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EENORIA DESCRIPTIVA
pare solicitar
PATENTE DE INVEXCION
en
ESPAKA
por VEINIE afios
e nombre de FISONS FERTILIZERS LILILED, entidad briténica,
establecida en Hsrvest House, Felixsbowe, Suffolk, Inglate—

rra, por:
"UN PROCEDIMIENTO CONTINUO PARA LA PRCDUCCION DE ACIDO TFOSEQ

RICO"

La presente invencidn concierne @ un procedimiento
rejorado para la produccidn de &cido fogfoérico, y en particu-
lar & un procedimiento para la produccibn de Acido fosfdrico
con una concentracidn por encima del 40% de P205a

El procedimiento hlmedo para la fabricacidn de &ci-
do fosfdérico es bien conocido, y comprende la reaccidn de fog
fatos minerales que consisten principalmente en fosfato de
calcio con acido sulflirico, siendo los principales productos

de esta reaccidn el édcido fosférico y el sulfato de caleio.
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L forma cristalna en la que es precipitado el sulfato de
calcio depende de la temperaturs y concentraecibn de la so~
lucidn de reaccidn, favoreciendo altas temperaturas y altaes
concentraciones la formacidn de sulfato de celeio anhidro an
hidrita; favoreciendo bajas temperaturas y concentraciones
la formacidn de sulfeto de calcio hemihidraeto; y fevorecien—
do bajas temperaturas, por ejemplo del orden de 652C a £02C,
y bajas concentraciones, por ejemplo del orden de 30 a 32
en peso de P205, la formacibn de sulfato de caleio dihidre~
to (yeso).

Podrie parecer = partir de ésto que con el fin de
obtener &cido fosfdérico concentrado es simplemente necesae-
rio llever e cabo la reaccidn a elevadas temperasturas y con-
centraciones para precipitar el sulfato de calcio en forma
de anhidrits o posiblemente de hemihidrato. Sin embargo, el
principal problema en la fabricacidn satisfactoria y econd-
micemente aceptable de Acido fosforico estriba en la separa-
cibén del sulfato de calcio formado y en el lavado del sulfa-
to de caleio separado para retirar el écido fosférico aso-
ciado. Hasta hoy dia, los Ynicos métodos comerciales satis-
factorios pars la fabricacibn de Acido fosflOrico por este
procedimiento general han estado bassdos en la precipite-
cibn del sulfato de caleio en forma de yeso, produciendo um
4cido fosfbérico de una concentracidén de 30 a 32% de P05
Les dificultades de obtener el sulfato de caleio precipite-
do en forma de hemihidrato o de anhidrita en una forma fi-
cilmente filtrable que pueda ser lgvada satisfactoriamente,

han impedido la utilizacidén de cualguier otra alternativa

pere la fabricacidn comercial satisfactoria de &cido fosfé-

rico.
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Se ha encontrado ghora que si se hace reaccionar
fosfato mineral con Acido en dos etapas de manera que se
preciplte sulfato de caleio en cantidaedes predeterminadas en
ambes etapas, habiendo un exceso de iomes caleio disueltos
en lg primers etapa y habiendo un exceso predeterminado de
iones sulfato en la segundae etapa, se obbtiene una suspensidn
que comprende dcido fosfdrico concentrado y sulfato de cal-
cio hemihidrato, siendo el sulfato de calcio hemihidrato
fécil de filtrar y lavar, y siendo recuperable el &cido fos~
forico econbémicamente a sltas concentraciones.

Correspondientemente, el presente invento corres-
ponde a un procedimiento continuo pura la produccibn de
4dcido fosfdrico con una concentracidn de al menos 40% de
P205 en peso, que tiene preferiblemente una concentracidn
dentro del margen de 45% a 55% de P205 en peso, que com—
prende, en una primera etapa, hacer reaccionar, en presen-
cla de un exceso de lones calcio, fosfato mineral con al
menos § partes en peso de dcido fosférico por cada parte
en peso de calcio alimentado como fosfato mineral, conte-
niendo dicho écido fosférico al menos 37% en peso de P205
y 1%-3% en peso de ion sulfatc disuelto, con lo que el fos-
fato mineral es convertido sustencialmente en une suspen-
sibn que comprende fosfato monoecdlecico, acido fosférico y
sulfato de calcio, siendo el porcentaje en ion cgleio di-
suelto, precipitedo como sulfato de caleio de, 10 a 60%,
preferiblemente de 20 a 50% en peso del calecio total ali-
mentado a le primera etapaj; en una segunda etapa, hacer
reaccionar la suspensidén obtenide de la primera etapa con
dcido sulflrico con lo que se forma dcido fosfdrico que

contiene al menos 40% de P205 en peso y sulfato de calecio
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hemihidrato, utilizéndose el dcido sulfirico en una centi-
ded de 0,5 a 2,0% en peso por encima de la requerida para
convertir el contenido en calcio del fosfato mineral gli-~
mentado en la primera etapa en sulfato de calcio y, en uma
tercera etapa, separar el Acido fosférico del sulfato de
calcio hemihidrato y lavar los cristales, y retirar parte
del 4cido fosfdrico como producto, recicléndose e la pri-
mere etape, para proporcionsr el reaccionante de &cido
fosfbrico, suspensifn de la segunda etapa y/o producto de
dcido fosfbrico con o sin liguidos de lavado de le terce-
ra etapa, siendo tal la cantidad de dcido fosférico ali-
mentado a la primera etapa que la proporcidn de la canti~
dad de P205 alimentado a la primera etapa como &cido fos-
férico a la cantidad de P,05 alimentado a la primera eta-
pa como fosfato mineral, estéd dentro del margen de 4 a 45,
y preferiblemente estd en el margen de 9 & 43, y estando
la temperatura en la primera y segunds etapas dentro del
mergen de 80 a 1159C, estando preferiblemente dentro del
mergen de 90 a 1102C,

In la primera etepa del procedimiento estéd pre-
sente un exceso de iones caleio durante la reaccidn del
minerel de fosfato con acido fosfdérico. Se entiende por
ésto que haey siempre un mayor nimero de iones calcio di-
sueltos que de iones sulfato disueltos en la solucibn de
reaceidn durante la primera etapa.

Bl fosfato mineral consigte principalmente en
fozfato de calecio y puede ser obtenido & partir de un
cierto nlmero de mensntisles perc es principalmente mine-
rel de fosfato. El mineral de fosfato puede ser mineral

de fosfato de Marruecos, mineral de fosfato de Florida,

-4
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rineral de fosfato de Nauru, mineral de fosfato de las
Islas Christwas y similares. E1 fosfato mineral utilize-
do en el procedimiento del presente invento debers estar
en particulas y puede ser de un tamefio de particulas den-
tro de wn awplio margen, pero aspropladamente tiene un ta-
meffo de particulas relativamente grueso, por ejemplo den-
tro de un margen tal que por ejemplo casi el 100% pasard
8 través de un temiz de malla BSS 10, y a lo miximo solo
el 40% pasard a través de un tamiz de mella BSS 100,

El 4dcido fosférico alimentado a la primera ete—
pa contiene preferiblemente de 40% o 52% en peso de PO
vy contiene preferiblemente al menos 15% en peso de s6li-
dos,

En une realizacidén del invento, el acido fosfori-
co alimentado a la primers etapa constz de producto de
acido fosférico y/o de liquidos de lavado que han sido
separados del sulfato de calcio hemihidrsto en la terce-
ra etapa del procedimiento. In otra reslizaciln del in-
vento, el Acido fosfbrico alimentado a la primera etape
consta Ge la suspensidn que comprende &cido fosfdrico y
sulfato de calcio hemihidrato tal como se obtiene de la
segunda ctapa mezclada con producto de &cido fosfdrico y/o
liquidog de lavado que hen sido separados del sulfato de
calcio hemihidraeto en la tercera etapa del procedimien-
%o,

El &cido sulffirico utilizado en el procedimien-
to del presente invento tiene preferiblemente una concen-—
tracion de S0 a 100% de HyS0, en peso. El feido sulfi-
rico puede ser alimentado a la segunde etapa de la reac-

cifn #8810 o puede ser diluido con producto de suspensidn
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de le segunda otapa y/o por el producto de dcido de la
tercera etapa. El 4ecido sulfiérico se utilize preferible-
mente en une cantided de 0,8 a 1,5% en peso por encima de

la requerida para convertir el contenido en cgleio del fos-~
fato mineral alimentado & la primera etapa en sulfato de cal
cio.

La primera etapa del presente procedimiento se
puede llevar a cabo en uno o més recipientes de reaccidm.
Si se utiliza més de un recipiente el fosfato mineral y el
Scido fosfbrico de reciclado pueden ser alimentados total-
mente al primer recipiente 0 en parte a cada recipiente.

Ta segunda etapa del procedimiento del presente invento se
puede llevar a cabo también en uno o mas recipientes de
reaccibn., Si sewllize més de wn recipiente de reaccibn
en la segunda etape, el Acido sulfiwico puede ser alimen-
tado tobalmente al orimer recipiente o en parte a cada re-
cipiente, pero se debe aseguray que cualquier suspensidn
de 4cido fosférico que sea devuelbta como &cido fosfdrico
de reciclado provengz de un recipiente de la segunda stapa
que proporcione un producto que contenge el nivel requeri-
do de ion sulfato. Preferiblemente la primera etapa del
procedimiento del presente invento tiene luzar en un reci=-
plente y la segunda etepa del procedimiento tiene lugar en
un recipiente.

Se ha encontrado que el volumen de reaccidn en
que tiene lugar la primera etapas del procedimiento afscta
al temafio del hemihidrato producido. Si el volumen de reag
cibn en la primera etapa es menor que el volumen de reac—
cibn en la segunda etapa, se producen pequeflos cristales

de hemihidrato, pero sorprendentemente si el volumen de

- B -
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reaccibn en la primers etopa es igual o mayor que el de la

segunda etapa, el temafio de los cristales de hemihidrato

es comperativemente grende. Por ésto, de manera apropie-

da, el volumen total de reaccibn en la primera etepa es ma~
yor o igual que el volumen total de reaccidn en la segunda

etapa. Deseeblemente, el volumen de reaccidn en la primera
etapa es de 1,0 a 3 veces el volumen de reaccidn en la se-

gunda etap=a.

En la tercera etapa, del procedimiento, el &cide
fosforico puede ser separado del sulfato de calcio hemi-
hidrato por filtracidn o centrifugscidén. Preferiblemente,
el écido fosfdrico es separado del hemihidrato por filtra-
cién. En la operacidn de filtracibn la suspensidn es ali-
mentada sobre una tela de filtro donde se retira toda la
cantidad posible de filtrado de dcido fosfdérico no diluido
o de "Acido concentrado". Para extraser nuevas cantidedes
de &cido fosfbrico, la torta que gueda sobre la tela de
filtro es sometida @ uno o més lavados con agua o con &ci-
do fosfdrico débil derivado de un lavado con agua, cuando
se recuperan los denominados "dcidos de lavado" o "1{quidos
de lavado".

El denominado filtrado de "Aeildo concentrado"
es producido de &cido y contiene al menos 40% en peso de
P205, por ejemplo 45% a 55% en peso de P205. Bl dcido
0 acidog de levado son devueltos usualmente a la primera
etapa del procedimiento. Algo de filtrado de "cido con-
centrado" puede ser devuelto también a le primers etapa
del procedimiento.

Los siguientes ejemplos ge dan para ilustrar el

procedimiento del presente invento.

-7 -
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EJEMPLO 1:

Ta reaccidn se 1levd a cabo en dos recipientes,
teniendo el primer recipiente dos veces el volumen del se-
gundo recipiente. En el primer recipiente se alimentd
mineral de fosfato de Marruecos en particulas (P205 33,4%),
Ca0 51,2%, aproximademente el 20% a través de un tamiz de
malla BSS 100 a 17 partes por hora y &cido fosfbrico a
274 partes por hore, conteniendo el deido Ffosfdrico 2% en
peso de sulfato disuelto y consistiendo en 224 partes de
fase liguide alimentada como suspensidn desde el segundo
recipiente y 50 partes de una mezcla de "&cido concentra-
do" y "Aeido de lavado" a partir de los filtros, que con-
tiene 44% en peso de P205° La cantidad de Acido fosfdrico
alimentade en el primer recipiente fué tal que el 30% en
peso del caleic en el mineral de fosfato alimentado en el
primer recipiente fué precipitado como sulfato de calcio
en el primer recipiente como resultado de la reaccidén de
iones celelo con iones sulfato en el dcido fosfbrico sli-
mentado en el primer recipiente. La teupersturs en este
reactor era de 1008C,

En el segundo reactor se slimentd suspensidn
del primer resctor y 16,0 partes por hora de &cido sulfi-
rico (H2504 al 96%) para dar wn exceso de 1% de acido sul-
firico sobre el requerido para convertir el contenido en
caloio del mineral de fosfato alimentado en el primer
reactor en sulfato de calcio. ILa temperatura en el se-
gundo recipiente era de 1002C.

Parte del producto del segundo recipiente fué

devuelta al primer recipiente y el resto fué alimentado
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en los filtros. EL producto alimentado en los filtros
contenia un hemihidrato que filtraba répidamente que te-
nis wn drea superficial especifics de 450 cm? pPor gramo
y que contenis 0,95% en peso/peso de POy insoluble y
0,18% en peso/peso de P205 soluble, sobre una bage seca.
El filtrado de "&cido concentrado! obtenido de los filtros
contenis 50% en peso/peso de P205° Ia torta de filtro

fué sometida a un lavado de 3 etapas y los liguidos de
lavado fueron devueltos al primer recipiente. El érea
superficial especifica es wna medida del tamafio de cxis-
tales, siendo cuanto mayor el Area superficiasl especifi-

ca tanto menor el tamafio de cristales y, por ésto, tanto

mds dificil de filtrar o lavar.

EJEMPTO 23

Le reaccifn se 1levd a cabo en dos recipientes
de igual tamafio pero por lo demas las condiciones fueron
las especificadas en el Ejemplo 1. En este caso el pro-
ducto alimentado 2 los filtros tenia un éres superficial
especifica de 620 cm? por gramo y contenia 1,05% en peso/
peso de P,0p insoluble y 0,25% en peso/peso de P05 s0-
luble. Bl filtrado de "4cido concentrado" contenia 49%

en peso/peso de P205°

EJEMPTO 3:

Las condiciones fueron las mismas que en el
Ejemplo 1 excepto en que se alimenteron al segundo re-
cipiente 15,7 partes de dcido sulférico al 98%, corres-
pondiendo ésto a un exceso de 1,3% de écido sulfiirico, y

que la temperatura en log dogsrecipientes se mantuvo a

i
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1058C. En este caso el producto glimentado en los fil-
tros tenia un Area superficial especifica de 480 cm2 por
gramo y contenia 0,93% en peso/peso de P05 insoluble y
0,15% en peso/peso de P05 soluble. El filtrado de"4cido
concentrado" contenia 51% de Péos.
EJEMPLO 4:

Las condiciones fueron las mismas que en el Ejem
plo 1 excepto en que la cantidad de écido fosfdrico de re-
ciclado era tal que el 43% en peso de calcio en el mineral
de fosfato alimentado &l primer recipiente fué precipitado
en forma de sulfato de calecio en el primer recipiente. En
este caso el producto alimentado a los filtros tenia un
rea superficial especifica de 730 em? por gramo y conte-
nia 0,83% en peso/peso de P,05 insoluble y 0,38% en peso/
peso de P,0g soluble. EL filtrado de "scido concentrado"
contenia 52% de P205.
EJEMPLO 5:

Se repitid el procedimiento del Ejemplo 1 excepto
en que 16,3 pertes de &cido sulfiwrico (HESO4 al 94%) fue-
ron alimentadas en el segundo reactor para proporcionar
un exceso de 1% de &cido sulfirico. La temperatura en
los reactores se mantuvo en 959C. En este caso el produc~
to alimentado en los filtros tenia un &ree superficial es-
pecifica de 470 om? por gremo y contenia 1,08% en peso/
peso de P,0g insoluble y 0,18% en peso/peso de P05 solu~
bhie, EL filtrado de "dcido concentrado" contenia 52¢% de

P205o



10

15

20

ki
o wf‘i !

B0k e
!’: u?ﬁ?ﬁ’,

322743

EXPERIMENTO COMPARATIVO:

Se repitid el Ejemplo 1 excepto en que la canti-
dad de 4cido fosfdrico de reciclado era tal que 1 73% én
peso del caleio en el mineral de fosfato alimentedo en el
primer recipiente fué precipitado en forma de sulfato de
calcio en el primer recipiente. Il producto alimentado a
los filtros tenie un &rea superficial especifica de 2.200
cm? por gramo y contenia 0,61% en peso/peso de P205 ingolu~
ble ¥ 3,1% en peso/peso de P205 soluble. Asi las pérdidas
de P205 fueron altas y el producto era ten dificil de fil-
trar que el procedimiento no era econdmico.

Egte solicitud, que corresponde a las presentadas
en Gren Bretafia el 12 de Febrero de 1965 bajo el nfimero
6.101/65, el 24 de Julio de 1965, bajo el nlmero 31.674/65
y el 30 de Noviembre de 1965, bajo el ntmero 50.871/65, se

acoge a los beneficios del Articulo 51 del vigente Estatuto

sobre Propiedad Indusitrisl.

Los puntos de invencidn propia y nueva, que se
presenten a continumeidn pare que sean objeto de esta so-
licitud de Patente de Invencibn en Espefia, por VEINTE afios,

son log siguientes:

1.- Un procedimiento continuo para la produccién

~-de Acido fosfdrico con wma concentracibén de al menos 40%

- 11 -
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de P205 en peso, que comprende, en una primera etaps, hacer
reaccionar, en presencia de un exceso fde iones calcio, fos-
fato mineral con al menos 9 partes en peso de &cido fosfbérico
por cada parte en peso de calecio alimentado en forma de fos-
fato mineral, conteniendo dicho Acido fosfbérico 2l menos 37%

en peso de P ¥ 1%-3% en peso de ion sulfato disuelto con

2%5
lo que el fosfato mineral es convertido sustancialmente en
una suspensidn Que comprende fosfato monocileico, Acido fog-
férico y sulfato célcico, siendo el porcentaje de ion caleio
disuelto, precipitado en forma de sulfato de caleio, de 10 2
60% en peso del calcio total alimentado en la primera etapa;
en wna segunda etepa, hacer reaccionar la suspensidn obteni-
da de la primera etapa con Acido sulfirico con lofue se forme
focido fosfbrico que contiene 2l menos 40% de P205 en peso y
sulfato de caleio hemihidrato, utilizéndose el &eido sulff-
rico en una cantidad de 0,5 & 2,04 en peso por encima ds la
requerida pars convertir el contenido en calcio del fosfeto
rineral alimentado en la »rimere etapa en sulfsto de calecio
¥, en una tercera eteps, separar el &cido fosfbrico del sul-
fato de caleio hemihidraeto, y retirer al menos parte del
dcido fosférico como producto, laver los cristeles de sulfe-
to de celeio hemihidrato y recuperar log liguidos de lavedo
que contienen 4cido fosfbrico, siendo reciclsdo a la primera
etapa, pare proporcionar el reaccionante de &cido fosfdrico,
suspensibn de la segunda etapa y/o producto de &cido fosfd-
rico con o sin liguidos de lavado de la tercsre etape, sien-
do tal la cantidad de 4cido fosfirico alimentedo en la pri-
rmers etapa que la proporeidn de la centided de 9205 alivien-—
tado en la primera etapa en formas de &cido fosfbrico & la

cantidad de P205 alimentado en la priwera etapa como fosfato

~ 12 -
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wineral estd en el wargen de 4 a 45, v estando la tempers-
ture en la primera y segunda etapas en el mérgen de 80 a
11520,

2.~ Un procedimisnto reivindicado en el punto 1,
en el que en el porcentaje de ion calecio disuweltbo precipi-
tado en la primera etaps estd en el margen de 20 a 50% en
peso del caleio totel alimentado a la primera etapa.

3o~ Un precedimiento reivindicado en lcs puntos
10 2, en el que la temperstura en la priuera ¥ segunda
etzpas estsd dentro del margen de 509C a 1102C.

4o~ Un procedimiento reivindicado en cuzlquiera
de los puntos precedentes en el que la proporcidn de la
cantidad de P205 alimentado a2 la primers ¢tapa en forms
de 4cido fosfdrico a la cantidad de P05 alimentado en la
primers ctapa en forma de fosfato wineral estd dentro del
mergen de 9 a 43,

5.~ Un procedimiento reivindicado en cualquiera
de loz punitos precedentes, en el que zi fosfato mineral es
mineral de fosfato.

6.~ Un procedimiento reivindicado en cualquiera
de los puntos precedentes, en el que el mineral de fosfato
tiene un tamafio de particulas tal que el 100% pasa a través
de un tamiz de malla BSS 10 y como maximo solo el 40% pasa
a través de un tamiz de malla BSS 100.

T.~ Un procediwiento reivindicado en cuaslquiera
de los puntos precedentes, en el que el dcido fosflérico
alimentado en la primera etapa contiene 40% a 52% en peso
de P205.

8o~ Un procedimiento reivindicedo en cualguiers

de los puntos precedentes, en que el &cido fosférico alimen
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tado en la primers etapa contiene al menos 15% en peso de
g6lido.

9.~ Un procedimisnto reivindicado en cualguiera de
los puntos precedentes, en el que el Acido fosforico alimen—
tado en la primera etapa consiste en la suspensién gue com-
prende écido fosflrico y sulfatc de caloio hemihidrato obte-
nida de la segunde etapa, mezclada con producto de Acido
foafbrico y/o liguidos de lavado que han sido separados del
sulfato de calcio hemihidrato en la tercera etapzs del proce-
dimiento.

10~ Un procedimiento reivindicado en cualquiera
de los puntos precedentes, en el que la concentracidn del
foido sulflrico alimentado en la segunda etapa estd dentro
del mergen de 90 a 100% de H,S0, en peso.

114= Un procedimiento reivindicado en cualgquiera de
los puntos precedentes, en el que el Acido sulfiirico es uti-
lizado en une cantidad de 0,8 a 1,5% en peso por encima de
la requerids para convertir el contenido en celcio del fos-—
fato mineral alimentado a la primers etapa en sulfato de cal-
clo,

12.,~ Un procedimiento reivindicado en cualquiera
de los puntos precedentes, en el que el volumen total de reac
cidn en la primers etampa es mayor o igual que el volumen to-
tal de reaccibn en la segunda etepa.

13.~ Un procedimiento reivindicado en el punto 12,
en el que el volumen total de reaccidén en la primera etapa
es de 1,0 a 3 veces el volumen de reaccidn en la segunda
etapa.

14 .~ Un procedimiento reivindicado en cualquiera

de log puntos precedentes, en el que en la tercera etapa, el
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dcido fosfdérico es separado del sulfato de csleio hemihidra~

to por filtracidn.

15.~ Un procedimiento continuo para la produccidn

de é4cido fosfbérico,

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-

cede y con los fines que se han especificado.

Esta Memoris consta de quince hojas escritas a mé-

quina por una sdla cara.
Madrid, -8 FEH iS00
P.A.

Albgrip ds, Elzabury,
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