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HEORTA DESCHIPYIVA
que se presenta pare unir a la solicitud
de
PATBEYTE DBE INVENCION
foraulada el 2 de Febrero de 1967, con el nim. 336,365
en
ESPAL A
por VSINTE aflos
& nombre de TEE LUNMUS CO¥PANY, entidad norteamericana, es-
tableclda en 395 iadison Avenue, Nueva York, N.Y. Estados -
Unidos de Amérieca, por:

"UN PRCCEDIMIENTO PARA LA PRODUCCION DE ACIDO FOSFORICOY

Este invento se refiere a un vrocedimiento para la fa
bricacidn de dcido fosfdérico. ¥n varticular, este invento =~
se refiere a un procedimiento en himedo para la fsbricacidn
de dcido fosfdérico, en el cual se digiere fosfato de calcio
mineral con dcido fosférico, y el producto es hecho reaccio
nar con dcido sulfdrico para produecir sulfato de calcio ¥y -
dcido fosfdrico.

In un aspecto particularmente deseable, este invento
considera un vrocedimiento para la produccidén de dcido fos-

férico, que comprende en combinacidn, las overaciones de ha
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cer reaccionar de menera continua fosfato tricdlcico fine--
mente dividido con 4cido fosfdrico en exceso a una temnera-
tura entrs anroximedamente 70° ¥y aproximadamente 80°%, para
former de esta manera une suspensién de digestidn de fosfa-
to monocdlecico en dicho dcido, retirar de manera continua -
dicha suspensién de digestidn, e introducirla de manera con
tinua en una suspensidén de formacidn de nucleos de hemihi--
dreto de sulfato de calcio y fosfato monocdlcico en dcido -
fosférico, afiadir continuemente dcido sulfirico a dicha sus
pensién de formacidén de nucleos a una velocided adecuada pa
ra proporcionar dcido sulfdrico en una cantidad que corres-
ponda a entre 50 y 85% del equivalente estequiomédtrico del
fosfato monocdleico introducido en dicha suspensidén de di--
gestidn, retirar de manera continua dicha suspensién de for
macién de nucleos e introducirla de manera continua en una
suspensidn de reaccidn de hemihidrato de sulfato de calcio
en deido fosfdérico, afiadir de manera continua dcido sulfiri
co a dicha suspensidn de reaccidn a una velocidad adecuada
para suministrar dcido sulfdrico en una cantidad que corres
ponda sustancialmente al equivalente estequiométrico de fos
fato monocdlcico introducido en dicha suspensién de forma--
cidn de nucleos; retirar de manera continua dicha suspen---
sidn de reaccién, y recuperar de la misma un filtrado nue -
consiste esencialmente en deido fosfdérico.

Las reacciones que tienen lugar en un procedimiento -
en himedo de decido fosfdérico del tipo anterior, pueden ser

descritas por las sigulentes ecuaciones:
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Cal (PO,)2 + 4ilzP0, —> 3Cal, (PO4)2

SCalid(POy)2 + BHpS0, + LH,0 —> B0aS0, + XH,0 + 6L FO,

In la primera reaccién, el fosfato mineral es digeri-
do vor el Acido fosférico con formacidn de monofosfato de =
calcio o fosfato monocaleico. sn la segunda reaccidn, el mo
nofosfato de calcio o fosfato monccalcico reacciona con dei
do sulfdrico para vroducir 4cido fosférico, (en exceso so--
bre la centidad utilizada para la digestidn del minerul), y
sulfato de calcio. =1 sulfato de caleio puede estar en la -
forma de =ulfato de calcio anhidro, hemihidrato o dihidrato,
dependiendo de la temveratura del reactor y de la concentra
¢idn de 4cido. Asi, el valor de X en la segunda ecuacidn -~
puede ser 0, 1/2 & 3.

Bajas temperaturas y bajas concentraciones de dcido -
favorecen la formecldn de cristales de dihidrato. iltas tem
peraturas y altas concentraclones de dcido dan como resulta
do inicialmente la produceidn de cristales de hemihidrato -
que, seglin se desee o a voluntad, nueden ser deshidratsdos
hasta oristales de sulfato de calcio anhidro.

Los procedimientos de dcido fosférico nrdcticos mds =
corrientes son aquellos en qgue el sulfato de calcio se pro-
duce en la forma de dihidrato. [l tino de procedimientos de
dihidrato adolece, sin.embargo, de un cierto nlmero de des-
ventajas. intre éstas se puede mencionar el hecho de que --
las temperaturas comparativamente bajas, due se deben utili
zar, tienden & dar como resultado una digestidn lenta o in-
completa del mineral, lo cual a su vez retarda la reaceidn
con 4eido sulfdrico y da también como resultado pérdidas de

cantidades de P05, cn virtud del recubrimlento con sulfato
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de caleio insoluble de las particulas que no han sido dige-
ridas. El ritmo lento de reaccidn, a su vez, necesita lar--
gos tiempos de retencidn, comunmente de 4 a 8 horas, dando

como resultado una gran cantidad de materiales en proceso,

¥ requiriendo grandes volUmenes de reactor.

Tambidn, en los procedimientos de dihidrato, la reac-
cién con dcido sulfdrico es altamente exotérmica, y se de-
ben crear medios para enfriar la suspensidn, para que ésta
no sobrepase la temperatura de transicidn y produzca el he-
mihidrato de sulfato de calclo en lugar del dihidrato.

Ademds, se ha encontrado en la prdctica que el tino -
de procedimientos de dihidrato es economicemente incapaz de
producir deido fosférico en una concentracidén mds alta de
aproximadamente 32% de equivalentes de Pg0y. Consiguiente--
mente, cuando se requiere dcido més concentrado, es necesa-
rio recurrir a subsigulentes procedimientos de evaporacidn.
Considerando que sl dcido fosférico concentrado es un mate-
rial muy higrosconico, dicha concentracidn vor evanoracidn
tiende a ser diffcil y costosa en términos de consumo de ==
combustible,

Ademds, determinadas imnurezas originalmente presen--
tes en el mineral tienden a ser arrastradas en e;'producto
cuando la concentracidén de dcido es baja, tal como en el --
dcido del procedimiento de dihidrato, son insolubles en éqi
do mds concentrado y de esta manera podrian ser eliminadas
con el sulfato de caleio, si el dcido de producto estuviera
mads concentrado.

No se sxverimentan, en general, las anteriores difi--
cultades cuando se utiliza un procedimiento de hemihidrato.

El tivo de procedimiento de hemihidrato smplea temnsraturas

. . ¥ 2 AN l
14-3-67 -4 - 33@553



10

15

20

a5

30

mds altas, lo cual facilita la digestidn rdpida y coanicta
del mineral. Mo ¢s necesario enfriar la susnensidn, va que
las sltas temperaturas nroducidas por reaccidn con el Aci-
do sulfdrico son en realidad beneficiosas. ustas asesuran -
que se produzca la forma deseada de sulfato de calcio, v -~
también acelersn la reaccidn, reduciendo de este mansra el
tiemmo requerido de permanencia en el rsactor, y haciendo ~
minima la inversidén de capital necesaria para un volumen de
produccidn dado.

Los procedimientos de hemihidrato son también cavnaces
de producir un producto de 4cido méds concentrado, del orden
de 40 a 45% de P205’ lo cual elimina o reduce sl costo de la
subsiguiente evaeporacidn, y tiende a precinitar las impure-
ras, de manera que estos sean sevaradas por filtracidn con
el sulfato de caleio.

Sin embargo, también se han experimentado ciertas di-
ficultades con el tino de procedimientos de hemihidrato, --
las cuales hasta ahora han imnedido una scevtacidn mds am--
plia de este tino de procedimiento. Se han experimentado di
ficultades de formacidén de espuma en la etapa del reactor,
las cuales pueden ser mitigadas solo por utilizacidén de agen

tes antiesnumantes. Dicha formacién de espuma, al menos re-

. Guce la canacidad efectiva del equipo y, todavia peor, da -

como resultado derramss, riesgos contra la salud, y uns se-
ria interferencia con las reacciones quimicas deseadas.
También, el tipo de procedimientos de hemihidrato ha
sido obstaculizado hasta ahora por una molesta dificultad -
causada nor las caracberisticas del precivitado de sulfato
de calcio., Para el ézito del procedimiento ss esencial pro-
ducir un eristal de hemihidrato esteble y suscentible de ==
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ser filtrado ficilmente. Hsto es esencial a causa de cue los
e¢ristales inestables pucden hidratarse y formar una sostra
sobre la torta de filtro cuando se lava. Con lavados sucesl
vos, la costra se endurece y se reducen de manera drdstica
las velocidades de filtracidn. #n una tal situacidén, el sis
tema de reaccidn sovrecsrgu rdavidamente el equivo de filtra
¢idn. También, la formacidn e costras reduce la eticacia -
de lavado, y el rendimiento de extraceidn global del nrbce—
dimiento resulta gravemente perjudicado.

TUna nueva desventaja de los procedimientos conocidos
de dcildo fosfdérico consists en que son incapasces de nrodu--
cir altos rendimientos de deido de alta concentracidn a par
tir de minerales de calidad relstivanente baja, excepto por
utilizacidn de relaciones de reciclado antieconomicamente -
altas, aue aumentan la cantidad de materiales en nroceso, ¥y
reducen correspondientemente la eficacia de utilizacidn del
equipo.

Por lo tanto, un cobjeto de este invento es crear un -
procedimiento mejorado nara la febricacién de dcido fosiéri
co.

0tro objeto es erear un procedimiento caraeterizaco -
nor una velocidad y una eficacia de digestidn mejoradaé.

'Podavia otro objeto méds es el de creur un procedimien
to de dcido Fosfdrico caracterizado vor velocidad y efica--
cia e reaccidn mejoradas en la etapa del reactor.

Un objeto adicional es el de crear un nrocediamiento,
en el cual no es necesario disponer refriseracidn de la sus
pensién del reactor.

Todavia otro objeto wés es el de crear un Mrocedimien

to canaz de producir dcldo fosfdrico con una concentracidn

»
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por encima de 405 de Pa0s antes de cualauier concentracidn
nor evavoracidn.

0tro objeto es el de crear un vrocedimiento canaz de
nrodueir deido fosfdrico de nurcza mejorada.

8 n objasto adicional esg el de crear un vrocedimienbto -
ie Acido fosfArico en el aue los nroblemas de Formecidn de
gsnme son minimos.

0tro objeto es el de crear un procedimicnto en el ~--
cual se nroducen eristeles de sulfato de calclo, ein una for

10 me esteble y susceptible de ser filtrada facilmente.

iin objetoalicinnal s el de erear un vrocedimiznto cue
nusde ser utilizado con fosfato mineral nrocedente de cual-
quier manantial u orisen dado, vara loarar altos rendimien~
tos ¥ alta concentracidn de dcido de nroducto, con sxizen--

15 cias de cantidad de rmateriales en »roceso menorss nue en --
obros nrocedimientos de hemihidrato.

Otros objetos y ventajas resultardn evidentes a nar~-
tir de la siguiente descrineidn mds comnleta v de las rei--
vindicaciones, y nmor referszacia a los dibujos anejos, 2us -

20 se deseribsn sesuidamente,

Bl nrocedimiento de este invento cae dentro de la ca-
tezoria general de un nrocedimiento de dcido fosfdérico del
tino de "henihidrato", desde el »unto de vista dz que el --
sulfato de calcio es nrecinitado en la forma de cristales -

a5 de hemi-hidrato. Sin enberso, nosee un cierto ninero de ca-
racteristicas que lo distingusn de los orocedimientos de -=-
4dcido fosforico de hemihidrato que se han nrachicado hasta
ailora,

La oneracidn de dimestidn se realiza haciendo reaceidnar

30 fosfato tricalecico en forma finamente dividida con un exce-
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so de dcido fosfdrico. sl fosfato tricdleico es, wor =jeuplo,
fosfato mineral triturado, del cual al nmenos el 70 a 35, ==
tlene un tamsfio mds pequefio que 74 micras. sl deldo foafdri
co sirve a la veZ como reaccionante y como medio de reaccidn,
constituyendo la fase liquida de la susoensidn de Gigestidn,
La concentrecidn del dcido fosfdérico no es critica, nero pa
ra mantener una concentracidn de dcido de producto al menoz
de 403 de Pp0y, es necesario utilizar un deido basvante con
centrado, por sjemnlo de aproximadamente 30w de PZOS’ e -
puede ser adproviadamente dcido moderadamente caliente reci-
clado del primer lavado, en el extremo de filtracidn de la
conduceidn,

La cantidad de 4cido fosfdrico tampoco es critic., con
tal que sea suficiente para resceionar con el fosfato tri--
edleico, y suficiente, ademds, para formar una suscensidén -
fluida con el producto de fosfato monocdlcico que resulta -
de la reaccidn de digestidn.

Aunoue la cantided de dcido fosfdrieo utilizado en la
ctana de dizestidn no es critics, en el sentido ds que se -
nuede utilizar si se desea un considerable exceso, no obs-~
tante, es muy ventajoso emnlear cantidades comparativamente
limitadas, ya que la utilizacidn Ge srandes excesos de dci-
do fosfdrico de producto reciclado aumenta la carse de cir-
culacidén del sistema y la canbldsd de meteriales en proceso
disminuyendo de estba wmmnera la canacldad efecbiva del euul-
no, ¥y aumenta también la centidad de calor sus debe ser su-
ministrado con el fin de mantener la ctapa de digestidn a -
las temneraturas requeridas. Yambién, la utilizacidén de ---
grandes cantidades de dcido fosfirico de oroducio rsciclado

aurenta el contenido de azua circulante del sistema, hacisn

14-3-67 -3 - 53 @ RN
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do mAg dificil mentener la alta concentracién de Pg0r desea
da en el deido de nroducto.

Uno de las ventajas significabivas del procedimiento
de este invento es, nor lo tanto, el hecho de que hace »osi

4
<

ble la utilizacidn de cantidsdes mucho mds nequeilias Ge dei-

A

do fosférico de wroducto reciclado aue las que se hap reque
rido, de ascuzrdo con los nrocedimisntos empleados hesta aho
re, vara la oroduceidn de deido fosférico. &n la prichica,
se ha sneontredo que se obbtienen resultados dptinos cuando
1a cantidad de 4cido fosfdrico suministrada a la disestidn,
con une concentracidn de aprozimadamente 40w de PZO5, 8y -
tal que la relacidn entre o0, (dcido)iPg0y (Mineral) estd
entre anroximadamente 1,9 y anroximadamente 2,8,

La oneracidn de dizestidn se realiza preferiblemente
a una temneraturs entre gnroximadenmente 70 y 80°C, ¥ lo sus
nensidn de digestidn ovuede ser mantenida aproniadamente a -
una temoeratura dentro de este margen precalentando sl dci-
do fosfirico recielado antes de introducirlo en el recinien
te en el due se lleva a cabo la dizestidn. Otro método de -
mantener la tanperatura aproniadas consiste en reciclar sus-
pensidn caliente de reactor (que es calentada vor la reac--
c¢idn exotérmica entre el dcido sulfdrico y el fosfato mono-
cdleico) en el reciniente de digestidn, tal como se descri-
be seguldamente de manera mds comunleta, Otros métodos de ca
lentar la suspensién de digestidn, vor ejemplo mediante ser
pentines de vapor de agua, envolventes de vapor de agua y =
similares, son también realizables, aungue no son econdmi=--
cos en la prdetica, y normelmente se genera suficiente ca--
lor en las suspensiones de formacidén de ndcleos y de reac--
cidn para satisfacer las necesidades de la onore

€553
5,1 59w
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gestidn. ,

Se puede esperar que tenga lugar alguna Tormacidn de
espuma durante la reaccidn de digestidn, debido a lu oresen
cia de carbonatos y materia orgdnice en el fosfato mineral,
pero esta esnuma es facilmente rota o destruida vor agite--
cidn apropisde, ¥ es totalmente distinta de las espunas re-
sistentes ovroducidas en la etapa de "reaccidn" (es wecir la
ebeva en la que se introduce HZSOQ), en los procedimientos
de dihidreto convencionsles,

Las dimensiones del recipiente dedigestidén estén rela
cionadas preferiblemente con la velocidad de introluccidn -
de fosfato minersl y 4cido fosférico de reposicidn, de mane
ra gue el tlempo medio de nermanencia de los reaccionantes
en el recipiente de digestidn sea de aprozimadamente 10 a -
25 minutos. A las temperaturas indicadas, y utilizanco mine
ral triturado hasta el grado de finura antes mencionado, es
te periofo de permanencia es suficiente ordinariamente vara
lograr una conversidn virtualmente cuantitativa uel fosfato
tricédleico del mineral en fosfato monocdleico,

El producto de la reaccidn de digestién es una susven
sidn de fosfato monocdlcico en dcido fosfdrico. Una vorcidn
de la suspensidn es retirada de menera contvinua del reci---
piente de digestidn, a una velocidad avropiada para mante--
ner un nivel sustancialmente constante en el recipiente de
digestidn, y la suspensidén de digestidn retirada es introdu
cida continuamente en una susvensidn de foriacién de nucleos,
contenida en un segundo recipiente (o una segunda cduara de
un reciniente de miltinles cdmaras).

La commosicidn de la suspensidn de formacidén de nu---

cleos es esenclaluente la qus resulta de la reaccidn de la

P -0 - 3365@5
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suspensién de digestién con une cantidad de dcido éulfdrico
que asciende a entre sproximadamente 50 y aproximadeaments -
85% de la requerida tedricamente nara reaccion?r cou ei fos
fato monocédleico en la susnensidn de digestidn. For lo tan-
to esta contiene sulfato de calecio, y fosfato monocdleico -
residual como constituyentes sélidos de la suspensidn, y --
4eido fosfdrico como fase liquida. Se ha de sobreentender -
aquf, igual que en toda la presente memoria y en las reivin
dicaciones, que la.composicidn de la suspensidn tal como se
describe anteriormente estd algo idealizada, ya aue el oro-
cedimiento es countinuo y las reaccliones requieren un perio-
do de-tiempo finito pvara llegar a completarse. ssi en la --
suspensién de formacidén de ndcleos, en cualquier instante. -
dado, existe oresente una cantidad secundaria de dcido sul-
firico que todavia no ha reaccionado con fosfato monocdlei-
co. ILo mismo ocurre con la susvensidn de resceidn. Sin em--
bargo, ﬁor razones de brevedad, dichas cantidades secunda--
rias y transitorias de sustancias inherentemente inestables
en el nedio no han sido consideradas ni en la memoria ni en
las reivindicaciones.

La concentracidén del dcido sulfidrico utilizado en la
oneracién de formacidn de nucleos, asi como del utilizauo =
en la overacidn de reaccidén subsiguiente, pusde variar Gen-
tro de un margen considerable. Se puede utilizar dcido sul-
firico con una concentracién cualquiera dentro del msargen -
de 60% a 93 (en oeso) nara la realizacidn ilustrada en la
Tigura 1 de los dibujos, ¥ se puede utilizar un dcido con =~
una concentracidén cualquiera entre 80% y 98% para las reali
zaciones mostradas en las figuras 2 y 3 (en las Gue el dci-

do sulflirico es nezclado con dcido fosférico de reciclado -

14=3-67 -1l - 33 6 3 6 3
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antes de ser introducido en la suspensidn). La eleccidn de
la concentracidén de dcido afecta al balancs de agua, ¥ €s -
parcialmente dependiente de la calidad del fosfato aineral
que estd siendo tratado (es decir del contenido de PEO5 del
mismo). Esta flexibilidad en la concentracidén de deido cons
tituye una clara ventaja.del procedimiento de acuerdo com =
el invento, ya gue proporciona un medio de.controlar el con
tenido de agua del sistema, y/o de seleccionar la donosnt:g
cidén de dcido sobre la bsse de consideraciones exteriores,
tales como la disponibilided de deido de subproducto o dci-
do recuperado para obtros procedimientos, etc.

De acuerdo con un agpecto importante del invento, se
gontrolan cuildadosamente las condiciones en la.suspensién
de formacidn de nucleos, para producir nucleos de hemihi--
drato de sulfato de calcio que dan como resultado la forma-
cidn de un precipitado, estable y fdcilmente filtrado, de -
hemihidrato de sulfato de caleio. Bstas condiclones son em-
virices en una extensidn muy considerable, y es dificil es-
tablecer o formular prineipios generales en cuanto a las ~-
condiciones que produzcan la forma deseads de los nldcleos.
Sin embargo, se ha encontrado que, cuando la temperatura de
la suspensidn de digestidn entrante estd entre aproximada--
mente 70 y 80°C, y la temperatura de la masa de la suspen--
sién de formacidén de nucleos estd entre aproximadamente 104
vy aproximadamente 116°C, y el dcido sulfirico afladido al -~
fosfato monocdlcico entrante es equivalente a entre aproxi-
mgdamente 50 y 85% de las necesidades estequiométricas para
convertir el fosfato monocdlcico, la reaceidn del deido sul
fdrico, ailadido de manera continba, con el foéfato monocdl-

ecico da como resultadp la produccidn de un hemihidrato de -

14‘-.’5—6'7 -12-'336363
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sulfato de caleio que es susceptible de ser filtr:do facil-
mente vy es estable frente al lavado con agua. Ho estén esta
blecidas completamente las razones exactas de esto, pero se
eree que las caracteristicas del precipitado cristalino es-
tdn establecidas en gran parte en el momento critico en el

que se empiezan a formar los nucleos de cristales, y jue la
formacidn de los nidcleos estd afectada de manera profunda -
por el medio en que dicha formacidn tiene lugar.

Aunque la finalidad orimordial de la operacidn ae fox
macién de nucleos es la de crear las condiciones de crista-
lizacidn inciniente que den como resultado eventualmente un
vrecipitado sstable y susceptible de ser filtrado, es inhe-
rente a la naturaleza del vrocedimiento que también tenga -
lugar en el depdsito de formacién de nucleos algo de la pre

cipitacién real, Esto no es perjudieial, y puede ser util o

valioso por el hecho de que proporciona un suministro de --

eristales de hemihidrato en la suspensidn de formacidn de -
nucleos, que pueden servir como "modelos® para la formacidn
del tipo de nlcleos deseados.

Sin embargo, la precipitacidén del hemihidrato de sul-
fato de calcio no puede completarse en la suspensidn de for
macidén de ndcleos, por la simple razdn de que cantidades de
dcido sulfirico meyores de aproximadamente 85% de la este--
guiométrica no pueden ser utilizadas de manera satisfaclto--
ria en la suspensién de formacidn de ndcleos. Cantidades ma
vores de anroximadamente 35% (o menores de aproximadamente
50%) de la estequiométrica dan como resultado la formacidn
de una forme menos deseable de hemihidrato de sulfato de =~
calcio. Por lo tanto, es necesario completar la reaceidn en
tre el fosfato monocdlcico y el dcido sulfdrico en una eta-

336563
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pa separada de "reaccidn", tal como se describe seguidamen-
te.

Ademds, con respecto a la operacidn de formacidn de -
nicleos, son importantes las temneraturas relativas Ge la -
masa de la suspensién de formacidén ds nicleos y de la sus--
pensidn de digestidn entrante. De acuerdo con el procedimien
to e este invento, hay una diferencia de temperaturass de -
aproximadamente 24-46°C entre la temperatura de la susnensidn
de digestidn (70 a 80°C) v la temperatura de la masa princi
pal de suspensidn de formacidn de ndcleos (104-116°C). usta
diferencia de temmeraturas es un factor primordial que in--
fluye sobre el tipo de ndelsos formados.

La reaccidén de fosfato monocdlecico con deido sulfiéri-
co se completa en la suspensidn de reaccidn. La suspensidn
de reaccidn (sin tener en cuenta la presencia transitoria -
de reaccionantes, tal como se indica anteriormente) consis-
te esencialmente en una dispersidn de hemihidrato de sulfa-
to de calecio en Acido fosfdérico. Ia susnensidn de formacidn
de nucleos es retirada de manera continua del reciviente de
formacidén de nucleos, y es introducida en la suspensidn de
reaceidn, Simultdneamente, se introduce de manera continua
dcido sulfurico en la suspensidn de reaccidn a una veloci--
dad tal que se suministra sustancialmente el equivalente es
teouiométrico para reaccionar con el fosfato monocdleico in
troducido por medio de la susvensidn entrante de formacidn
de ndcleos. S8 puede utilizar un pequelio exceso (por ejeli--
plo de 1 a 2 %) sobre la cantidad tedrica, con el riesgo de
tener presente una cantidad secundaria de deido sulfdrico -
como impureza en el deido de prd&ucto, 0 se puede utilizar

un ligero defecto, del mismo orden de magnitud, ocue impida
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la aparicidn de deido sulfdrico en el producto, perc que --
puede dar también como resultado una pérdida correspondiente
de cantidades de PZOS que son separadas por filtracidn con -
el sulfato de calcio, en la forma de fosfato monocdleico ~-
sin reaccionar. un general, se prefiere ailedir dcido sulfd-
rico a la suspengidn de reaccidn en cantidades lo mds exac-
tamente equlivalentes que sea posible alas cantidades de fos
fato monocdleico introducidas por medio de la solucidn en--
trante de formacidn de nicleos.

Le susnensidn dé reaccidn es retirada de manera conti
nus a una velocidad aproniada para mantener aprozimadamente
constsnte el nivel en el recipiente de suspensidn de reac--
cidn, y es filtrnda. La filtracidn, que puede ser continua
o discontinua, se realiza de manera convencional, ¥y no nace
sita ser descrita con detalle. Ue acuerdo con la prdctica -
convencional, se realizard ordinariamente sobre un filtro -
de bandeja rotatoria horizontal o similar, y se lavard tres
veces, utilizando cada vez un volumen de liquide de lavado
anroximadamente igual al volumen de la torta de filtro, «1
primer licuido de lavado es dcido fosférico diluido aue ha
nassdo una veZ & traves de una btorta de filtro, en el segun
do lavado de un ciclo anterior. .l segundo liquido de lava-
do es un dcido fosfdérico més diluido que resulta del tercer
lavado de un ciclo previo. sl tercer liguido de lavado ¢s
agua. Despudés de nasar @ través de la borta, el orimer 1i--
auido de lavado es un dcido bastante concentrado (anroxima-
Gamente 30%}, due puede ser reciclado y utilizado para la -
dimestidn de fosfato mineral de nueva aportacidm, tal como
se indica anteriormente.

Dentro del esquema general del procedimiento de sste

14~3-67 - 15 - 33 6 5 6 3
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invento que se acaba ae describir, son posibles numeroses -
variaclones v mejoras, algunas de las cuales se describen -
seguidamente con mds detalle.

Jefiridndose ahora a las figuras:

La Tigura 1 es un diagrama de flujo de una realiza---
cién del orocedimiento de este invemto.

La figura 2 es un diagrama de flujo de otra realiza--
cidén del invento.

ha Tigura 3 es un diagrama de flujo de ﬁna tercera --
realizacidn del invento.

Refiriéndose ahora de manera mds particular a la figu
ra 1, se alimenta en el digestor 10 fosfato mineral, del --
cual aproximadamente el 70 a 85% pasa por el tdmiz de 74 mi
cras de ebertura de malla, Bn este digesstor, se ailade al mi
neral dcido fosfdrico ds reciclado al 30% de PO

2°5°
mente caliente, procedente de la oneracidén de lavado, a tra

moderada

vés de la conduccidn de reciclade 1l2. La corriente de reci-
elado de dcido fosfdrico es precalentada wor intercamblio de
calor o cualquier otro medio anroniado, indicado generalien
te por 14, a una tenneratura suficiente para mantener la =-
temneratura de funcionamiento en el digestor 10 a un nivel

entre aproximadamente 70 y 800G,

Bl tiem»wo de vermanencia en el disestor 10 puede vg--
riar entre avroximadamente 10 y 25 ninutos, dépendiendo de
la naturaleza del fosfato mlineral., #s importente csegurar
sltos rendimientos de extraccidn, para que el minersl sea
digerido lo mds completamente posible en esta etapa del nIro
cedimiento. ks deseable una rdvida agitacidn, por ejemplo -

por utilizacidn de un agitador de turbina, vara asegurar --

una digestidn comple?a. = ?Z o zg ﬁ? o
'_@U@ t“; *j
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La suspensiln procedente del digestor 10, fluye de -
manera conbinua dentro del reeipiente de formacidn de nu.--
cleos 16. Se aflate dcido sulfdrico de una cohcentracién 2n
tre aproximadamente 60% y 95% de Hg80, al recipiente de --
formacién de nicleos, a una velocidad tal que el 4cido sul
firico es suministrado en cantidad suficiente para reaccio
nar con 50 a 85% del fosfato monoedlcico gue penctra en el
reciviente de farmacidn de ndcleos a través de la condue--
cién 13, en forma de fraccidén de rcbose del digestor. sl -
reciniente de formacidn de ndcleos es calentado »or el co-
lor de la reaccidn exotérmica, y es mantenido a una temrera
tura entre aproximadamente 104 y avroximadamente 116°C. sl
contenido del -recipiente de formacidén de nicleos es retira
do de mansra continua a traves de la conduccidnm 20, Las ve
locidades de alimentacidn a traves de la conduccidén 13 y -
de descarga a través de la conduccidn 20 estdn relaciona--
des con el nivel mantenido en el recipiente de formacidn -
de nucleos, con el fin de mantener sustancialmente constan
te el nivel y pronorcionar un tiempo medio de nermanencia
en este recivniente de 10 a 25 minutos. En el recipiente de
formacidn de nucleos, el dcido sulfdrico reacciona con $0
a 954 del fosfato monocdleico, y produce en primer lugar - -
nicleos de cristales, y despuds una porcidn de los crista-
les de hemihidrato de sulfato de calcio,

41 material, retirado del recipiente de formacidn de
nucleo a traves de la conduceidn 20, es alimentado al reci
niente de reaccidn £2. Se afiade dcido sulfdrico adicional
sl contenido del reciniente de reaceidn 22 a través de la
conduccidn 24, en cantidad sustanclalmente equivalente, pa

Tra reaccionar con el fosfeto monoecdlcico introducido en el

. 336263
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mismo como fosfato monocdleico sin reaccionar que permane-
ce en la suspensidn de formacidn de ndcleos.

Bajo condiciones de agitacidn eficaz en todas las ~=-
etapas de reaccidn, la reagceidn de deido sulfirico con el
fosfabto monocdlecico estd esencialmente completa en el reci
piente de reaccidn 22, manteniendo una temperatura de ¢3 a
116°C, ¥y un tiempo de permanencia de 10 a 25 minutos. n -
algunos casos, pueds sef deseable ailadir un segundo recipien
te de reaccidén 26 mantenido a una temperatura de 9% a 116°C,
y con velocidades de circulacidn ajustadas para manterer -
un tiewpo medio de permanencia en el recipiente de reaccidn
26 de 10 a 25 minutos. fste tiempo de nermsnencia adicional
permite nueva oportunidsd para que la reaccidn llegue a com

pletarse, y algunas veces es Util con materiales de fosfa-

to mineral de gr-nulacidn mds gruesa, o de reactividad me-

nor de la usual.

La suspensidn del recipiente de reaccién 22 (o del re
cipiente 26, si se utiliza) es hecha pasar al filtro 28, en
el cual se obtiene el dcido de producto por filtracién y -
lavado de los cristales de hemihidrato.

La cantidad de dcido fosfdrico reciclade de la opera
cidn de filtracidn a la etapa de digestidn a través de la
conduceidn 12 nuede variar dependiendo del manantial de mi
neral y del balance de agua en el sistema. sn la mayor paxr
te ds los casos, la cantidad reciclada corresnonde a entre
1,9 ¥ 2,6 kg de P,0, por kg de Pplg contenido en el mineral,
El dcido reciclado puede tener una coneentracidn entre ---
aproximademente 30 y aproximadamente 40% de Pg0s. La adi-=-
cidn total de 4cido sulfirico en el reciniente de formacidn

de nfcleos 16 ¥ en el reciniente de reaccidn 22 es esencial

- w. 336363
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mente estegquiométrica.
ssue método de trabajo da buena recuncracidn de nau~

tidades de PZO hasta de aproximadamente 97p, y propcrcio

5’
na excelentes velocidsdes de filtracidn, que sunera a los
4,480 litros por hora y por m2 de superficie de filtro.

La figura 2 ilustra una mejora del procedimiento que
se ilustra en la fizura L. £l procedimiento de acuerdo con
la fisura 2 es similar al de la figura 1, excepto en el he
cho de que el 4cido fosfdrico es reciclado desde la ehana
de filtracidn, no solo a la digestidn, sino tembién a una
cdmara de dilucidn en la que es utilizado para diluir el -
dcido sulfdrico, antes de gque el dltimo sea alimentado a -
las etanas de formacidn de nucleos y de reaccidn.

Se ha encontrado que la nroduccidn de ndcleos, due -
dan como resulbado una forma estable y susceptible de ser
filtrade de hemihidrato de sulfato de calcio, es favoreci-
da por condiciones que sotiven la lonizacidén del dcido sul
firico. Se wuede favorecer la ionizacidn utilizando deico
sulfdrico diluido con a=zua, en el nrocedimiento de acuerdo
con la figurs 1. Sin embsrgo, es mds eficaz ¥ descable em-
plear para esta finalidad algo del agua que ya estd en el
sistema, en lugar de introducir agua adiconal en la forma
Ge dcido sulfdrico diluifdo. iLa velocidad de reciclado de -
dcido a la cémara de dilucidn a través de la conduccidn 30,
2si como del reciclado a la digestidén a traves de la con--
duceidn 12, pueden variar dependiendo del manantial del mi
neral y del balance de sgua. Por ejemplo, el »rocedimiento
de acuerdo con la figura 2, al utilizar fosfato mineral de
Florida con 0,45 kg de Po0g vor kg de mineral e¢n la conduc
cién 12, y 0,15 kg de P05 por kg demineral en la_conduc-

103
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cién 30, produce un 4dcido de vroducto de 40 a 45% de P50g,
con rendimientos hasta de'97%, con buenas velocidades de -
filtraeidn y lavado.

No existe limite inferior para la cantidad de dcido
fosfdrico reciclado de esta manera a lss etapas de forma--
cidn de ndcleos y de reaccidn, siendo opcional dicho reci-
clado en cualquier caso. Sin embargo, son indeseables can-
tidades excesivas de reciclado, no solo porque aumentan in
debidamente la carga de cireculacidn, sino también porque -
pueden afectar desfavorsblemente a las condiciones en la -
cdmara de formacién de ndicleos y por ello pueden dar como
resultado la produceidn de una forma menos deseable de ni-
cleos ¥ de sulfato de caleio precipitado. ispecificamente,
so debe tener en cuanta el hecho de que el reciclado de éqi
do fosfdérico a la cdmara de formacidn de nucleos aumenta -
la cantidad de agua en la misma, También se introduce agua
con la suspensidn de digestidn introducida en la cdmara de
formacidn de ndcleos; ¥y con el decido sulfirico, en cantida
des que dependen de la concentracidn de 4cido utilizado. -
Cuando la cantidad de agua resulta excesiva, dependiendo =~
de las temneraturas mantenidas en el sistema ¥ en el fil--
tro, hay peligro de producir cristales de dihidrato de sul
Tato de calcié, en lugar del hemihidrato deseado. La pro--
duccidn de cristales de dihidrato es muy indeseabls de ---
acuerdo con el procedimiento de este invento, ya que inter

fiere gravemente con la subsiguiente filtracidn, disminu--

.yendo la velocidad de filtracidn y necesitando una canti--

dad excesiva de agua de lavado, que diluye el deido de DIO

ducto., Se ha encontrado que se puede evitar esta dificultad,

cuando se trabaja a la temperatura recomendade en la zona

14-3-67 -20 - ede
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de Tormacién de nicleos- es decir de 93 a 116°C, mantenien
do una concentracidén de dcido fosfdrico en la zona de for-
macién de ndcleos no menor de aprximademente 30%. Se voaria
cumplir tedricamente con esta limitacidn reciclando gruon--
des cantidades de dcido fosfdrico, vor ejemplo a una conzen
tracidn de 30 a 40% de P205, pero solo a costa de emplear
cargas de circulacidn muy srandes, y de enfriar la zona de
formacién de nlcleos en una extensidn tal que su calor exo
térmico serfa insuficiente en la mayor parte de los casos
rara mantener temneraturas de trabajo aproniadas, En overs
ciones prdcticas, por lo tanto, se debe cumplir con la exi
gencia de mantener la formacidn de ndeleos a una concentra
cidn minima de 30% de Pg0g, limitando la entrada de agua -
en d sistema, restringiendo la cantidad de deido fosfdrico
reciclado y/o utilizando dcido sulfirico de concenbtracidn
suficientemente alta para limitar la enbrzda de agua, ¥y --
evitondo le utilizacién de deido Fosférico de reciclaco ex
cesivamente dilufdo. También, cuando la concentracidn de -
dcido fosférico en la zona de formacidén de ndcleo estd cer
ca del limite inferior de 30%, es aconsejable usualmente -
trabajar a temperaturas en la porcién suverior del margen
de 93 a 116°C, en lugar de en la vporeidén inferior del mis-
mo, nara hacer minimo cualquier efecto de variaciones loca
les de temperstura. En la prdctica, cuando se trsbaja de -
acuerdo con las condiciones de temperatura. concentracidn
de 4dcido, ebc. que se han indicado en toda esta memoria, -
es apropiado un reciclado de dcido fosfdrico al 30% en una
cantidad equivalente a aproximadamente 0,45 - 0,47 kg de =~
Fy0g pOT kg de P205 en el fosfato mineral, aunque este mar

gen se puede prolongar hacia arriba o hacia abajo para com

14-3-67 - 2l - 3365@3
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pensar las condiclones obtenidas en la cédmara de formscidn

de nlcleos, de aunuerdo con los criterios arribas indicados.

Obra mejora del vprocedimiento estd ilustrada en la -
figura 3., El procedimiento de acuerdo con la figura % es
similar al de la figura 2, excepto en que una porcidn del
contenido del recipiente de reaccidn es reciclada a la eta
va de digestidn, ademas del Acido del filtrado reciclado -
al mismo a traves de la conduccidn 12, La finalidad prinsi
pal de dicho reciclado es la de proporcionar utilizacidén -
eficaz del calor de reaccidn contenido en la suspensidén del
recipiente de reaccidn. La temperatura de equilibrio de ia
suspensidn de digestidn en ausencia de calor afiadido esta-
ria en la proximidad de 43°C, Para una digestién eficaz de
acuerdo con el presente invento, esta temperatura debe ser
elevada hasta un nivel entre 70 y 80°C. Bsto se puede efec
tuar calentando el dcido de reciclado en la conduceidn 12
(de acuerdo con los procedimientos de las figuras 1 y 2},
o mds eficazmente reciclando una porcién de la suspensidn
de reamccidn procedente del reciniente de reaccién 22 a tra
vés de la conduccidn 32,

La cantidad de suspensién reciclada a la etapa de di
gestién en la realizacidn del invento de acuerdo con la fi
gura 3, puede variar dentro de un considerable margen., 3in
embargo, se ha encontrado gque bajo las condiclones usuales,
se obtienen los mejores resultados cuando la cantidad de -
suspensidn reciclads de esta manera es adecuada para pro-=-
porcionar entre aproximadamente 1,5 vy aproximsdamente 3 kg
de Pg0g por kg de Py0g en el mineral, ademds de los 1,9 a
2,6 kg de Py0g suministrado como dcido fosfdrico. Velocida
des de reciclado de éuspensién por debajo del margen men--

Coup sy e S
- 996303
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cionado no son generalmente suficientes para mantener la -
temnerotura del recipiente de digestidn dentro del margen
de temneraturas deseado, mientras que relaciones de reci~-=-
clado de susovensidn mayores de aproximadahente 8 kg dg -~~~

9205 por kg de P205 en el mineral sumentan simplemente la

carga de circulacidn en el sistema.

#1 reciclado de suspensidn a la cédmara de dimestidn
de la manera que se acaba de describir sirve también nara
otra finalivad, ya nue sirve para hacer minimo el efecto =
de las variaciones locales de temvweratura, sirvisendo en --
efecto como "volante" nara estabilizar las temcersturas de
trabajo. Por la misma rezdn, si se desea, la suspensidn ~-
puede ser reciclada parcizlmente desde la cdmara o cdmaras
de reaccidn a la etapa de formacidn de ndcleos,

Las figuras 1, 2 y 3 ilustran las ovwecraclones del --
procedimiento de este invento en forma de esquema de flujo,.
En la préctica real, el procedimiento se puede llevar a cg
bo en ung serie de dendsitos conectados mediante aliviade-
ros de rebose aproviados, tuberias de conexidn apropiadas,
ete, nero el invento no estd limitado a ningln aparato nar
ticular,

Con el fin de ilustrar mds completamente la naturale
za (e cste invento y la manera de practicarlo, se presen--
tan los siguientes ejemplos:

Bjemplo T.- En un procedimiento de acuerdo con la -=
realizacidn del invento ilustrada en la figura 1, se ali--
mentd fosfato minersl triturado sl reciniente de digestidn
10 a una velocidad de alimentacidn de 1,1 kg/hora, y fue -
digerido con dcido fosfdrico de reciclavo, suninistraco a

la velocidad de 0,77 ks por hora de Py05. Se mantuvo en --

14-3-87 - 25 = 336 5 63
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700C la temperatura del recipiente de digestidn 10, y se -
ajustaron las velocidades de circulacidn y el nivel de 1i-
quido de manera que se provorcionaba un tiemno medio de --
permanencia en el digestor de 25 minutos. Se manbtuvierovn =

en los diversos rsciplentes las sigulentes condiclones de

reaccidn:

Permanencia 4Acido sulfuri
Recipiente Lemneratura °C. ainutos  co kilos/kora
Digestor, 10 70 25 -
Lormaelon de _
niclzos, 16 105,8 15 0,467
Reaccidn, 22 105,5 15 0,467
Heaceidn, 26 106,4 20 -

Bajo estas condiciones, se obtuvo el siguiente pro--

ducto, por filtracidn de la susnensidn:

P,0g 41 ,6%
S0, 0,4%
Ho0 {el resto)

#1 andlisis de la torte de filtro indied una recupe-

racidn global de Py0y Ge 94,0%.

Bjemplo II.- &n un nrocedimiento de acuerdo con la =«
realizacidn del invento mostrada en la fizura 2 de los Gi-
bujos, se alimenté fosfato mineral triturado al reciniente
de digcstidn a una velocidad de alimentacidn de 1,1 keg/ho-
ra, ¥ fue dimerido con deido fosférico de reciclado supi--

nistrado a la velocided de 0,58 Lg/%gra de P 05 e e
4 . A%
14567 YR 6 o)
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ratura del reciniente de digestidn fue mantenida en Vooc,

J

v se ajustaron las velocidadecs de cireulascidn v el nivasl -

de liquido nara dar un tiempo medio de vermenencia en el -

digestor de 25 minud

03,

Pambidn se mewncld deido fosfdrico de reciclaco con -

el deido sulfdrico al 71,8/ alimentado a la etana de forma

cidn de ndcleos, s la velocidad de 0,136 kg de P,05/hora,

Se mantuvisron en los divsrsosmcinientes las siguien

tes condiciones de reaceidn:

Lhecipiente Temneratura °¢.

Pernanencia Acido sulfdri-

tinutos eo -ilos/hora.

Disestor, 10

Fgrmacién de
nucleos, 16

Reaccidn, 22

Reaceidn, 26

Bajo estas condiclones, ge obtuvo

ducto, wor filtracidn de la suspensidn,

SO4

H_O

70

48, 3%
0,11%

(el resto)

25

15
15
20

el siguiente pro--

41 andlisis de la torts de filbro indicd una efico--

cia de extraccidn de 91,2%, basada en el conbtenido de P205

del mineral orizinal, ¥ una eficacia global de recupzracidn

de 36,07, sobre la misma base.

Se filtrd rdpicamente la suspensidn de reaccidn, fil

- 336563
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trando el dcido de producto a la velocidad de 1,577 litros
/ hora / m2, o 1.147 kg de ons/hora/mz, nientras que las

velocidades corresnondientes para el 4cido de producto y -
lavados, consideradas como un conjunto, fueron de 2,280 1i
tros/hora/m2, o de 498,5 kg de P505/hore/m2, resvectivamen
te. '

Ejemplo IIL.~ En'un procedimiento de acuerdo con la
realizacidén del invento mosirada en la fizura 3 de los di-
bujos, se alimentd fosfato mineral triturado al recivicnte
de digestidn a una velocidad de alimentacidn de 1,175 ks/ho
ra, ¥ fue digsrido con dcido fosfdrico de producto recicla
do, suministrado a la velocidad de 0,85 kg/hora de PZOS’ v
suspensidén reciclada del recipiente de reaccidn 26, suninis
trada a la velocidad de 19,8 kg/hora. La tsmosratura en el
recipiente de digestidn fue mantenidae en 79°C, ¥ se ajusta
ron las velocidades de cireulacidn y el nivel de liquido -
para mantener un tiempo medio de permanencia de fosfato mi
nerel en el recipiente de dlgestidn de 15 minutos.

Se mantuvieron en los diversos recipientes las sime-

suientes condiciones de resccidn:

Permanencia Acido sulfdrico

Reciplente Temperatura °C. Winutos kilos/hora
Dimestor, 10 79 15 -
Formacidn de

nicleos, 16 110,5 15 0,78
Reaccidn, 22 110 15 0,16
iteaccidn, 26 110 20 -

Bajo estas condiciones, se obtuvo el siguiente pro=--

14-3-67 | - 26 - 3363@3
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dueto, por filtracidn de la susnensidn:

P05 59, 8%
80, 2,0%
Hs0 (el resto)

81 andlisis de la torta de filtro indicd una efica--
cia de extraccidn de 95,0% y una eficacia de meuncracidén -
zlobal de 94,0%, basado sobre el contenido de Py0, del ai-
neral alimentado, -

Se £iltrd 2l deido de vroducto todavie mds répidemen
te aue el del Bjemnlo 2, filtrdndose el dcido de »roducto
a una velocidad de 1.766 litros/hora/m2 o de 962 %z de ---
Po0s/hora/m2, mientres que el dcido de producto ¥y los lava
dos, tomados en conjunto, se filtraron a 2.142 litros/hora/
nd o 39,5 kg de onﬁ/hora/mz.

Todas las tres rsalizaciones del invento antes des--
eritas, que correswnonden resvectivamente a los ejemplos I,
IT ¥y IIT vy a las figuras 1, 2 y 3 de los dibujos, noseen -
claras ventajas de funcionamiento y econdmicas sobre el --
nrocedimiento de dihidrato o de yeso, y sobre los procedi~-
mientos de hemihidrato anteriormente propuestos., Entre las
tres realizaciones, la de la figura 2 y del Bjemplo II es
preferida sobre la lfigura 1 y el Bjemnlo I, ya que provor-
ciona una mayor flexibilided, por el hecho de que la con--
centracidén y la cantidad de dcido fosfdrico reciclado a la
etana de formacidn de ndcleos pueden ser ajustadas para --
proporcionar un control exacto sobre la concentracion del

dcido de producto y sobre las conalclones bda%i f; gque se

14-3-67 - 27 =
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producen los ndcleos. 4 su vez, la realizacidn de la figura
%y el Bjemplo ITI eg nreferida sobre la de la fixura 2 y -
el Bjemnlo IT, ya que el reclclado de suspensidén a la etapna
de digestidn pronorciona un control sobre la temperatura ¥
la commosicidn de la susoecnsidn de dizestidn y hace una utill
zacidén econdmica y eficaz del calor de reaccidn exotérmica, pa

ra mantener la temveratura elevada requeridaen la etana de di
sestidn,

El procedimiento de¢ este invento, tal como se Gescribe
enteriormente, es un nétodo mejorado nara la fabricacisdn Ge
dcido fosfdrieo. Bsta caracterizsdo vor una velocidad y efi
cacia de digestidn mejoradas, reducido tismro Ge permanencia
global en el sistema, ¥y poreentajes de recuneracidn muy altos
de las cantidades de on5 del fosfato mineral. Se obtienen,
de manera regular, rendimientos hasta de 974 del P;05 Gispo
nible, utilizando el procedimlento de sste invento, comparado
con los rendimientos cue se indican de 88-92% vara los proce
dimientos de hemihidrato tipicos de la téenice snterior. 1
procedimiento de este invento elimlina la necesidad de enfriar
la susvensién del reactor, y produce 4cido fosfdrico de una
concentracidn que corresponde a aproximadsmente 40-45% de -
9205 (en peso), antes de cualquier concentracidn por evanora
cidn. A causa de la alta concentracidn del deido de producto
la nureza del producto tlende a ser meyor que la proaucida
por procedimientos que conducen a productos de dcido de me-
nor concentracidn. Se reducen o eliminan los problemas de -
formacidén de esnuma, e causa de que la digestidn, del fosia
to mineral es sustanclalmente comnleta en la etava de diges
tidn, vy la espums vroducida en la overacidn de digestidn es
fécilmente rota o destruida por agitacidn.

El procedimiento es oarticulsrmente ventajoso nor el

hecho de que se producen cristales de inIiredo Leesulia~
- 33563673



10

20

25

30

to de calcio en una foma estaeble y suscepbtible de ser [il
trada fédcilmente, en un margen de condiciones de trabsjo -
ampliamente voriables,

51 procedimiento del invento es también particularmen
te venbajoso vor el hecho de que se oueden utilizar una o
mas de las realizaciones descritas anberiorments pare &x--
traer 4dcido fosférico de cualquier manantial dado de fosfa
to mineral, logrando altos rendimientos y altas concenbtra-
ciones de dcido de producto con menores exigencias de can-
tidades de materiales en proceso, que las que se requieren
para ntros procedimientos de hemihidrato, Las altas temve-
raturas de reaccidn favorecerdn la digestidn completa de -
los minerales menos reactivos, dando como resultado mejo--
res rendimientos, #sn la realizacidn ilustrada en la figura
1, estos resultados mejorados son debidos vrincipalmente a
las condiciones dei nrocedimiento (70-80°¢ en el digestor
v prefsriblemente entre 104 y 116°C en la suspensién de ~-
formacién de ndeleos, ¥ 9% a 116°C en la susvensidn de ~--
reaccidn), unido con una rénida agitacidn que permite tienm
pos de permanencia en el sistema de reaccidn global, en el
margen de 30 a 75 minutos, para resultados eficaces. .n --
las realizaciones ilustradas en las figuras 2 y 3, estas -
condiciones mejoradas del procedimlento permiten buenos re
sultados con velocidades de reciclado de deido fosfdrico -
y/o de sunensidén sutancialmente menores que las que se uti
lizan usualmente para otros procedimientos de hemihildrato,
Las menores velocidades de reciclado, a su vez, se reflejan
en menores cantldades de materiasles en proceso para cual--
quier tiempo de permenencia especificado, ¥y consiguientemen

te en una ubtilizecidn més eficaz de la instalacidn y equi-
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Dos,

Auncue este invento se ha descrito con referencia a
determinadas realizaciones nreferidas, ¥y se ha ilustfédo -
por medio de ciertos dibujos y ejemplos, éstos son sdlo --
ilustrativos, ya que a los técnicos en la materia ss lss =
ocurrirdn muchas alternativas y equivalentes, sin apariver-
se del espiritu o alcance vropiamente dlcho del invento., -
Por esto, no se ha de considerar el invento como limitado,
excepto en lo que se establece en las sigulentes relvindi-
caciones. ’

La presente solicitud que corresponde a la presenta-

da en Estados Unidos de América con fecha 9 de kiayo ds 1966

. bajo el ndm, 548,786, se acoge a los beneficios del articu

lo 51 del vigente Bstatuto sobre Propiedad Industrial.
NOTA

Los vuntos de invencidn propio y nueva que se presen
tan para que sean objeto de la presente solicltud de Paten
te de Invencién en Esvaida, por VEINTE affos, son los siguien
tes:

l.- Un procedimiento para la produccidn de 4cido fos
férico, en el que fosfato tricdlcico es hecho reaccionar -
con dcido fosfdrico vara producir fosfato monocalcico, y -
dicho fosfato monocalcico es hecho reaccionar con dcido --
sulfirico para Tormar hemihidrato de sulfato de casleio sd-
lido y dcido fosfdrico, siendo separados por filtracidn --
los dltimos productos, carscterizado por las mejoras de ha
cer reacclonar fosfato tricélciqo finauwente dividido con -

4dcido fosférico en exceso, a una btemperatura entre aproxi-

14-3-67 - 30 - . 33@3@3



10

15

20

25

30

madamente 70 y avroximadamente 80°C, para formar de esta -
menera una susvensidn de digestidn de fosfabto monocalcico
en dicho ééido, introducirla en una suspensidén de forma=---
cidn de nidcleos de hemihidrato de sulfato de calecio y fos-
fato monocdlelco en dcido fosférico, afladir deido sulfdri-
co a dicha suspensidn de formacidn de ndecleos a una veloci
dad adecuada para suministrar dcido sulfdrico en cantidad
que corresnonde a entre 50 y 85% Gel equivalente estequio-
métrico del fosfato monocdlcico introducido en dicha sus--
pencidn de digestidn, retirar dicha Suspensién de forma=-—-
cidn de ndcleos -¢ introdueirla en una suspensidén de reac--
e¢idn de hemihidrato de sulfato de ealcio en dcido fosfdri-
co, afladir deido sulfdrico a dicha susnensidn de reaceidn
a una velocidad adscuada para suministrar dcido sulfdrico
en cantidad que corresnmonde sustancialmente el equivalente
estequioriétrico del fosfato monocaleico introducido en di-
cha sushensidén de foraacidn de ndeleos, retirar dicha sus-
pensidén de reaccidn, filtrar dicha susvensidn de reaccidn
retirada, ¥y recuverar de la misma un filtrado que consiste
esencialmente en dcido fosfdrico.

.- El procedimiento de acuerdo con la reivindica---
cidén 1, caracterizado adicionalmente porque cada una de di
chas oneraciones se realiza de manera continua.

3.- Un procedimiento de acuerdo con las reivindicg--
ciones 1 6 2, carvacterizado adicionalmente porque el tiem-
no medio de permansncia de dicho fosfato tricdleico en con
tacto con dicho dcido fosfdrico enm dicha suspensién de di-
gestidén, antes de la retirade de la misma, estd entre apro
ximadamente 10 y avroximadamente 25 minutos,.

4,=- Un nrocedimiento de acuerdo con una cualigiera de

a. 93630
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las precedentes reivindicaciones, caracterizado adiconal-~
mente porque la concentracidn de dicho dcido fosfdrico en
dicha suspensién de digestidn es eqﬁiValente a aproximada-
menve 30-40% de PZOS‘

5.~ Un nrocedimiento de acuerdo con una cualquiers -
de las precedentes reivindicaciones, caracterizado adicio--
nalmente porque dicha susvensidn de digestidén es mantenida
a temveratura elevada, vrecalentando dicho dcido fosférico.

6.- Un procedimiento de acuerdo con una cualquiéra de
las nrecedentes reivindicaciones, caract.rizado adicional-
mente poraue al menos una narte de dicho deido fosféficd -
es suministrada a dicha sus-ensién de digestién en forma -
de suspensién de reaccidn reciclada.

7.- Un procedimiento de acuerdo con una cualyuiera -
de las precedentes reivindicaciones, caracterizado acicio-
nalmente porque dicha suspensidn de formacidn de ndcleos -
es mantenida a una temneratura entre avroximademente 104 ¥y
aproximadanente 116°C.

8.~ Un procedimiento de acueirdo con una cualquiera -
de las precedentes reivindicaciones, curccterizado adiclo-
nalmente porgue el btlemno medio de permanencia en dicha -=
suspensidn de formacidn de nlclsos estd entre aproximada--
mente 10 y anroximadamente 25 minutos,

9.~ Un procedimiento de acuerdo con una cualouiecra de
las precedentes reivindicaciones, caracterizudo adicional-
mente vorque dicha susuensidén de reaccidn es mantenida a -
una beaperatura entre aproximadanente 93 ¥ aproximadanente
1169¢.

10.,~ Un procediniento de "acuerdo con una cualqulera

de las precedentes reivindicacionez 33:‘%1;316»63&110@-
- 32 -
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nalmente porque el tlemmo mgdio de vermanencia en dicha sus
nensidén de reaccidn estd entre asroximadaments 10 y aoroxl
madamente 25 minutos.

1l.~- Un »nrocedimiento de wcuerdo con una cualguienrs
de las precedentes rcivindicaciones, csrocterlizodo adicion-
naluente norque la reaccidn de dicha susvensidn de forma--
¢idn de ndcleos con dcido sulfldrico se rsaliza sn una olu-
ralidad Ge etavas de reaccidn sucesivas, manteniéndose ca-
da una de dichas ectapas de resccidn a una tompers.ura ein--
tre aproximadamente 104 y avroximsdamente llGOC, y eshando
caracterizava cada una de dichas etanas de reaccidn »or un
tiemvo de nermanencia entre apvroximadamente 10 y aproxima-
damente 25 minutos,

1l%,.~- Un procedimienéo de acuerdo con una cual:auiera
de las precedentes reivindicaclonee, caracterizado adicio-
nalmente porque una poreidn de dicho filtrado consiste ---
csencialmente en Acido fosfdrico que es reciclado a dicha
suspensidén de formacidn de ndcleos.

1ls.~- Un procedimiento de acuerdo con la relvindlea--
cidn 11, carreturizado adicionalmente vorque dicho filtrado
de dcido fosfdrico reciclado es mezclado nreviancnbe con -
dicho dcido sulfirico, siendo introducidos dichos dcidos -
gn Gicha susvwensidn de formacidn de ndeleo zn forme de una
solucidn de dcidos mezclados.

14,- Un nrocedimiento de acucsrdo con una cualquiera
de las vrecedentes reivindicaciones, caracterizado adicio-
nal#ente norque una poreidn de dicho filtrado consiste esen
cialwente en deido fosfdrico que es reciclado a dicha cus-
nensidn de reaccidn, .

15.- Un nrocedimiento de acusrdo con la reivindica--
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cién 13, carscterizado.adicionalme que dicho riltra-

do de dcido fosfdérico reciclado es mezclado previamente --

Y

con dichio deido sulfirico, siendo introducidos dichos dci-
dos en dicha suspensidn de reaceidn en forma de una solu=-
cidn de dcidos mezclados.

16.- Un procedimiento para la produccidn de dcido ~-
fostérico.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antecede
reoresentado en los dibujos que se acompailan y vara los fi
nes aue se han esnecificado.

La “resente memoria consta de treinta ¥y cuatro hojas

eserites a mdquina por una sola cara.

wadrid, 2 ¢ HR-BEL

¥LG.

356363
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