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KOKAN KABUSHIKI KAISHA, residente en No. 2 l-chome Octema-

MEMORTIA DESCRIPTIVA

que se acompafia a una aolioitud de patente de invencién

por veinte aﬂos, para Espaﬁa y sus Poaesiones.'por PROCE~
DIMIENTO CON SU APARATO PARA OBTENCION DE ACIDQ FOSFORICO
POR PROCESO HUMEDO POR EL METODO DE SULFATO CALCICO DIHI~-
DRATO~SEMIEIDRATO, a favor de las razones sooiales NIPPON

chi, Ohiyoda-Ku, de Tokio, y TOYO ENGINEERING CORPCRATION
residente en No. 5 3-chome Hihonbaah1 Honoho, Chuo-Ku, To~

kio (Japén) y ambas de nacionalidad japonesa.

-~ am e W W

La presente invencién se refiere a un procedimiento
con su aparato, para'obtencién de doido foarérico por pro-
oeso himedo, poi el método de sulfato odlcico dihidrato-
semihidrato., _ A

Para mejor ilustraoién de la presénte memoria, ge
acompafian doms hojas de dibujos, en los que, a t{tulo de
ejemplo no limitativo; _ v .

La fig. 1 muestra un gréfico de lautabriéacién segin
el procedimiento de la invencién, del doido foafébico.

la fig; 2 muestra unas rqproduegiones microecdpicéﬁ

de crimtales de yeso fabricados en condiciones diferentes
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“lante, con el resultado de que una parte del HPO‘:

de obtencién (con aumento de 100 veces). N .

~ La invencidn se refiere a un perfeccionamiento del
método dihidrato-semihidrato de la fabricacién del 4cido
fosférico, mediante el cual éste y -el subproducto de yeso
se fabrican con roca de foafato.

En lo referente a la fabricacién del 4cido foaférico
por procedimiento himedo, ya es sabido que la calidad del
subproductokde yeso fabrioado_por el método dihidrato-semi
hidrato es mejor que la del yeso fabricado por método di-
recto de dihidrato, y también se sabe que la proporcién
de recuperacién del primero de amboa métodoa es mis ele-
vada que la del segundo. En otros términos, 8e conoce que
en la fabrioacién del doido fosférico por procedimiento
himedo, mediante el método convencional del dihidrato di-
recto, la estructura del cristal del subproducto ZaS04.
2H,0 y la estructura del oristal de CaHPO,.2H,0 se pare-

¢cen enormemente una a otra, oonforme se menciona néds ade~
- eatd

substitufda por una parte de 804'" en un cristal 0&804 .
2H20.

0 KKg )

B KK B
caso,  lo. ik 15.154 6.514 151 F oz
CaHP0,2H,0 10.47" 15.15" 6.37*  150%08"

Cuando el fdésforo ge qombina dentr9 @el subproducto
de yeso en tal forma,queda imposidble su reouperaoidn; no
pue¢e haoérsele desapareced del yeso como en el caso del
doido fosférico de adhesién. Por otra parte en un método
gemihidratado, caSOQtHQO se produce oomo un subproducto
y su estruotura oristalina es diferente de la CaB0,2H,0.
En un procedimiento de reecristalizacién para invertirle
en sulfato cdlcido dihidrato, CaHPO,2H,0 ne se obtiene sl

el 4ocido sulfiirico se encuentra presente en més del 2% en
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la solucidn de écido foagérico; el subprodug¥o de yeao,

consecuentemente, no contiene casi ninguno de lo& cempues-
tos anteriores de foafato y tiene unas oasracterfsticas ff-
sicas como las del yeso puro y, & su vez, la proporeién
de recuperacién del £oido :osfético ge mejora. Sin embar-
go, mediante el método convencional dihidrato-semihidrato
pueden obtenerde cristales de ndcleo activo. Adenés, en
el caso de una.Operaci6n continua L produce un empeora
miento en el nfcleo y en el producto. Algunos procedimien-
tos himedos para fahrioaoidn del doido.fosférioo. recono=-
cido como método dihidrato-sehih;drato, se han publicado,
pero los mismos se fundamentan en métodos del tipo de co=-
chura, experimental e inefioaz; por consiguiente no se ha%
completado como un método continuo e industrial.

Para poder preeisar éon nfes detalle, en el método con-
vencional dihidrato-semiBidrato, las condiciones, tenien-

do en cuenta el prodedimiento de transicién, de sulfato

criastales de ndoleo y su desarrollo en yeso bhasto, no se'
han aclarado, por tanto la velooidad de_hidrataqién es ba-
Ja y la medida del oristal de yeso obtenido, pequeila, y
al mismo tiempo la aeparaoién del yeso del doido fosféri-
60 resulta diffcil por lq que la Qperaoién es industrial-
mente considerada como imposible, dado su escaso proveoho,
Llevados a cabo diferentes estudios loa inventores de la
presente invencién han puesto en claro que el ndcleo buend
y aoctivo resulta un factor decisivompara que la operacién
pueda considerarse dtil deade el punto de vista comercials
Conviene que tales ndcleos puédan obtenerse mediante un
método simple, as{ que como 6on una pequefia cantidad de
nicleos haya bastante para loa fines que se persiguen.En

cuanto a los niicleos, su actividad también es factor im~
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portante. Existen dos clases de cristal de sulfato odloi-

co dihidrato, es deoir, un cristal dnioco y un oridtal do-
ble, conforme a laa_condioienes relativas a su desarrollo.

Entre ambos existe una diferenoia notable en su desarrdilo,

velocidad de éste, en solucién de 4cido fosférioo. En otrﬂa

palabras, se ha confirmado que el desarrollo del ndcleo
del tipo doble es mucho mayor que el de eristal dnico. En
general es preferible que el oristal de.nﬁolgq_ge fobme
tan :épidamente como sea pogible, ¥y que el tiempq que pa-
se entre su formacién y su utilizacién sea breve, debide
a que el oristal, al ser ufs dspero en su estructura supe
fiocial, tiene mayor actividad. Por consiguiente el polvo
de yeso natural o nicleos expuestos mucho tiempo al aire,
no resultan eficaces. La solucién de doido fosférico dis-
minuye algb el desarrollo del oristal @e yeso. Especialmen
te se ha confirmado que las impurezas que provienen de la
roca de fosfato restringen el desarrollo del oristal en
"1* superficie, donde la velooidad de desarrdlo se encuen
tra en su méximo, y también que cuando la aonoentrgoidn
del doido sulfdrico en la mezola pastosa de sulfato cdl-
oico semihidrato disminuye (por pajo del 2%) entonces aud

menta la solucidn sdélida de CaHPO 2H,0, deteniéndose su

desarrollo. Ademds, a menos que a: mantengsa la temperatu-
ra de la mezcla pastosa en el proceso de'hidrataoién, den-
tro de oiertos limites, me necesita mucho méds tiempo para
que se produzoa la citada hidratgeidn.l '

La presente invencién se ha completado después de lle-
var a cabo eétudioa‘sobre el fendmeno citado anteriormen=-
te. Con el fin de conseguir nﬁcleoe activos de oristal do-~
ble, segin se expuso mds arriba, la rooa de fosfato, cali-

za,.cal apagada, siliogtq céloico y otros compuestos edlei

cos, se utilizan ocomo materia prima, descomponiéndose me-
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diante el doido sulféirico o doido foeférico. El ndcleo

que se obltiene de esta manera es un cristal dihidrato fi-
no del tipo doble, dotado de una excelente actividad en
cuanto a su deaarrollo, Bepi@ova que el cristal de nicleo
es tan fino como 5-50 miorones, con preferencia 10 micro-
nes, no se neeesita pulverigacién, enoolado ni sintesis
complicada como se requiere en el método convencional,Por
otra parte, debido a que estos nﬁcleoa son finos y estén
dotados de una excelente actividad, la cantidad que se ha
de utilizar es 1/4-1/40 tan pequefia como ﬁecéaaria para el
método convencional. De conformidad con ello, resulta in-
necesario el uso repgtido del yeso producido como ndcleos
como en el método convenoional, y en consecuencia, este}
deterioro de los ndcleos, debido a su utilizacién repeti-
da, debe evitarse. Ademds, la forma de um nicleo conforme
a lo anteriormente oitedo, ejerce una gran influencia en
el desarrollo de un cristal fodmado,y #e forma un oris-
tal de yeso, ouya forma es caéi la misma que la del nidoled
’y se desarrolla hasta un tamafio mdximo de unos 700 micro-
nes. Sin embargo, la medids del yeso producido se puede
conseguir casi uniforme a determinado tamafio haogendo més
fdcil la separacién del yeso de la molucién de doido fos-
£6rico en el procedimiento de filyracién que sigue y en
la refinacién. Respeoto al foido fosférico y al yesd, tan-
to la proporcién de la producoién como la calidad, pueden
superarse. La roca natural de fosfato contiene algunas im-
purezas y laa clases y cantidades de itales impurezas va-
rian considerablemente segin las marcas o vetas de la ro-
ca; conforme a los resultados de los estudios llevados a
cabo por los inventores de esta invenoién, utilizando nd-
cleos de la oaraote:istiqa citada, se ha ocomprobado que,

incluso ouando se utilizan loa‘miamos ndcleos, la velooci~
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dad de hidratacién se retarda aeﬁaladgmente debido a las
impurezas que existen en la roca de fosfato, y el desarro-
1llo del oristal es, en elgunas ooasiones, insatisfactorio.
Para examinar las causas de lo anterior, se reconooi me-
diante experimentos que el dcido fluorhfdrico y las im-
purezas orgdnicas son las causas predominantes. En otros -
términos, segin el estidoo de los inventores de la presen-
te invencién, las impurezas orginicas de la roca de foafa-
to se adhieren firmemenie & la superficie de desarrollo
del oristal de yeso, impudiendo la difusién y el desarro-
110 de Ca** y 50, . Este efeoto de inhibicién o impedi~
mento del desarrollo puede eliminarse afladiendo f4cilmente
doido eilfcico de reaccién, que absorbe las impurezas or-
génicas. Por otra parte, el compuesto flubrico en la ro-
ca de foafato se descompone mediante el dcido sulfirico
para convertirse en #4cido fluorhidri¢o que tiende a reac-

oionar con tal {cido silfcico de reacoién, fdoilmente, y

cibn. Por consiguiente, en la presente invenoién, aflioe
de reaccién tal como tierra de infusorios, gel de sflice
bentinita y escoria se ailaden de esta manera fécilmente

a la solucién, para convertir tal fcido fluorhfdrico en 4-
cido hidrofluosilfoico (H281F6) y al propio tiempo haber
absorbido las lmpuresas o:génioas oltadas anteriormente.
Tél adicién de sflice de reaccidén no es necesaria ouando

hay el suficiente doido gilfcico en la rooa que se emplea

como materia prima, por ejemplo roca de foafato de Kosia,
para realizar la defluorizacién, as{ ocomo la funcién de

absorcién orgénica. El doido elicico libre es cuarzo mine-
ralégico y permanence intacto en un subproducto de yeso

¥y por ello es necesario aﬁadir.silipe de reaccién, pero

golamente lo necesario para complementar el déficit. La
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‘la calidad del #ecido fosférico se reduce, y si es baja,vlq

cantidad que se ha de aﬁé@br s sufioiente en tanto gue seL
adecuada pare la formacién de dcido hidrofluoioflico, pero
en general una oantida@ tal como el 3% de ia.rooa que se
utiliza, es suficiente. Sin embargo, duando se trata de
roca Tlorida, que, comparativamente, contiene un elevado
poroentaje de sflice, es suficiente con una cantidad del
orden de un 1%, Para evitar la interrupoidn del desarrollo
de oristales mediantew tales dcido fluorh{drico y las impu~
rezas orgénicas, puede utilizarse un método para eliminar
tales impurezas, caloinando la roca de fosfato a una tem-
peratura de 800 4 1.200 g C. '

En la presente invencién, la concentracién del 4ecido
sulfirico en mezcla pastosa de sulfato cdlcico semihidra-
to, se mentiene dentro de ciertos lfmites, para que el des
arrollo del cridtal de yeso y el tiempo de hidratacién se
puedan determinar lo més vehtajosamente posible. En gene-

ral, 8i la concentracién del 4cido sulfirico es elevada,

calidad del subproducto de yeso se redude; pero en los ex~-
perimentos realizadéa en los ensayos de esta invenocién,
utilizando ndcleos antes oitados, si la concentracién de
dcido sulflrico es demasiade baja, en una mezcla pastosa
de sulfato c4lcico semihidratado completamente deacompueg
%o, CaHPO,.2H,0 se convierte en golucién sélida, en un
yeso. Como oonsecuencia de ello, el desarrollo de un eris-
tal de yeso se detiene, el tiempo de hidratacién se hace
mayor y se produce la rupiura debido a una sobreasaturacién
obteniéndose muchos tipos variados de crigtales distintos
de la clase doble, y; consecuentemente, los cristales del
yeso producido son pequefios. qu consiguiente, la concen-
txaeién de este écido su;fﬁrico debe mantenerse por encimsg

de un 2% y el total del peréentake de la concentracién de
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‘el método es de hidrato, es decir, mds concretamente, de
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doido fosférico (P,05) y 4cido sulfdrico por bajo del 35%

91 este pordentaje total de halla por encima del 35§ no
solamente seréAnaeeaario un tiempo muy oonsiderable para
la hidratacién, sino que el cristal de yeso se haré pegue~
fio. Pero manteniendo la concentracién anterior de dcido
aulfﬁrico, pueden evitarse condiciones desfavorables como
las que se han citado. El oristal se desarrolla suavemente
¥y al propio tiempo se puede acortar el tiempo necesario
para la hidrataoién, evitando el deteriori de la calidad
del 4cido fosférico. En la pdg. 185 de la publicacién "A-
oidos fosférico, fosfatos y fertilizantes fosfdticos” de
Waggamann se dice que si la cantidad de 6cidp_sulfﬁrico
es de 3 al 4% sobre la cantidad conveniente para la reac-
cién, el polvo de fosfato mineral se recubre con yeso, y
el polvo mineral permanece sin descomponerse, produciéndose
pérdida del dcido fosférioco, Esto es una descripeidn del
métoflo directo del yeso dihidratojen la presente invencién,

dihidrate-semihidrato, y la composicién es diferente de
la del oaso que se acaba de citar porque el polvo de rooca
de fosfato no permanece gin desoombonerse, inocluso cuando
la concentracién del doido sulfdéirico est4 dentro de la es-
cala o lfmite que se ha expresado, sino més bien, en la
actualmente citada ooeraaidn,'la proporcién del doido fos-
férico puede_elevarse por sobre el 98% que es superior a
la del método direoto de hidrato (Un 96%). Ademds en la
presente invencidn la proporoidn de ciroulacidén de la mez+
cla pastosa se fija convenientememte. Cuando se trate de
mezela pastosa de cirfulacién conteniendo yeso dihidratadd
81 se aumenta la cantidad de esta mezcla pastosa de cirou
lacién, la veldcidad de transicidn del sulféto cdloioo se-

mihidrato aumenta, acortdndose el tiempo necesario para
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que se produsca la hidrataoidn. En la presente invenoidn

la proporoién de la cantidad de la mezola pastosa de yeso
de circulacién reapecto a la cantidad de fiﬁjo de la meg~-
cla pastosa descompuesta dentro del depbsito de hidrata-
cién, se mantiene de 2 a 4 veces ;por ello ;a temperatura
de lé mezola pastosa se mantiene en el tangue o depbsito
de hidratacién, entre los 44 a 652 C.

Cuando esta proporcién sea inferior a 2 veces la hi-
dratecién se haoce més diffcil porque la temperatura eh
un depfsito de hidratacién no desciende hasta los lfmites
del hidrato. Por oira parte, si es superior a 4 veces, la
cantidad de circulaeién aumenta necesiténdose, indtilmente,
que la capacidad de los depdsitoa dé hidrataoién aumente
considerablements.

La presente invencidn se puede llevar a la préatioa
por ejemplo con los aparatos gue se representan esquemdti-
camente en la fig. 1. Es decir, el depfaito 2 smegundo de
,deaoompoaicidn eatd instalado muy ceroa del deplsito 1, de
descomposicibn; y ambos estdn conectados por un acoplamien
to a través de 12; e ocontinuacidén, siguiendo a eate depd-
gito 2 de desoomposicidn,.se encuentra el primer depdsito
5 de hidratacién, el segundo depbsito 6 de hidratacién,
el tercer depbsito 7 de hidratacién, y el cuarto depdaito
8 de hidratacidn, todos ellos colocados en l{nea y coneo~
tados mediante los acoplamientos 13, 14, 15 y 16 respecti-
vamente. Ademds, el cuarro depdsito é de hid:ataoidn cita~
do estd conectado con el depdsito 9 de recepcién de la
mezcla pastosa, por medio del acoplamiento 17. Los depdsi~-
tos 1 y 2 de deacompesicidn; citados, asf{ como loa depd-

sitos de hidrataoién 5, 6,7 y 8 eatdn provistos de paletas

L

para agitacidn de la masa pastosa. Por otra parte, al depd.
sito de descomposicién 1 van coneotadas las tuberfas 22,

23, 24 y 25 para que el foido fosfdérico dilufdo se alimen-
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del oonducto 23, la 8{lice de reaccién a través del con-

ducto 24 y el polvo de la roca de fosfato a través del con
ducto 25 respectivamente. Los conductos 24 y 25 pueden subg
tituirse por un conducto, 8i ea necesario, para que la sf-
lice de reaccién y e; polvo de roca de fosfato puedan car=-
garse a través del mismo oonducto. Al depbsito 9 receptor
de la mezola pastosa, citado anteriormente, estd coneota-
do el oonducto 27 que va a parar a ua refrigerador 3 de vg

cfo, oon objeto de que la mezcla pastosa de yeso dihidrata

| 4

do se envie, por medio de la bomba p, al refrigerador 3 oi
tado, de vaofo, en el que el agua se evapora y la mezcla
pastosa es enviada a continuacién al primer depdaito 5 de
hidrataeidn mediante el conducto 27'. Este primer depésite
5 de hidratacién lleva también el aparato 4 donde se hacen
los ndcleos, y esta dotado de los conductos 30, 31 y 32;
los nﬁcleos‘que ge hacen en eate aparato 4 se alimentan al
depbsito 5 primero de hidratacién a través del conduoto
26. Ademés hay un conducto de salida 28 en el depbaito 9
receptor de la mezcla pastosa para que una partq de la
misnma, de yeso dihi&ratq,Lvaya por medio de la bomba J ) el
aparato 10 de lavado y filtrado, donde se separen el doido
foaférico y el yeso. El primer producto se lleva al depd-
sito mediante la bomba p3 Yy el yeao después de lavarlo oon
agua se descarga como tal yeso en produccidén por medio de
un aparato 29 de realizacién en tanto que el deido fosfé-
rico dilufdo, del lavado, reouper&ﬂoae en un depdsito 20
medio, es alimentado al primer depdsito 1 de descomposi-
oién a través del conducto 22 mediante la bomba Pye

En el antes citado aparato, el niémero de tanques de
descomposicién 1-2, y el de los tanques de hidratacién,

5,6,748 puede aumentarse o disminuirse si se considera ne-
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cesario. Ademds el depdsito 9 receptor de la maécla péato-

sa puede omitirse si se substituye por el dltimo depésito
de hidratacién, tal como el 8 en el ejemplo. Ejemplo de
aplicacién actual de la presente invencién, utilizando el

aparato citado, se detalla a continuacién:

EJEMPLO I

Al principio, para‘prhduqir nficleos la roca de fosfato Pl

rida (?205 31.0% T.Ca0 46,0%) se redujo a polvo de paso dj
malla de 200 al 90% y se afiadiaron 100 kg. de esta rooca

de fosfato pulverizada, pocoe a poco, a través del conduo~
to 31 en 321 kg. de soluoidn de 4oido fosférico, (P2056.9$
que se alimentd dentro del aparato 4 de fabriocaeién de nd-
cleos, a través del conducto 30 y manteniéndose a una bem-
peratura de 908C en tanto se agitaba la solucién, e inme-~
diatamente después de haber cargado todo el fosfato la go-

lucidén se aglité tobalmente hasta conventorse en mezola pa

ron 92,5 kg, de doido sulfdrico al 98% a la mezcla pastosa
desde el conduotd correspondiente para que reaccionaran
mutuamente durante una hora o més, con el fiin de hacer
una mezola de cristal de sulfato cdloico dehidratado tan
fina como de unos 10 micrones, y soluoién se 4cido fosfé-
rico. De otra forma, 100 kg. de polvo de roca de fosfato
pulverizado como el citado anteriormenfe, pueden cargarsae

poco & poco en una mezcla de 321 kg. de agua y 92,5 hg. de

dcido sulfdrico al 98& o un fcido mezclado de doido fosfde

rico y jdcido sulfirieco, mezclados en la proporoién de que
hemos hecho mencién anteriormente, manteniendo una tempe-
ratura de 40-702C en cualquier caso.

Como un substitutivo para este ndcleo, el cristal de

sulfato cdlcico dihidrato de la medida citada, puede obte-

)
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.obtenido en tal forma es del tipo doble y se puede utili-
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nerse mediante una solucién de éoido fosférico diluido

de 535,5 kg._(P202 14.5%) y 139 kg. de doido sulffirico al
98% que actdan sobre 100 kg. de cal apagada (0ad 72%) de

la misma medida, en la meima forma antes citada. En este
cago puede obtenerse el mismo cristal también utilizando
679,5 kg. de 4cido sulfdrico al 20,2% en lugar de la so-
lucién de £cido fosférico dilufdo j dcido sulfdrico.

El mismo ndcleo puede obtenerse también haciendo ac-
tuar 394,5 kg. de soluocién de deido fosférico dilufdo
(Py05 14'7%) y 104,2 ke. de doido sulférico al 98% ¢
498,7 kg. de 4cido sulfdrico al 20,4% sobre 100 kg. de
caliza (Ca0 54,0%). o .

~ Por otra parte también puede obtenerse el mismo nidcle
haciendo sctuar 462,4 kg. de solucién de foido fosférioo
diluidq (P205 13,5%) y 126,1 kgd de £cido sulfdrico al
98% o 586 kg. de 4cido sulfdrico al 21% sobre 100 kg. de
silicato de cal (Ca0 46,1%). La mayor parte del yeso fino

zar como ndcleos, ya que estd sin flintraje, eto. Ak pri-
mer depésito 1 de descomposiocién se ecargaron 60,2 Kg/min.
de doido sulfdrico al 98% mediante eluconducto 23, unos

172,2 kg/min. de fcido foaférico dilufdo (pzoaf 18,6%) del
depésito medie 20, por medio del oonduoto 22; 0,67 kg/min
de tierra de infusorios (810,73%) mediante el condueto 24
y 69,7 kg/min. de roca dé fosfato de Florida, (P205 31%,

T.0a0 46.0%) pulverizada, en paso de malla de 200 pasando
el 90% mediante el conductd 25. La carge se mantuvo a temt
peratura de 902C o pq:_en@ima por dqs horasm en el primer
depbaito 1 de descomposicién y en el segundo depbsito 2

de descomposicién, para completar ésta, y unos 287,6 kg/

min. de la mezcla pastosa dgqeompueata; que conaiste en

un 30% de componentes sélidos, un 70% de componentes 1l{-




365

3%0

375

380

385

390
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" descomposicién a través del oonductd 22, Al final del apa
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quidos (.P205 26,0%) teniendo S. G. un 1,60, se env16 al

primer tanque 5 de hidrataoidn.l En este caso la concentra-
cién de dcido sulfdrico se confronté a la salida del segy
do depdsito 2 de descqmposieidn'para ajustar la llave en
el conducto 23, de vem en quando, con objgto de que la
concentracibén del fcido sulférice se mantuviera al valor
normal (3%). Al primer depbsito 5 de hidratacién se ocarga-
ron 805 kg/min. de mezola pastosa de circulacién (yeso y
otros componentes sflides 36%, componentes liquidos (P,-
05 30%) 64%) desde el conducto 27' después de su paso por
el refrigerador 3 de vacfo, y también 1 kg/mn. de los nd-
cleoes se afladieron desde el aparato 4 citado,'ﬁanteniendo
la temperatura del primero al cugrto de loa depésitos 5,
6, 7y 8 de hidratacifn, a unos 6020. Y una vez terminada
la hidrataoién ( 2h, 50_m)  la me zcla pastosa se envia al
depfaito 9 de recepcién. Deamde el mismo 6irou1aron 805

kg/min. de la mezola a travée del refrigerador 3 de vacio

po se llevaron 278,4 kg/hin. de megcla al aparato 10 por
filtracién y lavado y el 4cido fosférico diluido obteni-
do bor eate medio en el aparato 10 que realiza ambas fun-

ciones, se recuperé y se envié al primer depésito (1) de

rato 10 de lavado y filyrado, se obtuvieron 131,5 kg/min.
de yeso (conteniendo el 23% de agua libre y TeRy0g 0.15%)
Egta produoc16n de yeso segﬁn se muestra en la reproduc-

cién fotogréfica A de la fig, 2 del plano adjunto, es de

cristales uniformes de unos 300-TOOM . Ademés en este caaT

70,6 kg./min. de la produccién de doido foaférico (P205
30,0%) se obtuvd en el primer depdsito 19 seilalamdo la
proporcién de recuperacién 98,0%. En el caso del ejemplo

y aparato citados, el dcido fosfédico y la roca de fosfa-

|71
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395 to se ocargaron por separado de manera que ae.donaiguieia
un sukfato,bueno,oéleioco semihidratedo. Incluso més,bajo
las mismas oondiciones, ouando se mezclan foca de fosfato
y dcido foaf6rioo con anterioridad a que se carguen dentro
del depdsito de descomposicidn, se producen part{eculas sé-
400 lidas fonas, consideradas como sulfato e¢fleide dihidrata-
do incluyendo mucha agua de orisilizacién y no se desa-
rrollan en €l depdsito de hidrgtao:tén, dando como conseouen
eia una filtraoién mala. Por otra patte, cuando se cargan
por separado tan aélo se produce yeso semihidratd en las

405 mismas condiciones y en el procedimiento de hidrataoidg

muéstrase un buen desarrollo de oristales y la filtracién
es buena. Para conseguir un estudio comparativo de los re-
sultados del ejemplo citado en el que la presente inven-
¢ién 8o pone en préctioa, se ha hecho una prueba en las

410 mismas condiciones a excepeidén de los ndcleos de la pre~
sente invencidén, que no se afiadieron en absoluto. La pro-
,ducoidn de yeso fué de 6,3 horas de hidrataoién, es deoir,
tras 4stas, tal oamo aparece en la repeoduceidén fotogréfida
‘ B de la fig. 2 de los dibujos adjuntos, que es claramente
415 inferior a la obtenida segiin la presennte invencién ocomo

aparece en la repdicucoién A de dichos dibujoa.

EJEMPLO II

El mismo cristal de ndcleo utilizado en el e jomplo de que
antes se ha heoho exposioidn, se dbtuvo mediante el apara+
420 ton (4) y tanto la solucién de &ocido fosférico como la del
doido sulfdrico, fueron llevades al primer depdsito de
deascomposicién en la misma forma del ejemplo I. en este
caso, sin embargo, la si;ioe de reacoién no se utilizé y

en su lugar se cargaron 57,6 kg/min de roca de fosfato

425 de Plorida (on5 36,9% T.0a0 54'0%) caloinado a unoa 1000




grados cant{grados, y pulverizado a la nisma medida de
grano que en el ejemplo I juntamente oon 12,6 kg/min. de
doido sulffirico al 80% y 223 kg/min. de §oido fostérico
dilufdo (oné 20'6%); Las geraciones siguientes fueion
430 las mismas que en el ejemplo anterior; después de la hi-
dratacidn (por 2 horas) en los depbsitos 5,6,7 y 8 de hi~
dratacién se obtuvieron 136 kg/min. de produccidn de ye-

so (agua libre 23% T.P,0 0,15%) al final del aparato 10

de lavado y filyraje. Laseantidad obtenida en este oaso,
435 de #oido foamgdérico fué de 74,5 kg/mih. (concentracién de
édido foaférioco on5 2810%) y_auvporporcién de recuperaoi#n
del 98,3%. E1 oristal de la p:odpcoidn de yeso se muestra
en la representacién C de la fig, 2 del dibujo adjunto.
3g presente invencién detallada anteriormente, que
440 utiliza ndcleos especiales y, al propio tiempo, emplea
una medide adeouada para.eliminar los faetores que impi-

den la formacidém y desarrollo de oridtales, ha heoho posi.

-ble industrializar al 4oido fodfrico himedo mediante el
método de dihidrato-semihidrato, gue no siempre se ha oom
445 pletado induatrialmente. Al haber tenido Gxite la obten-
cién de yeso de crietal grande, y oon ello aumenténdose
la proporcién de recuperacidén del 4oido foefdrico y yewmo,
as{ oomo mejorado su calidad, y, al propio tiempo, se ha
450 disminufdo el tiempo de su procedimiento y simplificado
el equipo necesario, la presente invencién faculta para
la fabricacién de los respestivos productos, en condicio~
nes de operacién realmente ventajosas, teniemio grandes
méritos industroakmente oonsiderada; ‘

455 Finalmente @8lo resta manifestar Que en la presente in
vencién abrdn tantas formas de llevarla a la préotieé 00=
mo sean posibles dentrp del cuadro general de la kisma,

sin que &ate se alters.
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OTA -~ Degscrito suficientemente lo que antscede s6lo resta

sefielar gque lo qus ge declara propio y nusevo del golicitang

te 28 lo contenido en las siguientes:

REIVINDICACIONES

1 - Procedimiento con su aparato para obtencién de
decido fosférico por proceso himedo por el método de sulfa-

to céleico dihidrato-semihidrato, caracterizado por el he-

cho de que el cristul de sulfato cdlcioco que se obtiene me+

diante la descomposicidn de la roca de fosfato, caliza, cal

apagada, silicato célcicoly otros compuestos de cal, por
el dcido sulférico o deido sulfidrico contenedor de dcido
fosférico, @ve afiadido a la mezcla pastosa de sulfato cdlcid
semipidratado obtenida haciendo actuar 4cido sulfiirico y
dcido fosfdrico con roca de fosfato y despuds de la hidra-

tagidn, separdndose el gubproducto de yeso.

2 - Procedimiento con su aparatoy segin reivindicacidy
1¢ caracterizado porque el cristal Ge sulfato cdlcico di-
hidrato, obtenido por medic de la descomposicidn de la ro-
ca de fosfato, caliza, cal apagada, silicato cdlcico j
otrns compuestos de cal, por el dcido sulfirico o 4cido sul
furico conteniendo dcido fosférico, es afiadida « 1a_mezola
pastosa da sukfato c4lcico semihidrato, obtenida por medid

de la descomposicidn de fosfato de roca por el écido sulfd-

(4]

rico y ¢l dcido fosfdérico, utilizéndose macla fina (espe-

cieo de cristalizacidn en forma de cruz) de sulfato cdlcico

dihidrato, como ndcleos de cristales; obteniéndose tales
nédcleos finoe de cristales mediante la descomposicidn del
fosfato de roca, csliza, cal spagada, gilicato de cal y

otros cowpuestos de cal, por medio del dcido sulfdrico 6
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‘fato y teniendo la concentracidén de dcido sulfdrico por

dcido sulfirico conteniendo &dcido fosfdérico, en condicio-
nes para producir el sulfato cdlcico dihidrato, y se afia-
den a la mezcls pastosa de sulfato cdleico semihidrato,

la cuel no es de nucleos de cristales, pero se uriliza pa+
ra fefrigeracién, y es obtenida Haciendo actuar 4cido sul
flrico y 4cido fosfdrico con roca de fosfato y al mismo
tiempo afiadiendo sflice en reaccidn tal como tierra de in<
fusdrios, gel de sflice, bentonita y escoria, separédndose

después de la hidratacidén el subproducto dsl yeso.

3 « Procedimiento con su aparato, segun relvindicecioq
nes 1 y 2 caracterizado porgue el cristal de sulfato cdlcl
co dihidrato, obtenido por la descomposicidn de la roca

de fosfato, caliza, cal apagada, silicato cdlcico y otros

compuastos de cal, por el fetdo sulfirico o dcido sulfuri-
co contenedor de Fcido fosfdérico, es afladido a la mezcla
pastosz de sulfati cdlcico semihidrato, obtenido haciendo

actuar 4cido sulfdrico y dcido fosférico con roca de fos-

encima del 2% y e¢1 total del porcentajes de las concentra-

ciones de dcido fosférico (P205) vy dcido sulfdrico por bad
jo del 35% , y despuds de la hidratacibén separdndose ol |
subproducto del yeso.

4 - Procedimiento con su aparato segin reivindicacio-
nes de 1 a 3 caracterizado porque el cristal de sulfato
cdlcico dihidratado obtenido mediante la descomposicidén

d¢ la roca de fosfato, caliza, cal apagada, silicato cdl-

T

cico y otros compuestos de cal, por dcido sulfdrico o fci

do sulfdrico conteniendo 4cido fosfdérico, es afiadido a la

mszcla pastosa de sulfato cdlcico semihidrato, obtenida
actuando el dcido sulfirico y ¢l fosférico con fosfato y

circulando hacia atrds la mezcla pastosa de sulfato cdl-

cico semihidrato hasta la mezcla pastosa de ye=o semihi-
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drato anterior en 2-4 y separdndose el sunproducto de yesq

5 — Procedimiento con su aparato, segin reivindicacio-
nes de 1 a 4 caracterizado porque 8l cristal de sulfato
cdleico dihidratado por medio de la descomposicidn de racs
de fosfato, caliza, cal apagada, silicaté cdlcico y otros
compuestos de cal, por el dcido sulfirico o dcido sulfiri-
co contenedor de dcido foefdrico, se afiade & la mezcla pas
toda de sulfato cdlcico semihidrato obtenida actuando dcid
do sulfdirico y dcido fosférico, con roca de fosfato y al
mizmo tiempo afiadiendo sflice de reaccién a la mezcla pas-
tosa, en tanto se maniiene la concentiracidn de dcido sul=-
firico por encima del 2% y el total del porcentaje Go corn-
centracidén o concentraciones de 4cido fosférico (P2H5) y
dcido sulfdrico, por bajo del 35%, y despuds, realizada
la hidratacién, ss separa el subproducto de yeso; es decir
gue la concentracidn de 4cidos en la mezcla pastosa de sull
fato cdleico semihidrsto mediante la descomposicidén del
fosfato de roca por los: 4cidos, presenta una concentraci§
de écidp sulfdrico en la mezcla pastosa por enoima del
2% y ¢l total de la concentracidn del dcido fosg€drico y
de la del dcido sulfdrico estdn por debajo del 35%.

6 - Procedimionto, segdn reivindicuciones de 1 a 5 ca-
racterizado porque el cristal de sulfato cdleico dihidrato
obtenido mediante la descomposicidn de rica de fosfato,
caliza, cal apagada, silicato cdlcico y otros compuestos
de cal por el dcido sulfdrico, o 4cido sulfirico contsnuen
do 4cido fosfdérico, se aflade a la mezcla pastosa d@lsul—
fato cdlcico gemihidrato, obtenida actuando 4cido sulfiri-
co y dcido fosfdérico con roca de fosfato y al mismo afia~-
diendo gflice de reaccibn; cuando se procede a la descom-

posicidn del fosfato dse roca por los dcidos, se carga en

-

i

un tanque o dopdsito de descomposicidn la sflice de fdcil
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por encima del 2% y el total porcentaje de concentracidn

‘do en lugar de fosfato de roca en bruto, no se precisa afla
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reaccién pero teniendo presente que esta sillce de fécil

reagcién no ha de afiadirse durante la hidratacidn del sul-
fato cdlcico seminhidrato en su tanque de hidratacidn; cir-
culendo hacia atrds la mezcla pastosa de sulfato cdlcico
dihidrato hasta la mezcla pastosa de sulfato cdlcico semid
hidrato anteriory en 2-4,1; y después de la hidratacidn se
separa el subproducto de yeso.

7 - Procedimiento, segin reivindicaciones de 1 a 6 ca-
racterizado porgue el cristal de sulfato cdlcico dihidrato
obtenido mediante la descompusicidén de la roca de fosfato,
caliza, cal apagada, silicato cdlcico y otros compuestos
de cal, por el dcido sulfurico o dcido sulfirico que con-
tiene dcido fosférico, s¢ aflade a la mezcla pastosa de sul

fato célcico semihidrato, obtenida haciendo actuar 4cido
sulfurico y 4cidp fosSrico con roca dd fosfato y al mismo
tiempo afiadiendo silice de reaccidn a la mezcla pastosa,

en tanto se mantiene la concentracién de Acido sulfdrico

de 4cido fosférico (P205) y de 4cido sulfdrico, por.bajo
del 35%; la mezcla pastosa de sulfato cdlcico dihidrato
circula hacia atrds, hacia la mezcla pastosa semihidrato
y la porporcidn de la cantidad de mezcla pastosa dihidrato
regpecto a la cantidad de mezcla pastosa semihidrato se
mantiene en 2 - 2:1., para la hidratacién.

8 - Procedimiento, segin reivindicacionses de 1 a 7, ca
racterizado porque se obtiena 8l dcido fosfdérico por pro-
cedimisnto himedo por el método de sulfato cdlcico dihidra
to-semihidrato que comprende la calcimacidn de la roca de
fosfato en lugar de la adicidn de sf{lice a la reaccién,

antes citada; y cuando se utiliza fosfato de roca calcina-

dir la silice de fdcil reaccidn.
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9 ~ Procedimiento con su aparato, segun reivindicacio+

nes de 1 a 3 caracterizado porgue para su prdoctica se em+
plea-un aparato que comprende unc o mis depdsitos de des-—
comppsicidn y uno o més depdsitos de hidratacibn colocadod
en 1inea contfnua, estando situado el depdsito receptor de
1la mezcla pastosa prdéximo al dltimo depbsito de hidrata-

c¢idn y al aparato de filtrado y lavado; conectando el con-
ducto de 4cido fosférico dilufdo a este aparato de lavado
y filtrado y al depdsito de descomposicidn; y estando si-
tuado 8l conducto para la circulacidén de la mezcla pasto-
sa con el refrigerador de vacio entre el cutado dltimo de-
pd=ito de hidratacidn o el depdsito receptor de la mezcla)
y 21 depdsito de hidratacidn =2 halla prdéximo al depdsito
de descomposicibn; y finalmente el aparato de dond@'salen
log ndcleos va unido al depdsito de hidratacidén cercano

al depésito de descomposicidn anteriory

10 - Procedimiento con su aparato, segin reivindicacidn

depduitos de descomposicidn y uno o mds depdsitos de hidrg
tacidn sgituados en 1linea continua; eatando gituado el de-
pbeito refeptor de 1z mezcla pastosa, préximo al dltimo dg-
pdeito de hidratacidn, y al aparato de filtrado y lavado;
conactdndose =1 conducto del dcido fosférico dilufdo a es+
te Epawato de lavado y filtraje y al depdsito de descompo-
sicidn; y estando situado el conducto para circulacidn de
la mezcla pastosa, con el refrigerador de vaclo, antre el
citado Ultimo depdeito de hidratacidn o el depdsito re-
ceptor de¢ la mezcla, y el depdsito de hidratacidén prdéximo
al de descompogicidn, estando provisto el anterior depbsi-
to de descomposicidn en conexidn con ¢l conducto de ali--
nmentacidn de la solucidn de 4cido sulfidrico y sl conducto

de zlimentacidn de la rica de fosfato; y finalmente, estay-
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do 1 aparato de donde sslen los nicleos unido al depdsi-

to de hidratacidn, cercano al depésito de descomposicidn
anterior.

11 - PROCEDIMIEKTO CON SU APARATO PARA OBTHNCION DE
ACIDG FPOSFORICO POR PROCBESO HUMEDO, POH EL METODO DE SUL-
PATO CALCICO DIHIDRAT O-SEMIHIDRATO.

— o me e— -

Todo segin va descrito en la presente memoria, que
coneta de véintiuna hojas foliadas y escritas por una sé-
la cara con un total de seteclentas veintiseis lineas y

hojz ds dibujo=, gue adjunto se acompafian.
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