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Este invento se refiere  a una instalación para 
la  fabricación de ácido fosfórico por el procedimiento hú- 
medo, es decir, mediante la  reacción de fosfato mineral ccn 
ácisdo sulfúrico para producir ácido fosfórico y sulfato di 
cal oí o .

Son bien conocidas las reacciones básicas oue 
tienen lugar en e l procedimiento húmedo para la  fabrica­
ción de ácido fosfórico. So añade fosfato mineral a una 
cantidad de ácido fosfórico, anualmente a una suspensión 
de ácido fosfórico y crista les de sulfato de calcio en el 
sistema de reactor, y el fosfato mineral es disuelto por 
parte del ácido fosfórico. Se añade al mismo tiempo ácido 
sulfúrico y reacciona con e l fosfato disuelto.ara formar 
ácido fosrórico y sulfato de calcio. El sulfato de calcio 
c ris ta liza  y es separado ¿el ácido fosfórico por f i l t r a ­
ción y lavado. El sulfato de calcio c ris ta liza  en forma 
de yeso (OaSÔ . 211̂ 0), bajo las condiciones empleadas en I 
la  mayor parte de las operaciones comerciales del procedi­
miento, y los crista les son lavados hasta quedar esencial­
mente exentos de ácido fosfórico en el sistema de f i l t r a ­
ción, utilizando agua, y los líquidos de lavado son devuel- 
tos al sistema de reactor.

Se desea, en modificaciones comerciales de este 
procedimiento, introducir el fosfato mineral y el ácido
sulfúrico en el sistema de reactor de una manera y bajo unas

¡condiciones ta les que no aparecen en el sistema ¿e reactori ¡¡concentraciones excesivas de fosfato mineral disuelto, asi
como para impedir concentraciones excesivas de ácido sul­
fúrico que no ha reaccionado, en el sistema de reactor.
Si una concentración excesiva de-ácido sulfúrico entra en i¡
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contacto con el fosfato Mineral antes de que éste se di­
suelva, recubrirá a las  partículas de fosfato mineral con 
sulfato de calcio, e inhibirá nuevos ataques. Esto dá como 
resultado pérdidas excesivas, debido a que el fosfato mine­
ra l sin reaccionar se pierde con el sulfato de calcio.
Por otra parte, una concentración excesiva de fosfato minej- 
ral disuelto dácomo resultado la  cristalización de fosfa­
to de calcio, conjuntamente con la  cristalización del sul­
fato de calcio. Esto dá también cono resultado pérdida de 
cantidades de fosfate ya que la  cristalización conjunta 
del fosfato y del sulfato do calcio impide separar por la  
vado el fosfato del sulfato do calcio en el sistema de f i l  
tración y lavado. Además, si se verifica un contacto en el 
cisterna de reactor entre concentraciones excesivas de áci­
do sulfúrico y fosfato disuclto, el sulfato de calcio re­
sultante se forma con tanta rapidez y en una concentración

¡tan a lta , que precipita en forma de crista les Biuy finos,}¡con el resultado de oue se afecta desfavorablemente la  se-) Jjparación eficaz del ácido fosfórico desde el sulfato de 
calcio en la  operación subsiguiente de filtrac ión . Todavía 
más, dichas concentraciones excesivas y amplias variaciones
en el sistema de reactor originan una formación excesivai}ic deposiciones sobre las superficies internas del sistema}de reactor, dando como resultado la  necesidad de parar el¡sistema a intervalos periódicos, para limpiarlo. Es esencial
pl control exacto de las condiciones de funcionamiento en
el sistema de reactor, ya ouc la  relación de calcio a aul-¡fato en la  solución influye en un marcado grado soore la  
LuEceptibilidj.d o capacidad de filtrac ió n  de los crista les
de sulfato de calcio producidos.
¡i
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El grado -de h id ra tad  ón, s i lo hay, de los c ris­
ta les de sulfato de calcio formados en el sistema de reas 
tor, depende del nivel de temperatura y del contenido de 
ácido fosfórico que se mantienen en la  suspensión del s is ­
tema de reactor. For ejemplo, a una temperatura de 75 a 80̂ 0 
y con ácido fosfórico de 32)'- de PgÔ , el sulfato de calcio 
c ris ta lizará  esencialmente en forma de yeso (CaSO^^HgO).
A una temperatura de 95 a 10C-SC y con ácido fosfórico de 
40% de PgÔ , e i sulfato de calcio c ris ta liza rá  esencialmen­
te en forma del hemidrato (CaSO .̂gHgO). Existen ciertas 
limitaciones que se refieren  a la  selección de temperaturas 
y concentraciones de ácido fosfórico que se pueden proponer 
para cualquier sistema de reactor. Por ejemplo, la  seleció 
de una temperatura más baja, por ejemplo de 7530, en. combi­
nación con una a lta  concentración de ácido fosfórico, por 
ejeapl. de 40> de FgOg, daría como resultado, en la  mayor 
parte de los tipos de fosfato mineral, la  formación del suí 
fato de calcio en forma de una mezcla inestable de c ris ta ­
les  de yeso y hemidrato, teniendo lugar la  hidratación y 
la  formación dé to rta  sobre el f i l t r o  cuando se intase el j
lavado. En dicho caso, una elevación de la  temperatura has-rita por ejemulo 95̂ 0 produciría esencialmente todo el sulfap!to de calcio en forma de un hemihidrato estable. Inversa- ¡
mente, s i la  temperatura se mantuviese a 75^0, y la  concenj-
tración de ácido fosfórico se redujese sor ejemplo a 32% !

¡¡de PpOc, esencialmente todo el sulfato de calcio c r is ta li- j}zaría en forma de mi yeso estable. Existen otros factores j 
que afectan al tipo de crista les formados en e l sistema dej 
reactor, a su crecimiento en el reactor y a su susceptibi­
lidad o capacidad de filtrac ió n . Algunos de estos factores
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son el contenido de flúor, el contenido de alúmina, el con 
tenido de sílice  activa y su relación con el contenido de 
flúor, etc, describiéndose anteriormente solo los factores 
principales que se aplican generalmente.

La mayor parte de los sistemas de reactor, que 
están actualmente en funcionamiento comercial, emplean al 
gunos medios de recirculación de una suspensión de ácido 
flosfórico y crista les de sulfato de calcio, con el f in  
de hacer mínimas las concentraciones excesivas que han si 
do indicadas. Generalmente, esta re circulación consiste 
en una combinación de la  denominada "recirculación" produ­
cida mediante un agitador en un depósito, más un cierto 
grado de recirculación real haciendo retornar suspensión 
del reactor, procedente de una etapa posterior del s is te ­
ma del reactor, a una etapa anterior.

Los diversos sistemas comercialmente empleados 
pueden ser divididos convenientemente en dos grupos. En el 
primer grupo se pueden situar los sistemas de reactor deno}- 
minados de "un único depósito", y en el segundo grupo se 
pueden situar los sistemas de reactor denominados de "múl­

tip les  depósitos" o "múltiples compartimentos".
En uno de los sistemas de "un único depósito", 

se u tiliz a  un depósito grande provisto con hasta 10 agita­
dores. El fosfato mineral y el ácido sulfúrico son introdu­
cidos cada uno en un punto del depósito. Aunque parece que 
tiene la  ventaja de la  simplicidad, este sistema hace muy 

d if íc il  de lograr la  adición de fosfato mineral y ácido 
sulfúrico, sin tener concentraciones excesivas locales. La 
denominada "recirculación" es grande, pero básicamente in­
controlada, y aparecen amplias variaciones de la  concentra}-
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En otro sistema de reactor denominado de "un úni 
co depósito", un pequeño depósito está situado concéntri­
camente en un único depósito grande, para formar un an ille  
entre los dos depósitos. Se introduce fosfato mineral en 
un extremo de un diámetro, y el ácido sulfúrico y ácido fo 
fórico de retorno (procedente de la  f iltrac ió n  de sulfato 
de calcio y del sistema de lavado) son introducidos juntos 
aproximadamente en el otro extremo del an illo . EL anillo  e 
tá  provisto con un cierto número de agitadores y se in tro­
ducen deflectores en el anillo para hacer que la  suspensión 
recircule generalmente alrededor del anillo , pasando la  pro­
ducción de suspensión dentro del pequeño depósito central. 
Este sistema proporciona velocidades o relaciones de re- 
c^rculación bastante grandes, aunque sin ningún control po 
sitivo .

En el grupo de "múltiples depósitos" o "múlti­
ples compartimentos", el sistema de reactor consiste en un 
número relativamente grande de depósitos o compartimentos 
individualmente agitados, usualmente en un número entre 6 
y 12, dispuestos de manera que la  circulación de suspensión 
se verifica generalmente en serie de depósito a depósito 
(o de compartimento a compartimento), y se bombea suspen­
sión procedente del último depósito al primer depósito, 
creando de esta'manera la  recirculación. Aunque di olio hosi' 
beo proporciona un control de las  relaciones de recircu­
lación, los costos del bombeo son altos, y raramente se ern-L 
plean relaciones do recirculación por encima de 15 a 1 . El 
fosfato mineral, el ácido sulfúrico y el ácido fosfórico 
de retorno son introducidos por diversos puntos, y la  co-
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rrien.te bombeada de suspensión de recirculación es enfria­
da generalmente antes de ser retornada al sistema.

Muchas variaciones de los sistemas que se acaban 
de describir están actualmente en funcionamiento, y todos 
ellos funcionan esencialmente a la  presión atmosférica. El 
equipo es grande y costoso, siendo los tiempos medios de 
permanencia en el sistema del reactor desde 4 horas hasta 
tanto como 8 a 10 horas.

La producción de ácido fosfórico por el procedi­
miento húmedo es una reacción exotérmica, y se deben elimi- 
ta r  cantidades relativamente grandes de calor, con el fin  
de mantener la  temperatura deseada en el sistema de reac­
tor. En algunos sistemas, el ácido sulfúrico es diluido, ' 
y el calor de dilución correspondiente se elimina antes' 
de introducirse el ácido en el sistema de reactor. Esto r e ­
duce la  cantidad de calor generado en el sistema de reactor 
y permite añadir a l ácido sulfúrico en el reactor con menor 
posibilidad de sobreconcentraciones locales, ya que en efec­
to al ácido es diluido previamente con agua. Aunqueeste 
procedimiento se practica extensamente, tiene ciertas des­
ventajas. En primerlugar, todo el agua utilizada para la  
dilución del ácido sulfúrico debe ser deducida del agua tcr 
ta l disponible para ser utilizada para lavar el sulfato de 
calcio, dejándolo exento de ácido fosfórico, sobre el f i l ­
tro . Esto puede dar como resultado mayores pérdidas si se 
ha de producir la  misma concentración de ácido fosfórico, 
o una menor concentración de ácido fosfórico si no se redu­
ce la  cantidad de agua de lavado. En segundo lugar, supo­
niendo que todas las  otras condiciones permanecen iguales, 
los métodos prácticos de enfriamiento del sistema de reactor

3^

-  7 -



28.

10

15

20

.25

30

11.67

están basados esencialmente en el enfriamiento evaporati- 
vo (en aire o en vacío), y la  redacción de la  cantidad de 
calor disponible para la  evaporación de agua a p artir  del 
sistema del reactor dá como resultado una menor concentra 
ción de ácido fosfórico producido precedente del sistema 
de reactor.

La eliminación del calor de reacción exotérmico 
se logra generalmente por uno u. otro de dos métodos y, 
ocasionalmente, por una combinación de ambos. El primer mé 
todo consiste en insuflar aire dentro o por debajo de la  
superficie de la  suspensión en el reactor. Se requieren 
grandes cantidades de aire, obteniéndose el enfriamiento 
principalmente por evaporación de agua en el a ire , Median­
te diseño cuidadoso de las  toberas que introducen el aire, 
se pueden hacer mínimos los costos de energía para manipu­
la r  el aire, pero aparecen un cierto húmero de desventajas 
Las toberas de aire resultan incrustadas u obstruidas con 
sólidos, y requieren una limpieza, periódica, frecuentemen­
te a intervalos de 8 heras. Además, el aire arrastra  can­
tidades de gases y humos perjudiciales que contienen flúo 
fuera del reactor en concentraciones muy diluidas. Inclusoíse puede arrastrar polvo de fosfato mineral. Todo este gran 
volumen de aire debe ser depurado hasta quedar limpio, an-t 
tes de ser devueltos a la  atmósfera. Además, bajo condicioL 
nes adversas de a lta  temperatura y humedad de la  atmósfera} 
puede resu ltar d if íc il  introducir su ficiente aire en el 
reactor para eliminar el calor y mantener en el nivel dese 
do la  temperatura de la  suspensión del reactor.

El segundo método de eliminar calor del sistema 
de reactor consiste en enfriar en vacío, Una porción de la
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suspensión áel-reactor es bombeada dentro de una oamara 
de vacío, en la  que la  presión reducida origina la  separa­
ción por ebullición de agua, y la  suspensión enfriada vuel 
ve, usualmente por una columna barométrica, a l sistema de 
reactor. Es una práctica usual que la  corriente bombeada 
de suspensión de recirculación, que fuó citada en la  des­
cripción de los sistemas de reactor de "múltiples depósi­
tos", pase a travos de dicha cámara de vacío antes de ser 
devuelta o retornada al sistema de reactor.

Se puede u ti l ia r  también el enfriamiento en vaci) 
con sistemas de "un único depósito", aunque el enfriamien­
to en aire se u tiliza  más generalmente en dichos sistemas 
El método de enfriamiento en vacío tiene la  ventaja de un 
excelente control, y evita también d ilu ir  los humos con 
las grandes cantidades de aire, que hacen d if íc il  la  subsi-L 

uiente eliminación. Sin embargo éste tiene desventajas, 
siendo la  principal la  necesidad de bombear cantidades muy 
grandes de suspensión, oon los correspondientes altos cos­
tos de energía, alto  costo de mantenimiento de conducciones 
y bomba para la  suspensión, etc. Las limitaciones práctica 
del volumen de bombeo significan que se debe llegar cerca 
de la  reducción máxima de temperatura de suspensión por pa­
sada* a través de la  cámara de vacio. Este dá como resultado 
un apreciable aumento de la  concentración, causando una ex­
cesiva formación de incrustaciones en la  cámara de vacío 
y en las  conducciones asociadas. El cambio de concentración 
relativamente grande, por pasada causa también la  precipi 
tación de crista les muy finos de sulfato de calcio, que afée- 
tan de forma adversa al subsiguiente sistema de filtrac ió n  
y lavado. Incluso con el método de enfriamiento en vacío,

-  9 -
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el sistecna de reactor desprende un. considerable volumen de 
humos, y se requieren sistemas de depuración o lavado, pe­
ro el volumen es mucho más pequeño que el que aparece con 
si método de enfriamiento en aire .

Teniendo en cuenta estos hechos, un objeto prin­
cipal de este invento es asegurar que, en la  fabricación 
ie ácido fosfórico por el procedimiento húmedo, se haga 
mínima la  formación de pequeños cris ta les de sulfato de cal. 
ció, y máxima la  formción de crista les mayores, de tamaño 
aas uniforme y más fácilmente filtrados.

De acuerdo con este invento, se ha encontrado qus 
se puede lograr esta objeto introduciendo el fosfato mine­
ral y ácido sulfúrico en una suspensión circulante de áci- 
lo fosfórico y sulfato de calcio en puntos separados entre 
sí en espacio o en tiempo, siendo pequeña la  velocidad de 
j.ntroducción en el primer caso, y pequeña la  cantidad de c¡ 
a incremento introducido en el segundo caso, de manera que 
os aumentos alternados de concentración de calcio y sulfa­

to son una pequeña fracción de la  cantidad to ta l del líq u i 
do presente. Al mismo tiempo, el ácido fosfórico de retor­
no es añadido al sistema separadamente del fosfato mineral 
y del ácido sulfúrico. En general, el fosfato mineral es 
añadido de manera que el aumento de contenido de calcio no 
exceda de aproximadamente 1%, preferíblmente 0, 5%) medido 
como CaO, y el ácido sulfúrico es añadido de manera que él 
aumento Re contenido de sulfato no exceda de aproximadamen­
te 1,75%) preferiblmente 0,875%) medido como HgSÔ . Los au 
Rentos de contenidos de sulfato y de calcio son aumentados
calculados suponiendo la  dispersión y disolución de todo 
1 fosfato mineral y la  dispersión de todo el ácido sulfúrico

-  10
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en la  suspensión, sin precipitación, por ejemplo, como su l­
fato de calcio.

Los objetos de este invento se pueden lograr en 
un sistema de reactor que comprende, por ejemplo, dos re c i­
pientes de reactor conectados entre s í para crear una tra ­
yectoria de flujo recirculante con los dos recipientes ver­
ticalmente distanciados o separados. El fosfato mineral es 
añadido al recipiente inferior. La suspensiones bombeada 
desde el recipiente inferior al recipiente superior, y vueL- 
ve por la  fuerza de la  gravedad desde el recipiente supe­
rio r al recipiente inferior. Se añade ácido sulfúrico a 
la  suspensión del reactor cuando la  suspensión abandona el 
recipiente inferior y pasa ais recipiente superior. Se pue­
den crear velocidades muy altas de recirculación con bajo 
costo de bombeo, ya que la  disposición vertical de los re 
cipientcs es ta l que la  bomba tiene poca o ninguna carga 
hidrostática diferencial que superar, solo la  resistencia 
a la  circulación. La eliminación de calor por la  evapora­
ción de agua se puede lograr mediante presión reducida o 
vacío, estando prevista la  liberación de vapores y humos, 
desde la  superficie de la  corriente de suspensión recircu­
lante al recipiente superior.

El procedimiento y disposición de aparatos serán 
comprendidos cías completamente a p artir  de la  descripción 
detallada siguiente, haciéndose referencia a los dibujos 
anejos, en los que:

La figura 1 ilu s tra  una disposición de aparatos 
para u tiliz a r de acuerdo con este invento;

La figura 2 ilu s tra  una modificación de los mis
mos; y

28,11.67 11 e
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La figura 3 ilu s tra  otra modificación.
Refiriéndose ahora a la  figura 1, los recipien­

tes 11 y 12 están conectados entre s í por conductos 15 y 
16, para crear uha trayectoria de flu jo  de circulación ce­
rrada. Los recipientes 11 y 12 está distanciados vertical- 
mente en una distancia, indicada como "h", que es igual 
al vacío aplicado en el conducto 23, cuando se expresa en 
metros de suspensión con la  densidad que existe en el s is ­
tema de reactor. Esto permite que el recipiente 12 funciono 
bajo el vacío requerido, aplicado a través del conducto 23- 
mientras que el recipiente 11 está a la  presión atmosféri­
ca.El fosfato mineral es añadido directamente al recipien­
te 11, ta l como se indica. El flujo rooirculante de suspen- 
ion de reactor a través de la  trayectoria de circulación 

leí sistema es descendente en el recipiente 11 hasta la  
comba 14, desde a l l í  a través del conducto 16 al recipiente 
!2, en el cual pentra de forma aproximadamente tangencial. 
La suspensión circula hacia abajo en el recipiente 12, y se 
le a través del conducto 15, para penetrar en el recipien­
te 11 . La suspensión también penetra en el recipiente 11 
le forma aproximadamente tangencial, para producir un remo 
lino turbulento en la  porción superior del recipiente 11 ,
que es adecuado para mezclar el fosfato mineral añadido en 
la  suspensión recirculante. El ácido fosfórico de retorno 
procedente del sistema de f i l t ro ,  no mostrado), es introdu 

bido directamente en el recipiente 11 ta l como se indicaio, alternativamente, es añadido a la  suspensión recircuían­
me, antes o después de que la  suspensión pase a través del 
recipiente 11 por la  entrada 41 ó 41', respectivamente. Se 
crea una altura suficiente del recipiente 11 para acomodar

28.11.-67 12 -  '
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el aumento de nivel de suspensión cuando se para el s is te ­
ma y se interrumpe el vacío, igualando los niveles de lo; 
recipientes 11 y 12. Bajo estas condiciones, la  bomba 14 
continuará la  recirculación de suspensión, aunque a una ve 
locidad reducida, debido a la  carga hidrostática impuesta 
a la  bomba. Una válvula 40 está dispuesta en el fondo 
del recipiente 11, de manera que la  suspensión pueda ser 
retenida en el sistema necesitando ser evacuado solo el 
conducto 16, s i se desea inspeccionar la  bomba 14. La pro­
ducción de suspensión puede ser retirada a través del con 
ducto controlado con válvula 24 en el punto inferior de la 
tubería de circulación, o a través del conducto controlado 
con válvula 26. El ácido sulfúrico es añadido a través de 
la  tobera de pulverización 22, alimentado por la  tubería 
21. El ácido sulfúrico puede ser también introducido en el 
conducto 16 a través del conducto 2 1 ' en el que la  veloci­
dad relativamente a lta  de la  suspensión recirculante dispen­
sa con eficacia al ácido sulfúrico.

Tal como se muestra en la  figura 2, el recipien 
te 11 puede ser reemplazado por un recipiente con agitación 
1 1 ' .  El flu jo  de suspensión recirculante en la  figura 2 e 
desde el recipiente 1 1 ' a la  bomba 14', desde a l l í  pasando 
por el conducto 16' al recipiente 12 ', retornando la  sus­
pensión al recipiente 11' por el conducto 15'. Un vacío 
aplicado al recipiente 12 ' a través ñel conducto 23 mantie 
ne las  diferencias de nivel de suspensión que se indican 
por "h '". El agitador 101 crea la  agitación en el recipien 
te 1 1 ' .  La retirada de suspensión y la  adición de ácido su¡L 
fúrico, fosfato mineral, ácido fosfórico de retorno y agen 
te antiespumante, pueden ser similares a las mostradas en
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la  figura 1 e indicadas en la  figura 2.
Volviendo a la  figura 1, cuando el fosfato mine­

ra l penetra en el recipiente 11 es dispersado inmediata­
mente en el mismo, y se meada con el gran volumen de sus­
pensión recirculante. Se puede añadir, s i sé desea, un 
agente antiespumante, y cualquier cantidad de COg formado 
es retirada rápidamente del recipiente 11 ta l como se mues­
tra . El fosfato mineral se disuelve rábidamente en la  fase 
líquida de la  suspensión recirculante y de esta manera au­
menta en una pequeña cantidad el contenido de calcio de 
la  fase líquida. Cuando esto ocurre, resu lta  reducido ol 
contenido de sulfato en la  fase líquida ya que el sulfato 
de calcio abandona la  solución, en su mayor parte pbr c r is ­
talización sobre la  $ran masa de cris ta les de sulfato de 
calcio presentes en la  suspensión recirculante. Es conoci­
do que la  velocidad de disolución del fosfato mineral de­
pende del tamaño de partículas del mineral. Se lia encontran­
do también ahora, sin embargo, que e l ritmo de disolución 
del fosfato mineral puede ser tan rápido que se pueden 
c ris ta liz a r cantidades sustanciales de sulfato de calcio bb- 
jo condiciones en las que está presente en solución en la  
fase líquida de la  suspensión del reactor más calcio que 
e l necesario para mantener el ritmo de crecimiento de cris 
ta les del sulfato de calcio. Esto dá como resultado mayore 
pérdidas que las nccsariaa, debido a la  cristalización con- 
curente de fosfato de calcio, ta l  como se lia mencionado 
anteriormente. A este respecto, de acuerdo con este inven­
to, el tiempo de retención en el recipiente de reactor 11 

es restringido intencionadamente para hacer mínimo este es 
tado, y el fosfato mineral es añadido de manera que se evita

14



1o

15

20

25

30

28.11.67

sustancialmente amnentar el contenido de calcio en la  sus­
pensión recirculante. Es este pequeño cambio el que asegu- 
ra el crecimiento de los cristales.de sulfato de calcio e 
impide la  precipitación de excesivas cantidades de c ris ta ­
les finos. Como la  cristalización se verifica de forma conj- 
tinua en el sistema de reactor, esto:; aumentos de concen­
tración calculados no han de ser encontrados por análisis 
de la  suspensión de reactor. 31 aumento de concentración 
calculado y deseable puede ser determinado experimcntalmenj- 
te, y variará con diferentes tipos do fosfato mineral, pe­
ro generalmente no deberá exceder de 1%, preferiblemente 
de O, 5%, medido como CaO, cuando se calcula, para una dis­
persión y/o disolución completa, pero sin precipitación.
A este respecto, se deberá hacer observar que el caudal de 
suspensión recirculante es muy grande.

La adición del ácido sulfúrico eleva el conteni­
do de sulfato de la  fase líquida de la  suspensión en una
pequeña cantidad, y el contenido de calcio es reducido por%cristalización de sulfato de calcio, en su mayor parte so­
bre la  gran masa de crista les de sulfato de calcio ya pre­
sentes en la  suspensión recirculante. También es importan­
te evitar aumentos sustanciales en el contenido de sulfato 
Generalmente, el aumento de sulfato no deberá exceder de 
aproximadamente 1,75%, preferiblemente 0,875%, medido como 
HgSÔ , cuando se calcula para una dispersión completa.Es­
te pequeño cambio ayuda a asegurar el crecimiento de los 
crista les de sulfato de calcio y a evitar la  precipitación
de cantidades excesivas de crista les finos.

La eliminación del calor de reaoción exotérmico 
tiene lugar por evaporación de agua bajo las condiciones
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de presión.reducida mantenidas en la  porción superior del 
recipiente de reactor 12, y el vapor, juntamente con diveij- 
sos productos no condensables y humos, abandona la  superfl 
cLe de la  suspensión recirculante en e l recipiente reactor 
12 y pasa, a través del conducto de salida 23 al equipo 
de depuración, condensación y producción de vacío (no moa 
trado). Aunque la  cantidad de calor que se ha de eliminar 
es grande, la  cantidad de suspensión recirculante es re ía  
tivamcnte mucho mayor de ta l manera que solo aparecen dife 
rancias de temperatura muy pequeñas en el sistema de reac­
tor. Por ejemplo, su puesto dado un grado de 31% de PgÔ  
del fosfato mineral, y utilizando acido sulfúrico al 93% 
de Ĥ SÔ , Y produciendo ácido fosfórico (que es la  fase, 
líquida de la  suspensión del reactor) a una concentración 
de 32% dé PgÔ , la  máxima diferencia de temperatura de 
la  suspensión, cuando se crea una velocidad de recircula­
ción grande, pero razonable y moderada, será de aproxima­
damente 1- ŝc, y el aumento de contenido de del ácido
fosfórico án la  suspensión es solamente de aproximadamen­
te 0,06%. El resultado de estas diferencias muy pequeñas 
es e l de eliminar esencialmente tanto la  perturbadora for­
mación de incrustaciones como la  precipitación de cantida­
des excesivas de finos cris ta les de sulfato de calcio. Lo¡ 
presentes sistemas comerciales, que u tilizan  enfriamiento 
en vacío, trabajan comunmente con diferencias tres o cua­
tro veces mayores que las anteriores.

la  figura 3 i lu s tra  la  introducción de un cambii 
dor 39 en el sistema circulante, para permitir la  entrada 
de calor adicional en el sistema.de reactor, y permitir de 
esta manera la  producción de una*concentración de ácido fqs

-  16 -  '
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i'órico directamente desde el sistema que de otra manera nc 
podía ser posible. Elalto contenido de sólidos de la  su¡ 
pensión re circulante elimine, virtualmcnte el ensuciamiento 
de las superficies del cambiador de calor, que.es mi pro 
blema que se exprimenta comunmente en el presente funciona 
miento comercial de evaporadores de vacio con ácido fosfó­
rico de procedimiento húmedo. Las ventajas prácticas de 
ser pasible producir ácido fosfórico desde el sistema de 
reactor, con mayores concentraciones que las  posibles me­
diante los diseños actualmente utilizados, pueden ser ilu¡ 
tradac brevemente. Suponiendo que se produce desde el s is ­
tema de reactor un ácido fosfórico de 31% de PgÔ , Y <3."e 
este ácido es concentrado después hasta 54% de P^Ô , la  
producción de ácido fosfórico de aproximadamente 36% de 
PgÔ  eliminaría aproximadamente una tercera parte de la  ca 
pacidad de evaloración anteriormente requerida; con aproxi 
madamente 40% do P̂ Oq se elimina aproximadamente la  mitad 
de la  capacidad de evaporación! con aproximadamente 43% de 
PgOiEj se eliminan aproximadamente 2/3 de la  capacidad de ev 
poración, etc. Con los diseños que funcionan ahora comerci 
mente, que utilizan la  mejor práctica de enfriamiento con 
evaporación, la  concentración de ácido fosfórico producida 
desde el sistema de reactor es generalmente de aproximada­
mente 30% a 32% de PgO .̂ Una proporción sustancial del áci 
do fosfórico producido desde sistemas de react&r comercia­
les es concentrado subsiguientemente, usualmente hasta 54% 
de PgOj)' La práctica general consiste en efectuar esta con 
centración en evaporadores de vacío con circulación forza­
da a través de cambiadores de calor exteriores, utilizando 
vapor de agua de baja presión como el manantial de entrada

-  17 -
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3e calor a los cambiadores.
El fosfato nineral es introducido en forma só li­

da en los recipientes de reacción 11 u 1 1 ',  en lugar de 
en forma de suspensión en el ácido fosfórico de retorno.
Se ha encontrado que determinados fosfatos minerales, asna}! 
mente del tipo sedimentario, pueden disolverse muy rapidá 
mente en el ácido fosfórico de retorno contiene algo de 
ácido sulfúrico, la  disolución excesivamente rapida del mi 
neial en el ácido de retorno tiende a aumentar suficiente­
mente el calcio disuelto, de .manera que precipitan finos 
crista les de sulfato de calcio cae in terfieren  con la  c ris  
talización y crecimiento apropiados de sulfato de calcio, 
que se pretende se verifiquen en el sistema de reactor apr 
piado. Por razones similares, e l ácido sulfúrico no es mes
ciado con el ácido fosfórico de retorno, ya que e l ácido 
fosfórico de retorno contiene también algo de calcio, y 
mezclando estos materiales, la concentración de sulfato se 
elevaría hasta un nivel muy alto, dando también como re su l­
tado la  precipitación de crista les muy finos de sulfato de 
calcio.

Un método alternativo de hacer funcionar los s is ­
temas que se muestran en las figuras 1 y 2, consiste en 
añadir el ácido sulfúrico al mismo recipiente en el nue se 
añade e l fosfato mineral, pero alternar las adiciones. Este 
método separa la  adición de fosfato mineral y ácido sulfú­
rico por una dimensión de tiemp, en lugar de por una dimen­
sión fís ica , ta l como se ha descrito hasta este punto o mo­
mento. En este método, el fosfato mineral es añadido duran­
te un corto periodo do tiempo y, después de un intervalo 
muy corto, se añade e l ácido sulfúrico, también durante un

-  18 -  -
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corto periodo.-Después de otro intervalo muy corto, se 
añade de nuevo fosfato mineral, y así sucesivamente. Las 
cantidades individúalos de fosfato mineral y de ácido sul­
fúrico, que se añaden separadamente de esta manera, no de 
ben sor tan grandes con relación al volumen del sistema 
de reactor, que encedan sustancialmente a los aumentos 
muy pequeños de concentraciones de calcio (CaO) y de sul­
fato (HgSÔ ) que han sido citados anteriormente. El cambio 
muy pequeño de temperatura, obtenido por la  gran recircu­
lación de suspensión a través del recipiente de vacío, es 
también importante. El ácido fosfórico de retorno puede 
ser añadido también de manera intermitente o continua, 

según se pueda desear. Este principio de adición a incre­
mentos alternados de fosfato mineral y ácido sulfúrico a 
la  suspensión en cualquier distema de reactor, incluso sin 
las ventajas adicionales producidas manteniendo una tempe 
ratura custancialmcnte constante, e independientemente del 
método de enfriar, producirá crista les de sulfato de cal­
cio con un aumento muy marcado de capacidad de ser f i l t r a ­
dos. Cuando es apropiada la  disposición del sistema de 
reactor, se puede alternar a incrementos la  adición del fo}s 
fato mineral y del ácido sulfúrico. Por ejemplo, en un sis 
tema de múltiples compartimentos, las adiciones de fosfato 
mineral se pueden efectuar a los compartimentos primero, 
tercero, quinto, séptimo, noveno, e tc ., añadiéndose el áci 
do sulfúrico a los compartimentos segundo, cuarto, sentó, 
¿ctavo, décimo, ote.

Aunque el funcionamiento ha sido descrito de 
forma discontinua,se sobeentenderá que en la  práctica real 
es continuo, efectuándose continuamente las entradas y sa

-  19 -
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lidas del sistema así como la  recirculación de suspensión 
dentro del sistema.Aunque el fosfato mineral es disuelto 
en su mayor parte en el recipiente de reactor 11, tiene lu 
gar la  cristalización de sulfato de calcio, en extensión 
mayor o menor, en todo el sistema de reactor. No se mues­
tra  e l aparato que se necesita oara medir y controlar las icantidades de fosfato mineral, ácido sulfúrico y ácido de - 
retorno, introducidos en el sistema do reactor, ya que és-j 
te puede estar de acuerdo con la  práctica convencional de ¡
la  industria. ¡

Suponíalo, ta l como se describe anteriormente, ! 
que todas las combinaciones propuestas de niveles de tem- ! 
peratura y concentraciones de ácido fosfórico están selec-j
cionadas de manera que se produzca en cada caso un cristal!!, iestable de sulfato de calcio, la  selección fina l de las  con­
diciones de funcionamiento que se eligen como el mejor ni-! 
vel al que se ha de hacer funcionar e l sistema de reac to r,! 
con o sin cambiador de calor, está gobernada en su mayor j 
parte por factores económicos. Por ejemplo, s i la  concentra­
ción fina l de ácido fosfórico, requerida, se produce direcLitamente por el sistema de reactor,es evidente que esto da-¡ 
r ía  como resultado la  eliminación de todos los aparatos re-j- 
queridos en otro caso para concentrar e l acido. Ademas, cuán­
do el ácido es concentrado, precipitan sólidos adicionales 
y deben ser eliminados del ácido concentrado, por f i l t r a -  I
oión o por centrifugación. })Bajo la s  condiciones indicadas, os decir produc­
ción directa de la  concentración fina l requerida de ácido 
se eliminarían también el aparato y la  operación de c la ri­
ficación. Aunque podrá parecer qué esto proporciona ventajas
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económicas sustanciales para dicho nivel de funcionamiento 
propuesto, se debe evaluar el efecto de ésto sobre el s is t ¡3 
ma de reactor y sobre el sistema de filtrac ión .

Para un nivel de temperatura de funcionamiento 
dado, cuando aumenta la  concentración del ácido fosfórico 
en el sistema de reactor, aumenta la  viscosidad del ácido.

Con el fin  de mantener suficiente fluídesen latjsuspensión recirculante en el sistema de reactor, para fa­
c i l i t a r  la  fác il dipersión de los reaccionantes, y para crpar 
¡condiciones favorables para el crecimiento de los crista- 
jles, e l contenido de sólidos de la  suspensión puede necesf 
tar ser reducido. Esto se puede realizar retirando del s is ­
tema de reactor una mayor cantidad de suspensión, separan­
do por filtrac ió n  y lavando los sólidos, y devolviendo to­
do el exceso de línuido, por encima de la  producción neta*}t
al sistema de reactor. Incluso de esta manera, los cris ta ­
les de sulfato ¿e calcio producidos tienden a ser más pe­
queños y más d ifíc ile s  de ser filtrados y lavados eficaz­
mente. -"-demás, la  viscosidad aumentada del ácido fosfórico; 
que es la  fase líquida de la  suspensión, hace más d if íc il  
la  f iltrac ió n . La suma de estos efectos puede requerir una 
capacidad adicional del sistema de filtrac ión , y esto pue­
de contrapesar en un grado mayor o menor, la  eliminación 
de los aparatos de concentración y clarificación.

El siguiente ejemplo sirve para ilu stra r más aún 
este invento.

El nivel do temperatura de funcionamiento es de 
753(3. Las materias primas básicas son fosfato mineraL de reac­
tividad bastante a lta , que contiene 31% de PgÔ , ácido sul­
fúrico suministrado al 93% de HgSÔ , y ácido fosfórico de
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retorno que. contiene aproximadamente 19% de P^O .̂
El fosfato mineral es alimentado en el recipien­

te 11 a una velocidad de 417 kg por minuto, y el ácido de 
retorno es alimentado a la  velocidad de 1087 1  por minuto.

La suspensión del reactor, que es una mezcla de ! 
ácido fosfórico de 32% de PgÔ  y cris ta les de yeso, tendrá! 
aproximadamente 40% de sólidos en peso, y es hecha rec ir-  j
oular a una velocidad de aproximadamente 86.880 1 por mi- ¡!ñuto. El fosfato mineral, que penetra, se encuentra con la¡ 
corriente de suspensión de reactor, que fluye dentro del ' 
recipiente 11 . Es importante hacer observar que el volumen! 
de la  suspensión recirculante es tan grande que la  di sol u-̂, , icion de todo el fosfato mineral añadido a la  suspensión de! 
reactor, que entra en el recipiente de reactor 11, eleva ¡
el contenido de calcio (CaO) del ácido fosfórico en la  susLi , , , :pensión re circulante sólo en aproximadamente 0, 3%, incluso!
s i no queda calcio en la  solución, debido a la  c ris ta liz a  !

, , !cion de sulfato de calcio. La cantidad de acido sulfúrico j¡introducida en el recipiente 12 es de 372 l:g por minuto y j 
el volumen de aproximadamente 294 1 por minuto. El ácido ! 
sulfúrico es introducido en forma de una pulverización den­
sa y gruesa, y la  dilución volumétrica del ácido sulfúrico
por la  suspensión ¿el reactor es de aproximadamente 300 a 
1 . La dispersión de todo el ácido sulfúrico en la  suspensi )n
re circulante aumenta el contenido de sulfato (II„S0.) del ¡
, , ,  ̂ ' iacido fosfórico en la  suspensión, en menos de 0, 6% incluso}
si no queda sulfato en la  solución, debido a la  cristalizaL!ción de sulfato de calcio. !

Para mantener el nivel en el recipiente 12, se 
re tiran  1412 1 por minuto de suspensión. Esto asciende a

28.11.67 22 -  -
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menos de 2% de*la velocidad de recirculación de la  suspen­
sión, y el tiempo medio de permanencia en los recipientes 
del reactor, incluyendo la  tubería y la  bomba, es de apro­
ximadamente 82 minutos.

El ejemplo proporciona una instalación con una 
capacidad de producción de 200 toneladas de FgÔ  por día, 
utilizando los principios de este invento. En esta in s ta la ­
ción, el acido fosfórico será producido con una concentra­
ción de 32̂ < de PgÔ  y el sulfato de calcio será c r is ta liz a ­
do en forma de yeco (CaS0^.2IIg0).

Esta solicitud que corresponde a la  presentada 
¡en los Estados Unidos do ..America, el 3 de enero de 1966 
con el número 518.229 y 19 de abril de 1966 con el número 
543*648, se acoge a los beneficios del artículo 51 del vi­
gente Estatuto sobre Propiedad Industrial.
!

NOT A

Los puntos de invención propia y nueva que se 
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten­
te de Invención en España, por VEINTE años, sen los s i­
guientes:

1 . -  Una instalación para la  fabricación de ácido 
fosfórico a p a rtir  de fosfato mineral, ácido sulfúrico y 
ácidofosfúrico de retorno, que comprende un recipiente adap 
tado para contener una suspensión de sulfato de calcio y 
ácido fosfórico, primeros medios que definen mía trayecto-
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r ia  de circulación cerrada para dicha suspensión exterior-
mente a dicho recipiente y que, junto con dicho recipiente
definen un circuito de circulación para dicha suspensión,
medios de bomba en dicha trayectoria de circulación, segunj-
dos medios para añadir foafato mineral a dicho recipiente !
y medios separados para añadir ácido fosfórico de retorno a
dicho circuito de circulación en dicho recipiente, medios !!¡adicionales para añadir ácido sulfúrico a dicho circuito dei , ¡¡circulación, separados de dichos segundos medios en tiempo¡¡ * !¡o por dimensiones fís ica s  con respecto a la  circulación de¡
¡dicha suspensión a lo largo de dicho circuito de circulación,í :¡de manera que cada uno de los reaccionantes ss dispersado ¡
¡completamente en dicha suspensión antes de eue se añada el!
i "otro reaccionante. t! , , ,2 .- Una instalación según la  reivindicación 1, i
3ue incluye una cámara de vacío en dicha trayectoria de !
circulación, superando el vacío aplicado en dicha cámara j 
a. las diferencias de presión hidrostática del sistema, de !i
¡lanera que dicha bomba es requerida solo para superar la  j
resistencia a la  circulación en dicho circuito. Ii i¡ 3 .- Una instalación según la  reivindicación 1, ;)  ̂que incluye un cambiador de calor en dicha trayectoria de ¡
circulación. ¡

4 .- Una instalación para la  fabricación de ácido j
fosfórico. ¡
¡ Tal y cono se ha descrito en la  Heaoria ano ante-!! ** i! * cede, representado en los dibujos que se acompañan y para -!los fines que se han especificado.
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Esta-Memoria consta de veinticinco hojas escri­
tas a máquina por una sola cara.

Madrid,
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