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MEMORIA JESCRIPTIVA
para solicitar
* rATS NTE Dz ITVEINCION
en
ESP4Lal A
por VEINTEZ aios
a nombre de AXTIEBCLAGET IBMISIA TPATENTER, constitui-
da en Suecia y establecida en Magasinsgatan, Landskrona,
Suecia, por

" U4 PROCEDIMIENTO PaRA FaBRICAR ACIDO FOSFORIZOM.

Es conocida la febricecidn de Lcido fosférico
a partir de raterias primas que contengan calcio y 4ci-
do fosfdrico, por ejemplo, fosiatos neturales, y la
de 4ecido sulfdrico utilizando el dcidc fosférico que
5 circula en el proceso. En este caso puede obtenerse

el sulfato cdlcico resultante en diversas formas de hi-
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drato, especialmente como

Cas0, . 2E,0, CaS0,.1/21,0, ¥ CaS0y,
seglin como se regule la temperatura y las concentracio-
nes de dcido &l disgregar. Si se quiere obtener decido
fosférico de econcentraciones altas, es ventajoso preci-
pitar él sulfato cédlcico como semihidrato o como anhi-
drita. Cuando inte resa obtener 4cidos m&s débiles, por
ejemplo, cuando se quiere elaborar con ellos sales del
£cido fosfdrizo, puede depositarse tambpién el sulfato cdl-
cico como dihidrato, influyendo sobre sus ibrmasgcrista-
linas por adecuada regulacidn de la temperatura de modo
que se consigan velocidades de filtracién atlin satisfacto-
rias t€cnicamznte. |

Todos los m&todos técnicos hasta ahora conoci-
dos y descritos relativos a la produccidén directa de dei-
do fosférico con obtencién del sulfato cflcico dihidra-
tado y a su separacién y lavado por desplazamiento ado-
lecen, sin eubargo, del inconveniente de que circulan
en ellos cantidades muy considerables de gcido fosfbri-
co o de barro final de disgregacidén. Asf, por ejemplo,
por 1 Kg. de fosfato se agregan mfs de 4 litros de £eci-
do fosférico procedente del barro procedente de disgrega-
cién a las materias primas (fosfato natural y 4cido sul-
flrico), al disgregar.

A causa de estas cantidades circulantes consi-
derables de £cido fosférico, tampoco se ha podido hasta
ahora, en el procedimiento gue origina depdsito"de sul-
fato cdlcico dihidratado, ottener directamente de un mo-
do tecnicamerte aprovechable 4cido fosférico con ura con-
centracidn de més de 20 - 22 % Je P05 51 por este pro-

cedimiento se¢ pretendfa obtener concentraciones més altas
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hubiera sido recesario més bien Jesarrollar una serie de
disgregaciones escalonadas o acoplar toda una serie de
aparatos filtrantes, y bracear entre elos en vasijas mez-
cladoras el sulfato cé&lcico con soluciones cuya concen-
tracidn en P205 vaya disminuyendo paulatinamente. De
aquf resultan grandes cantidades de soluciones lavado-
ras, de las cuales hay gue dejar finulmente circular la
mas fuerte en el proceso de disgregacidén. Hasta ahora
subsistfa generalmente por esto la opinidn de que en es-
te procedimiento desarrollado con Cepdsito de sulfato
cflcico dihidratado por vfa directa no se podfa pasar

de una concentracidn de 20 -22% de P205 en la explota-
c¢ida técnica.

Por las razones indicadas no era posible tam-
poco hasta ahora aprovechar eficazmente las ventajas de
la obtencidn del sulfato céleico como dihidrato, basadas
en que retira de la masa de Tisgregucidn una cantidad re-
lativemente grande de agua en forma de agua Je cristali-
zaeidn, permitiendo asf aumentar la concentracidn del
producto.

Frente a estas ideas imperantes hasta ahora,
los dmplios ensayos realizados han conducido a la sor=-
prendente conclusién de gue no hace falta para nada de-
jar circular las granfes cantidades “e 4cido fosférico
utilizadas antes y tenidas por necesarias en el proce=-
dimiento de disgregacidn, al producir 4cido fosférico con
precipitacidn de sulfato cdlcico dihidratado, y que con-
forme a las explicaciones gue siguen es posible, por el
cortrario, obtener también por el procedimiento de dis-
gregacidn gue origina sulfato cflecico dihidratado un
4cido fosférico de concentrecidn entre 22 y mds e 30%

de P205 en forma técnicamente satisfactoria. La velo-
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cidad Sptima de filtracidn Cel sulfato cédleico dihidra-
tado que se consigue en tales disgregaciones se consi-
zgue ya con certidades notablemente pequelias de 4cido
fosfdrico circulante, con lc gue se logra la extraor-—
dinaria ventzja de poler efectuar en consecuencis la se-
paracidén y el lavado del sulfato cflcico dihidratado re-
sultante en tn solo aparato de filtrar. Bl lavado se ha-
ce en forma especialmente ventajosa scbre un filtro cir-
culante ?e cinta, v mejor en uuc Corde 1lu cinta elistica
rortalora se haga pasar tarn ajustadu sobre los bordes
lisos y plancs ?e una o varias cajas Je aspiracidén si-
tuadas 3ebajo el trayecto superior e la cinta portado-
ra, gue sus &berturas queden cublertas en ca’a momento
s0lo por una fraccidn de la anchura 7e %icha cinta. De
este modo es posible consezuir a la vez un trabajo con-
t{nuo.

5l diafragpa adjunto reproduce los hechos ci-
tados con una lejfa madre (dcido fosfdrico producido)
de 31-32% 0205. In le abscisa estén seillalados los vo-
14aenes del £cido fosférico circulante. Para la capa-
cidad del fiitro y en consecuencia para las propiedades
téenicas del presente procedimiento son “e capital inm-
portancia estas cifras “e voldmenes, La concentracidn
del 4cido cizeulante se determina por el fcido fosféri-
co que haya de producirse.

Las velocidades Je filtracibn del sulfato cdl-
ciéo @dihidratado se fijan para cantidades iguales ‘e
peso, con igugl superficie fe filtro y la mismg depre-
sidn, despuds de terminala _a formacidn de la torta,
esto es, desypuds de separar por filtracidn el 4cido

fosférico y al final del lavado. Como 1fguido de prue-
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ba se utilizd agua. De este molo se obtiemen valores
comparables pera la velocidad de filtracidn. ZEstas ve-
locidades asf obtenidas son ruy semejantes a las velocl-
1ades medias para toda la filtracidn y el lavado (veése
la curva de puntos).

El diagramza gdjunto muestra gue, por ejemplo,
al producir un £cido fosférico de 21-32% en peso Je P05
se obticne va la velocidad mdxima de filtracidn Aejando
circular por kilogramo del fosfato en Sratamiento 1,5
a 2 litros de 4cido fosférico en el proceso. Se ve gque
la calidad de los cristales de dihidrazo y sus propie-
dades de filtracidn mejoran rafidanent= Ge este modo,
aume-tando la cantidad del dcido fosfdérico circulante de
0,6 1litros, por ejemplo, a un litro por ¥Xg. de fosfato.
Si se recurre a una relacidn adn més elevala, mejora to-
davifa mds 1la velocidad de filtracidn, hasta alcanzar su
valor néximo =ntre 1,5 v 2 litros de 4cido circulante por
¥g. de fosfatn., aumentando la relacidn, las propiedades
de filtracidn disminuyen luego lentamente otra vesz.

Parz=cido es lo que sucede cuando se quieren pre-
parar 4cilos Je concentraciones bajas, producienio tambidn
sulfato cflcizco dihildrgtado.

Para la filtracidn técnica e un barro e 4ci-
do fosfdérico, las propiedades filtrantes del sulfato 3de
calcio obtenido son naturalmente 2e especial importan-
cia, pero para el efecto del procedimiento de filtracidn
no es decisiva por sf sola la velocidad, sino la rela-
cidn entre las cantidades de 1fquido gue han de filtrar-
se por unidad del producto y la velocidad de filtracién.

La cantidad que hea de filtrarse por unidad del producto,

0 sea en este caso del £cido fosféricc - expresada en
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fosfato elaboralo, depende Jde la cantilad del 4cido cir-
culante y de las soluciones lavadoras o 3el agua necesa-
rias para lavar el sulfato de calecio. Estos ballos cam-
bian poco con la concentracién del 4cido circulante. E1
influjo adecuado sobre la carntidad de los liquidos que
han de filtrarse lo da, por consiguiente, la cantidad del
Loido fosférico circulante (diagrama III).

De la relacidn entre estas cantidades y la ve-
locidad de filtracidn resulta un cociente que sirve de
escala para el tamafio de la superficie de filtro nece-
saria para la unidad del fosZato que ha de elaborarse
(por ejemplo, una tonelada). Estos valores estén calcu-
lados para el caso Jde fosfato granular (pebble) y se in-
dican en la curva II del diggrama adjunto, en dependen-
cia de las cantidades del 4cido circulante. Esta curva
tiene 1a misma abscisa que la curva I, pero otra ordena-
da distinta (a la derecha, esto es, el nimero de 1° ne-
cesarios para producir por horae la cantidad de 4cido fos-
férico que corresponde a la unida? del fosfato natural
(una tonelada). De esta curva se Ceduce que se necesi-
ta la superficie de filtro mfnima cuando la relacidn en-
tre el 4cido fosférico circulante y el fosfato en prepa-
racidn viene a ser 1,2 litros : 1 Kg.

De las dos curvas I y ITI resulta, pues, que en
la zona comprendida eumtre O y unos 2 litros de 4ciffo cir-
culante por kilogramo de fosfato se obtienen ya no solo
las mejores propiedades filtrantes del sulfato célcico
qae se precipita, sino que también dentro de esta zona
se logra el efecto méximo del proceso de filtracidn.

Por eso constituye una ventaja desconocida hasta ahora

la de mantener la cantidad del dcido limoso dentro de
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estos 1fnites, pues todos los valores mds altos han de
conducir no solo a velocidades de filtracidén menos con-
venientes, sino también a efectos menores Je la instala-
cibn filtrante.

Se ha comprobado ademfs que una relacidn mas
baja entre el 4cido filtrante y el fosfato en tratamien-
to, como la que corresponde aprcximadamente a las capaci-
dades Sptimas de filtracién antes indicadas, influye de
modo extraordinariamente favoratle sobre la sensibilidad
del barro. En cambio, si se aumenta mucho la cantidad
de 4cido circulante, se produce una fuerte sedimentacién
de los cristales de dihidrato en el fordo de la vasija
de disgregacién, y hace falta un consiferable aumento de
rendimiento para revolver. En las zonas elegidas con-
forme al invento se obtiene, por el cohtrario, un lodo
homogéneo y ffcil de revolver, bastandc un consumo mf-
nimo de fuerza para agiterlo.

Conforme e las explicaciones gue anteceden, el
procedimiento conforme al invento consiste en efectuar
la fabricacidn de 4cido fosfdrico con un contenido apro-
ximado @e 23 a mas de 30% de P205 a partir de materia
prima que contenga calcio y dcilo fosférico, por ejem-
plo, fosfato natural y £cido sulfdrico, utilizanfo el
gcido fosfdrico que circulse eh.el proceso, con formacidn
de sulfato cflcico dihidratedo y separacién y lavado del
mismo por desplazamiento, de modo que la cantidad de Zci-
do fosférico circulante en el proceso de Aisgregacidn
no sea mayor e unos 2 litros, con preferencia de 1,0
a l,2 litros por kilogramo de fosfato ratural, efectudn-
dose la separacién y lavado del sulfato cdlcico dibhidra-
tado que se forma en un solo ararato de filtro, ¥y me jor

en un filtro de cinta circulante.
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En el presente invento es importante que el sul-
fato de calcio se precipite como dihi?rato puro, entre
otras razones porque &ste presenta mejores propiedaldes
filtrantes que una mezcla de dihidrato y semihidrato,
por ejemplo. Se ha visto gque se obtiene un dihidrato
especialmente puro efectuando la disgrzgacién primero con
cierta escasez de 4cido sulfdrico, por ejemplo, mezclan-
do en primer término todo el £cido circulante solo con
un 75% del fcido sulférico de disgregacidn, y afiadiendo
en una segunda fase, por ejemplo, en otra vasija siguien-
te de disgregacidén el restante 25% de 4cido sulférico.

La temperatura debe mantenerse, naturalmente, por deba-
Jo del 1fmite a que puede producirse el sulfato de cal-
cio semihidratado a la concentracidn correspondiente del
dcido fosférico, pero pusde llegarse tanto nfs cerca de
este 1fuite cuanto menor sea el exceso presente en ca-
da momento de £cido sulfdrico zdn no utilizado.

De este modo es positle, por vez primera, pro-
ducir conforme al presente procedimiento £cido fosfdri-
co de més de 30% de P205, por ejemplo, 32% de P205, ob-
teniendo a la vez sulfato cédlcico en forma de dihidrato
puro.

Este procedimiento proporciona también la po-
sibilidad de separar en una sola operacidn continua, y
aprovechando hasta el 1fmite el principio de desplaza-
miento, el dihidrato del 4cido fosférico, y de lavarlo,
empleando cantidades mfnimas de solu=ciones lavadoras y
recuperando asf el 4cido circulante a la mayor concen-
tracién posible. En términos generales se tiene asf
la posibilidad de efectuar la disgregacidn en condicio-

nes Sptimas en cuanto & la capecidad filtrante y de ob-
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tener concentraciones de 4cido fosférico tenidas e sta
ahora por inaccesibles al precipitarse el sulfato cdl-
cico como hidragto y empleando exclusivamente procedi-

mientos de filtracidn, y que no se han podido alcanzar.

BJEMPLO D& REALIZACION:

1000 kilogramos de fosfato granular (pebble)
wolido se mezclan con 1000 lifros de 4cido fosfdrico de
17,5% Qe P205 y unos 309 de temperatura. Esta mezcla,
en unién de 50C litros de 4cido sulférico de 809Ré, se
llevan a una vasija de agitzcibén. Una vez vertida to-
da la masa, se agregan otros 150 litros de Zcido sul fi-
rico. La temperatura sube, en virtud del calor de reac-
cidn, a 70 - 802, y se mantiene en e sta zona hasta ter-
minar la disgregacidn, que requiere unas cuatro horas.

El lodo de disgregacibn se filtra luego en un
filtro de cinta, con preferencie en un filtro en que la
cinta eldstica portadora pase ajustala por encima 3Je
los bordes lisos y planos fe¢ una o varias cajas Jde as-
piracidn dispuestas por debejo del trozo superior de la
cinta, de modo que cubra sus aberturas en cada momento
solo una fraccidn de la anchura de la cinta. Para lavar
la torta de filtro 8e emplesn 1000 litros de £ecido lava-
dor de un 4% de contenido de P205, y luego 1200 litros
de agua. Ll filtrado obterido consta de:

850 litros de profucto con 30,2% de P205, pe-
so esp. de 1,38,

1000 =~ de 4cifo fosfdrico circulante de
17,%% de P,0r»
1000 - de 4cico lava,og con un 4% Jde Pgos.

La velocidad medicz Ade filtracidn "fuf de 3450
litros (mz) por hora, y al lavar con agua de 3650 litros
(m2) por hora.

El rendimiento total fué de 95,2%.

El método de trabajo descrito puede efectuarse




tanbién de modo continuo, como muestra el adjunto Aidbujo
260 esquemdtico. En este caso se disponen una tras otra,
por ejemplo, tres vasijas de agitacién, y se agrega en
R la primera vasija continuamente la mezcla 8e fosfato na-
tural con el £cildo fosfdérico circulante en la relacién
de masas antes indicada. 4 la vez se aladen, por ejen-
265 plo, 500 litros de 4cido sulfdrico de 60¢B&. por 1000

‘ggkgs. de fosfato. La mezcla pasa de una vasgija a la in-

o2 . -
MWL~ medigta porrebosadero. En el segundo recipiente se agre-
- ~

<

W) Zga el resto del feido sulfdrico (150 litros por 1000 Kes.

L=y
ogde fosfeto). En la tercera vasija termina la disgrega-
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270 c¢idn. A4 partir Ae aquf se impele la masa hasta el fil-
tro de cinta.

En la filtracién se recuperen continuamente
las cantidades de filtrado antes in?icadas por 100 Igs.
de fosfato.

275 E1l empleo de cantidades muy pequefias de 4cido
fosférico circulante que el presente invento permite,
lleva consigo también la importante ventaja de poder
reducir considerablemente el ndmero y la cantidad de
las lejfas lavadoras y el agua necesarias para lavar el

230 sulfato c4lecico sobre el filtro. 4si, por ejemplo, es
posible lavar con solo un 4cido lavador ¥y luego con
agua.

Esta solicitud, que corresponde a la presenta-

- da en slemania, el 9 de abril de 1935, bajo el nlme-

235 TO 4. 75.777 IVb/12i., se acoge a los beneficios del

artfculo 51 del vigente Tstatuto de Propiedad Industrial.

-0=- ¥ O T 4 -o0-

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
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presentan para que sean obJeto de esta Patente de VEINTE
afios, sor los siguilentes:

12 - Un procedimientc de fabricacidn Ade 4eido
fosférico con un contenido dz 2% a més de 204 e P2O5,

a partir de materia prima qus contenga calcio y 4eido

fosférico, por ejemplo, fosfeto natural y &cido sulfd-

295 rico empleando el 4cido fosfdrico circulante en el pro-
ceso, con formacidn de sulfato cédicico dihidrgtado y se-
paracidn y lavado del sulfato por desplazamiento conti-
nuo, caracterizado por ser la cantidad del 4cido fosfé-
rico circulante en el proceso de dispersién mayor a unos

200 2 litros, con preferencia 1,0 - 1,2 litros por Fg. de
fosfato, vy por efectuarse la separacidn y el lavado del
sulfato cdlcico dihidratado que se forma en un solo apa-

. rato de filtro, con preferencia en un filtro circulante
— de cinta.
205 22 - Un procedimientc conforme se reivindica
en el punto 1¢., caracterizalo por efectuarse la Jdisgre-
! gacidn del fosfato natural primero con cantidades insu-
ficientes de 4cido sulfdrico, aiiadiendo el resto e és-
te después de mezclar todo el fosfato, ®ventualmente en

510 una vasija especial de disgregacidn,

® - Un procedimiento para fabricar 4cido fos-
férico.
Tal y couo se ha descrito en la Memoria gue
antecede, representado en el dibujo gue se acompaila ¥y

215 con los fines gue se han especificado.

— - —

Esta Mzmoria consta de

T =11 -



doce hojas escritas por una sola cara.

Madrid, 24 de ilarzo de 1936.
Po AO




- HOJA EXPLICATIVA DE LAS INSCRIPCIONES =

=58 LOS PLANOS -

........ Co o =@ = & o = =

I. = Velocidad de filtraciém en litros/ma/horas.

2

II. m® de superficie de filtro por ton., de fosfato.

Litros de decido oirculante/ton. fosfato.

III.

IV. - Cantidedes totales del filtrado en litros por
1000 Kgs. de fosfato.

V. - Litros de dcide circulante por 1000 Kgs. de fos-

fato.
VI. - Fosfato.
VII. - Acido sulfurico.
VIII. - iiasa de disgregacidn.
IX. - Agusa.

X, = Acido laveador.

XI. Produzto.

XII. - Acido fosférico circulante.
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