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Solecitants RHONE-PROGIL. , entided francesa, reaidente en 6,
tue’ Picc:lni, 75 - Paris-169, Fra.ncia.

Ia preeenté invencién se re’fié_re aun ,pi_'oéiedimien-"
to- para p‘roducif diréctemente, con un réndimient-d elevado, -
doido fosfér:loo muy conoentrado y aulfato de calcio que ten-

_ ga, a.'l. menos globa.].mente, une buena aptitud para la filtra—-
5, oién y el lavado, a partir de fosfato de ca:l.oio y de éeido
1 sulfﬁrico que reaocionan én variaa zonas de reaceién. A
: Procedimientos hasados ao'bre el ataque del fosfato

‘en una serie de reac'borea, que reciben cada uno écido sulfti—
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rico, mineral de.foéfa’t;c; y deido 'fosférico diluido, se
han descrito,<p;inoipalmente”énila~pafqn@é francesa
» 814 064; la patente frencesa ‘1 21'2 825. En es"l:os proce~
dimientos, la papilla produ.cida en el primer reactor
5. '_ pese al segundo,. eventualmente al ‘cercer reac'bor y asl
| sucesivamente, ‘de forma _gge los volimenes de 1&9 papi-
1las se adicionsn y los éégctoxes‘SQn neoeéariameﬁﬁe
volﬁminosos.;‘Pbr oti-e._ parte egtos proéedimien’ao‘s no 1511'6—
" den prbducir-még que_éc;dos relativaménﬁe poco concentra-
10. dosl, de. uha,'oohoentra'cicSnr ger.len‘é,lmei;te‘del Vb_rden del 30 %
om0 T
También se conocen procedimientos quey pare lle-
ger a un tuen rendin;ienfo q_ui'zﬁiéb’, pﬁﬁoﬁen atacai‘ 'el fos-
fato en oondiciones que produzcan el sulfato de oalcio en
15;1‘ . formes aucesivas diferenxes, por ejemplo en forma de yeso,
L que se recristaliza 8 continuaoién en. semihidrato, aegﬁn
.pzd.ncipa:lmente les patentes franoesaa 1.453.399 6 1.485. 940,
oa la inversa, producen en primar lugar el semihidrato re-
cristalizado, vya contihuaoién el yeso, segun prineipalmen-
2'0. ."  te lag pa'bentea franoesa.s 1o 409 405, e 344-.871, 1.491, 767,
1. 498 272, 1 534, 672. Estos procedimientos obliga.n a fil-
trar dos veces la 'botalidad del aulfato de calcio ob‘heni-
" do, en primer lugar en una forma ve oontinuacién en 1a
" otres ademé.s, los a.paratos que tratan el semihidrato ’cra-

25 . bajan en oondiqionea difioiles da-tegpgrgtura y de corro-
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sién, y se tropleza también con los inconvenientes, bLlen
conocidos, provoocados por lg separacién de semihidratox
malos rendimientos en P205. incrustaciones y obstruccio-
nes de telas filtrentes.

Ie solicitante ha encontredo ahora un procedi-

miento que permite obtener directamente, por vie hfmeds,

‘un &oido fosférico, de una concentrac.én del 30 al 55 %

en P205, gin excesos de &cido suifﬁriéo, con un rendinmien-
to global muy elevado debido principalmente & excelentes
rendimientos de atague y de lavado, inoluso a las concen-
traciones mis elevadas, con calidedes de filtracién me jo-
redas con relacién a las de los prodadimientog conooldos.
Sagﬁﬁ,la invenoclén, se hace reaccionar en con-

tinuo fosfato de caloio y Goido sulfirioco en varias zonas
de reaceién repartiéndoss el foéfato de calolo ¥y el doido
sulftirico entre lﬁa dife?entesJianas-de reacoidén, se fil-
tra la papllla producide en oada zona de reaéoidn, ge in-
troduce en la‘pxiqeza zona de reaceién la mayor parte del.
ague utiliééda en el prpbed;mientd en forme de deido dilul
do que resulta del lavado oon ague de las materias séli-
das, se introduce el filtrado de oadg zone de remooidn en

la zone de reacoién siguiente, de foma que 18- concentra~

cién en ?bos de la fase 1{quide de ceda zone de reeceién

sea mds elevads que la de la zona de reaccién precedente,
¥ se recoge el filtredo de la Gltima zona de réacoién, que
congtituye la produceién.
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Aundue g6 puéda efectuar la filtreclén de¢ lux

difeﬁentes papillas sobre filtfos'diétintos, correspondien

- do éada_filtro a:ﬁna'zona de reaceifn, es sin embargo par-

. tioaiarmenté ventajoso depositar suoésivaménte sobre un

mismo £iltro 1aa.papillaa.§roduoidad en las diferentes uzo-

nas de reacoidn, supérponerias en dapaa,f11trarlas, larnye

Jlas conjuntemente con agua. Se exivia entonces & 1a primors
- -zona de reaceién el filtrado que contiene el agua ds lavu-
do,:aé,énvia'a»la segunde. zona de reaécién el filtredo que

" corresponde a la primers zone de reacolén y asf sucesiva~

mente hagta el’filtrado més éondéntrado que oorreaponde ]
la altima. zona de reaccién, constituyendo este filtrado la

produooién.

Segﬂn las condiciones de temperatura y de oon-

,'centraoién,ut;lizgdaa_en cada zona, el sulfato de calcic

que. resﬁlta del atadﬁa'del fosfato cristeliza bien en for-
me. de dihidrato, bien en forma de semihidrato bien en forms
de enhidrita. '

. Se ha obgervado de fpgma inesperada que, incluee
en el oaso_en dﬁq el estado. oristalino del sulfato de cal-
cio difierﬁ de nnaﬁpapilla'a le 6tra, las ‘capas se super-
ponen sin iniéf?énsfrarse:y éiﬁ recristalizaciones notabies
,o‘perﬂﬁdicialee pg:aAla,filtraqién. ‘

' Se’i#troduéé oada'papilia_aobre ol filtro an @

momento en que la capas precedents cesa de estar reoubieri:

. de 1iquidoi
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Se colocan generalmente sobre el filtro lus di-
ferentes papillas de forma que aquella cuya fase 1fquids mes
la méa concentrada en P205 egté oolocada por debajo, y ngu:
1la cuya fase liquide ses la menos concentrada en.P205 antd
colocada pof encima. As{ pués oasde capa de materlia s6lidn
es atravesada por une fasge liquida menos concentrads que 1o
fasg 1{quida que la impregnsa, efgctuéndose asitun primer la-
vedo.

‘ Segﬁn un modo de reallizacién del procédimiento de
la invenoién, ée dan, en las diferentes zonas de remocibn,
oondiciones‘de'teﬁperafura y de concéntracién en P205 en la
fape 1{quide tales que conducen a la formaoibn de sulfato

de calcio dihidratedo. Es ventajoso, en este cAago, mante-

ner en la fage liquide de las zonas de reaceldn, que prece-

-den a la dltima, un contenido en dcido sulfirico superior

a 30 gramos por 1itro, & de preferencis, comprendido entre
40 y 120 graﬁoa por litro y, en le Gltima zona de reacolén,
un contenido en dcido sulfirico inferior a 30 gramos por

- 1itro. Se obtienen en estas ocondiciones un buen rendimiento

en PQOS’ una marche estable y una buena velooi@ad de f£il~

tracin. , | . ‘
Seglin otro hodo de realizaoiéﬁ del procedimiento

de la invencién, se dan, al menos en la Qltima zone de reac-

cién, condiciones de temperatura y de concentracién en P,0;

‘en le fase;liquida tales que conduzcan a la formacidn de



sulfato de calecio poco o nede hidrataquoomo ol semlhidr:-
" ; . %o o la snhidrita. Es ventajoso en este caso, regular
‘-j,las ooncentracionés en 13 fasé liquida cOn,el fin de no
_ ’ftener exceso de feido- sulfurioo. N |
15? . _ Cuando al msnos una de laa papillas a filtrav
o contiene yaso ¥ al.menoa une de:las papillas contiene sem’
.hidrato, Gl ventajoao para evitar el incrustado, depaq!'f«
'en primer lugar en’ contacto oon el soporte filtrante unn
. oo 7 'parte de la pa.p:!.lla de yeao, q_ue foma. una delgada cape,
- 10, - oy depoaitar a ccmtimzacién laa capas menos hidratadas y a
B : ,'continuacién el resto del yaso. '
Segun une variante de ‘los- métodos utilizadoq pre-
;cedenﬁés ﬁgl propedimientp de 1& invenoidn? se éfectin, al
menos en lﬁ'primera de laé 20ﬁaé5dé'rﬁécoidh, le formacidn
'15', ' ;1'_L'de sulfato de oalcio dihidratado ¥y 8l menos en la wultdiuwa
&’ . : zona de reaccién, la formacién de aulfato de caleio geml -
o - - hidratado, se separa sobre el filtro el sulfato de emlsio
: samihidratado de las resﬁantes formas de sulfato de culoi
_ ge - tranafiere este semihidrato & una’ zopa de reaceldn wu
,264 | ? ,plementaria, se la transforma en sulfato céloloo dihidraix
' | do por medio de: un l:f.quido que oontiene éoido sulfuric,o 3
una parte al menos del agua. utillzada en el procadimiente.
después que ha servido para el lavado de l2s materias B
des y ‘antes de - -ser introduoida en la primera zong de pasi.

25, ciéngn forma de Aoido fosférico diluido, me filtra el i
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-fato de calclo transformado y se introduce en 1& prime v
zona de Ieaccién el filtrado correspondiente. Es vensnjo-
80 extraer del filtro el semihidrato tres lavado, affadir
gobre el filtro el resto de la papilla producida en ia uo-
5e na de reamocibfn en yeso, a continuacidén el yeso obtenldo

por rehidratacién del semihidrato-precedentementé_axtruj&a
del £iitro, la'papiila méas concentrads en P205 ge coloon
por debajo, la menos concentrada por encima, filtrar y lr-
var como precedentemente,

10. .. Be hé_enoontrado que pare la realizacibn de uno
oualquiere de los modos de realizacién del procedimiento,
se_obtigne;égido fosfbérico cuya concentraolién generalment:
superior al jO % puede aloanzar faclilmente 40-42. % en Py0,
operando en yeso. Se obtienen principalmente en oondioinnl

,15.. ~ nes par%ioularmenté eéondmicas concentréciones del 34 al
38'%'en'Pé05o Cuando se opere, ai menos-parcia;mente, en
semihidrato; se Obtienen facilmente conoentracionas OOmp ves: .-
didaé entre 40 y 55 % en Py0g. El dcido producido no estd
cargadO'de-écidO'sulfﬁrioo. Tos rendimientos obtenidos por

20. - el procedimiento de la invenoién son elevados. incluso e

| las mée altas cohoeﬁtraciqnes. Se' obtienen en particular
may buenos rendimientos de ataque de los fosfatos merced
2 la minima cantided de Péo5 perdida con el sub-producto
en forme de fosfato blcalolico sincristelizedo, en las oo

25. nas de remcoidén en yeso merced al contenldo elevado en doi

POOR
QUALITY
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' - do gulfﬁficp,'ygen.las_zonas deFféacciénren gemihidrato
' '*"1staliéadd en yeéo,vmeﬁced.a‘ia recriataiizacidn en me-
dio deido aulfﬁrico diluido. E1 rendimiento de lavado es
'muy ‘bueno. merced al modo de: filtracién particular del proce-
5. dimiento_de 1a 1nvenc16n. Lag velocidades de filtracién son
N 'i_dé 1;5 a 4'vécea_superiores:guia§ que éeriah en le produc-
'ciﬁﬁ deiﬁp doido dq 1é~misma.conoqntra§idn por un procedimic;
;,tb'conodido,516‘que pérmiteﬁﬁrddqoir en la misma centidad -
dcido méé ¢§nden£rad6,"4f1gga1 bapaciﬁad de produccién de 1
10. - fiifrado dotermihadb'ée?puede auﬁsnéér ia concentracidén de
R 3ab unidades de P205 % segdn los fosfatos ¥y las condicio-
-nes operamoriaa. ‘ '
_ Oada zona de reaocidn puede realizarse por un
dispoaitivo cualquiera; en particular puede estar cans-

15? ' i tituida ‘por una cuba tal como 1a descrita en la patente
:-Afranceaa 1 125 849, sin compartimentar, provista de los
2_7diapositivos de agitacidn, de refrigeracién y de desa~

gue necesarios asi como de las entradas de materias pri-
mas con sus regulaciones. También puede egtar congtitulds

20, ~ por una ouba compartimentada o incluso’ por una seris de

| . "cubaa, principalmente de ung aerie »de doe cubag que ten-

gén'oada=uné éus propiae‘entrangV de meteries primas. En
'_éaaa':una:da las zonas de reaccién -las'obndiciones de
naturaleza,"dé origen, de finura del fosfato pueden v

25. o diferentes asi como 1aa concentraciones -en  4cido sulfd-



5,

10,

15,

20, "

25,

.V- '9.- |

rico, en Péo5 ¥ en aditivos diversos, tales comofénti«,

~a8pumag, modificadores de oonfiguraciones oristalinaq,

.cOmpuestos mineralaa.

- Rl procedimiento penmite principalmenta proJchr

'un dcido foaférieo concentrado tratando un fosfato de oo~

racﬁeristicas desfavoreblea en una’ o varias zonas de rosC-
cién de beja ooncentracién on P50 5 y un aporte de foufato
de caracteristicas favorables en una zona de elequa eomn
oentracién en P2 5. _ |

Todos los tipos de filtros utilizados general-

mente en ia industria pueden convenir. Se puede utilizar

‘un sparato que cdmpreﬁ&efvaﬁios filtros y, en particular

un éparato'utiiizado industrialmente en uno de los proce~
dimientos conocidos de- multiples filtracionea; se adeptan
entonces las entrades de papillas y las tuberiasg de Aoi-
dos necesarias para la realizaoclén del prooedimiento,

Es partioularmente ventajoso utilizar un f£iltro

e 1ﬁnico, continuo, ‘bajo vacio, que tenga la propiedad de se-

parar bien 1os filtradoa, tal. como el filtro da mesa gl

ratoria horizontal descrito en la patente franoesa 10327697

leventuahmente provisto de un "preseotor" ‘degorito en la pa-

tenﬁe francesa 1 334 5313 cuando se trate del semlhidrato
sobre un filtro del tipo desorito en 1a patente franeesa
143274693, es ventajoso colocar en primer lugar en ocontuc-

to con la adperficieafilfranfe una delgada capa de papilla -
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A de yeso produoida en una de las zonas de reaco-ién, a con~

_ tlnuacién ;a o 195 apas de semihidrato; cuando se degoe

- separar preferehtemente una ‘o varias capag de materias

.'eélidas, L aﬂadiré a.l filt'ro uno o vario- dispoaitivos

_ ,distin’aos de extraooién de la materia sélida tal como ras-

-_ cadores o tomillos de Arquimedes y laa tolvas oorrespon-»-

dientes. En todos los oasos el f.iltro no oomprenderé més

: que una aola zona de lavado de las telas f£11ltrantes, si-

: tuada al final del oiolo de filtracién.

Se puede princ:lpa]mente utilizar el procediun anhe
de 19. :anencién en wno de los: apamtos eequema'l:izados sn.
una u otra de las 5 figuraa del a.nexo. ' -

En 1a- figura~1_s_a-ve una zone de reaceién 1 que

- puede 'estb‘afp oonstiﬂl:uiéa principalmente por une o varias

cubas de ’reao'o:lén cuyosg aispbs'i"c’ivos de agltacién, de desu-

glle ¥ anexoa no esté.n representados. El foafato se introdu-

ce por el conduoto 2, el écido sulfirico por el conducto 3

y el écido fosfbrico debil, procedente del lavado de lar

. jmaterie.s sélidas, por el oonduc 50 4. Se ve en 5 una. zont

- . de reacoién representada esquematicamente, que. racibe en .

o foafato, en 7 éeido sulftir:loo y en 8 éoido fosférico prO-

" dueido por la’ reacoién en ol sietema 1+ ‘Por otra parte la

napilla produoida en 5 se introdu,ce por el conducto 9 wso-

hre un aparato de separacién 10 que recibe a continunel”

. por el oonducto 11 1a papj.lla proquoida en 1. Ia produs-
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‘¢ién es recogida y evacuade por 12. El agua de lavade de

193 materias aélidaslse introduce por el conducto 13, on 14
se evacuan las materias s6lidas y por el conducto 15 se in-—
troduce el agua de lavado del soporte filtranba; los c¢lr-

cuitos de lavado metbédico de las materias 86lidas no euthin

 representedos, uniceamente dispositivowm, conocidoz por otra

parte, tales como el "presector de filtraoién", puedeln adi-
cionerse al dispositivo de separacién 10.

En la fzguxa 2 se ve uns variante del modo de vov
lizaoién representado esquematicamente en la figura 1. Bn la
variente de la figura 2, la primqra-zona de reacolidn estid
compﬁesta de dos apafatos de reaceién 21 y 22, teniendo ca~
da uno su glimentacién en fosfaeto, deido sulfd#ico y doeldo
fo.eféric’xo‘,' re’pmseﬁtados respeétivamente en 23‘24 ¥ 25 para
el aparato 21 y 26, 27 y 28 para el aparato 22, Lae regula-
ciones son tales, que la concentraoidn en. P205 en la fase
1£quida del apareto 22 ses superior a la de la_fase 1iquida
del aparato 21,'y‘qﬁe el sulfatd de oalolo precipite bajo
la miema forma, bienyeso, bien sumi-hidrato, bien enhidri-
& en los dos apﬁ:atos 21 .y 22, El.medip reaccioral dsl
aparato'2i fluye por.desbordaﬁiento al eparato '22. Ia zona
de fpgqcidn's puede,,envotra forme de realizacién no reprs -
sentada, comfonerse de dos aparqtoS de reaceién comuniocsn-
te8. regulados pare que ei sulfato de ocaloiu preciplte alli
bajo la m;amaAforﬁa;'Las papillas producdides en los apera-

tos de reacoién 21 ¥ 22 pueden igualmente, en otro modo do
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realizacién no representado, filtrarse separadamente en ¢l

fijtre 10, el eegundo aparato 22 recibe entonces solam:n-

" “te el licor madre producido en el aparato 21, Es-posible

realiza? el;prbeedimiento.hkiggd ol dispositivo de la figu-
rg'é,lfeggigﬁdo las condiciones de marcha de forma que ias

zonas de»reaccién 21y 22 peruzcan une papills de yeso y L.

‘zona de rgaccién'SApfdduzca,seﬁihidrato. Es ventajoso en

: eéte-caso'modificar~ligeraménte-el dispositivo ddaptanug ui

5

vconducto suplementarao que permita admitir un poco de yuns

i de 22 sobre el soporte filtrante.

‘En 1a- figura -3 se ve un aparato que permite la,
realizacién de otro modo’de;ejenucidn déi'prncedimiento de

la inwencién, -en el cual 31 representa esqpematicmnente une

_o varias cubas provistaa de sus dispositivos de agitaclén,

- de refrigeracién, de desague, asi como de sus anexos. kBl fo=

fato se introduce‘por_el conducto 32, qlvéoido sulfdrico pov

el conducta 33.y el 4cido fosférico débil, procedente da 1.

~ lavados sobre el filtro,-ppr él conducto 34. Se ven, en 39

y~35,'los conductos que pemmiten llevar al filt:o la papi-
lla de yeso pr&ducida-en le. zona deAraaecién 31+ 8¢ va en

37 un sistema de reaccién que'funciona principalmente en

" semihidreto ¥ alimentado .en fosfato por 38, en deido sulLfl-

rico por 39 ¥y en écidO‘fosférdco déﬁii'pof 40 y Puy& papli-

~1ia de semihidrato se lleva al tiltro 10 por el conGuu it -+ -

© Se recoge en 42 el éeido fosférico cuncentrado como produd ¥
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' final. Se lavan les capae superpuestaa de materiaq aélidae

bre el filtro merced a los liquidoa llevados por el con-

ducto 43, tras 1o cua; ge evacua la oapa de aemihidrato

:por el conducto 44, hasta la zuna de recristalizacién y de

reaocién 45 qua racibe por ol conducto: 46 un’ aporte de &cl-
do aulfarico y por el oonducto 47 écido fosférico muy agns 5

.Aprocedente del lavado de las. materias sélidas. El conduc+c
48 permite llevar ol yeso de raoristalizacién de. 45 gobre
-1aa capaa de yeso previamente aportadas por 35 R4 36 gobre
'-el filtro. Bl cconducto 49 permite ilever agua para el lave-
: do de 1as materias sélidaa, eatas se ‘evacuan en 507 en 51

.Vse ve una llegada de agua para el lavado del eoporte fiil--

No se estaré fuera del émbito de 1a 1nwencién

‘cuando ge realice 'una variante de los modos de eJecucién

- pracedantea merced al aparato eSquematizado en 1a iigura 4,

Segin eata variante g8 ataoa el fosfato en 1as zoneg de

‘reacoién 31 y 37" comn precedentemente, pero ge efeotﬁa

-;.otro modo de filtraoién, ge oolocan auoeaivamente sobre

el filtro una delgada oapa de yeso por el oonduoto 35,

‘ oontinuaci6n 1a torta da aemihidrato por el conducto 41y .

a oontinuaoibn el resto del yaao prooedente de la ‘zona 31
por 36, a continuaci6n el yeao de reoristaliz*cxén proce~
dante de la zona 45 por 48 y ae somete el conjunfo a un

lavado metbdico‘esquemgtizado en 523.Eing1mente ge extrae
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'x"sépaxédamente ﬁor3medio de'unvdisposifivﬁ'Sj la'capa de

'AuBmAhldrato para recristalizarla en la cuba 45 ¥ se la

:reenvia al filtro como precedentemente por 48. Esta reald--

'_”zacién presenta la ventada de extraer del fi]tro unae torte.

de semihidrato nuy bien 1avada y, ‘como consecuenvia, de

_efectuar vapidamente la recristalizacién, ‘con un pequefio vo

":hlﬁmen de reacci6n y un exoelente rendimiento de extraccién

'del onso En este caso ea util elegir un. tipo de filtro de
. . une superficie ligeremente mayor qne permita utilizar la

‘110,;'{."'3ventaja precitada.,

I,

“:4. No se' eetaré tampooo fuera del émbiﬁo de la in-

- vencién reduelando CE eliminando la fraecibn de. fosfato ate-~
i,cada con - formacién de yeso. Se realizaria en este caso el

,:procedimiento de la invencibn en una ) variaa zonas de ata-
Jvrque en semihidrato, un siatema de recristalizacién de semi-~

: hidrato en yeso, y un filtro sohme el cual se suparpondrlah

o las capas de semihidrato y de” yeso, y en el que se extrae-

.rda como precedentemente el semihidrato paza enviarla hacl

, 4“7.31 sistema de recristalizacién.
200

Se puede aln sin salirse del émbito de “1a inven-

‘ ciéﬂ, realizar otra variante de los modos de ejecucién pre-

'oedentea, merced al aparato represenxado eaquematieamente

. “'en la figura 5. ge. produce yeao ¥ semihidreto.como preceder

! K 25‘ '

”temente en 31. y 37, v se les filtra en capas superpueﬁﬁas

aohre un filtro 10. Se exmrae separadamente el semihidngta
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. por medio de un dispbsitivo 54, se le recrigtallza en’ venc

en la zone de recristalizacibn 45 por medio de un liguide

de laﬁado'apbftado por 58 y adicionado de deido sulfdrico

_por 46, a continuacién se'envia el sulfato de calcio trans-

formado sobre un segundo aparato de separacién 55, ¥y e in
troduce la fase iiquida as{ producidas, por el conducto 56,
en la zona de lavadoAdel filtro 10, antes de introducirlas
en la primera zona de reaccibén. Se ve en 57 un aporte de
ague pare el lavado de la.torta. ELl aparato 55 no trata mée
que una parte de las materias sélidas,'y en condiciones po-
co corrbsivas,‘es por tanto menor y de una construceidn
méds simple que el filtro 10.

.. El procedimiento presenta la ventaje de producir
un yeso puro, en particular en la zone de reaccién en que se
mantiene un contenido elevado de 4dcido sulfirioco, o incluso

en la que se produce yeso por recristalizacidn déi gemihd ~

‘dretos ELl procedimiento permite extreer separmdamente 1a o

las capas de yeso de mayor purezé.

| Se ve tembién que el procedimiento de la invencién
presenta una ventaje en la'eleccién dei'modo de realizacidn
as{ como en la elecoidn‘de lag condiciones de irabejo mejor
adeptadas a la cantidad y a la conaentracién del &oido que
se desea prodﬁcir, asi{ ocomo a ls naturaleze de 1és maeteriay
primas;'eliprocedimiento hace posible principalmente la

utilizacidén simulténea de varios fosfatos evitando mezclaur
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papillas.diferéhteu'lo que ﬁuédé ser desfavorable. Do agt:
modo sé,puedé*reéervar'bl fosfato*més "noble" y el méws ca-
ro @ las zonas de reacoién donde la concentracién en P,0;

'sea-la ﬁés élevadé.‘Otra'ﬁentaja es que el procedimiento
\5? . ge désgrrﬁlla,én apara$os~cp?rientea en la industria, Ta-
T llerés yé @ﬁisteﬁtes Qae;comprendan vaiiés giptemas =
raaccién puédeﬁ adaptarse muj facilmente al procedimiento
de la invencién. El procedimiento permite asi meJorar lan
e ‘ hventajas ‘de una instalacién existente aﬁadiendole uns. o
10, . varias Zonas de ataque, las papillaa producidas serén mu-
| perpuestas sobre el filtrp ‘existentes Ademésgen el caso ern
que se prbduzba semihidfafo, laé‘condicibnes dificiles de
trabajo en medio oorrosivo no estén reunides més que para
S una parte’ del fosfato, ‘siendo generalmente del 25 al 75 %
‘ 15';' del total. - Igualmente, los reactores neoesarios para le pre
eristalizacién de semihidrato no tienen.més que un volime:
reducido que penmite tratar solamente la parte d2 sulfain

de calcio eorrespondiente. _
A continuacién 88 “dé. .en. referenoia a las fleura:.
8 ejemploa de realizacién de la invencién g titulo 1lus-

B 20. o ’ B
trativo ¥ no limitativo. En todos los- ejemplos
la velocidad de. filtraoién estaré definida por la produn-

cién aapecifica del filtro, estando expresada esta en klin
de P205 prodﬁcido por metro cuadrado de superficie fil+-
te ¥y por hore para un espesor de torta que corresponde &

2/,
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40 kilos de sulfato célcic6~dihidzatado por metro o rude,
. Se utiliza el aparato de la figura 1, en la gue
cada zona de reaccién estd constituide por una cuba. Se
in¢roducen en la cuba 1, 74,5 partes de fosfato Togo moli-
do., Se regula la marcha de forma que él Ii{quide d8 1 tenge
un contenido en feido sulfirico préximo & 75 g/ll.Se Gpw £
en medio yeso y el contenido en materiasAaélidas de 1 s
mentiene constante y~prhthb al 35 % en pesv. La concentrs
cién en P205 del liqﬁido de 1 es del 30,6 %. Se le iniro-
ducen en- la cuba 5, 29,5 partes de fosfato Togo-moliau, Se
regula la mqrcha_con el finrde operar en medio yeso y que

el liquido de 5 tenga un contenido en dcido sulfirice prd -

 zimo a 20 g/1, y un contenido en P205 del 39,75 %o Se fil-

tren las dos papilles superpuestas, y se oObtlene unae prudi:-

Qién egpecifica dgl filtro de 330 kg de P205/m2—Hu A tltulo
de cdmparaoiéﬁ, ge mide ‘en las mismes condiciones la pro-~
duceibn especifioa de una papille obtenida en la fabrion-
cién,'bof una fécnica.conooida, en un 8010 reactor, de un
doido fosférico al 40 % de P205 y se encuentran 90 kg de
P,0; /m2-He. |

, El rendimlento de ataque del fosfato, segin ol
anélisls de lés materiag sblidas es del 98,35 %. Resulta,
de hecho, del ataque, con un rendimiento del 99 %, d: 74,.

partes del fosfato en 1 y del ateque, con un rendimiento
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 &81 97,1 % aejlas;25,5:partes'restantes_del fosfato.
. Ejemplo 2- _ ‘
Se utiliza @1 aparato de la figure 2. 56 opsra
, en medio yeso en les cubas 21y 22 .y en madio semihidrato
S en la cube 5. Se introdueen 37 partea de fosfato Togo mo-
| '*lido en la cuba de- ataque 21, regulada de’ forma que o
‘ tenga un contenido en doido sulfird co préximo & 75 g/1 v
o uh'conténido eh'materias sélidas préximo al'40 % en peo.
-:La concentracién en 2‘5 es préxima al 27 % en. esta cubn.
10, . S Se introducen en, 22, 27 partes de fosfato, f1Q
N V'mantiene un contenido en écido sulfurico préximo a 30 /2
- youn contenido en materias sélidae pr6ximo al 35 % en peso
- 1a concentracibn ‘en P205 es prbxima al 37 5 % en la fage
" ‘~-1iquida. S .
. ~7‘1 5' ‘ | Se introducen en 5, 36 partes de fosfato, ge man-
| '_ tiene un contenido en 4oido aulfﬁrico préximo a8 &/1. Se
obtiene una fase liquida cuya_concantracién medie en POOQ
- es del 49, 85 %; Se filtra éuperponiendo sobre el éparato
una delgada capa de yeso procedenta de 22 y & oontinuacidn
20. ‘el semihidre.to procadente de 5, a continuacién el resto do
yeso prooedente de 22.
El anélleis de las materias s611das muestra que
ge obtiene un rendlmiento de ataque del fosfato dgl 97,5% -
este valoi_resg;taLdei réﬂdimiento'dél 98,95 4 obtenldn ~:

25, bre 64 partes de foafato en lésjzonas de reaccibén 21 y 24,
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¥y del rendimiento del 94,8 % obtenido sobre lam 3 i gen
rastunles del fosrato en la zona 5. Se obtiene por tbunto
una mejora del 2,75 % con relaoién a un procedimiento cli-
aico consistente en tratar el 100 % del fosfato en medio
semihidratado. A este mejora se afinde una ganancia sobrs el
rendimiento de lavadd, debida al hecho de que el balisce 1.
ague es méé favorable puesto que se dispone adewhs, p.rs .
lavado de iﬁs materias sbélidas, de la diferencia de la can-
tidad de agpé de cristalizacidén existente entre el yeso y
el sémihidrato para un 64 % del fosfato tratado es declr,
aproxiﬁédamehﬁé 160 1itroa‘da agua. por tonelanda de foafato
tratado.'Adqﬁés, el éulféto de calcio més puroqpa conatibuy
1la ca@a'éuperiorvde la torta de'filtracién, pueds extrger-
se facilmente & valorizarse & parte.

Se obtiene una produceidn especifica de filtra-

2

cibn de 180 kg de P,0 5 por m” y .por hora. A titulo de come-

' paracién, la produccién especifica de filtracién obtenida

durante la pfoduccién ﬁe'ééido alISO % de 205 tratando
en semihidrato la totalided del fosfato, gegin un método
conoeido, es de 100. '

Jem@lo 3 ’
’ ‘S wtiliza el aparato de la figura 3 y so opere
en medio yeso en»la 6uha_31 y-en medio semihid;ajo en la
cuba 31, Se introduceh en la cuba 31, 100 partes por horu
de. fosfato fogﬁ ﬁolido, ¥y écido sulfiirico del 93 %, en can-
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' tidad x,al que la fase Liquma de la L,apilla onntenm apru-

50 -

xlmdqamente 73 g/l de-écldo sulfurico.

Se regula la instalacién de forma que el conkeni.--

V‘ﬁo en materiaa sblidas. del medio reactivo gsea constante

‘pxincipalmente por un dispoaitivo en si conocido, y no re-

presentado, de regulacién del caudal del ‘boido debil proce-

dente del lavado y conducido por 4. Je regula la tempors-

V(ltura a 75903 la fasa liquida de este medio. reacc:onal con-

10,

15,

. 2'07.'. .

",1tiene entonces 29,3 % de P2 5. Se comprueba qun LL yaso foi-

jmado no. contiane més qne 0,4 % de P, 05 sincristallzado y
0, 7 % de P205 no solubilizado, 1a pérdida total’ por tanto

no es més que del 1 10 % de P 05 para el fosfato introduoﬁ»

.Ado en 1a primera zona de reaccién. f_'

En da. cuba 37 se. introducen 108 5 partes por hors

~de fosfato Togo molido, y écido eulfurico del 93 % regulun~

do el caudal de forma que - la fase liqpida de la papilla con
tenga 8 g/i de écido aulfﬁrico asf como 49,8 % de Py0;0 Ln

. temperatura se mantiene a 9190 y el contenldo en materiasg

' s6lidas se mantiene practlcamente constante. Se introducu

‘gobre el filtro, por el conducto. 35, un pequefio -caudal dc

papilla producida en la pzimera cube de reaccibn 31 lo que

cres una- caps de yeso. de 4 o de espesor medio, a comiimue -

cibn ge;intpoﬁuqe por 41 la papilla proquoida-en la cubs v
,raaccién‘37, eéta papilla forma una. capa que se supexpdN‘

1a.§e1gada cape de ye@b ya presente.iSe racogen en un digs
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positivo no representado,tal como ﬁn presector do f@lenm
cibn,los 1f{quidos turblos o que corresponden & la delgada.
capa de'yeSO,-deépués ge fecoge en 42 el 4cido concentrado
del 49,8 % en P,0; que constituye la prbducci§n.i$e lava
la torta as{ formade por un liquido de lavado conducido por
49 y se efectia un segundo lauvado no representado an ‘o i,
gura, por un édcldo débil bretomado de la alimentiacién de

la cuba de reeriéfalizacién. ‘ '

- Se extras, por medlio de disposlitived, no repre-
sentados teles como torhillo‘de Arquimedes, la parte de ln
torta constituida ﬁor.GI semihidrato y se la evacua a la
zona de recristalizaéibn 45, donde se la somete & la accllén
de un medio reacocional que contieme 100 g/liiro de Acido
sulfirico. Serconduce qn#onées ror 36'aobre el filtro el
resto de ia rapilla de yeso producide en la primera cuba
de reaceién, & continuecién por 48 la paepilla producida en
la cuba de recristalizacién 45, Se somete el conjuntc de
les capas & un ‘lavado metédico, por ejemplo, segin un mé-
tOdoAclésioo, por medio de 260 partes por hora de agua de
lavado. Seé evacue la ftorta y se lavan con agua las telas
filtrantes. Se han utilizadé en fofal 184 pertes de Acido
sulfirdco, '

- E1l rendimiento final'ébservado sobré la totali-

-dad (208,5 partes) del fosfato es del 98,75 %.

En efecto, sobre las 108,5 partes de fosfato tra-
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Vadd en semihidrato, reoristalizado a continuacion o

‘ yeso, no se tiene més que una pérdida total del 0,6 :

P50 5 de la cual el 0,4 % de P205 sincristalizado v el
0,20'% de P205 no solublllzado; de las 100 parbes e han -
tos de fosfato se observa una pérdide del 1,10 %, lo que.
para lé'totélidaa, represénﬁé une pérdida media del i

a la cual se aﬁade una pérdida del 0,40 % dbbldo al 1 vng
' ' las velocidades de filtracién corresponder n

una auperficie de filtracién senaiblemente equivalenir bl
ra la primera fase de la filtraeidn, y pare la gegund:., I

superficie total necesaria en la producoién de fieido 1

: 50 % no.es. més que. del 10 al 20.% superior a la que seris

necesaris para la4prgduccién de una cantidad ignal de Acir:
al 30 % de Péos por ugfproéedipiejfo cldgico.
Bemplo 4 |
- : Se utiliza el mismﬁ%diépositivé Que precedente-
menfe ¥ se mantienen en é1 lag mismas temperaturas.

| .S¢ introducen 106 partes de fosfato en la cubr

3 y-104vpartes'en la.cubaA379 Sérmantienen conatantes <

" las fases liquidas'de‘estaé dos cubag los contenidos ot

~ deido sulfﬁrico respectivamente & 70 e/lyeb g/l y e

contenidbé en PEOS'SOh’réépebfivamente en las dog fam:o
liquidas muy préximos al. 35 % y al 55 % de P,05.
-La filtracién ge efectia en les mismag condit”

nes que procedentemente y se comprueba que 1as guperf{ic -
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de Tiltracién nécesarias son menores que si 1a totnlidad
da’l fosfato huhiesersido ﬁratada'en egtado de gsemihidristo.
Ejemplo 5

. Se regula la misma instalacién que precedentemen—

~ te para la introduccibn de 100 partes de foafato en 1u cu-

Vba Ny 296 partes en la cuba 37.

les fases liqpidas de las dos cubas tiener, reg-

, pectivaménte concentraciones~en o 5 muy préximus al 25 %
Y, 8l 55 % en P 05 y el contenido en 4eido mhtlurnco oy
"prbximo 8 85 g/l y 6 g/l.

' Ia filtracién 88 hace como precedentemente, pero
con una superflcie ‘de fi1tracién ligeremente mayor. L' rer-—
dimiento es mayor ‘que el obtenido en loa doq eaempJ0q nre -

cedentes, por la disminucién de las pérdides a la vez en

_Péosfsinéristalizado y eh.PZO5 no solubilizado.
.- Bjemplo 6 ’ ‘ o

En las mismas Qondicionés'qua precaeden temente, oe

tratan 100 bartes de'foafaﬁo en la primera'éuba, cuya cori-

' geﬁtraciéﬁ én'onszenula fase'iiquida‘eé préxima al 32 %

y el confenido en éAcido aulfﬁrioo préximo a 75 g/l; ge trie-

tan 37,9 partea de. foasfato en la segunda cuba, cuye concen-

. -~ tracién en P2 5 en la fage liquide es del 40 % y en 4cido

sulflrico de 12 &/1. Se obtiene un rendimiento superior al
98 % con una superficie de filtraclén proxima 8 la necesa-

ria para producir por un método conocido un écido al 33 %
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Se utiliéa el aparatb esduemafizado en la figu-

. ra 4 y se opera en dihidrato en la cuba 31 y en Semihfﬂ1m~

- to en la cuba 37. So introducen en 31, 100 partes poi hora

.;,de fogfato Togo molido y éoido sulfurico al 93 %; la fage
'liquida de- la papilla de yeso contiene aproximadamentp 30
fgramos de . écido sulfurico por litro y tiene una concen trm-

;cién an P205 de 37 5 % en peso. Se introducen en 37, P4 opo

lando el caudal de forma que 1a fase liquida de la papllle
contenga 10 g/l de écido sulfurico agi como 43 % %.de P,0;.

A “Se: utiliza en 10 un filtrd "Ucégo“ desorlto en la patcnte
7,;francesa 1. 327 693, prov1ato de los accesorios necpsaziou,

Se 1ntroduce aobre el filtro 10, por el ‘conducto 35, un

pequeﬁo caudal de la papilla producida en 31 ¥y & continne -

'_cién por 41 1a papilla producida en 37, a continuacion por
. 36 el resto. de la papilla de" 31, a continuacién por 48 1

'papilla de yeso produoida en 45 para la recrmsta]i&aoida

del semihidrato. lag capas de torta superpuestas go il

conjuntamente y se lavan conjuntamente en particu]ar meree:

" a una 1ntroducoién de agua por el conducto 49, a continuo.-

o cién por medio de un tornillo de Arquimedes rerregentads o

53, se evacuan en 50 las capas de yeso que correspondan -

_;las papillas conducidas por 36 y 48, y o6 recoge & oontle



Je

10,

20,

25,

- 25 =

nuacibn separadamente, merced a los medios habi turle. ‘o
detuargs del riltr03.la'torta restanté, congtitbulda ¢sen-
cialmenfe de semihidrato. Se la introduce, merced al con-~

ducto 44, en 4% y ée la trata por un aporte de dcido oml~

- fdrico y de Aoido fosfbérico a muy baje concentracién pro-

cedente del filtro 10, v se recristaliéa rapidamente an
yeso. Merced &l hecho de Que el gemihidrato tratado uquf,
ya ha éufrid6 un_ lavado con agua, esté muy poco cargndo
con P205, uha du;acién de residencia de menos de 30 w!cai-
tos'estuy suficiente pare efectuar la recristalizeciin.
Ejemplo 8 ‘ |

'Se utiliza el aparato esguematizado en la figura
5 y se opera-én medio dihldrato en una cuba 31 y en gsuni-~
hidrato en laicuba 3. Se introducen 100 partes por hora
fosfato Togo én 31-a§i como écido sulfirico al 93 %. la fa
Se_liquida,de la p@pilla'proauéida contiene aproximadament
40 g/1 .de dcido sulftirico y>35 % on peso de’PZO5° Se intro

ducen en' la cuba 37, 61 partes por hora de fosfato Togu me

dddo y ééido éulfdiicd del 93 %, Ia fase liquida dé 1n pa-

pills producide contiene eproximademente 12 g/l de dcldo

sulfirico y 48 % de P205' Como en el ejemplo 7, se intro-

ducen sucesivemente sobre un filtro representado en 10, L
pepilla de 31 por los conductos 35 y 36 y la pepilla de 3
por el conducto 41, se filfra'y ge lava en partlcular me:-

ced & una introduccién de ague hecha en 49, las capus de
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torta depOSitadaé sobre el filtro. Por medio de un. resca-

©dur reyreaautado en 54, se evaocua hacia la desoarga s

mayor par*e de la capa de yeso qne correspoude g la llega—

da de papilla 36,_y se recoge a,continnaciﬁn merced a los

medios habituales de descarga del filtro le torte restante,

“constitulde emencialmente de semihidrato, que se envis por

el conducto 44 a la cube 45'donde, mﬁ:ﬁgd'a aporﬁes;de del~

do sulférico y de 4cido fosfériobvdé muy beja eoneeﬁtraoién

en. P205 introducidos respeotivamente por los conduc+os 46

y 58 la recristalizacién en yeso ge - efectaa en,menos de
30 minutos. Ia papilla de 45 -ge introduce por el conducto
48 sobre un segundo filtro 55 . de peqneﬁas dimensiones don—

e se filtra ¥ ee 1ava el filtxado concentrado extraido

del filtro 55 CT enviado por el conducto 56 hacia la zona

'de lavado con o1 écido debil de la_torta del flltro 10.

Se introduee en 57 un aporte de .egua para el lavado ‘de la

- ‘torta. del filtro 55. Ia duraoién de reoriatalizaoién en la
7 cuba 45 es pequeﬁa, debido 8 que el semihidrato tratado

‘;ya;eaté_layado:y ol yeso gbtenido se lava facilmento sobre
el pequefio filtro,55,;$1 semih;dzato-gue3se‘ﬁﬁ-ffatado en

~ la cuba 45 corresponde 8 una peduaﬁé fraceiér dé'yééo pro-

ducido puesto que él 38 % eolamente del fosfato Be +rata
en medio semihidrato. '

N 0T A -

mamammmumatan

Desorita sufioientamente 1a<naturaleza del in-

—pneine n b L e
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vento, asi como 1a menera de realizarge- en 1a préotica, de~

- be hacerse constar que 1as disposiciones anteriormente indi-.'

cadas sonAsusceptibles de mpdificaciones de detallé en cuan-

‘ to'nb'alteren'su principio fﬁndaﬁental. Pambién ‘se- hace

constar que el invento corresponde 8 una solioitud de pa—f '
tente preaentada en Francia con el ntmero y ‘fecha, siguien—
tez P, 71.10.132 de;23 de marzo de 19713 aoogiéndoqe por
1o téntoua'léé beneficioa que cdnéedeh los GénﬁéniOs In-

ternaoionales en vigor, siendo - lo que oonstituye 1a esencia

fdel referido inwento por lo que ge solioita Patente de In-

vencién por 20 aﬂos en Espaﬂa, sobre' PROGEDIMIENTO PARA PA-
BRIGAR, POH VIA HUMEDA, ACIDO FOSFORICO CONOENTRADO, carac—
terizéndoae por lo siguiente: )

1.- Procedimiento para fabricar, por via hﬁmeda,

doido fosfdrioo concentrado, sl como sulfato de celeio que

'tiene giobalmente una buena aptitud e la filtracién y ‘el

1avado, en el que ge hace reaocionar en continuo fosfato de
caleio y éoido sulfirico en. Verias sonas de reaccidn, oarac- 
terizado porque oomprende repartir el fosfato de calolo Y |
el écido sulfﬁrieo enﬁre las diferentes zonas de reaccién,
filtrar la papilla producida en cada zona de reacoidn, inu;r

troducir en la primera zona de. reaccién 1a mayor parte del
agua uuilizada en el procedimiento, en forma de 4dcldo fos- - |
férico diluido, resultante del lavado oon agua de 1as ma-.»

terias sdlidaa, 1ntroducir el filtrado de oada zong de reac-
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~0ién en 1a.zoha de: reaccifn siguiente de formé. que 1a con-

centracidén en 79205 de la fase 1liquida de cada zona de reac~
oidén sea mAs elevada que la de 1a zona de reaccidn prece-~
dente y recoger el filtrado oonoentre.do de la Wltima zona
de reacoién. ‘

2, Procedimiento segdn la reivindicac:l.6n 1, ca-
ra.cterizado porque oomprende depositar sucesivamente so'bre

un mismo filtro 1a.s papillas ;producidas en. 19,3 diferentes

 zonas de reaocién, auperponerlas ‘en capas, fil'brarlas y

: laVarlas an oon;jun'lzo con agua,

3.- Prooedimlento segﬁn la reivindioacidn 1y oa-

racterizado porque comprende traba:]a.r, en 1a.s diferentes 20-

-l

nas de reaooi6n, en condiciones de 'l:emperatura y de concen-—

tracién en P 05, en le fase liquida, q_ue conduzes, & la forma

_' cién de sulfa'to de ca.‘.l.cio dihidratado ¥y mantener en la fese

1iquida, de las zonas de’ reaccién precedentes 8 la ﬁltima,

un contenido en é.oido sulfﬁrioo euperior a 30 gramos por

. lltro, ¥y de. preferencia comprendido entre 40 ¥ 120 gramos

por litro, ¥ en 1a ﬁltima zone de reacoidn, un contenido
en éoido sulfﬁrico :'Lnferior a 30 gra.mos por litro.
4.~ Prooed;lmieptq segtin 1_a,reiv1n_dioaci¢5n 1, ca~-

. racteriszado vporqu:e oomp:‘:ende"fra:.:bajar, en al menos la 4l-

tima zoﬁa de reacdi6n,_‘~en' co,ﬁd.i-cidnesfvﬂe témperafura y de

>‘oonoez:rbré.c:'16n en onb;l 'en,; la. fase 1:[qui¢'ia' ’qu:e' oondugéé; 8 la

" formacién de sulfato de caleio semihidra'i;gdo y regular las

oile



‘concentracinnes en 1a -fage 1fquida de menera que no exista
exceso de &cido sulfﬁricb. '
5em Procedimlento segin 1as reivindicaciones 2,

3y 4, caracterlzado porque eomprende extraer separadamen—

te sobre el flltrovel sulfato de calcio semihidratado,utran§>,g

ferirle a una zona de reaccidn suplementﬁria; tranéfdrmafie
en sulfato de calcio dihidratado por medio de un 1iquido
que contiene écldo sulfdrico y una parte al menos del agua
utilizada en el procedimiento y que ha servido para- el 1a-
vado de. lag’ materias sélldas, filtrar la papilla de sulfato
de calcic transformada e introduci;,envla primera zona de -
reaccién el'filtfado'coﬁféspondienﬁé.5 . '

o= Procadimien%o ségdn la reiVind{cacidﬁ 5;’ca—
racterizado porque comprende filtrar la papiJla de sulfato
de calcio transformada ¥ enviarla sobre el mlsmo Liltro.

Tem Procedimiento segdn'la reivindicacién 5, ca-
recterizado porque comprende filtrar la papilla de édifatd
de caleio trensformada por medio de un segundo aparato da

 separaci6n e introdu01r el filtrado correspondiente en la
primera zona de lavedo del prlmer filtro antes .de introdu—
cirle en la prlmera zona de reaccién. . . _

- 8.- Procedimiento para fabricar, por via hﬁmeda,
dcido fosférico concentrado, tal’ y “como queda sustancialmen—
te descrito en le presente Memoria, 8 ilustrado en los dibu~

jos adjunﬁos.

it



uuuuu

- 30 -

" Esta Mem)ria consta de 30 hojas escritas o mé-
quina por uns sola cara, ’ -
| 22 MR, 197
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