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5.

La presente invención se refiere a un procedimien­

to para producir directamente, oon un rendimiento elevado, 
ácido fosfórico muy concentrado y sulfato de calcio que ten­
ga, al menos globalmente, una buena aptitud para la filtra­

ción y el lavado, a partir de fosfato de oalcio y de ácido 
sulfúrico qué reaccionan én varias zonas de reacción.

Procedimientos basados sobre el ataque del fosfato 
en una serie de reaotores, que reciben cada uno ácido sulfú-
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rico, mineral de fosfato y ácido fosfórico diluido, se 

han descrito, principalmente en la patente francesa 
814.064, la patente francesa 1.212.825. En estos proce­
dimientos, la papilla producida en el primer reaotor 
pasa al segundo, eventualmente al tercer reaotor.y asi 
sucesivamente, de forma que los volúmenes de las papi­

llas se adicionan y los reactores son necesariamente 
voluminosos. Por otra parte estos procedimientos no pue­
den producir más que ácidos relativamente poco concentra­
dos, de una concentración generalmente del orden del 30 % 

en PgO,-.
También se oonocen procedimientos que, para lle­

gar a un buen rendimiento químico, proponen atacar el fos­

fato en condiciones que produzcan el sulfato de oalcio. en
formas sucesivas diferentes, por ejemplo en forma de yeso,

 ̂ ' . .. * * - ' 
que se recristaliza a continuación en semihidrato, según

principalmente las patentes francasas 1.453-399 ó 1.485.940, 
o a la inversa, producen en primer lugar el semihidrato re­

cristalizado, y a continuación el yeso, según principalmen­
te las patentes francesas 1.409.405* 1-344*871, 1.491.767,
1.498.272, 1.534.672. Estos procedimientos obligan a fil­

trar dos veces la totalidad del sulfato de calcio obteni­
do, en primer lugar en una forma y a continuación en la 
otra; además, los aparatos.que tratan el semihidrato tra­

bajan en condiciones difioiles de. temperatura y de corro-
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alón, y se tropieza tambión oon loa inconvenientes, bien 

conocidoa, provooadoa por la separación de semihi árate: 
maloa rendimientos en PgO^, incrustaciones y obstruccio­

nes de telas filtrantes.
La solicitante ha encontrado ahora un procedi­

miento que permite obtener directamente, por vía húmeda, 

un ácido fosfórico, de una concentración del 30 al 55 % 
en PgO^, sin excesos de áoldo sulf&rioo, con un rendimien­

to global muy elevado debido principalmente a exoelentes 
rendimientos de ataque y de lavado, inoluso a las concen­

traciones más elevadas, oon oalidades de filtración mejo­
radas con relación a las de los procedimientos conocidos.

Según la invención, se haoe reaccionar en con­

tinuo fosfato de calcio y áoido sulfúrioo en varias zonas 
de reaooión repartióndoae el fosfato de calcio y el áoido 

sulfúrico entre las diferentes zonas de reaooión, se fil­
tra la papilla produoida en oada zona de reaooión, se in­
troduce en la primera zona de reacción la mayor parte del 

agua utilizada en el procedimiento en fonna de ácido diluí 
do que resulta del lavado oon agua de las materias sóli­

das, se introduoe el filtrado de cada zona de reaooión en 
la zona de reaooión siguiente, de forma que la concentra­
ción en PgOg de la fase liquida de oada zona de reacción 

sea más elevada que la de la zona de reaooión preoedente, 
y se recoge el filtrado de la última zona de reacción, que 
constituye la producción.
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Aunque se pueda efectuar la filtración 3f las; 
diferentes papillas sobre filtros distintos, correspondían 
do cada filtro a una zona de reacción, es sin embargo par­

ticularmente ventajoso depositar sucesivamente sobre un 
mismo filtro las papillas produoidas en las diferentes zo­
nas de reáooión, superponerlas en capas, filtrarlas, lavar­

las conjuntamente con agua. Se envía entonces a la primera, 
zona de reacción el filtrado que contiene él agua de lava­

do, se envía a la segunda zona de reacoión el filtrado que 
corresponde a la primera zona de reacción y asi sucesiva­

mente hasta el filtrado más concentrado que oorreaponde a 
la última zona de reacción, constituyendo este filtrado la 
producción.

Según las condiciones de temperatura y de con­
centración utilizadas en cada zona, el sulfato de oalcio 
que resulta del ataque del fosfato cristaliza bien en for­
ma de dihidrato, bien en forma de semihidrato bien en fon:)/ 
de anhidrita.

Se ha observado de forma inesperada que, indur ­
en el caso en que el estado cristalino del sulfato de cal­
cio difiera de una papilla a la otra, las oapas se super­

ponen sin interpenetrarse y sin recristalizaciones notables 
o perjudiciales para la filtración.

Se introduce oada papilla sobre el filtro en $7 

momento en que la capa precedente cesa de estar reoubiert* 
de liquido.
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Se colocan generalmente sobre el filtro di­

ferentes papillas de forma que aquella cuya fase líquida s?.í 
la más concentrada en PgO^ está oolocada por debajo, y sqo¡ 
11. ..y. f... líquida ... 1. m.n„. ..M.ntrM. en PgO^ ..M 

colocada por enolma. Así puás cada capa de materia sólida, 
es atravesada por una fase líquida menos concentrada que Ir. 

fase líquida que la impregna, efectuándose así un primar la­
vado.

Según un modo de realización del procedimiento do 
la invención, se dan, en las diferentes zonas de reacción, 
condiciones de temperatura y de concentración en PgO^ en ln 

faga líquida tales que conducen a la formaoión de sulfato 
de calcio dihidratado. Es ventajoso, en este caso, mante­

ner en la fase líquida de las zonas de reacción, que prece­
den a la última, un contenido en ácido sulfúrico superior 
a 30 gramos por litro, y de preferencia, comprendido entre 
40 y 120 gramos por litro y, en la última zona de reacción, 
un contenido en ácido sulfúrico inferior a 30 gramos por 
litro. Se obtienen en estas oondiciones un buen rendimiento 

en PgOtj, una marcha estable y una buena velocidad de fil­

tración.
Según otro modo de realización del procedimiento 

de la invención, se dan, al menos en la última zona de reac­

ción, condiciones de temperatura y de concentración en P̂ O,. 
en la fase líquida tales que conduzcan a la formaoión de25.
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sulfato de calcio poco o nada hidratado como el semilddrr- 
to o la anhidrita. Es ventajoso en este caso, regular 
las concentraciones en la fase liquida con el fin de no 

tener exceso de ácido sulfúrloo.
5* Cuando al menos una de las papillas a filtrar

contiene yeso y al menes una de las papillas contiene jera' 
hidrato, es ventajoso para evitar el incrustado, deposito-, 
en primer lugar en contacto con el soporte filtrante ¡au­
parte de la papilla de yeso, que foima una delgada capa, 

10* y depositar a continuación las oapas menos hidratadas y a
continuación el resto del yeso.

Segán una variante de los métodos utilizados pr;¡ 
cedentes del procedimiento de la invenoión, se efectúa, a?

, menos en la primera de las zonas de reacción, la formación
15. de sulfato de oalclo dihidratado y, al menos .en la últínn;:.

zona de reaooión, la formación de sulfato de calcio semi- 
hidratado, se separa sobre el filtro el sulfato da calcio 
semihidratado de las restantes formas de sulfato de calni 
se transfiere este semihidrato a una zona de reacción su 

' 20. plementaria, se la transí oima en sulfato cáloíoo díhídra i;.-.-
do por medio de un liquido que oontiene áoido sulfúi-ico y 
una parte al menos del agua.utilizada en el procedimiento; 

después que ha servido para el lavado de las materias so ­
das y antes de ser introduoida en la primera zona de rn<, 

25. ción en foxma de ácido fosfórico diluido, se filtra el ..."
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fato de calcio transformado y se introduce en la prime r.-: 

zona de inacción el filtrado correspondiente. Es ventajo­

so extraer del filtro el semihidrato tras lavado, añadir 

sobre el filtro el resto de la papilla producida en la s;o-
5. na de reaoción en yeso, a continuación el yeso obtenido

por rehidratación del semihidrato precedentemente extraju'. 

del filtro, la papilla más concentrada en PgO^ se coloca 
por debajo^ la menos concentrada por encima, filtrar y la­

var como precedentemente.
10. Se ha encontrado que para la realización de uno

cualquiera de los modos de realización del procedimiento, 

se obtiene ácido fosfórico cuya concentración generalment:.- 
superior al 30 % puede aloanzar fácilmente 40-42 % en PpO^ 
operando en yeso. Se obtienen principalmente en oondicío- 

15. nes particularmente económicas concentraciones del 34 al
38 % en PgOg. Cuando se opera, al menos parcialmente, en 

semihidrato, se obtienen fácilmente concentraciones compren­
didas entre 40 y 55 % en PgO^. El ácido producido no eatt̂  

cargado de áoido sulfárioo. Los rendimientos obtenidos por 
20. el procedimiento de la invenoión son elevados, incluso a

las más altas concentraciones. Se obtienen en particular 
muy buenos rendimientos de ataque de los fosfatos merced 
a la mínima cantidad de PgOg perdida con el sub-produoto 
en foima de fosfato bioaloico sincristalizado, en lan z<

25. ñas de reacción en yeso merced ai contenido elevado en ¿ci

POORQUAUTY



do sulfúrico, y en las zonas de reacción en aemlhidrato 

recristalizado en yeso, merced a la recristalización en me­
dio ácido sulfúrico diluido. El rendimiento de lavado es 

muy bueno merced al modo de filtración particular del proce­
dimiento de la invención. Las velocidades de filtración son 
de 1,5 a 4 veces superiores a las que serian en la produc­
ción de un áoido de la misma concentración por un procedimit 
to conocido, lio que permite producir en la misma cantidad u,- 
ácido más concentrado. A igual capacidad de producción de ún 
filtrado determinadosepuede aumentar la concentración de 

3 a 5 unidades de PgO^ % según los fosfatos y las condicio­
nes operatorias.

(jada zona dé reaoción puede realizarse por un 

dispositivo cualquiera; en particular puede estar cons­
tituida por una cuba tal como la descrita en la patente 
francesa 1.125.849, sin cómpartlmentar, provista de los 
dispositivos de agitación, de refrigeración y de desa­
güe necesarios asi como de las entradas de materias pri­
mas cop sus regulaciones. También puede estar constituida 
por una cuba compartimentada o incluso por una serie de 

cubas, principalmente de una serie de dos cubas que ten­
gan cada una sus propias entradas de materias primas. En 
cada una de las zonas de reacción las condiciones de 
naturaleza, de origen, de finura del fosfato pueden 
diferentes así como las concentraciones en ácido sulfú-



rico, en PgO^ y en aditivos diversos, tales como ánti- 

-espumas, modificadores de configuraciones cristalinas, 

compuestos minerales.

El procedimiento permite principalmente producir 
un ácido fosfórico concentrado tratando un fosfato de ca­
racterísticas desfavorables én una o varias zonas de reac­
ción de baja concentración en PgO^, y un aporte de fosfato 
de características favorables en una zona dé elevada con­

centración en PgOg. .
Todos los tipos de filtros utilizados general­

mente en la industria pueden convenir. Se puede utilizar 
un aparato que comprende varios filtros y, en particular 
un aparato utilizado industrialmente en uno de los proce­
dimientos oonocidos de múltiples filtraciones; se adaptan 
entonces las entradas de papillas y las tuberías de áci­
dos necesarias para la realización del procedimiento.

Es particularmente ventajoso utilizar un filtro 
único, continuo, bajo vacio, que tenga la propiedad de se­

parar bien los filtrados, tal.como el filtro de mesa gi­
ratoria horizontal descrito en la patente francesa 1.327.K9 

eventualmente provisto de un "preseotor" descrito en la pa­
tente francesa 1.334.531; cuando se trata del semihidrato 
sobre un filtro.del tipo desorito en la patente francesa 

1.327.693, eá ventajoso colocar en primer lugar en contac­
to con la superficie filtrante una delgada capa de papilla
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de yeso produoida en una de las zonas de reacción, a con­

tinuación la o las capas de semihidrato; cuando se deseo 

separar preferentemente una o varias capas de materias 
sólidas, se añadirá al filtro uno o varios dispositivos 

distintos.de extracción de la materia sólida tal como ras­
padores o tornillos de Arquimedes y las tolvas correspon­

dientes. En todos los oasos el filtro no comprenderá más 
que una sola zona de lavado de las telas filtrantes, si­
tuada al final del ciclo de filtración.

Se puede principa3mente.utilizar el procedimiento- - * . * 1 *
de la invención eñ uno de los aparatos esquematizados en 
una u otra de las 5 figuras del anexo.

En la figura 1 se vé una zona de reacción 1 que 
puede estar constituida principalmente por una o varias 
cubas de reacción cuyos dispositivos de agitación, de desa­
güe y anexos no están representados. El fosfato se introdu­

ce por el conduoto 2, el ácido sulfúrico por el conducto l 
y al ácido fosfórico débil, prooédente del lavado de las 

materias sólidas, por el oonducto 4. Se ve en 5 una.zona 
de reacción representada esquemáticamente, que recibe en 

fosfato., en 7 ácido sulfárico y en 8 ácido fosfórico pro ­
ducido por la reacoión en el sistema 1. Por otra parte la 

papilla producida en 5 se introduce por el conduoto 9 so­

bre un aparato de separación 10 que raoibe a continuad 
por el conducto 11 lá papilla producida en 1. La produc-
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ciónes recogida y evacuada por 12. El agua de lavado de 
las materias sólidas se introduce por el conducto 13, en 14 

se evacúan las materias sólidas y por el conducto 15 se in­
troduce el agua de lavado del soporte filtrante; los cir­
cuitos de lavado metódico de las materias sólidas no están 
representados, únicamente dispositivos, conocidos por otra 
parte, tales como el-"presector de filtración", pueden adi­
cionarse al dispositivo de separación 10.

En la'figura 2 se ve una variante del modo r;;-.". 
lizaoiÓn representado esquemáticamente en la figura 1 * En la 
variante de la figura 2, la primera zona de reacoión está 
compuesta de dos aparatos de reacción 21 y 22, teniendo ca-

i
da uno su alimentación en fosfato, ácido sulfdrico y ácido 

fosfórico, representados respectivamente en 23,24 y 25 para 
el aparato 21 y 26, 27 y 28 para el aparato 22. Las regula­

ciones son tales, que la concentración en PgO^ en la fase 
liquida del aparato 22 sea superior a. la de la.fase líquida 
del aparato 21, y que el sulfato de oaloio precipite bajo 
la misma forma, bien'yeso, bien suni-hidrato, bien anhidri­

ta en los dos aparatos 21 y 22. El medio reacciona! del 
aparato 21 fluye por desbordamiento al aparato 22. La zona 
de reacción 5 puede, en otra forma de realización no repre­
sentada, componerse de dos aparatos de reacción comunican- 
tea regulados para que el sulfato de calcio precipite allí 
bajo la misma forma. Las papillas producidas en los apara­
tos de reacción 21 y 22 pueden igualmente, en otro modo do
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realización no representado, filtrarse separadamente en el 

filtro 10, el eegupóo aparato 22 recibe entonces solamen­
te el licor madre producido én el aparato 21. Es posible 
realizar el.procedimiento merced al dispositivo de la figu- 

5. ra 2 , regulando las condiciones de marcha de forma que las
zonas de reacción 21 y 22 produzcan una papilla de yeso y .i . 

zona de reacción 5 produzca semihidrato. Es ventajoso en 

este caso modificar ligeramente el dispositivo adaptando no 
conducto suplementario que pe imita admitir un poco ae y.-no 

10. de 22 sobre el soporte filtrante.
En la figura 3 se ve un aparato que permite la 

realización de otro modo de ejecución del procedimiento de 
la invención, en el cual 31 representa esquemáticamente una 

o varias cubas provistas de sus dispositivos de agitación, 
15. de refrigeración, de desagüe, asi como dé sus anexos. El fos

- fato se introduce por el conducto 32, el ácido sulfdrico })o¡-

el conducto 33 y el ácido fosfórico.débil, procedente de le 
lavados sobre el filtro, por el conducto 34. Se ven, en 35 

y 36, los conductos que permiten llevar al filtro la papi- 
20. lia de yeso producida en la zona de reacción 31 * Se ve en

37 un sistema de reacción que funciona principalmente en 
semihidrato y alimentado en fosfato por 38, en ácido sulfú­
rico por 39 y en ácido fosfórico débil por 40 y cuya papi­

lla de semihidrato se lleva al filtro 10 por el conóauí.o - - 
25. Se recoge en 42 el ácido fosfórico concentrado como producá-



; - n

final. Se lavan las capas superpuestas de materias sólidas 
sobre el filtro merced a los líquidos llevados por el con­
ducto 43* tras lo cual se evacúa la capa de semihidrato 

por el Conducto 44, hasta la zona de reorista.ilza'oión y de 

5. reaoclón 45 que recibe por el conducto 46 un aporte de áci­
do sulfárico y por el oonduoto 47 ácido fosfórico muy déb^ 

procedente del layado de las materias sólidas* conductc- 
48 peimite llevar el yeBO de reoristalización de 45 sobre 

las oapas de. yeso previamente aportadas por 35 y 36 sobre 
10. el filtró. Él conducto 49 permite ilevar agua para el lava­

do de las materias sólidas* estas se evacúan en 50 y en 51 
se ve uña llegada de agua para el lavado del soporte fil­
trante.

No se estará fuera del ámbito de la invención 

15- cuando se realice una variante de los modos de ejecución
precedentes merced al aparato esquematizado en la*figura 4. 
Según está variante se ataca el fosfato en las zonas de 
reacoión 31 y 37 como precedentemente* pero se efeotúa 
otro modo de filtración; se colooan sucesivamente sobre 

^0. ei filtro una delgada capa de yeso por el conducto 35, a

continuación la torta de semihidrato por el conducto 41 y 
a continuación el resto del yeso prooedente de lá zona 31 

pCr 36, a continuación el yeso de reoristalización proce­
dente de la zona 45 por 48 y se somete el conjunto a un 
lavado metódico esquematizado en 52. Finalmente se extrae
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- * separadamente por medio de un dispositivo 53 la papa de

semihidrato para recristalizarla en la cuba 45 y se la 
. reenvía ai filtro, como precedentemente por 48. Esta reali­

zación presenta la.ventaja de extraer del filtro una torta 

5, de semihidrato muy bien lavada y, como consecuencia, de

- efectuar rápidamente la reoristálización, con un pequeño va

ldmen dé reacción y un excelente rendimiento de extracción 
- del PgÔ <¡ En este paso es útil.elegir un tipo de filtro de

í ..- una superficie ligeramente mayor que pe imita utilizar la

10. ventaja precitada. ; .
No se estará tampocofueradel ámbitode la in­

vención réduoiendo o eliminando la fracción de fosfato ata­
cada con formación de yeso. Se realizaría en este caso el 

procedimiento de la invención en una. o varias zonas de ata - 
15. que en semihidrato, un sistema de recristalización de seml-

hidrato en yeso, y un filtro sobre el cual se superpondrían 
las papas de semihidrato y de yeso, y en.el que se extrae- 

f ría como precedentemente el semihidrato para enviarla hacia
. el sistema de recristalización.

. 20.; . . Se puede aún sin salirse del ámbito de la inven­
ción, realizar otra variante de los modos de ejecución pre­

cedentes, merced al aparato representado esquemáticamente 
en la figura 5. Se.produce yeso y semihidrato.como preceden 

temente en 31. y 3?:, y. se les filtra en capas superpueatas 
2$. sobre un filtro 10. Se extrae sepaiadamente el sámihidrgte



por medio de un dispositivo 54) se le recrlstaliza en .'e¡¡c 

en la zona de recristalización 45 por medio de un líquido 
de lavado aportado por 58 y adicionado de ácido sulfúrico 

por 46, a continuación se envia el sulfato de calcio trans­

formado sobre un segundo aparato de separación 55) y so in 
troduce la fase liquida asi producida) por el conducto 56, 

en la zona de lavado del filtro 10, antes de introducirla 
en la primera zona de reacción. Se ve en 57 un aporte de 
agua para el lavado de la. torta. El aparato 55 no trata más 
que una parte de las materias sólidas, y en condiciones po­

co corrosivas, es por tanto menor y de una construcción 
más simple que el filtro 10.

El procedimiento presenta la ventaja de producir 

un yeso puro, en particular en la zona de reacción en que su 
mantiene un contenido elevado de ácido sulfúrioo, o Incluso 

en la que se produce yeso por recristalización del semlhi- 
drato. El procedimiento permite extraer separadamente la o 

las capas de yeso de mayor pureza.
Se ve también que el procedimiento de la invención 

presenta uná ventaja en la elección del modo de realización 

asi como en la elecoión de las condiciones de trabajo mejor 
adaptadaa a la cantidad y a la concentración del áoido que 

se desea producir, asi oomo a la naturaleza de las materias 

primas; el procedimiento hace posible principalmente la 
utilización simultánea de varios fosfatos evitando mezclar



papillas diferentes lo que puede ser desfavorable. De eat, 
modo se.puede reservar el fosfato más "noble" y el más ca­
ro a las zonas de reacción donde la concentración en P„0r. 

sea la más elevada. Otra ventaja es que el procedimiento 
se desarrolla en aparatos corrientes en la industria. Ta­

lleres ya existentes que . comprendan varios sistemas -r- 
reacción pueden adaptarse muy fácilmente al procedimiento 
de la invención. El procedimiento permite asi mejorar las 
ventajas de una instalación existente añadiéndole una. o 
varias zonas de ataque, las papillas producidas serán su­
perpuestas sobre el filtro existente. Además en el caso en 
que se produzca semihidrato, las condiciones difíciles de 
trabajo en medio, corrosivo ño están reunidas más que para 
una parte del fosfato, siendo generalmente del 25 al 75 % 
del total. Igualmente, los reactores neoesarios para la re 

cristalización de semihidrato no tienen más que unvolnnmú 
reducido que permite tratar solamente la parte de sulfat-n 
de calcio correspondiente.

A continuación se dá.en referencia a las figura;- 
8 ejemplos de realización de la invención a titulo ilus­
trativo y no limitativo. En todos los ejemplos 
la velocidad de filtraoión estará definida por la produc­
ción especifica del filtro, estando expresada esta en kilo 

de PgO^ producido por metro cuadrado de superficie f U  ! - . 

te y por hora para un espesor de torta que corresponde a
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40 kilos de sulfato cálcico dihidi-atado por metro cu.-rrudú. 

lí .i emolo 1
Se utiliza el aparato de la figura 1, en la que 

cada zona de reacción está constituida por una cuba. Se 

introducen en la cuba 1, 74,5 partes de fosfato Togo moli­
do. Se regula la marcha de foima que el liq'iido da ! tenga 
un contenido en ácido sulfúrloo próximo a 75 g/li Se cper-i 
en medio yeso y el contenido en materias sólidas de l 

mantiene constante y próximo al 35 % en peso.. La cuneentr. 
ción en PgO^ del liquido de 1 es del 30,6 %. Se le intro­

ducen en la cuba 5) 25)5 partes de fosfato Togo molido. So 
regula la marcha con el fin de operar en medio yeso y que 
el liquido de 5 tenga un contenido en ácido sulfúrico pró - 
ximo a 20 g/1, y un contenido en PgO^ del 39*75 %. Se fil­
tran las dos papillas superpuestas, y se obtiene una prudtt-i- 

ción especifica del filtro de 330 kg de Pg0,-/m2-H. A titulo 

de comparación* se mide en las mismas condiciones la pro­
ducción especifioa de una papilla obtenida en la 'fabrica­

ción, por una técnica conocida, en un solo reactor, de un 
ácido fosfórico al 40 % de PgO^ y se encuentran 90 kg de
Pg0tj/m2-H.

El rendimiento de ataque del fosfato, según ol 
análisis de las materias sólidas es del 98,35 %. Resulta, 

de hecho, del ataque, con un rendimiento del 99 yü, d ; 74, 
partes del fosfato en 1 y del ataque, con un rendimiento
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del 97,1 % de las 25,5 partes restantes del fosfato.
Ejemplo 2

Se utiliza él aparato de la figura 2. Se opera 
en medio yeso en las cubas 21 y 22 y en medio semíhldrato 

5. en la cuba 5. Se introducen 37 partes de fosfato Togo mo­
lido en la cuba de ataque 21, regulada de forma que a? 
tenga un contenido en ácido sulfúrico próximo a 75 g/l y 
un contenido en materias sólidas próximo al 4-0 % en peno.
La concentración en FgO^ es próxima al 27. % en esta cuba.

10. ; Se introducen en,22, 27 partes de fosfato, ne
mantiene un contenido en ácido sulfúrico próximo a 30 g/l 
y un contenido en materias sólidas próximo al 35 % en peso. 
La concentración en PgQg es próxima al 37,5 % en la fase 
liquida.

15. Se introducen en 5, 36 partes de fosfato, se man­
tiene un contenido en ácido sulfúrico próximo a 8 g/1. Se 
obtiene una fase liquida cuya concentración media en P,,0,-' ; - ' . r- y
es del 49,85 %. Se filtra superponiendo sobre el aparato 
úna delgada capa de yeso procedente de 22 y a continuación 

20. el semihidrato procedente de 5, a continuación el resto de
yeso procedente de 22.

El análisis de las materias sólidas muestra que 

ae obtiene un rendimiento de ataque del fosfato dad 97,55 f * 

este valor resulta.del rendimiento del 98,95 % obtenido :: 
25. bre 64 partes de fosfato en las. zonas de reacción 21 y 22.



y del rendimiento del 94,8 % obtenido sobre las 16 p r,tun 
restantes del fosfato en la zona 5. Se obtiene por tanto 
una mejora del 2,75 % con relación a un procedimiento clá­
sico consistente en tratar el 100 % del fosfato en medio 
semihidratado. A esta mejora se aHade una ganancia sobre eL 
rendimiento de lavado, debida al hecho de que .el balance !- 

agua es más favorable puesto que se dispone además, p,;.ra .1) 
lavado de las materias sólidas, de la diferencia de la can- 
tidad de agua de cristalización existente entre el yeso y 
el semihldrato para un 64 % del fosfato tratado es decir, 
aproximadamente )60 litros de agua por tonelada de fosfato 
tratado. Además, el sulfato de calcio más puro que constituy 
la capa superior de la torta de filtración, puede extraer­
se fácilmente y valorizarse á parte.

Se obtiene una producción específica de filtra- 
oión de 180 kg de PgO^ por m y por hora. A título de com­
paración, la produoción especifica de filtraoión obtenida 
durante la producción de ácido al 50 % de PgO^ tratando 

en semihldrato la totalidad del fosfato, según un método 
conocido, es de 100.

Ejemplo 3
Se utiliza el aparato de la figura 3 y se opera 

en medio yeso en la cuba 31 y en medio semihidrato en la 

cuba 37. Se introducen en la cuba 31* 100 partes por hora 
de fosfato Togo molido, y ácido sulfúrloo del 93 %, en can-
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tidad bal que la fase liquida de la papilla contenga a^ro 

rimadamente 73 g/1 de ácido sulfArico.
Se regula la instalación de forma que el conteni­

do en materias sólidas del medio reactivo sea constante 
5* principalmente por un dispositivo en si conocido, y no re­

presentado, de regulación del caudal del áoido débil proce­
dente del lavado y conducido por 34. Se regula la temporn- 
tura a 75^0} la fase liquida de este medio reacciona! con- 

- ' tiene entonces 29,3 % de Se comprueba que el yeso i'o¡
^0. mado no contiene más que 0,4 % de PgO¿. sincristal-lzado y 

0,7 % de PgO^ no solubilizado, la párdida total por tanto 
no es más que del 1,10 % de PgO^ para el fosfato introduci­
do en la primera zona de reacción.

En la cuba 37 se introducen 108,5 partes por boro 
de fosfato Togo molido, y ácido sulfúrico del 93 % regulan ­
do el caudal de fpima que la fase liquida de la papilla con 
tenga 8 g/l de ácido sulfúrico asi como 49,8 % de . Lo 
temperatura se mantiene a 91^0 y el contenido en materias 
sólidas se mantiene prácticamente'constante. Se introduce 

- 20. sobre el filtro, por el conducto 35* un pequeño -caudal de 
papilla producida enla primeracuba.de reacción 31 lo que 

crea una capa de yeso de 4 mm de espesor medió, a continua 

ción se introduce por 41 la papilla producida en la cuba de 

reacción 37, esta papilla foima una capa que se supeipu,
25. la delgada capa de yeso ya presente. Se recogen en un :h:



positivo no representado,tal como un presector de filt;ra­

ción,loe líquidos turbios o que corresponden a la deluda 

capa de yeso, después se recoge en 42 el ácido concentrado 

del 49)8 % en PgO^ que constituye la producción. Se lava 
la torta así fornada por un líquido de lavado conducido por 
49 y se efectúa un segundo lavado no representarlo en ¡ , 
gura, por un ácido débil pretomado de la alimentación de 
lá cuba de recristalización.

3e extrae, por medio de dispositivos, no repre­
sentados tales como tornillo de Arquímedes, la parte de la 
torta constituida por el semihidrato y se la evacúa a la 

zona de recristallzación 4$) donde se la somete a la acción 
de un medio reaccional que oontiene 100 g/litro de ácido 

sulfúrico. Se conduce entonces por 36 sobre el filtro el 
resto de la papilla de yeao producida en la primera cuba 

de reacción, a continuación por 48 la papilla producida en 

la cuba de reoriatalización 45. Se somete el conjunto de 
las capas a un lavado metódico, por ejemplo, Begún un mé­

todo clásico, por medio de 260 partes por hora de agua de 
lavado. Sé evacúa la torta y se lavan con agua las telas 

filtrantes. Se han utilizado en total 184 partes de ácido 

sulfúrioo.
El rendimiento final observado sobre la totali­

dad (208,5 partes) del fosfato es del 98,75 %.
En efecto, sobre las 108,5 partes de fosfato tra-



tado en sendhidrato, reoris balizado a continuación 
yeso, no se tiene más que una pérdida total del 0,6 n en 
PgO^, de la cual el 0,4 % de PgO^ síncristalizado y eJ 

0,20 % de PgO^ R° solubilizado; de las 100 partes ron (¡an­
tes de fosfato se observa una pérdida del 1,10 %, lo .¡ue, 
para la-totalidad, ^presenta una pérdida media del 
a la cual se añade una pérdida del 0,40 % debido al *:.- .van

Las velocidades de filtración corresponden a 
una superficie de filtración*sensiblemente equivalen!^ cr 
ra la primera fase de la filtración, y para la segunda„ t- 
superficie total necesaria en la producoión de ácido ni 
50 % ño es más que del 10 al 20 % superior a la que serio 
necesaria para la producción de una cantidad igual de dor­

al 30 % de PgO^ por un procedimiento clásico.
Ejemplo 4

Se utiliza el mismo dispositivo que precedenhr 

mente y se mantienen en él las mismas temperaturas.
Se introducen 100 partes de fosfato .en la mb'

31 y 104 partes en la cuba 37. Se mantienen constantes
las fases liquidas de estas dos cubas los contenidos ac 

ácido sulfúrico respectivamente a 70 g/1 y a 6 g/1 y 
contenidos en PgO^ son respectivamente en las dos fases 

líquidas muy próximos al.35 % y al 55 % de PpO^.
' La filtración se efectúa en las mismas cond'* 

nes que procedentemente y se comprueba que las superí'i-
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de filtración necesarias son menores que si la total¡dad 

del fosfato hubiese sido tratada en estado de eemihidrato. 

Ejemplo 5

Se regula la misma Instalación que precedentemen- 
5. te para la introducción de 100 partes de fosfato en la cu­

ba 31 y 296 partes en la cuba 37. .
Las fases liquidas de las dos cubas tienen, res­

pectivamente concentraciones en PgO^ muy próximas al ¿5 % 
y al 55 % en PgO^ y el contenido en áeido sulfúrico muy 

10* próximo a 85 g/l y 6 g/1.

La filtración se hace como precedentemente, per<.) 
con una superficie de filtración ligeramente mayor. E! ren­
dimiento es mayor que el obtenido en los dos ejemplos pre­

cedentes, por la disminución de las pérdidas a la vez en 
15. PgO^ sincristalizado y en.PgO^ no solubilizado.

* Ejemplo 6
En las mismas condiciones que precedentemente, se 

tratan 100 partes de fosfato en la primera cuba, cuya con­

centración en PgO^ en la fase líquida es próxima al 3;? %
20. , y el contenido en ácido sulfúrico próximo a 75 g/l; se tra­

tan 37,9 partes de fosfato en la segunda cuba, cuya concen­
tración en PgO^ en la fase líquida es del 40 % y en ácido 

sulfúrico de 12 g/l. Se obtiene un rendimiento superior al 
98 % con una superficie de filtración próxima a la nccesa- 

25. ría para producir por un método conocido un ácido al 33 %
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en PgO^ *

Rio^OlO 7
Se utiliza el aparato esquematizado en la fini­

rá 4 y se opera en dihidrato en la cuba 31 y en semihídm-- 

to en lá cuba 37. So introducen eh 31, 100 partes por hora 
de fosfato Togo molido y ácido, sulfúrico al 93 la fase 
líquida de la papilla de yeso-contiene aproximadamente 30 

gramos de .ácido' sulfúrico por litro y tiene una conceittna - 

ción en PgO^ de .37,5 % en peso. Se introducen'en 37, P4 
1.0. . tes por hora de fosfato Togo molido y ácido sulfúrico regu­

lando el caudnl de forma que la fase líquida de la papilla 
conten^. 10 g/1 de ácido sulfúrico asi como 43 % de P.,0 .̂
Se utiliza an 10 un filtro "Ucégo" desorito en la patente 
francesa 1.327.693, provisto de los accesorios necesarios. 

15. Se introduce sobre el filtro 10, por el conducto 35, un
pequeño caudal de la papilla producida en 31 y a continua 
oión por 41 la papilla producida en 37, a continuación por 
36 el resto de la papilla de 31, a continuación por 4H 13 
papilla de yeso producida en 45 para la recristalización 

^0 . del semihidrato. las capas de torta superpuestas se flltrur

conjuntamente y se lavan conjuntamente en particular mercr-̂  
a una introducción de agua por el conducto 49, a continua ­
ción por medio de un tomillo de Arquimedes representado o-; 

53, se evacúan en 50 las capas de yeso que correspondan 
25. lag papillas conduoidas por 36 y 48, y se recoge a oonti-
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nuación separadamente, merced a los medios haM tuule.. le 
descarga áeJ. filtro,-la torta restante, constituida esen­
cialmente de semihidrato. Se la introduce, merced al con­
ducto 44, en 45 y se la tinta por un aporte de ácido ¡sul-- 

5. fúrico y de áoido fosfórico a muy baja concentración pro­
cedente del filtro 10, y se recristaliza rápidamente en 
yeso. Merced al hecho de que el semihidrato tratado aquí, 
ya ha sufrido un.lavado con agua, está muy poco cargaao 
con PgO^, una duración de residencia de menos de 30 <-

10. -tog es muy suficiente para efectuar la recrlstalizaoíón.

Ejemplo 8
Se utiliza el aparato esquematizado en la figura 

5 y se opera en medio dihidrato en una cuba 31 y en semi- 
hidrato en la cuba 37. Se introducen 100 partes por hora d 

15. fosfato Togo en 31 asi como ácido sulfúrico al 93 %. La fa
se liquida de la papilla producida contiene aproximadamen) 
40 g/lde ácido sulfúrico y 35 % en peso de PgO^. Se tnlro 
ducen en la cuba 37, 61 partes por hora de fosfato Toga me 
lido y ácido sulfúrico del 93 %. La fase liquida de la pa- 

-0* pilla producida contiene aproximadamente 12 g/l de ácido
sulfúrico y 48 % de PgO^. Ccm° en el ejemplo 7, se intro­
ducen sucesivamente sobre un filtro representado en 10, L 
papilla de 31 por los conductos 35 y 36 y la papilla de 3',- 
por el conducto 41, se filtra y se lava en particular me¡- 

25. ced a una introducción de agu# hecha en 49, las capas de
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torta depositadas sobre el filtro. Por medio de un rasca­
da ̂ representado en 54, se évaoua hacia la descarga la 
mayor parte de la capa de yeso que corresponde a la llega­
da de papilla 36, y se reooge a continuación merced a los 

5 , medios habituales de descarga del filtro la torta restante, 
constituida esencialmente de semihidrato, que se envía por 
el conducto 44 a la cuba 45 donde, merced a aportes de áci­
do sulfúrico y de ácido fosfórico de muy baja concentración 

en PgOg introducidos respectivamente por los conductos 46 
10. y 5 8 1a recristalización en yeso se efectúa en menos de 

30 minutos. La papilla de 45 se introduce por el oonduoto 

48 sobre un segundo filtro 55 de pequeñas dimensiones don­
de se filtra y ee lava el filtrado concentrado.extraído 
del filtro 55 es enviado por el conducto 56 hacia la zona 
de lavado con el ácido débil de la torta del filtro 10.
Se introducé en 57 un aporte de agua para el lavado de la 

torta del filtro 55. La duración de reoristalización en la 
cuba 45 es pequeña, debido a que el semihidrato tratado 

ya está lavado y ei yeso obtenido se laya faoilmeñte sobre 
el pequeño filtro 55. El semihidrato que se ha tratado en 

la cuba 45 corresponde a. una pequeña fraoción de yeso pro­

ducido puesto que él 38 % solamente del fosfato se trata 
en medio semihidrato.

N O T A
- =:===s:=̂  . .. -----

Descrita suficientemente la naturaleza del ln-

i
!i<
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5.

10.

15.

20.

vento, así como la manera de realizarse en la práotioa, de­

be hacerse constar que las disposiciones anteriormente indi­
cadas son susceptibles de modificaciones de detallé en cuan­

to nó alteren su principio fundamental. También se haoe 
constar que el invento corresponde á una solicitud de pa­
tente presentada en Francia con el número y fecha siguien­

te; PV. 71.10.132 de 23 de marzo de 1971; acogiéndose por 
lo tanto a los beneficios que conceden los Convenios In­

ternacionales en vigor, siendo lo que constituye la esencia 
del referido invento por lo que se solicita Patente de In­
vención por 20 años en España, sobre: PROCEDIMIENTO PARA FA­
BRICAR, POR.VIA HUMEDA, ACIDO FOSFORICO CONCENTRADO; carac­
terizándose por lo siguiente:

1 Procedimiento para fabricar, por vía húmeda, 

ácido fosfórioo concentrado, así como sulfato de calcio que 
tiene globalmente una buena aptitud a la filtración y al 
lavado, en el que se hace reaccionar en continuo fosfato de 

calcio y ácido sulfúrico en varias zonas de reacción, carac­
terizado porque comprende repartir el fosfato de calcio y 
el ácido sulfúrico entre las diferentes zonas de reacción,

filtrar la papilla.producida en oada zona dé reacción, in­
troducir en la primera zona de reacción la mayor parte del 

agua utilizada en el procedimiento, en forma de ácido fos­
fórico diluido, resultante del lavado con agua de las ma­
terias sólidas, introducir el filtrado de oada zona de reac25
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oiÓn en la zona de; reacción siguiente de forma que la con­
centración en PgO^ de la fase liquida, de cada zona de reao- 
oión sea más elevada que la de la zona de reacción prece­
dente y recoger el filtrado concentrado de la última zona 

5. de reacción.

2. - Procedimiento según la reivindicación 1, ca­
racterizado porque comprende depositar sucesivamente sobre 
un mismo filtro las papillas producidas en las diferentes 

zonas de reacción, superponerlas en capas, filtrarlas y
10. lavarlas, en conjuntó con agua.

3. - Procedimiento según la reivindicación 1, ca­
racterizado porque comprende trabajar, en las diferentes zo- 
ñas de reacción, en condiciones de temperatura y de concen­
tración en PgOg, en la fase liquida, que conduzca a la forma.

15. clón de sulfato de calcio dihidratado y mantener en la fase
liquida, de las zonas dé reacción precedentes a la última, 
un contenido en ácido sulfúrico superior a 30 gramos por 

litro, y de preferencia comprendido entre 40 y 120 gramos 
por litro, y en la última zona de reacción, un contenido

20. en ácido sulfúrico inferior a 30 gramos por litro.

4. - Procedimiento según la reivindicación 1, ca­
racterizado porque comprende trabajar, en al menos la úl­

tima zona de reacción, en condiciones de temperatura y de 
.on.antra.id. <m PgO, a. la faaa liquida qna ..ndm=.a a la 

formación de sulfato de oalcio semihidratado y regular las25.
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$

concentraciones en la fase liquida de manera que no exista 

exceso de ácido sulfúrico*
5;- Procedimiento según las reivindicaciones 2,

3 y 4, caracterizado porqué comprende extraer separadamen­
te sobre el filtro el suifato de calcio semihidratado,.trans 

ferirlé a una zona de reacción suplementaria, transformarle 
en sulfato de calcio dihidratado por medio de un liquido 
que contiene ácido sulfúrico y uña parte al menos dél agua 

utilizada en el procedimiento y que ha servido para el.la­
vado de.las materias sólidas, filtrar la papilla de sulfató 

de caloio transformada é introducir en la primera zoña de 
reacción el filtrado correspondiente.

6. - Procedimiento según la reivindicación 5, ca­
racterizado porque'comprende filtrar la papilla de sulfato 
de calcio transformada y enviarla sobre el mismo filtro.

7. - Procedimiento según la reivindicación 5, ca­
racterizado porque comprende filtrar la papilla de sulfato 

de caloio transformada por medio de un segundo aparato de 
separación e introducir el filtrado correspondiente en la 

primera zona de lavado del primer filtro antes de introdu­
cirle en la primera zona de reacción. .

8. - Procedimiento para fabricar, por viá húmeda,
ácido fosfórico concentrado, tal y como queda sustancialmen­
te descrito en la presente Memoria, é ilustrado en los dibu­

jos adjuntos. .
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Esta Memoria consta, de 30 hojas escritas a má­
quina por una sola cara.
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