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HEZHORKRIA DESCAEIPTIVA
DE

UNA EATHTE DE INVENCION, POR VEINTE AKOS, EN ESPAla,
A FAVOR DE PRODUITS CHIMIQUSS PECHIITY-BATINT-GOBAIE,
DE BACIOWALIDAD FRANCESA, RESIDEWIE EN PARIS, 16 AVE-
WUE DE MATIGION, Y UNIOH CLIMIQUZ-CHEMISCHE BEDRIJVEN,
DE WACIOVALIDAD BELGA, RESIDEUTE EN BZLGICA, 4 CHAUSSZE
DE CHARLEROI-SAINT-GILLES-LEZ-BRUXZLLES.

sobre

WPRRFZCCIOMALIEITO Bi 1A FABRICACIOH Eif COUTINUO DE
ACIDU FUSFORICUM.-
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La presente_invencién en la que ha colaborado el sefior Bernard BIGOT,

se refiere a la favbricacién en continuo del 4cido fosfdérico por via
himeda y concierns a la filtracidn de la papilla‘de ataque, al acordi-
cionamiento ¥ a la filtracidn de los licoreé después de acondicionarlose
Se entiende por acondicionamiento un tratamiento que lleva al 4cido a
condiciones satisfactorias de pureza y de concentracidn para las ulte-
riores fabricaciones.

La fabrivacidn por via himeda del dcido fosférico entrafia el
ataque de los fosfatos por la mezcla de 4cido sulfdrico y dcido fosfori-
csdevuelto al ciclo. El dcido fosférico devuelto al ciclo en la cuba de
ataque, con objeto de obtener un medio suficientemente fluldo durante
las reacciones y las cristalizaciones, comprende el dcido recogido duran-
te el primer lavado y una cierta cantidad de 4cido fuefﬁb;filtrado. La
papilla de atague es llevada a temperafuras del orden de 60 a 852 G, se—
gin los procedimientos . La filtracidn de esta papilla, que tiene por
‘objeto(sepafar los insolubles, se hace. generalmente en caliente, bajo
vacio. 4 contirmacidn de esta filtracién, se obtiene un 4cido gque no es
siempre claro. Zste 4cido es entonces o bien enviado a almacen y utili-
zacidn, o bien sometido al acondicionamiento, siendo la papilla obteni- .
da sometida seguidamente a una nueva filtraciég.

Por otro lado, durante la filtracidn ée la papilla de ataque
resulta una ligera_concentraci&n del 4cido ¥y Sobre todo un enfriamiento
apreciable gue prosigue en los depésitos de almacenaje, en los conductos
¥, en general, en toda la instalacién. Se comprueba entonces la lenta
formacidn de un precipitado compuesto principalmente por fluosilicato,
sulfato de cal ¥ materias orgdnicas. Esta precipitaciédn progresiva es
debida .al lento desplazamiento de los equilibrios entre los iones afecta-
Qos, a las pequefias variaciongs de su solubilidad con la temperatura y
a la viscosidad del medio. La precipitacién podr{a contimuar durante me—

ses, y tiende a producir una incrustacién perjudicial para la instalaeidn,
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en particular para los dépositos de almacenariiento. Durante la concen—

tracidn del 4cido, estas impurezas dan lodos que dificultan la buena mar-—
cha de las operaciones y limitan, por ello mismo, los porcentajes de P20s
que se podrian alcanzar. |
Es conocido-purificér el dcido fosfdrico por via hﬁmeda afiadien~
do sales de bario para eliminar los iones sulfiricos y también sales alég-

linas para pracipitar el dcido fluosilicico presente, operaciones desig-

nadas con los nombres ®desulfatacibdn' y "desfluoracidn". Zstas operaciones

son en general delicadas de conducir, porque la precipitacidn es imcomple-
ta y las filtracionss se realizan mal.

Es conveniente recordar que en la fabricacidn de superfosfatos
concentrados pulverulentos granulados, el porcentaje de P205 asimilable
accesible es disminuido del 1 al 3% por estas wismas impurceas. Esta ob-
servacidén puede hacerse también en lo que concierne al fosfato de amonia-—
¢o ¥ los abonos compuestos.

El procedimiento que constituye el objeto de la presente inven—
cidn y su puesta en prictica tienden a evitar eétos inconvenientes y a pro-—
porcionar un &cido fosférico de via himeda concentrado, perfectamente cla-
;‘0-

El procedimiento segun la iuvencién tierde tambidn a provocar

la desaturacidn y/o la precipitacién acelerada de las impurezas en el se-—

.no del dcido en las condiciones habituales de utilizacidn.

La invencién tiene también por objeto un procedimiento para ob-
tener un 4dcido fosférico claro, que contenga ya sales alcalinas.

La invencién tiere por objeto un procedimiento de Tiltracién que
consiste , durante la filtracidn en continmo, en recoger en parte una frac-
cidn de capeza de licor de filtracidn, fraccidn que es devuelta al ciclo
en la cuba que contiene la papilla a filéraf.

Seglin otra caracteristica del procediniento se provoca la preci-

pitacién de las impurezas bajo una forma filtrable, en continuo, al nivel
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final, eh un medio que ha alcanzado su equilibrio.

Dicho procedimiento abarca en combinacién el enfriamiento y la

.

maturacién del licor resultante de la filtracién de la papilla de ataque.

'Eventgalmente, puede abarcar la combinacién del enfriamiento y Ge la ma-—

turacidn con une purificacién qufmica provocada por la adicidn de reacti-
vos qu.;e farman precipitados con los elementos a exiraer ¥, en caso nece—
sario, con una c¢larificacidn por introduccidn de agentes clarificadores,
couprendiendo la purificacidn quimica citada aisladamente o en combinacién
la desfluoracidn, la desulfatacién y la elimimacidn de los iones calcio,
ope:agiones realizadas respectivamente por adicidn de sales alcalinas, sales,
de calcio o apostacidn de iones sulfiricos, como se explicard wds acelanbe.

La invencidn contempla un perfeccionaniento .en el procedimiento
de fabricacidn de 4cido fosf érico concentrado, de via hineda, perfecciona-
mientq caragterizado poriue se afiade, segin la naturaleza del fosfato de—
seado, un exceso de sal alcalina con relacidn a la cantidau necesaria para
la desfluoracidn, o bien una mezcla de sal alcalina ¥ de sal del ueta.l co-
rresponulente a este fosfato. |

3egin un modo Ge realizacidn praferido de la invencidn, se utili-
2an como sales de metales alcalmos o sales Ge anonio los carbonatos y/o
los sulfatos, siendo el exceso de iones sulfdricos eliidinado por adiecién
de fogfato Ge cal, en particular un fosfato siatural.

La invencibén couprende en particular una singular forma de reali-

zacidn que peraite, ciumnte la filiracidu coutinua, bien del dcido fosféii

¢o bruto proveniente de la cuba de ataque, o bien del dcido gque sale de la
cuba de acondicionamiento, asezurar una buena separacidn de las impurezas
precipitadas. Prevé una uodificacidn de los Tiltros continuos y de los cir-
cuitos ue filtracidn que permite recoger directamente solucionss concentra—

das limpidas de 4cido &osi‘érico. Esta r.‘,odifiCacisSn consiste en reservar sopme:

“el filtro continuo una zona de recoleccidn correspordiente a una zona fil—

trante preliminar denonimada a continuacidn "peesector", a la cabeza de

la cual se vierie la papilla proveniente respectivawente de la cuba de ata-
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que o de la cuova de acordiciociiauginto, siendo ei 4deido filitrado por es-—

ta 20ma recolectado a marte del dcido qus filtra através del resto de la
zona de filtracidn. La superficie reservada a la zona U"prasector" (zona
de recoleccidn preliainar) es adaptada al porcentaje de devolucidn al ci-
clo mgs frecuentemente adoptada. Bsta superficie es tal que la proporcidn
de dcido que la atraviesa representa coio winimo el 204 de la produccién
para los porcent-,ajes de devolucidn al ciclo mds bajos (803 de la peodut—
cidn) {siendo la "produccibn” la parte enviada al acondicionamiento o a la
utilizgeidn), pudiendo esta proporcifn sobrepasar el 1004 de la produccién
en el.caso de porcentajes de retorno al ciclo elevados (uds de 2008 de la
produccidn). Cueata tenida de 1a velocidad de raso éuperior Ge las prime-
ras fracciones, la e;uperi‘icie de la zona presector puede variar eatre 5
¥ 503, en gereral 10-20%, de la superficie total de la zona de filtraeidn
correspondiente al dcido fuerte. .

En el caso we la filiracidén de la papilla de ataque, el dcido
recogido bajo la zona Ypresector" es wmezclado con las agnas del primer
lavade, siendo el 4cido fuerte recogido bajo la otra parte de la zona de
filtracidn un 4cido claro, dgl que una pequefla parte sers deVueita al ci-
clo para ajustar 1la mezcla en ia cuba de. ataque a la riqueza en materias
sélidas deseada, y el resto, la produccidn, serd enviado o bien al acondi-
cionamiento, o bien a alnacén o directamente a la utilizgcidn.

Si se trata de la papilla proveniente de la cuba de acondiciona- -
miénto, el dcido recogido bajo el presect;or serd devuelto al ciclo con las
aguas de lavado del acondicionamiento, o a la cuba de ataque, el 4cido re-
cogido bajo la otra pirte de la zona de filtracidn serd enviado a las fa-
bricacic;nes ‘subsigsi;'nentes.

El enfriamiento y maturacidn tienen por objeto precipitar las in-
Purezas inestables, es decir las que provocarfan depdsitos e incrustaciones
e. tanto que la eventual precipitacidn quimica tiene por objeto la el:uxu.na ~
cidn de los elementos perjudiciales para las fabricaciones ulteriores,

Ambos resultados precedentes, es decir » €l enfriamdénto v la ma-

turacién, son obtenidos de uma manera simple, a saber:
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Para la maturacién, se dispone para el 4cido a tratar un tiem-

po de permanencia suficientemente largo en la cuba de acondicionamiento.

La solicitante ha hallado Gue el tieapo de permanencia en la cuba debe

ser de al menos 3 horas. Un iodo particularmente simple de puesta en practii

ca consiste en prever una cuba de acondicionamiento que presente un vo-
lumen sufieientemerte grande en funcién del gmudal de 4cido suministrado
pero muy reducido con relacién al de una cuba de almacenamiento habitual,
siendo mantenido constante el nivel del 1{quido en esta cuba de acondicio-
namiento. .

Para el enfriamiento, este dltimo es obtenido haciendo llegar
dcido fuerte filtrado en una mezcla que se eucuentra al nivel final ¥ en
equilibrio desde el punto de vista de las concentraciones, de la tempéra-
tura, del estado de la papilla y de la precipitacién de las impurezas.
Segin nun modo de puesta en prictica muy simple, se hace llegar el 4cido
fuerte filtrado a una cuba mantenida a un nivel constante y a temperatu-
ra constantg gracias a una‘circulacién de fluido refrigerador por una do-
ble cubierta, un serpentin, cono de recirculacidn, o mejor, merced a un
scpdado de aire en 1a cuba. Es?e dltimo modo de puesta en practica permi-
te realizar un batido y una agﬁ@acién- suplementaria de los licores para
asegurar el mantemimiento en suspensidn de las particulas de precipitado.

La adicién de los reactivos que deben servir para la precipita-
cién quimica serd determinada en funcidn del uso previsto para el 4cido
¥y dg las exigencias de pureza impuestas por las fabricaciones subsiguien—
tes. Cuando se trata de eliminar el ién. sulfurico, es conocido agadir
una sal de vario que permite la precipitacién muy completa del sulfato co-

rrespordiente, pero las salés de bario son reactivos costosos. La soli-

citante ha haklado ventajoso precipitar la mayor parte de los iones sul- "

" fdricos con ayuda.. d¢ una sal de calcio como el carbonato de cal ¥ perfeo-

cionar, si es preciso, la precipitacién con una cantidad mucho menor de

una sal de bario.

Una sal de calcio particularmente ventajosa es el fosfato de cd



Ay

-7 -

OOy A4
2093704

S
3
4
N
>
H
2
4
H
>
¥
. 3
€ =

natural, que permite precipitar bajo forma de sulfabo de calcio el ma-
ximo de iones sulfdricos, siendo éstos asi utilizados para atacar el fos-
fato y producir una cantidad suplementaria de dcido fosforico.

Si se desea eliminar el idén calcio, se procederd afiadiendo-iones .
sulfuricos-para precipitar la uayor parte del calcio presente bajo forma
de sulfato y rebajér la solubilidad del sulfato de calcio, en la medida
en que estos iones afiadidos no sean perjudiciales, o bien en que son de-
seables para la fabricacidnes ulteriores.

Para eliminar el fldor presente bajo forma de dcido fluosilici-
co, se introducird en la cuba de acondicionamiento una sal dé sodio o pota—~
sio, tal como lod carbonatos, que precipitardn el fluosilicato alcalino
correspondienve.

En el caso en que sea necesario o bien deseable realizar la
eliminacién combinada del fluor y el calcio, la aportacidn de reactivos
necesarios se hard bajo forma de un sulfato alcalino, por ejemplo de sosa
o potasa. Operando asi, los iones alcalinos de las salss provocan la pre~
cipitacidn del dcido fluosilfcico, y los iones sulfdricos provocan una
precipitacién mayor del sulfato de calcio, por el hecho de que su pre-
sencia entrafia una éisminucién de la solubilidad de lé sal en cuestién.

8i se desea un 4cido fosfdrico que contenfia ya fosfataSalcali-
nos, se realizard la eliminacidn cowbinada del fluor y del calcio afiadien—
do un sulfato alcalino, siendo este Ultimo afiadido en exceso, y la preci-—

"pitacién del exceso de ion sulfdrico por adicidn de fosfato de cal natu-

ral. Haciendo esto, se aporta, a la solucidn, una nueva cantidad de gci-
dq fosférico; lo que permite remontar todavia la riqueza en P05 del dci-
do, Bien entendido que se introduce elvsulfato que posee el ion metdlico

que se desece conservar en la sal del 4cido fosférico final.

Para la fabricacidn de combingcionus de fosfatos metdlicos (fos—
fatos mixtos o mezclas de fosfatos metdlicos), se introducibidn varias sa-

les o mezcla de sales de uetales diferentes.
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En el caso Ge una mezcla de sales, el uetal a introducir vajo
forna de sulfato serd elezido de iouo a obterer el balance econdriico
4ptino, cuenta tenida de los valores respectives de las o’c.r'as fuentes-
del mismo metal o de los otros met.a,les Ge _a coubinacidn. Si se utili-
za una sal de un metal cuyos derivados fluorados son solubles, se puede
introducir un sulfato alcalino en proporcidu suficiente para asegurar la
precipitacidn del fluor. dsta dltima puede btaubién ser realizada previa-
mente al acondicionamiento, por ejemplo por utilizacidn de una sal de so-
sa o de una sal alcalina en la fapricacida del dcido fosférico, bien en
el ataque, o bien enel curso de una operacidn intermedia.

Por el contrario, si se desea realizar al miswo tiempo la des-
fluoracidn y la desulfatacién, se attadifd simultdneamente una sal de so-
dio, por ejemplo caborato y una sal de calcio tal couwo el carbomato o me-
jor el fosfato, en este caso un fosfato matural.

Puede también ser deseable flocular las mateiigs orgdnicas en
suspensién fina o sem;—coloidal. £n este caso, se hard uso de ciertos
de los numerosos agentes de floculacidén conocidos. Se pueden también afia-
dir materias absoi:'bent.es, tales como el carbén activo, que permitirdn la
fijacidn de las materias orga.'nicas solubles. Bien entendido cue esta flo-
culacidn puede ser realizada sola o en combinacidn con cualduier depuma—
cidn quimica de las antes descritas.

Bl dcido recogido en el presector contiene en suspensidn, el
precipitaco mds fino, enviado al 4cido medio, se encuentra diluido y no
peligra ya de cegar los circuj.tos, ¥ es devuelto al ciclo en la cub§ée
ataque del fosfato. En cuacto al dcido concentrado, filtrado por la par-
te del filtro que sigue al presector, es limpido y puede ser directamen—
te almacenado. Se observa que, mediante esta disposicidn, se forma en cier

to modo, en continuo, una capa previa con el producto a filtrar y que

es posible recoger en continuo un deido flltrad.o concentrado y obtener
igualmente las dtras fracciones habituales provenientes. de lavados ulte-
riores del precipitado, :a saber el ;'-'xcido medio, que resulta del primer la-

vado, gue es devuelto al ciclo en la cuba de atagque con la fraccidn que



e
i

Al

10

15

20

25

30

s, l" 1
y:-— \ 4
sale del presector, el o los'ﬁ‘ros ac1dos diluidos formados por las di-~
ferentes aguas de lavado, siendo cada uno de ellos Qtilizado como agua
de alimentacidn para la fase de lavado precedente, siendo el é.gua pura
introducida en cabeza de la ﬁitima zana de lavado.

. Otra ventaja de la invencidn reside en el hecho de que el dei-
do recogido bajo el presector arrastra con 81, ademis de las impurezas

que atraviesan el filtro cuando la capa sobre las telas lo permite toda-
via, también el agua retenida por las telas y paredes internas del filtro
después del lavado, la separacidn del pricipitade y la limpieza de las te-
las'. Por este hecho, el 4cido claro recegido despues de la filtracién eu la
zona que sigue al presector no estd absolutamente diluido y presenta una
riqueza superior al que se obtiene a partir de la misma cuba de ataque fil-
trado sobre un filtro sin presector. Esta ventaja serd apreciada por el
hecho de que, para una concentracidn dada del 4cido a obtener, se podrd par-
tir de papillagmenos concentradas, lo gue permite mejoves caracte;ist‘ii:as
de fabricacién. La ventaja serd tanto mis marcada, cuanto mis elevada sea
la concentracién buscada.

La.invencidn pérmite ademds utilizar telas de filtros obtenidas
a partir de monofilamentos y que resultan de un tejido menos apretado, que
permiten velocidades de filtracidn mds e;evgdas que las telas que se deben
utilizar, si se desea obtensr directamente licores claros.

Por 1o nusmo, la fase de enfriamiento y maturacién combinadas,
eventua.h&ente asociadas a una precipitacién por via quimica, realizadas en
continuo al nivel final, permite reba‘jar el porcentaje dd impurezas a un
valor bien inferior al que se obtisne, en el rismo tigz;npo, durante trata—
mientos discontimios y progresivos. Asi .el procedimiento de la invencién
peraite o’otgner una "desatﬁraci&n" del 905 para un tiempo de permanencia
un poco superior a dos horas, en. tanto que esta duracién de permanencia
deberia ser de al menos doce horas para obtener este valor en el caso en

que la saturacidn se produce de modo progresivo. Pero las ventajas del pro-
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cedimiento segin ia invencién son todavia mds marcadas por el hecho de
que se utiliza, para-las filtraciones, tanto la de la papilla de ataque
como la papilla de acondicionamiento, un filtro con presector. Gracias al
empleo de un filtro con presector durante la £iltracidn de la papilla de
gtaque, se elimingn impurezas gue serian perjudiciales para el gcondicio-
namiento o la filtraci¥n subsiguiente de la rapilia obtenida por este tra-
tamiento, y se obitiene un 4cido 1ds concentrado dado que el Jcido filtra-
do en el presector ha arrastrado el agua retenida por las telas del filtrou
Utiliza o un filtro con presector para filtrar la papilla que resulta

del acondicionaniiento, se obtiene un 4cido que ¢s mds claro y que presen-—
ta un porcentaje de 4ciio fosférico mis elevado, por €l hecho de que el 4—
cido no ha sufrido @ilucidn por el agua retenida por las telas y las pa-
redes del filiro después de las operaciones de descarga y lirpieza del
filtro.

Durante ia puesta en prictica de la invencidn, es Gecir afjadien-
do un exceso de sulfato, sec obtiene un 4cido ros’drico que contiene un
fosfato que presenta un porceitaje de P205 rds elevaio ¥ se puede liegar
a saturar el 505 7, en casos favorables, incluso hasta el 755 de la pri-
mera acidez fosfdérica utilizandé una matefia prima de bajo precio para - ~
aportar los iones metdlicos deseados, de donde una gran ventaja desde el
punéo Ge vista econdmico.

La combinacidn de la filtracidn, o1 acondicionamiento y la puri-
ficacidn segln la invencidn proporciona veutajas todavia uuy superiores a
la suma de las vertajas obtenidas en cada una de las fases, habiendo sido
és;as separadas para mejor analizar el fendmeno. |

Para una mejor compresidn del procedimiento, a contimiacidn se
hace una descripcibn de la realizacibn, utilizada para la presente inven—
cidn, con referencia al adjunto dibujo. Debe quedar sin embarzo entendido
que este aodo de roalizacidn es dado a titulo ilustrative ¥ no restrictivo

¥ que se pueden aportar al ;iismo toda clase de nodificacionss dtiles para
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su puesta en prictica, ‘sin s;lir éel cua{iro de la invencidne
El dibujo adjunto es un esquera que ilustra de uode convencio—
nal la puesta en :rictica,scbre filtm de vacio con ravado metédicoly sien~
do limitado el nimero de Lavados esquenatizados por razones e sitplicidad.

Scbre el csquema adjunto se o‘ose'rva una instalacidn que 1leva

una cuba de abaqﬁe (1) cuyo contenido puedé ser enviado gracias a un con-

ducto (2)'sobre un filiro de Yacio contimic (3), representando de modo con-
vencional, estando animada la parte filtrante con un moviniento contimo

de izguierda a derecha. dste £iltro comprende una zona de filtracidn que

correspoide a una zona Gerecojia preliminar llamada “presector” (4) en ca-

beza y a una zona de reco;gida de 4cido claro denominada "zona de 4cido fuer
te” (5) seguida de una zona de primer lavado (6) o zona de "3cido medio"

y de una zona de segundo lavado o zona de Mdcido débil"® (7). Una caja de
vacio (7a) lleva unas separaciones (8-9-10), que permiten recoger sepa-
radamente los licores que filtran en las cuatro zonas, deliwitando cuain—
tro afcones de filtracién, un argdn (11) para el 4cido del presector, un .
arcédn (12) para el 4cido fuerte, un arcén (13) p‘ara el 4cido medio y un
arcén -(ll;) para el 4cido.débil, estando unidos el arcén (11) del presec—
tor y el arcén (13) del 4cido medio por los conductos (15y 16) a un mis-

_mo pozo de suceidn (17), correspondiendo los arcones (12 y 1) a las zo=
mas de dcido fuerte y 3cido débil y.siendo unidos a pozos de succién
(18 y .19.) respectivaente por los conductos (18s y 19a). Estos tres
pozos de succidn estdn unidos por un conducio {20} a una fuente de va—
eio no representada.

De 1a parte inferior de los pozos de a;.'.ccién (17, 18 y 19) par-
ten unos conductos (21,22 y 23) que constituyen coiwmmas barométricas en—
tré los pozos de succidn y los pozos de recepcidn (24,25 y 26) para re-
coger respectivanente el dcido medio (24), el 4cido fuerte (25) y el 4ci-
do ddbil (26). Un conducto (27) une al pozo de recepcién {25)de 4cido .fuex\

te a un pozo de reparticidn (27a), del que parten dos conductos (27b-27¢)
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uniendo el conducto (27b) el pozo (27a) a la cuba de ataque (1), divi-

diendose el conducto {27¢) en {(27d) en dos conductos, uno (27e)} que va

hacia las utilizaciones, y el otro (27f) que conduce a una cuba de acon-

dicionamiento (28). Otre conducto (29) une el pozo de recepcidn de icido
medio (24) a la cuba de ataque (1), vy finalmente un donducto (30) parte
del pozo de recepcidn (26) de 4cido debil para enbrar por la cabeza de
la zona de primer lavado (6}, por la cabeza de la zona de segundo lava-—
do (7) entra un conducto (31) para traer el agua pura.

La cuba (28) de acondicionamiento estd provista de uno o varios
dispositivos (32) para la introduccidn de los reactivos de acondicionamisn—-
to y de medios de agitacién (33).

A De la cuba dé acondicionamiento (28) parte un conducto {(34) que
entra por la cabeza de un filtvo continuo -(35) que tiene una zona de f£il-
tracién, que corresporde a una Mzona de recoleccidp presector® (36) v a
una zona de régéleccién "de fcido acondiciouado (37), y una zona de la-
vado (38}, 1llevando una caja de vacio (3%a) unas separaciones (39 7 40)
¥ permite racoger los licores filtrados en los arcones de filtracidn, un
arcdn (41) éara el presector, un arcdn {42) paré el dcido acondicionado
v un arcén (43) para las azuas de lavado, siendo el agua pura introduci-
cida por un conducto (44) en cabeza de la zona de lavado (36).

Bl arcdn (41) para el dcido del presector ¥ el arcén (43) para
las aguas de lavado estdn unidos por conductos (45 y 46) a un pozo de suc—
cidn (47) en tanto que el arcon (42) para el 4cido acondiciuiado claro
no diluido, estd unido por un comducto (45) a un pozo de succidn (49) es-
tando ambos pozos de succidn (47 ¥ A?} unidos por un conducto (50) a una
fuente de vacio no represeantada.

De la parte inferior de los pozos de succidn (L9 v 47) parten

los conductos (51 7 52) que formn columnas varométricas, resnectivamente

by

-hacia un pozo de recepeidn (53) para el 4cido acondicionado, ¥ hacia un

- - . AN . RS
pozo Ge recepcidn (54} para la nezcla dcido del uresector-agua de lavado.
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Del puzo Ge recepcidn (53) se evacua el 4cido acondicionado
por un conducto (55) hacia el almacén o ia fabricacidn. Sl pozo ue rep—

cepeidn (5&) para la mezcla estd unido por uu conducto (56) a un pozo de

reparticidn (57) del gue parten un conducto (58} hacia ia cuba de acon—

'diciona¢iento‘(28) ¥y un conducto k59) hacia la cuba de ataque (1).

Coiw se representa en el dibujo precedente, ¢l funcionamiento
de la instalacidn es el siguiente:

La papilla que proviene de la cuba de ataque (1) es vertida por
€l comucto (2) en cabeza de ia zons presector (43 del filire continuo
(3)« 2n el arcén de fiitracidn (11) que corresjoidé a la zona del presec—
tor (4) se recoge un écido turbvioc v parcialmente diluido por el azus re-
tenida por las telas o as paredes del filtro, 4cido que se desliza por
el conducto (15) en el pozo de succidn (17) en tanto que en el arcdn de
filtraciéq (12), que'corresponde a la zona de 4cido fuerte, se recoge un
deido claro no dilufdo, que se desliza en el pozo de succidn (18) y lue-
go por el conducto (22) que forma columna baroudtrica, en el pbzo de re-—
cepéién (25); a partir de aguf, se tomard el 4cido fusite por el comducto
(27) para enviarle al pozo de reparticidn (27a), de donde la produccién
e¢s enviada por (27¢) o bien a la utilizacién directa por (27e), o bien al
acondiciona :iento por(27f). El excedeite de 4cido fuerte es devuelto al
ciclo en la cuba de ataque (1) por el conducto (27b).

En cabeza de la zona de primer lavado, o ligeramente delante
del pass por encima del tabique(9) entre las zonas de ™icido fuerie® ¥
"eido mediot, 'se pulveriza sobre la torta Mel &cido débil?, luego defi-
nido. |

En la zona de filtracidn que corresporde al primer lavado, se
recoge en el arcén (13) un 4cido nedio gue 33 desliza, -por el conducto
(16) en'el pozo de succidn (17) con el cido del preseftor, pasando la
mezcla seguidamente por el conducto (21) que fona columna baramétrica,

al pozo de recepcién (24); desde allf, se la hace pasar por el corducto
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(29) a 1a cuba de ataque (1).

En el caso en que no se hagan mds que dos lavedos, como se ha
representado en el dibujo por razones de simplicidad, se lleva por el con-
ducto (31) e1 agua pura necesaria para el segundo lavado, agua que se
pulveriza, en cabeza ¢ ligeramente delante del paso sobre el tabique (10)
Si se hace mds de dos lavados, se llevard por (31) "el 4cido debil" que
resulte del tercer lavado, repitiendose la misma operacidn en las dife-
rentes fases y siendo el agua pura introducida en cabeza de la #ltima.
El deido débil recogido en el arcén (14) corregpondiente se desliza por
el conducto (19a) en el pozo de succidn (19) y de allf, por el conducto.
(23) que forma columna barométrica, en el pozo de recepcidn (26) a par—
tir del cual se vuelve a tomar para devolverle por el comducto (30) en
cabeza de la primera zona de lavado (6). .

Como se obsetva, los pozos de succidn (17,18,19) estdn unidos
por el conducto (20) a la misma fuente de vacio.

En el caso en que se haga un acondicionamiento {purificacién),
se introducen eventualmente en la cuba (28) por el dispositivo (32) los
reactivos a affadir y se agita la mezcla gracias al dispositivo esquema-—

tizado en (33), mezcla que se vierte en cabeza del presector (36) del

-filtro (35).

Como para la fiitracién de la papilla de ataque, el 4cido re-
cogido en el arcén (41) que corresponde al presector (36) es turbio y X -
gt?ran1ente _diluido por el agua retenida por las telas o paredes, en tanto
que el 4cido redogido en el aredn (42) que corresponde a la superficie
de filtracidn delirdtada por los arcénes (39 y 40) es puro, perfectamen—
te limpido, no dilufdo, se desliza poe el corducto (48) en el pozo de suo-
cién (49) y de allf pasa por el conducto (51) que forma columna barciadtri-
ca al pozo de }:ecepcién (53), de donde se le extrae por el conducto (55)
yara ex'pe,dirle al almacén o directanente a las fabricaciones o a los uti-—

lizadores.
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E1 4cido recogido en el presector (36) pasa del arcén (41) al
éozo de sucfidn (47), donde se mezcla con las aguas de lavauo formadas
por el Acido recogido en los arcones (43) vajo la zona de lavado (38),
siendo el agua pura introducida por el conducto (44) en cabeza de la zona
de lavado o ligeramenté delante del paso de ia tela filtrante sobre el ta-
bigue (40). Bien entendido que se puede, si se desea, prever otras fases de
ilavado, siendo estas operaciones'réalizadas con devolucidn al ciclo dé
las aguas, como se h;a descrito en detalle para la filtracién de la papi-
11a de ataque sobre el Piltro (3). _

£l 4cido que resulta de la mezc}a, en el pozo de succidn (47)
del 4cido del presector y las azuas de lavado pasan por el conducio (52)
que forma columna barométrica en el pozo de recepcidn (54). A partir de
éste, la mezcla es enviada par el conducto (56) al pozo de reparticidn (57)
v de allf, bien hacia la cuba de ataque (1) por el conducto (59), o biep
hacia la cuba de acondicionamiento (28) por el conducto (58), o bien re-
partida entre ambas cubas (1) y (28).

A contimuacidn se citan wnos ejemplos parg mostrar de modo mis
preciso el efecto del proccedimiento desde el punfo de vista cuantitativo.
El ejemplo 1 muestira gl efecto del acondicionamiento simple, es decir sin
precipitacidn quimica, los ejemplos 2 a 5 iﬁclusive ponen en evidencia el
efecto del acondicionamiento combinado co.. diferentes modos de realizacidn
de la depuracién quimica, ol ejemplo 6 permitc apreciar la ventaja suple—
mentaria obtenida filtrando con filtro con presector. Los ejemplos 7,8,9
muestran los efsctos obtenidos realizando el pfocedindento con las dife- -
rentes combinaciones posibles.

EJEHPLO 12

Diez. metros éﬁbicos de 4cido fosférico 324 de P05 que provienen

de la filtracién a4759 C de una papilla de ctaque de fosfaté ae Taiba son

enviados, por iiora, a una cuba de acondicionamiento de una capacidad de

60m3.
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. El 4cido y las materias en suspensién qus provienen Ge la fil-
ftracidn son mantenidas en agitacién a la teieratura de 452C por insufla-
¢idn de aire.

#l nivel Ge la cuba es nanteniuo constante por una bomba al
hilo del agua, que envia la papilla a un decairbador centrifugo contimo
que separa ¢l 4cido de las materias en suspensidn. Bn el curso ue este
tratamiento, el 4cido ha perdido por ngtro cdbico cerca de 50 Kilogramos
de materias sélidag constituidas principalmente por yeso y fluosilgcatoe
de sosa. Ho depeeita pricticamente mis en los depdsitos de almacenamisn-
to y las cistermas destinadas a su transporte hasta los lugares de ubi~-
lizacidn. .

BJEHPLO 2

Un 4dcido fosfdrieco 33Y de P205 proveniente del ataque a 75¢ C
de un fosfato de karruecos 70%, destipnado a la fabricacidn de un super
concentrado de via lfquida de una rigueza de 487 de P205 asimilable, es
enviado a razdn de 15 netros clibicos por hora a una cuba agitada de ca-
paci.dad 60 mB, enfriada a una temperatura de 40YC por circulacién de agua
fria. &1 porcertaje del :_lpn SOzl_ expresado en SOAHQ alcanza 25 gramos/li—
tro, se afiaden en continuo, por nora, en la cuva 350 kgs. del rismo fos-
fato de iarruecos 705 bruto.

La papilia es témada constanteueitte y enviada a un fiitro ‘conti-
mio, de tavor, bajo vacio, de una superficie de filtracidn efectiva de
3 setros cuadracos.

Los ﬁorcentajes ue P205 - F2 - 304112 - Ca0y del dcido antes y
despuds dei travaidento, son respectivasente de 33 y 33,85 - 1,90 y 1,50

1,85y 0,60 - 0,45 5 0,60

BIEFI0 3

£1 dcido fosfdérico al 306 de P205 proveniente del ataaue a 78°C
de un fosfato de liguru, es Jestinawo a la fabricacié.. de un sulfofosfsto

biandnico iico: 20-20-0 3 uerivados : 15-15-15 ... de los que solamente
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el P205 soluble en agua ss v;liorizédo. |

El &4cido producido a razdn de 8 metros clioicos por hora contiene 5!
por litro, én total (materias en suspensién corprendidas) 15 sranos de
Fluor, 26 gramos de sulfa‘%;os expresados en S04li, ¥ 12 graios de cal.

En la cuba de acoﬂdicionamh;xtc agitada, de 30 metros cfbicos,
mantenida a 45¢C, se afiaden en contimmo 360 Kzrs. por. hora de Zecido sui- -
firico al 928 de SO H, aportando cerc. de 35 gramos/1itro de Sly al foi-
do fosférico,

Este dcido después de filtrado continda bajo vacio no contiene
por litro mds que 11 grs. de Fluor, 44 grs. de ‘SO,g’H2 ¥y 2 grs. de cal; dgs-:
puds de un complemento de adicidn de deido suifdrico ¥ amoniacidn, permi-
tird aleanzar las riquezas buscadas con 1.m pérdida, bajo forma de P205
insolubilizado, reducida al minimo.

EJENEIO 4

Un &dcido fosidrico 30% de P205 producido a razén de 10 metros
elibicos por hora por ataque de un fosfato de Togo y destinado a la fabri—
cacidn de fosfato de sosa es enviado a una cuba de 40 metros cébicos, en—
friada a 409C. ’

Se afiaden sinmltdneadente en esta cuba 300 kgrs. por hora de
carbonato de sosaj el troducto de acondiciongrniento en enviado a una seca—
dora centrifuga continua.

Sobre el dcido oreado, el pércentaje de Fluor ha caido de 30 a
3 grs. por litro, aunque 1a proporcidn de yeso en suspensidn ¥ sobresatu-
racidn es reducida en 12 grs/litro.

La separaciér de las impurezas precipitadas ;en la neutralizacidn
¥y la cristalizacién de las sales de sosa pueden efectuarse en buenas con~
diciones sobre tal 4cido.

BIETLO 5
EY mismo dcido del ejemplo precedente es esta veg adicionado en

las mismas condiciones con 300 kgrs. por hora de sulfato de potasa.
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El porcentaje de Fluor cae a las proximidades des 2 ars/litro
y ademds, el porcentaje de cal que estava estabilizado en 6 grsflitro

en el ejemplo precedente cae, esta vez, a 2,5 grs/litro despues de sepa-

. racién.

Este dcido preseniaré carasteristicas muy favorables tanto pa-
ra la produccidén de fosfaros y piro fosfatos agricolas o abonos solubles
o 1iquidos, como éara la fabricacidn de sales puras.

EJELPLO 6

Pata pbner en evidencia las ventajas de la invencidn, hemos reu-
nido en un cuadro los resultados de ensayos couparativos. Todos estos en—
5ay0s corresponden & las condiciones de fabricgci§q éighientes:

hateiia prima: Fosfato de Harruecos see..- 75%

Concentraci6n en PpO5 sessecscecsncnrseos 307

- Temperatura en la cuba de atague eeceeeee 752C

DUPacidn seeevensvesonsssoacsrasseassiaass 6 horas

Se realiza la fj.ltracién sobrs telas "Saran" monofilamentos, po-
rosidad 6.000 (°/ b/ w2 - aire).

‘Para la filtracién de la papilla de la cuba de acondicionamien—
to se utiliza un filtro con presector, salvo en el dltimo ensayo.

Durante el acondicionamiento se afjade:

- para la desulfataciép : fosfato bruto,

- para la desfluoracién Ynicamente: carbonato de sodio,

- para la.desfluoracién y la desulfatacién combinadas: sulfato

de sodio, mas fosfato de cal.
. Sobre.el éc_zido recogido, como de costumbre hay las riquezas:

P205’ FZ’ SOAHZ’ €al, y se expresan los porcentajes en gramos por litro.

CUADRO
Acido bruto: filtracidn sobre P205 Fy SOLH2 Cal

filtro habitual «.. 375 . 23,0 30,0 10,0
filtracidn sobre 4
filtro con pre-

SECLOY cverevvessas  LOO 21,0 21,0 5,0
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filtracidn sobre filtro con presectors
— despuéds de a;:omiciona:aiento
simple (sin adicidn de reactivos) 410 18,0 18,0 3,0
-después de desfluoracidn sola 425 2,0 18,0 3,0
- despues de desulfatacidn sola 420 18,0 8,0 3,5
- despuds de desfluoracién ¥y . _
desulfatacidn . v..eeviians,, 435 2,0 8,5 4,0
Filtracibn sobre filtro sin presector:
- después de desfluoracién y
desulfatacidn ovvvvveinnnnnn. 425 2,5 9,0 L,5
BJENPLO 7 '
El ataque a 752C de un fosfato de Florida 75%, mciido,ﬁa condu~
cido a la produccidn de 20 metros cﬁbico_s por nora de 4cido fosforico 32
de P205,destinado a ;La produccién de un fosfato biamduico rico 18-50-O
¥ férmulas derivadas.
Bl écido es enviado en continuo a una cuba de una capacidad de
80m3 enfriada a 452C, en la que se adicionan simultineamente por hora: 2
toneladas de sulfato de amoniaco y 2 toneladas del wmigmo fésfato Pebble
75% molido.
| El 4cido tratado, separado por filtracidn continua bajo vacio
no contiene mds que 0,65% de 80,H, y 0,40 $ de Cal y es directamente uti-
lizable para la fabricacidh del fosfato biamdnico.‘
EJELPLO 8 |
El 4cido fosférico 303 de P505 producido por el atague de un fos-
fato de Togo 787 bruto, a 8690 > ©8 emwviado a razdn. de 15 memntenida a
502¢,
Se introducen cada hora, simultaneamente ¥ en continuo, en esta
misma cuba: 1,800 kgs de sulfato de sosa ahhidrido, 1,700 kgs. de fosfato

de Togo 78% ¥ 20 kgs. de marbdn activo, La papilia es filtrada sobre un
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.filtro continwo, de tambor, bajo vacio, de una superficie efectiva de

5 metros cuadrados,
Los porcentajes e los principales constituyentes del 4cido

antes y después del tratamiento son los siguientes:

P205 : 30 - 30:8 F2 %: 1,85 - 0,20
SOHag: 1,70~ 0,80 a0 9: 0,35 - 0,45°

El 4cido acordicionado es utilizable, con 0 sin almacenamiento

intermedio, para todas las fabricaciones de sales de sosa puras:
Qrto -, Piro -, Polifosfatos.
EJEHPLO 9

10 toneladas/hora de 4cido fosférico 302 de P05 que resultan ’
del ataque del fosfato de Marruecos 756 son enviadas a una cuba de reac-
cién de una capacidad de &0 m3 , enfriada a 402C. EZsta cuba recibe simul-
téneamente por hora: 1.500 kgs. del mismo fosfato de Marruecos 757 moli-
do y 1.900 kgs de sulfato de potasa anhi&rido. La papilla es tomada cons-
t;nbemente rara filtracién bajo vacio. EL 4cido filtrado, desulfatado y
desfluorado.en gran medida, contiene una cantidad de fosfaio mono-pota—
sico que corresponde al 50% de la cantidad tedrica. Este {cido es utili-—
zable para las diversas fabricaciones de sales de potasio puras o combi-
nado a otras sales metdlicas.

NOTA

Bn resumen, esta patente de invencidn recaerd sobre las siguien-
tes reivindicaciones:

12 .- Perfeccionamiento en la fabricacién en continud del dcido
fosforieco, caracterizado porque consiste en recoger separa%?mente, duran-
te la filtracidn en continuo, una fraccién de cabeza de licor de filtra—
cién, fraccibn que es devuelta al ciclo en la cuba de la que se ha extrai-
do la papillara filtrar,

2%.- Perfeccionamiento, segin la reivindicacidén 12, caracteriza—
do porque la mencionada fraccidn de cabeza de licor de filtracidn de la

papilda de ataque es mezclada con las aguas del primer lavado, siendo el



v

ar-

2

[ S

b
oty

[ ,.'

-
[N

-

10

i5

20

25

30

-21 -

250514

conjunto devuelto a la cuba de ataque.

. A A ooty

38.- Perfeccionamiento, segdn la reivindicacién 12, caracteri-
zado porque la fraccidn de cabeza de licor de filtracién de papilla de
acondicionam;ento es devuelta al ciclo en las cubas de acondicionamiento,
eventualmente en las cubas de atague

42.- Perfeccionamiento, segin las reivindicaciones 1% a 3%, ca~
racterizado porque consiste asimismo en disponer en los filtros continuos»
utilizados una zona de reéogida de 4cido fuerte filtrado, que estd diuid;—
da. por un tabique en dos psrtes correspordientes a superficie de filtra-
cién desiguales, siendo ambos espacios asi delimitados unidos a fuentes

de vacio comunes a los diferentes sectores del filtro.

8.- Perfeccionamiento, segin las reivindicaciones 12 a L2, cae

" racterizado porgue los filiros aludides anteriormente llevan una parte de

la sona de recogida del 4cido fuerte que se encuentra en cabeza del filtro

correspondiente a una superficie de filtracién inferior a la de la segun~

da barte de dicho zona de recogida del 4cido fuerte.

6%.= Perfeccionamiento, segin las reivindicaciones 12 a 52, ca-
racterizados porque dichos filtros llevan una zona de recogida de 4cido
fuerte unida al circuito del ligpido.que resulta del primer lavado;

72.- Perfecionamdento, segdn las reivindicaciones 12 a 6a, ca-
racterizado porque consiste ademds en provocar, despuds de la filtracién
de 1a papillia de ataque, la precipitacidn de las impurezas bajo forma fil-
trable, en continuo, al nivel final de temperatura y de composicidn, y que
comprerde en combinacién el enfriado y la maturacién del 4cido filtrado.

82,- Perfeccionamiento, segin las reivindicaciones 12 a 72, ca-
raterizado porque comprendey en combinacibn, la precipitacién de las im-
purezas conforme a la reivindicacidn séptims y la purificacidn quimica por
adicidn de reactivos Que forman precipitados con los elementos a eliminar
¥ eventualmen@e por adicidn de agentes clasificadores.

°
985 Perfeccionamiento, segin las reivindicaciones 72 y 82,
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caracterizado porgue consiste también en utilizar para la precipitacidn
agentes de fesulfatacidn y desfluoracidn.
102.~ PIFSCCIONAIIE L0 &F La F4SiiCACION & CULTINUO D& ACIY
’ DO FUSFURICCY, segin queda Gescrito ¥ reivimdicado en la precedente me—
moria y noLa reivindicatoria, que constan ue 22 piginas mecanografiadas
v dibujo adjunto.
tadrid. 28 JUN, 1963
PRODUITS CHIMIWUES _URICH CulldQUE-~
) o : .
PECHINZY SAINT-COBAIN ClELISCHE FEVRIIVEH.
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