente 2 & 3 grupos
hidroxilo, y son aicanoles primarios o secundarios

en los gue el grupo alcohilo es recto o ramificado,

v contiene preferiblemente mds de 8 4tomos de carbo-
no, por ejemplo de 8 a 18, y preferiblemente 12 a 15
4dtomos de carbono; o son poli(alcohilen-éter-zlicoles)
obtenidos por la condensacidén de uno o mds moles de
dxidos de alcohileno con un alcohol o glicol. El
grupo alcohilo puede derivarse de la condengacidn

de una olefina, por ejemplo de cuatro pfoporciones'.
molares de propileno; o es un grupo de cadena recta,
por ejemplo un grupo laurilo, Pueden usarse mezclas
de alcoholes o glicoles en las que la longitud de ca-
dena del grupo alcohilo varfa en torno a una longi-
tud media deseada, como oocurre cuando se derivan de
un condensado de olefina, Il alcohil-fenol con el
que se condensa el dxido de alcohileno puede conte-
ner uno o mds grupos aleohilo de los tipos anteriores.,
Los restos de fenol pueden haber contenido uno o mds
grupos OH fenélicos, de los que todos, o sélo algu-
nos, han sido condensados con los restos de dxido de
alcohileno. Pueden usarse mezclas de agentes tensio-

activos no idnicos diferentes.

- 16 -
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Ejemplos de agentes tensioactivos no idni-
cos para uso en la presente invencidn incluyen los
poli(alcohilen-éter)-aleanoles, por ejemplo los deri-
vados de desde 4 a 14 moles de déxido de etileno y un
alcohol de 08-12; ¥y octil- & nonil-fenol condensado
con desde 5 a 15 proporciones molares de dxido de
etileno,

Los agentes tensioactivos no idnicos pueden
poseer grupos OH libres, o éstos pueden estar en for-
ma de un derivado de los mismos, por ejemplo un éster,
tal como un éster de acetato. Pueden usagse también
en forma de sus sales de metal alcalino, por ejemplo
de sodio o de potasio,

Pueden usarse mezclas de agentes tensioac-~
tivos anidnicos y no iénicos, y, desde luego, en la
invencién se ha comprobado que ésto es frecuentemen-
te ventajoso, ya que las mezclas pueden mostrar efec-
tos sindrgicos. Se prefiere una mezcla de un alcohil-~
bencenosulfonato con un condensado de dxido de etile~
no de un alcohilfenol, en una proporcidén en peso de
desde 50 a 80% del agente tensiocactivo anidnico a
desde 50 a 20% del agente tensioactivo no idnico, Se
prefieren particularmente las mezclas de uno o més
monononil-, undecil~ o dodecilbencenosulfonatos de

godio de cadena recta con un condensado de monooctil-—

- 17 =
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0 nonilfenol con 8 a 14, por ejemplo 9, proporcio-
nes molares de dxido de etileno, o mezclas de uno o
méds de cstos bencenosulfonatos con condensados de
4xido de etileno con alcoholes secundarios de cadena
large (012-015). Es de desear que estas mezclas con-
tengan los ingredientes anidnico y no iénico en pro-
poreciones en peso de desde T:3 a 6:4,

Otros aditivos antiincrustantes adecunados
para uso en la presente invencidn incluyen ciertos
agentes floculantes y fosfatos condensados, con pro-
porciones molares de MZP_O/PZO5 de menos de 2:1, ¥ pre-
feriblemente 1,5:1 a 1:1, por ejemplo 1,0:1 a 1,2:1,
y particularmente de aproximadamente 1,1:1, siendo M
hidrégeno o un metal alcalino, particularmente pota-

sio o sodio, tal como pirofosfato de sodio, metafos—-

.fato de sodio o tripolifosfato de sodio, También

pueden usarse, en otros puntos del proceso de lava-
do, fosfatos condensados que tienen una proporcidn
molaxr M120:P205 de sustancialmente 1,1:1, y éste uso
de los fosfatos condensados supone otro aspecto de
la invencidén. En este otro aspecto de la invencidn,
la formacién de incrustaciones se inhibe teniendo un
aditivo de fosfato presente en la fase liquida puesta
en contacto con los cristales, por ejemplo por adi-

cidn del aditivo a un 1ligquido que ya estd en contacto

- 18 =
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con los cristales,como sucede si el aditivo se afia~
de a una suspensién de cristales de hemihidrato en
dcido fosférico producida durante la acidulacidn

de mineral de fosfato; y/o por tratamiento de los
crigtales con un liguido que contiene el aditivo,
como ocurre cuando éste Ultimo se afiade a los li~
quidos de lavado. Aungue no hay limite superior en
cuanto a la cantidad de fosfato condensado afiadido
en este otro aspecto de la invencidn, se ha compro-
bado que estos fosfatos condensados son mds efecti~
vos, a igualdad de peso, que muchos otros, aditivos
antiincrustantes, particularmente otros fosfatos
condensados., Por razones comerciales, en la inven-
cidn se prefiere usar una concentracién de 1,07 en
peso o menos, por ejemplo 0,001 a 0,5, y preferi-
blemente 0,002 a 0,2% del aditivo, con relacidn al
peso de la fase liquida. Un ejemplo especifico de
este otro aspecto de la invencidn es la adicidn del
aditivo a las cajas estancas de liguido de lavado
de las dos dltimas etapas de un proceso de lavado
en cuatro etapas, de modo que se aporta entre 0,001
y 0,05% en peso del aditivo en los 1liquidos de la-
vado. 8i se desea, puede afladirse algo del aditivo,
por ejemplo hasta aproximadamente 0,15 en peso, al

agua afiadida a la cuarta etapa de lavado. ILos agen-
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tes floculantes para uso en la presente invencidn
son aquellés que no se degradan en proporcidén apre-
ciable durante 5 mimntos a 502C en dcido fosférico
de 15% de P205, ¥ pueden seleccionarse de entre una
gama de materiales que poseen esta estabilidad fren-
te al 4eido fosfdérico. Se prefiere que el agente
floculante sea fundamentalmente de naturaleza no
idnica o anidnieca, y de naturaleza neutra o 4cida,
de modo que, por ejemplo una disolucidn del agente
al 10% tenga un pH en el intervalo de 3 a 8., Agen-
tes floculantes preferidos incluyen polimeros de al-
to peso molecular, por ejemplo poliacrilamidas y sus
derivados. Pueden emplearse mezclas de agentes flocu-
lantes compatibles,

Log aditivos antiincrustantes para uso en
la presente invencidn son materiales conocidos, y mu-
chos son materiales dispohibles en el comercio, ILs-
tos materiales disponibles en el comercio pueden
ugarse en su forma ¥ pureza disponibles en el coner-
cio, Tas cantidades de aditivo a emplear indicadas
anteriormente se dan, por lo tanto, en términos del
ingrediente activo,

Como se ha indicado antes, aunque la inven—
cidn encuentra un uso especial para reducir la depo-

sicidn de incrustaciones de yeso durante el lavado de

- 20 -
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la torta de filtro de hemihidrato en un procedi-
niento en himedo para la produccidn de dcido fos-
férico, puede aplicarse tambidn, naturalmente, a
otros procedimientos en los que tiene lugar la for-
macidn de incrustaciones de sulfato de calecio du=
rante el lavado de hemihidrato, In estos casos, el
lavado de los cristales de hemihidrato se realiza-
ré en lo esencial como se ha descrito anteriormen-—

te,

Se cree que son nuevas las vélwulas cen—
trales para uso en filtros a vacio de tibo de cube-
ta giratoria, que han sido modificadas perforando
aberturas a través de sus paredes para permitir la
inyeccidn de un aditivo en una corriente de liquido
de filtracidén que circula a través de la vdlwula,
Por lo tanto, la invencidn proporciona también un
hlogue de védlvula para uso en la vdlvula central
de un filtro de tipo de cubeta giratoria, blogue
que tiene orificios longitudinales a su través y
que ha sido modificado proveyendo una abertura a
través de una pared lateral del mismo, con lo que
puede introducirse un aditivo en un orificio longi-
tudinal, La invencidn proporciona también un filtro
de tipo de cubeta giratoria que estd provisto de un

hloque de vdlwvula central de la invencién.

- 21 -
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La invencidn se ilustra a continuacidn por
medio de los Ejemplos sigulentes, en los que todas
las partes y tantos por ciento son en peso, si no se

N

indica otra cosa:

Ejemplo 1

Se determind la formacidn de incrustacio-
nes en una instalacidén de ensayo, en la que una mues-
tra de torta de filtro de hemihidrato, obtenida du-~

10 rante la preparacién de 4cido fosférico a partir de
mineral de Togo, se lavé con una serie de lavados
vy se recogid el 1liguido de filtracidn de cada lava-
do. Cada liguido de filtracidn se dejd reposar duran
te 4 horas para permitir la Tormacidn de incrusta-

15 cidn, v se estimé el grado de formacién de incrus-
taciones en términos del peso en seco de sélidos de~
positados durante este tiempo. ILos sucesivos 1i-
quidos de lavado de la torta del filtro contenien
proporciones progresivamente menores de dcido fos-

20 férico, para simular itan exactamente como fuera po-
sible las condiciones de lavado que se emplearifan
durante una operacidn de lavado continua de etapas
miltiples de un filtro, en un procedimiento comer—
cial,

25 Se prepard una suspensidn a temperaturé am-

4,12,73 - 22 =
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biente mezclando 184 partes de hemihidrato con
dcido fosférico (345 partes, 62,5¢ de P205), dei-~
do sulfirico (9,2 partes, 100% de SO4H2) ¥y agua
(82 partes) y calentado a 952C¢. Ista suspensidn
ge £iltrd bajo vaclo, y se desechd el ligquido de
filtracién. ILa torta del filtro se lavd despuds
con 123 partes de dcido fosférico (18% de P205) a
552G, vy también se desechd el liquido de filtra-
cidn, La torta de filtro se lavd despuds con 135
partes de doido fosfdrico de 107 de P205 a 559C, y
el 1fquido de filtracidn se recogid, como liquido
de lavado.l. Finalmente, la torta del filtro se
lavé con 92 partes de agua a 552C, y el liguido de
filtracidn se recogid (1lfquido de lavado 2),

Todos los liquidos de filtracidn individua
les se dejaron reposar en vasos cublertos durante 4
horas a temperatura ambiente, para permitir la for-
macidn de incrustaciones, Al final de este perfodo
de tiempo, la incrustacién se desprendid del vaso
por rascado, se lavd en acetona, se secé con aire y
se pesé,

El ensayo anterior se efectud con aditivo
afiadido a los liquidos de lavado (ensayo A); des-
puds, con aditivo afiadido a los liquidos de filtra-

cién obtenidos de cada lavado (simulando con ello la

- 23 -
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A

adicidn a la vdlwvula central de un filtro) (ensayo

B)., Ios resultados se dan a contimmacidn. Cuando no

hebia presente ningdn aditivo, se formaron 0,32 g.

y 0,07 g. de incrustaciones en log liquidos de la-

vado 1 y 2, respectivamente,

Cantidad |Reduccidn del pe
de aditivo | so de incrusta-
afiadida, cidn formada en
Aditivo ppm (peso/ | & entre los ensa
peso yos Ay los ensa
yos B
Liquido ILiquido
de la- de la-
vado 1 vado 2
Dodecilbencenosulfo- -
nato de sodio 100 0,200 0,047
Comprox (una mezcla
- de T0:30 peso/peso de
dodecilbencenosulfona
to de sodio y nonil~-
fenol condensado con
9 moles de éxido de
etileno.) 100 0,192 0,005
Teepol CH53 (una mez-
cla 70:30 peso/peso
de laurilbencenosulfo
nato de sodio y nonil
fenol condensado con
8 a 9 moles de dxido
de etileno). 100 0,192 0,022
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Ejemplo 2

Se repitid el procedimiento del Ejemplo 1,

usando diferentes proporciones de aditivos. Los re-

sultados se exponen a continuacidn,

Cantidad Diferencia en el
de aditivo | peso de incrusta
usado en cién formada en
Aditivo ppm. (pe- | g entre los ensa
50/peso ) yos A y los ensg
yos B
Iiquido Liquido
de la~ de la=-
vado' 1 vado 2
Dodecilbencenosulfo-
nato de sodio 50 0,210 0,063
Teepol CH53 200 0,172 0,004
Comprox 50 0,201 0,024
200 0,168 0,010
,25 }
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Ejemplo 3

Se repitid el procedimiento del Ejemplo 1

con cierto nimero de otros aditivos, y los resultados

se indican a continuacidn.

Aditivo

Diferencia en
el peso de in-
crustacidn for-
mada (g) entre
los ensayos A ¥y
los ensayos B.
Ligquido ILiquido
de la- de la~
vado 1 vado 2

Xilensulfonato de
sodio

0,110 0,020

Octilsulfonato de
godio

0,090 0,010

Teepol 610 (un
dialeohil-sulfato)

0,085 0,013

Laurilsulfato
de sodio

0,040 0,043

Cantidad
de aditivo
usado en
ppm, (pe-
so/peso
200
100
200
50
26
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Aditivo

Diferencia en
el peso de in~-
crugtacidén for-
mada (g) entre
los ensayos Ay
los ensayos B.
Iiquido Liquido
de la~ de la-
vado 1 wvado 2

Fosfato condensado,
proporcidén molar

NaZO:PZO5 1,121

0,065 0,008

Condensado de nonil-
fenol con 9 moles de
éxido de etileno

0,070 0,010

Condensado de un
alcohol secundario
con 9 moles de dxido
de etileno, vendido
con la marca de fé-
brica de NID 1000 B

0,090 0,040

Sal de sodio del éster
de sulfato de un al-
cohll~Tenol condensado
con aproximadamente
8,5 moles de dxido de
etileno, vendido con
la marca de fébrica de
Solumin FP 8550

0,050 0,020

Cantidad
de aditivo
usado(en
bpm. \pe-
s0/peso )
200
200
200
200
27 -
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Cantidad Diferencia en
de aditivo| el peso de ine

usado en crustacidn for-
pprt. {pe~ | mada (g) entre
Aditivo 50/peso) los ensayos A ¥

los ensayos B.

Iiguido Ifquido
de la- de la-
vado 1 vado 2

Poliacrilato modifi-
cado con grupos de
amida no idnicos,
vendido con la marca
de fébrica de Poly-
flox 8NP 200 0,080 0,010

Estos resultados muestran que en todos los
casos hubo una reduccidn importante en el peso de in-
crustacién formada en el Ensayo B, en comparacidén con
la formada en el Ensayo A, In el caso del fosfato
condensado, la cantidad de incrustacidén formada en el
Ingsayo A era mucho nmenor que la observada en el Ensa-
yo A con los demds aditivos.

Esta solicitud, que corresponde a& la pre-
sentada en Gran Bretafia ¢l 8 de Noviembre de 1972,
bajo el nitfmero 51454/72, se acoge a los beneficios
del Avtfculo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad
Industrial,

- 28 -
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~ REIVINDICACIONES -

Los puntos de invencidn propia y nueva
que se presentan para que sean objeto de esta soli-
citud de Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE
afios, son los gue se recogsen en las reivindicaciones
signientes:

1&,- Un procedimlento para reducir la for-
macidn de incrustaciones, principalmente la forma-
cién de incrustaciones de sulfato de celcio, durante
la produccidn de 4cido fosfdérico, en el que se lavan
cristales de sulfato de calcio anhidrita y/o hemi-
hidrato de sulfato de calcio con un liquido circu-
lante que contiene un aditivo anti-incrustante,

caracterizado por incorporar el aditive anti-incrus

tante en el liquido entre el punto en que se separa
de los cristales y el punto en que se recoge para su
recirculacién,

28,~ Un procedimiento segin la reivindica~

cidn 18, caracterizado por efectuar el lavado sobre

un filtro a vacfo, y preferiblemente un filtro de
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cubeta giratoria, y afiadir el aditivo anti-incrustan~
te antes de que el liguido llegue a la caja estanca,
por ejemplo a través de aberturas situadas en la v4l-
vula central del filtro,

32,~ Un procedimiento segin la reivindica-

cién 18, caracterizada porgue el aditivo anti-incrus

tante estd seleccionado de entre: dcidos alcarilsul-
fénicos, preferiblemente dcidos alcohilbencenosulfd-
nicos de alcohilo de 08—018, v sus sales; monoédsteres
de alcohil~sulfato y sus sales; diédsteres de alcohil-
sulfato; ésteres de sulfato de dxido de alcohileno,
preferiblemente dxido de etileno o propileno, conden—
sados con alcoholes, glicoles o alcohilfenoles; los

productos de sulfonacidn de una alfa-olefina de

_ 014“018 v sus sales; los productos de sulfonacidn de

un alcano de cadena sustancialmente recta que tiene
una longitud media de cadena de desde 8 a 18 dtomos
de carbono, y sus sales; y agentes tensioactivos
del tipo de condensados de dxido de alcohileno.,

48 ,~ Un procedimiento sesgin la reivindica-

cidn 12, caracterizado porgue el aditivo anti-inecrug

tante estd seleccionado de mezclas de un 4cido alcohil
bencenosulfdénico, o una sal del mismo, con un conden-
gsado de dxido de etileno de un alecohilfenol, en propoxr

ciones en peso de desde 1:1 a 4:1, y preferiblemente

- 30 -~
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de T7:3 a 6:4,. respectivamente,
58,~ Un procedimiento segin la reivindica-

cidn 18, caracterigado porgue el aditivo anti-incrus

tante estd seleccionado de entre agentes floculantes
que no son degradados en grado apreciable durante 5
minutos a 509C en 4eido fosférico de 15% de PZOS’
preferiblemente poliacrilamidas y derivados de las
mismas, y fosfatos condensados de una proporcidn mo-
lar de M203P205 de 1:1 a 1,5:1, por ejemplo aproxi-
madamente 1,1:1, siendo M hidrdgeno o un metal alca~

lino.

6&,.~ Un procedimiento para producir Acido
fosférico por el procedimiento en himedo en el que
se produce una suspensién de cristales de hemihidra-
to de sulfato de calcio en dcido fosférico, esta sug=
pensidn se filtra en un filtro de vacfo del tipo de
cubeta giratoria y despuds es lavado con un liguido
en circulacidn en cierto mimero de etapas, caracteri-
zado por incorporar un aditive anti-incrustante, se-
leccionado de dcidos alecohilbencenosulfdénicos y sus
sales de sodio o amonio, en el liquido, entre el pun-
t0 en gque se separa de los cristales y el punto en
que se recoge para recireularlo a los cristales.

78.~ Un procedimiento para producir fcido

fosférico por el procedimiento en himedo, en el que se
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produce una suspensidn de cristales de hemihidrato
de sulfato de caleio en dcido fosfdérico, esta sus-
pensidn es filtrada sobre un filtro de vaclo del
tipo de cubeta giratoria, y despuds se lava con un
1f{quido circulante en cierto nimero de etapas,

caracterizado por incorporar en el liquido un adi-

tivo anti~inerustante, seleccionado de entre conden~
sados de 6xido de etileno con alcoholes de Cg=Cqos
octilfenol o nonilfenol y sus &steres de sulfato,
entre el punto en que se separa de los cristales y
el punto en que se recoge para recircularlo a los
cristales.

82.~ Un procedimiento para producir dcido
fosfdrico por ¢l procedimiento en himedo, en el que
se produce una suspensidn de cristales de hemihidra-
to de sulfato de calcio en decido fosfdrico, esta sus-
pensidén se filtra sobre un filitro de vacio del tipo
de cubeta giratoria y después se lava con un liquido

circulante en un mimero de etapas, caracterizado por

incorporar en el liquido un aditivo anti~incrustante,
seleccionado de ésteres de mono~ y dialcohil-sgulfato
en los que cada grupo alcohilo contiene de 8 a 18
4dtomos de carbono, y sus derivados, entre el punto
en que se separa de los cristaleg y el punto en que

se recoge para recirecularlo a los cristales,

- 32 -



4.12,73

10

15

20

25

4203513

92,~ Un procedimiento para producir 4cido
fosférico por el procedimiento en himedo, en el que
se produce una suspensidn de cristales de hemihidra-
to de sulfato de calcio en 4cido fosfdrico, esta sus-
pensidn se filtra sobre un filtro de vacfo del tipo
de cubeta giratoria, y despuds se lava con un 1iqui-~
do circulante en cierto nimero de etapas, caracteri-
2zado por incorporar en el liguido uﬁ aditivo anti-
incrustante seleccionado de los productos de sulfona-
cidn de olefinas o alcanos de cadena sustancialmente
lineal, y derivados de estos productos de sulfonacién,
entre el punto en que se separa de los cristales vy el
punto en que se recoge para recircularlo a los crista-
les,

102,~ Un procedimiento para producir dcido
fosférico por el procedimiento en himedo, en el que
se produce una suspensidn de cristales de hemihidra-
t0 de sulfato de calecio en dcido fosférico, esta sus-
pensidn se filtra después sobre un filtro de vacio del
tipo de cubeta giratoria y despuds se lava con un 1i-

quido circulante en un ndmero de etapas, caracterigado

por incorporar en la suspensidn un aditivo anti-incrus
tante, seleccionado de fosfatos condensados de metales
alcalinos de una proporcidén molar M20:P205 de apro-

ximadamente 1,1:1, antes de la filtracidn, o bien en
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el 1iquido, en el punto en que se separa de los
cristales y el punto en que se aplica de nuevo a
los eristales,

112,- Un procedimiento para producir 4cido
fosférico por el procedimiento en himedo, en el que
se produce una suspensidén de cristales de hemihidra
to de sulfato de calcio en &cide fosfdérico, esta
suspensién se filtra despuds sobre un filtro de va-
cio del tipo de cubeta giratoria, y después se lava
con un liquido circulante en cierto nidmero de etapas,

caracterizado por incorporar en el liguido, entre el

punto en que se separa de los cristales y el punto
en que se recoge para recircularlo a los cristales,
un aditivo anti-incrustente seleccionado de acrila-
midas y sus derivados,

12,- Un procedimiento segin cualquiera

de las reivindicaciones 62 a 112, caracterizado por

afiadir aditivo anti-incrustante al liquido a través
de aberturas en la vélvula central del filtro.
132,- Un procedimiento segin cualquiera

de las reivindicaciones 62 a 1228, caracterizado por

afiadir aditivo anti-incrustante sélo en aguellas
corrientes de liquido que contienen menos de 30% de
P205.

148,~ Un procedimiento para reducir la

34
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formacidn de inerustaciones, principalmente la for
macién de incrustaciones de sulfato de calcio, du-
rante la produccidén de dcido fosfdérico.

TPal y como se ha descrito en la Memoria
que antécede y para los fines que se han especifica
do.

Esta Memoria constae de treinta y cinco ho
jas escritas a méquina por una sola cara,

Madrid,
P.A,
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