PATENTE DE INVENCTIO

o e g 4t

a favor de
FORET, S.A., de nacionalidad espafiola, domiciliada en
calle Céréega, 293 ~ Barcelona -
' por:
"procedimiento para la purificaci&n de dcido fosfbdrico
obtenidd por via hiémeda, por medio de un tratamiento

quinico”.

e o 52225 O O 2R 8 e e

Memozrida descriptiva

La presente invencidén tiene por objeto un pro

cedimiento para la purificacidn del dcido fosfdérico ob-
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tenido por via humeda, esto es, procedente del ataque
de roca fosfdtica (fosforita) con dcido sulfdrico.

Con la presente invencidn se consigue un
4cido fosférico con bajo contenido en:

a) Material orgédnica.

b) Ién SO4=, cén valores inferiores a 0,50%
expresado como HZSO4 vy que significa la posibilidad
de obtener fosfatos o polifosfatos, a partir de este
dcido fosférico purificado, con contenidos del 1 al 2%
de SO4Na2.

¢)Fluor v anhidrido silicico, lograndose
con ello una perfecta filtracidén del liquido neutrali
zado ¥ por tanto obteniendo un bajo contenido de impu
rezas en la calcinacidn de los fosfatos o polifosfatos.
Los valores a que se logra reducir las concentraciones
de.?' y Sio, en el dcido son inferiores al 0,1% y 0,02:
respectivamente.

El bajo contenido en fluor evita parcialmen
te la solubilizacidn de las arcillas contenidas en el
fosfato natural (fosforita) obteniendose por tanto un
dcido fosfdrico con bajo contenido en hierro y alumi-
nio.

d) Ién Ca++, con un contenido inferior al
0, 2%.

El 4cido purificado resultante del proceso
es esencialmente apto y adecuado para obtener fosfa-
tos vy polifosfatos de calidad téenica con contenidos
en Pzds muy similares a los gquimicamente puros (se

consigue obtener tripolifosfato. sédico con conteni-
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dos de P,0; de 57% L.

Por otra parte, y con el dcido fosférico pu
rificado mediante este proceso, se logran rendimientos
del 95% en P205, en los procesos de elaboracidén de fos
fatos v polifosfatos alcalinos,

De acuerdo con el procedimiento de la inven~
cidén el dcido fosfdrico obtenido por via himeda (ataque
de roca fosfdtica con &cido sulfirico), que se obtiene
normalmente a una concentracién del 28 ~ 32% de PZOS'
es tratado a una temperatura de reaccién adecuada con
cantidades controladas de roca fosfdtica finamente mo-
lida, sulfato cdlcico e iones Na+ (procedentes de una
sal sédica soluble).

Las adiciones de los productos indicados orji

ginan las siguientes reacciones principales:
o = —
Ca +SO4 +2H20 v______SO4Ca.2H20

& + »
FSiT+aN, " T FSiNa,

Las reacciones indicadas originan una sus-
pensién de solidos compuestos por $0,Ca.2H,0, FGSiNaZ,
y pequefias cantidades de BO4HCa.2H20 a distintas concen
tracciones. EL contenido total de sdlidos en suspensidn
debe oscilar entre 2 y 10%, de acuerdo con lasg concentra

ciones iniciales en el dcido de los iones SO4=,Ca++, 7

y del anhidrido silicico.
La temperatura idénea a la cual tiene lugar

el proceso es de 302+ 52C. También el proceso citado pug

de tener lugar a mayores tempemturas que la indicada,
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pero la efectividad del mismo disminuye a medida que
la temperatura de trabajo awnents. .

Aunque el tamafio de los cristales formados
seqin las reacciones anteriormente indicadas puede
ser muy variado, se ha comprobado que la mdxima efec
tividad del proceso se consigue cuando las particulas
cristalinas citadas tienen un tamafio comprendido en-
tre 20 y 200 micras.

Para una mejor comprensién de las particu-
}aridades del procedimiento de la presente patente, se
gin la descripcién que sigue, se hace referencia a un
esquema de la instalacién adecuada que viene represen
tado en el dibujo adjunto.

El proceso operativo consta de las siguientes
etapas:

a) En la misma planta de ataque de la fosfp
rita (F) representada por ~l-, se ajusta la acidez sul
furica del acido fosforico en el slurry del ataque o
maduracién, a un valor de 1,4% 0,2% de S0,H,, pudiendg

seé afladir en el mismo una parte o la totalidad del ién

+ . : : .
- Na necesario, generalmente en forma de sosa caustics,

carbonato sodico o sulfato sodico.

b) El acido fosforico obtenido en =1~ se co
mete luego a filtracidn, géﬁeralmente por medio de.un
filtro rotativo -2-, y despues se hace pasar por un re
frigerador -3~ para enfriarlo & una temperatura de
3o¥5ec,

. ¢) Se lleva luego a un tanque =4~ donde se

le adiciona ion calcio, preferiblemente en forma de
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suifato dihidratado SO4Ca.2H20, hasta conseguir en el
acido fosforico un contenido de 1,4% 0,2% de SO,H,, ¥y

al mismo tiempo puede afiagirse en este tanque todo el
Né*necesario, o parte del mismo si en la etapa a) se

hé efectuado una adicién parcial, El SO4Ca. 2H20 em-~
pleado en esta etapa puede ser de cualquier procedencia,
pero resulta economicamente ventajoso utilizar parte
del SO4Ca.2H20 que se obtiene come subproducto de lé
filtracién del acido fosforico en el filtro =2-.

d) A continuacién el slurry preparado en el
tanque -4~ se conduce, manteniendolo a la temperatura
de 3di590, a un tanque inseminador -5-, en el cual se
afiade el resto de Na+, si las anterlores adiciones no
han sido completas, de manera gue la cantidad total de
Na+ incorporada sea la precisa para la eliminacién del
fluor v del anhidrido silicico.

Para conseguir una perfecta inseminacién es
necesario que la papilla se mantenga en suspensién y
que las particulas solidas de la misma se mezclen con
relativa violencia, con cuyo fin, dicho tanque -5~ es
ta provisto de medios de agitacidn energica, los cua=
les pueden consistir en un sistema agitador mecanico,
como palas o helices =6~ accionadas por el correspondien
te motor -7- un dispositivo insuflador de aire -8~ un

"sistema de recirculacidn por medio de bombas ~9-~, ©
por conbinaciones de varios de estos sistemas.

) Al cabo de unas -oché horas empieza a pro-
ducirse la inseminacidn, prolongandose la operaciédn

durante un tiempo mds o menos largo segin los casos,
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por ejemplo 24 horas debiendose tener en cuenta que
la efectividad Sera tanto mayor cuanto mas largo sea
el tiempo de permanencia de la pabilla en dicho tane
que =S5,

La maxima efectividad se alcanza cuando el
tamaflo de las particulas solidas en suspensidn esta
comprendido entre 20 y 200 micras. La consecucidn
de este tamafio de particulas depende tanto de la tem
peratura de la operacidn, como de la concentracidn
de los solidos que, comoc se ha dicho, debe oscilar en

tre el 2 v el 10% v en general en la proporcidn nece-

‘sarla para alcanzar la sobresaturacién.

cs Terminada la inseminacidn, se procede a
la separacién de los lodos y del acido fosforico pu-
rificado, lo cual puede llevarse a cabo por diversos
procedimientos, por ejemplo, por filtracién o centri
fugacién, pero preferiblemente se efectua por decan-
tacién simple o por decantacién ayudada por floculan
tes adecuados, en cuyo caso el floculante -1l0~ se afig
dira a la papilla en un deposito =ll- de cuya parte su
perior se retirard por ~l2-~ el acido fosforico purifi-
cado, mientras de la parte inferior -l3- se retiraran
los lodos, que podran someterse a una postetrior fil-
tracién v lavado para recuperar el acido fosforico

contenido en ellos.

e a2 QO QT o e
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Se reivindica como objeto de esta patente:
1.~ Procedimiento para la purificacidn del
acido fosforico obtenido por via humeda, por medio

de un tratamiento quimico, caracterizado porque el

acido fosforico de via humeda, despues de filtrado ¥y

enfriado, se trata con roca fosfatica (fosforita) £i
namente pulverizada con sulfato calcico dihidratado
hasta conseguir un contenido de l,4$ 0,2% de S0,H,,
y con iones sodio procedentes de una sal soluble en
la cantidad precisa para eliminar el fluor y el anhi

.

drico silicico con formacidén de fluosilicato sodico;

#

se mantiene una suspensién a sobresaturacién de soli

dos formados por sulfato calcico dihidratado, fluosi
licato sodico y pequefias cantidades de fosfato monocal
cico dihidratado, durante un tiempo variable a partifm
de un minimo de ocho horas, mediante una agitacién vig
lenta; vy se procede por ultimo a la separacién del aci
do fosforico purificado y de los lodos, con eventual
recuperacién del acido fosforico contenido en los mis
mos,”

2.~ Procedimiento segin la reivindicacidén
anterior, caracterizado porque se regulan las condicdo
neés fisicoquimicas de lé operacién de tal manera que
el tamafio de particula de las materias solidas en sug
pensién quede comprendido entre 20 y 200 micras.

3.~ Procedimiento segin las reivindicacio~
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nes anteriores, caracterizado porqué la proporcién
de solidos en la suspensién oscila entre 2% y 10%.

4.~ Procedimiento segin las reivindicaciones
anteriores, caracterizado porque el acido fosforico se
enfria previamente a la temperatura de 30852 Yy se man
tiene a esta temperatura durante el tratamiento.

5.~ Procedimiento seqgin la reivindicacién 1,
caracterizado porque el sulfato calcico dihidratado
empleado esta constituido por parte del obtenido como
subproducto en la operacidn ﬁrevia de filtracién del
acido fosforico de via humeda.

6.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado por mantener los solidos en suspensidn
por la accidén de medios mecanicos de agitacidn,

;.— Procedimiento Qégﬁn la reivindicacidn 1,
caracterizado porque la suspensidn de los solidos se
mantiene por accidén neumatica mediante insuflacidn de
aire en la suspensidn,

8.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado por manténer la suspensién de los Boli-
dos efectuando la recirculacidn de la misma mediante
bombas.,

9,= Procedimiento péra la purificacién del
dcido fosférico obtenido por via himeda, por medio de
un tratamientb quimico.

Esta memoria consta de ~ocho hojas escritas

por una sola cara. .
T Aggsto de 1973
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