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|de fotografiss microscipicas, muestran el estsdo de aglome-

ducto 4cido es mayor del 40% en peso basada en el peso del

| producto dcido), el cusl procedimiento se csracteriza por

fosfbérico muy concentrsdo en el que el mineral de fosfato sé

1do fosfbérico nuy concentrado. £Zn este caso hey dos proble=-
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Lzs Figurss 1 y 5 son los diagramas de procesos
que muestran realizaciones de la presente invencidn, para
faciliter la comprensidn del proqedimiento de la presente
invencibn.

Las.Figufas 2 y 3, que se han preparado a partir

racién de sulfato cdlcico hemihidratado, respectivamente en
ausencia y presencia de silice activa.

: Le Figurs 4, que se ha preparado también a partip
de una fo%ografia, nuestra las escslas asumentadas, utiliza-

dss en las Figuras 2 y 3.

EXPLICACION DIPALLADA DE LA THVEHNCION
TLa presente invencidn se refiere a un procedi-
miento en himedo mejorado psra la fabricacidn de &cido fos-

férico muy concentrado (la concentracidn de P205 en el pro-

permitir que haya silice activa presente en el procedimien-
té en hlwedo para obtener 3cido fosfbrico, en particular dei
dp fosféribo muy concentrado, con lo que se forma sulfato
cdlcico hemihidratado fécilmente filtrable, y se obtiene
'eficazmente bcido fosférico muy concentrado.

Ya se conoce el procediniento pora obtener 4cido

digiere mediante 4cido fosfdrico y dcido sulffirico pars fon
mar &cido fosférico muy concenbtrado, junto con sulfato cdlei
¢o hemihidrstado en el intervalo estable del sulfabo cédleicod

hemihidratado, y luego se filtra la mezcla psrs separar dcis

mas téenicos para la reslizacidén industrisl del procedimient
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to, es decir, un problema es cémoraumentar la velocidad de
digestién del mineral de fosfato, para obtener eficazmente
4cido fosférico muy concentrado, y el otro es cbmo separar
eficazmente el subproducto, sulfato cdlcico hemihidratado,
del Acido fosfdrico producto.

Ha sido conocimiento técnico comiin en el campo d¢
1a manufactura de dcido fosférico qué es extremadamente di-
ffcil la separacién por filtracidén del sulfato cdlcico hemit
hidratado existente en solucidn muy concentrada de dcido fog
férico. Debido a que el sulfato célecico hemihidratado con-
tenido en la suspensidn que se ha formado en el intervalo
estable del sulfato cdlecico hemihidratado, en solucidn muy
concentrada de &cido fosfdrico, se preSenta como cristales
muy finos, su separacién por filtracién a escaiarindustrial
es muy difieil, aunque no en laboratorio. Por tanto, el pré
cedimiento del hemihidrato apenas se ha empleado para fines
industriales, aunque se ha conoecido durante muchos afos.

En el procedimiento del sulfato cdlcico dihidra
tado, que se ha realizado industriaimente para la manufactu
ra de &cido fosférico, se forma sulfato cdleico dihidratado
que se puede filtrar con relativa facilidad, y se filtra pa
ra separarlo del &cido fosfdérico. Sin embargo, no es posi;
ble que este procedimiento produzca 4cido fosférico de con-
centracién superior ; aproximadamente 30% de P,0. (la con-
centracidn de P,0¢ es aproximadamente 30%), y se requiere
un procedimiento adicional de concentracibén para obtener -
écido fosférico de alta concentracidn.

Es un hecho bien conocido, como se describe en
la patente de los EE.UU. 1.776.595, que el sulfato cédlcico

hemihidratado es estable a temperaturas relativamente altas
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y a una concentracién grande de &cido fosfbérico. También

- es bien conocido por los expertos en la técnica que apare-

ce una variedad de dificultades en la préctica industrial

real del pfocedimiento en hiimedo para la manufactura de dci
do fosférics. Concretamente, es muy difieil filtrar y sepa
rar ios cristéles de sulfato cidlcico hemihidratado, que son
iﬁherentémenté cristales muy finos aciculares o rectangula-
res (aproximadamente 1 a lO/L ). El éxito del proéedimien—
to del sulfato cdlcico hemihidratado a escala industrial

depende de cbmo se pueda efectuar eficazmente la separacidn

~ por filtracidn del sulfato cdleico hemihidratado.

Ha habido un cierto nimeroc de investigaciones
para superarreétas_dificultades. Por mencionar ﬁn ejemplo,
la.publicacidn de patente japonesa Sho 43-1583% propuso un
procedimienfo éen el qué el mineral de fosfato Sé digiere
paso a paso a unas velocidades de reacFién especificadas, y
la éuspensién que contiene cristales de siembra se circula
para sepafar el sulfato cdlcico hemihidratado formado. And
ldgaménte, la patente de los EE.UU. 2.885.264 sugiere un mé
todo para efectuar la separacién porifiltracién del sulfato
célcico hemihidratado, de la solucidn de &4cido fosférico,
tras digestién del mineral de fosfato, mientras se regula
la velocidad de reaccién en la etapa de digestidn, dentro
de un intervalo egpécificado.

'Ademés, los autores de la presente invencidn
han propuesto con anterioridad, en la publicacidén de paten-
te japonesa Sho 45-10408 (patente de los EE.UU. 3.653.826),
un procedimiento para filtrar e hidratar hemihidrato, en el

que se forma- sulfato cdleico hemihidratado durante la etapa

de digestién y se separa por filtracidn, luego se obtiene
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sulfato clleico dihidratado de buena calidad, por hidrata-

cién durante la etapa de hidratacidm, y finalmente se recu

pera Acido fosférico muy concentrado. I'n este procedimien-

to, los cristales aglomerados de sulfato cilcico hemihidra-

tado, ficilmente filtrables, se pueden obtener de la sigﬁig

te manera: el mineral de fosfato se digiere bajo condicio-

nes especificadas, concretamente se mezcla primero con dci-|-

do fosfdrico y luego se afiade &cido sulfiirico a la mezcla,
con lo que el 70 - 80% del Cal existente en el mineral de
fosfato pasa a sulfato cileico hemihidratado y el 20 - 30%
pestante del Ca0 se transforma en dihidrogenofosfato cédleci-
co [ Ca(H2P04)2] . Luego se afiade a la mezcla més &cido
sulfiirico, para pasar el fosfato Qélcico antes mencionado
a .sulfato cidlcico hemihidratado y SCido fosférico, bajo
condiciones tales que el &cido sulffirico libre estard pre-
sente en cantidad de 2 - 3% en el recipiente de reaceidn.
Los autores de la presente invencidn hallaron que se pue-
den obtener cristales aglomerados de sulfato cidleico hemi-
hidratado, que tienen buena aptitud para filtracidn, reéir—
culando una paﬁte de la suspensién formada al sistema de
digestién. Asi, el métode de la filtracién e hidratacidn
del hemihidrato se ha hecho industrialmente aplicable.
Istos procedimientos de hemihidrato para la ma
nufactura del &cido quférico muy concentrado pretenden proj
ducir sulfato cilcico hemihidratado de relativamente facil
filtracidn, bajo las condiciones de reaccidn especificadas.
Los autores de la éresente invencién han efectuado mas in-
vestigaciones, y han hallado que permitiendo que exista si
lice activa en el procedimiento de digestidn en el que se

digiere el mineral de fosfato mediante dcido fosfbrico y

(=
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4cido sulffrico, para producir sulfato céleico hemihidrata-
do, se puedeﬂébtener sulfato cdleico hemihidratado mds fécil
.mente filtréﬁie, en forma de cristales mis aglomerados.

fér otra parte, en los procedimientos usualmen-
te empleados péra la manufactura de 4cido fosférico a baja
conéentracién; por ejemplo el método mencionado én la publi
cacidn de patente japonesa Sho 36—15616, se sabla que la
adicidn de sustancias de siiicato ficilmente reactivas ace-
lera el éreci@iento de eristales y mejora la forma cristaliA
'na éel.sulfafoTcélcico dihidratado. Sin embargo, esta téc-
nica es para,éohseguir el efecto del silidato reactivo en
relacién'con ia hidratacién del hemihidrato a dihidrato, en
el procedimienfo de sulfato cfleico hemihidratado-dihidrata
do .para la ﬁaﬁﬁfactura de &cido fosférico a baja concentra-
cidn. En este procedimiento solo se obtiene un producto de
daido fosfdérico poco concentrado, que contiene aproximada-
'ﬁente 30% de Py0cs ¥ el subproducto filtrado es sulfato cdl
cico dihidratédo, pero no hemihidratado.

Ademés, en el procedimiento expuesto en la publi
cacidén de patente japonesa Sho 48-9278 se afiade silice acti-
va para obtenér cristales de sulfato cdlecico hemihidratado
en forma de columna, cuando el sulfato cidlecico dihidratado
se convierte en hemihidratado con un dcido mixto (concentra-
cidn de P,0¢ de appoéimadamente 20% y concentracidn de H,80,
de 24 - 35%), tras la separacidn de sulfato cdlcico dihidra-
tado del producto de &cido fosférico, en el procedimiento pa;
ra la manufactura de &cido fosférico de baja concentracidn.
Esta técnica no produce &cido fosférico muy concentrado por
digestidn de hineral de fosfato, sino que se aplica solo pa-

ra la transicidén del dihidrato al hemihidrato.
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Por el contrario, el fin de la presente inven-

cién es obtener dcido fosférico muy concentrado (la concen-
tracién de ons'es mayor del 40%) junto con cristales aglo-
nerados de sulfato cilecico hemihidratado, fdcilmente filtra
hles.

La presente invencién se refiere a un procedi-
miento en hiimedo para la manufactura de &cido fosférico, don
de el mineral de fosfato se digiere mediante dcido fosfdri-
co y dcido sulffirico para producir una suspensidén que conti$
ne &cido fosfdérico muy concentrado, junto con sulfato cdlcit
co hemihidratado, v la suspensién se filtra para separar sup
fato cdlcico hemihidratado del dcido fosfdérico muy concen- -
trado (un dcido fosférico producto que contiene al menos
40%. de ons)' Este procedimiento se caracteriza por afia-
dip o suministrar &flice activa, desde fuera, a la etapa
de digestifn del procedimiento de manufactura antes mencio
nado, para permitir que haya presente una cantidad de sili
ce suficiente para la formacién de cristales aglomerados,
fécilmente filtrables, de sulfato cilecico pemihidratado. El
término "silice activa" tal como se usa en esta memoria des
criptiva significa silice que reacciona fécilmente con fluopu
ro de hidrdgeno (HF). Ejemplos representativos incluyen bep
tonita, aldéfana, con especial preferencia la tierra de dia-
tomeas y gel de sili;e: La cantidad de adicién de silice
activa puede ser la suficiente para formacién de sulfato -
cdlcico hemihidratado aglomerado, fdcilmente filtrable, por
ejemplo 0,2 - 5% en peso basado ennla cantidad suministrada
de mineral de fosfato. Especialmente, es muy eficaz 0,5 -

2 % en peso. La silice activa se puede afiadir o suministraj

junto con cualquiera del mineral de fosfato o dcido para dif
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mencionado se separa una vez por filtracidn para separar y-
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gestidn, vy se puede afiadir al aparato de digestidn o a la

ra manufacturar Acido fosfdérico por el sistema cerrado del
procedimiento de sulfato calecico hemihidratado-filtracidn-
-dihidratacidn (descrito en el Ejemplo 3), por el cual el

sulfato gélcido hemihidratado producido por el método antes

recuperar dcido fosférico muy concentrado, y luego el sul-

fato cdlecico hemihidratado se hidrata en &cido diluido, pa-
ra thener sulfato cdlcico dihidratado, los resultados sa-

tisfactovioérde la presente invencidn se pueden obtener cuan
do se afiade silice activa en la etapa de digestidn o en la

etapa de hidratacidn en que el sulfato cdlcico hemihidrata-
do .se transforma en dihidratado.

La presencia de sflice activa en la etapa de
digestidn ejerce un evidente efecto de aceleracidn en la
aglomeracidén de los cristales de sulfato cdlcico hemihidra-
tado, aunque la causa no estd clara. Tste efecto se ex-
plicard en més detalle en los ejemplos de trabajo. Se con-
firmd qﬁe la existencia de silice activa en la etapa de di-
gestidn refuerza evidentemente el grado de aglomeracidn de
los cristales de sulfato cidlecico hemihidratado, y perfeccio
na marcadamente la aptitud para filtracidn, en comparacidn
a la no existencia de silice. Concretamente, los autores
de .1la presente invencidn hallaron que cuando se deja que
haya silice activa presente en la etapa de digestién; el
gdrea superficial especifica de los cristales aglomerados
de sulfato cdlecico hemihidratado disminuye gradualmente,
dependiendo de su cantidad. La observacidn microscdpica

reveld que la manera de.aglomerarse los cristales cambid
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evidentemente, en comparacidn con la que aparece en el caso
de que no haya adicidn de silice. El1 efecto se muestra en
la fotografia adjunta. Como resultado, la aptitud del sul-
fato cileico hemihidratado para filtracidn se mejord marca-
damente, con lo que se alcanzd gfan mérito industrial en
comparacién con los procedimientos usuales (enlos que no hu
bo adicidn de sflice activa).

El efecto alcanzado, de obtener cristales aglom
rados, fdcilmente filtrables, de sulfato cdleico hemihidra-
tado, permitiendo queé haya silice activa éresente en el pro
cedimiento para manufacturar dcido fosférico, ha sido halla
do por vez primera por los autores de la presenté invencidn
Este efecto de la presente invencidn se puede aplicar a -
cualesquiera procedimientos en hlmedo para la manufactura
de &cido fosférico, en los que el sulfato cdleico hemihidra|
tado aglomerado formado se haya de filtrar y separar de &ei]
do fosférico muy concentrado. En lo que sigue se ejemplifi

card en més detalle el procedimiento de la presente inven-

cién.

Ejemplo 1
La preparacién de dcido fosférico se efectud

usando el aparato experimental que se muestra a continua-
eidn.

Haciendo referencia en primer lugar a la Figu-
ra 1, el numeral de referencia 1l es un mezclador previo que
tiene un volumen eficaz de 0,5 1, 2 es el primer aparato de
digestidn, coh volumen de 3 1, 3 es el segundo aparato de
digestién, con volumen de 3 1, 4 es un depdsito receptor de

1,5 1 de volumen, y cada uno de los recipientes estd provis

to de un agitador adecuado, 5 es un filtro para filtracidn

T
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‘tiene sulfato cilcico hemihidratado se circula por la tube-

pal de fosfato que tenia la siguiente composicidén, usando

- mezela de .reaccidn al segundo aparato 3 de digestidn. Luego

el resto de la suspensidn se introdujo en el filtrec 5, para

_de 45,3%) por filtracién con suceidn.
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de la torta que'contiene sulfato cdlcico hemihidratado, as-
pirada por la bomba 6 de vacio, con lo que se recupera 4cidg

fosférico producto, 7. Una parte de la suspensidn que con-

ria 8 al mezclador previo 1.

El 4cido fosfdrico se produjo a partir de mine-

el aparato antes mencionado.
Mineral de fosfato A (72BPL de Florida)

P,0,-33,7%, Ca0-u48,6%,

2
F - 4,0%, 5i0,-5,2%

En el mezclador previo 1, el mineral de fosfato
machacado (555 kg/hr) se cargd por la tuberia 9, el &cido
de.&igestién, que contenia 38,5% de P,0. v 41,5% de HZSOLl -
(1817 g/hr) se afadid por la tuberia 10, y la silice activa
ge introduio por la tuberia 11, y todos los materiales pues
tos en el mezclador previo 1 se mezclaron bien. La suspen- :
5idén formada se hizo rebosar al pfimer aparato 2 de diges-

tién, donde reacciond con &dcido sulftrico al 98% (230Q g/hr)

suministrado por la tuberia 12, y luego se hizo rebosar la

se siguid afiadiendo dcido sulfirico al 98% a la velocidad

de 390 g/hr en el segundo aparato 3 de digestidn, para efec
tuar la reaccidn, y ia-suspensién formada se introdujo en el
depdsito 4 receptor, tras lo cual se redujo la temperatura

por el enfriador. Una parte de la suspensidén formada (3064

g/hr) se circuld por la tuberia 8 al mezclador previo 1, y

recuperar el producto &cido (que tenia un contenido de P2O5
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La temperatura de reaccidén y el tiempo de reac-

cidn en la reaccidn antes descrita se fijaron como sigue:

Mezclador | Primer apa- | Segundo apa-| Depdsito
previo 1 | rato 2 de rato 3 de I recep-
digestidn digestidn +tor
Tempera- - _ . . - _
tupa (°C) , 75-80 90-95 90-95 70775
Tiempo (hr) 0,3 2,0 2,0 1,0

(comparacién del &rea superficial especifica de los crista-

les de sulfato cllcico hemihidratado)

La torta de sulfato cdlecico hemihidratado que

queda sobre el filtro 5 se tomd, se lavé con metanol y se

secd, y el drea superficial especffica se midid seglin el mé

todo Blaine (JIS-R-5201). [l resultado se muestra en la

Tabla 1.

.
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La cantidad de adicién de silice activa de la
Tabla 1 se expresa en % en peso basado en el peso del mine-
ral de fosfato. Se puede ver que el &rea superficial espe-
cifica disminuye al aumentar la cantldad de silice suminis-
trada, en compara01on con el caso en que no se afiadid 5111-

ce (que representa el método usualmente empleado ahora) .

Cuanto menor el drea superficial especifica, mejor la apti-

tud para filtracidn.

Ejemplo 2

La produccidn de dcido fosférico se efectud
usando el aparato que tiene la misma estructura que Se mOS-
trd en la Figura 1, pero a escala mayor que en el Ljemplo

1.
" Concretamente, se empled un aparato consistend

te en un mezclador previo de 3,3 m3 de volumen eficaz y dos

aparatos de digestién de 29 m® de volumen. Un mineral de

fosfato B (3,75 t/hr) que tenia la composicién siguiente sg
mezcld con tierra .de diatomeas (0,04 t/hr) en el mezelador
previo, y se afiadieron en el mezclador previo fcido fosfb-

rico para digestidn, que contenia 38,5% de P,0g ¥ 4,5% de

H,80, (9,52 t/hr) y la suspensién de circulacién (20,6 t/hrf)

a 752C. Se efectud la reaccidn, vy la suspensidén formada -a
752C se hizo rebosar al primer recipiente de descomposicidr
Mineral de fosfato B (72BPL de Florida)
P,0 - 33,2%, Ca0-49,6%,
F - 4,1%, 510,-3,4%
A continuacién se afiadid dcido sulfiirico al
96,5% (1,84 t/hr) al primer aparato de digestibn, y la reag
cién se efectud a 952C durante 2,5 hrs. Il producto se hi-

zo rebosar al segundo aparato de digestién. Se afladid dci-
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do sulffirico al 96,5% adicional (a una velocidad de 1,31
t/hr) en el segundo aparato de digestidn, y se continud la
peaccidn a 952C. Una vez completada la reaccidén, la suspen
sidn se enfrid a 752C para obtener una suspensidn fresca
(36,2 t/hr). La suspensidn fria se filtrd en un filtro ro-

tatorio de bandeja basculante (4rea de filtracién de 12 mz)

£l

a caudal de 15,6 t/hr, y se lavd con.una solucidn (4,00 t/hy
que contenia 17,1% de P,0¢ y 8,2% de H,S0,,. Asf se obtuviei
ron una suspensién filtrada (6,27 t/hr) que contenia 45,2%
de P,0, y 3,8% de H,50,, un lavado de filtracidn (5,99 t/hr
que contenia 34,6% de P,0; ¥ 4,9% de H,80,, y una torta de
sulfato cilecico hemihidratado (a una velocidad de 7,34 t/hr

La produccién de dcido fosfdrico se efectud
usando mineral de fosfato A del Ejemplo 1, en vez de mine-
pal de fosfato B, por el mismo método antes mencionado. Adet
mée, las peacciones se efectuaron usando mineral de fosfato
Ay B por el mismo método antes mencionado, perc sin adi-
cidn de tierya de diatomeas, ¥y se compararon los resultadosj
(Comparacidn de la aptitud para filtracibén de suspensiones
que contienen sulfato cdleico hemihidratado)

Se midid la aptitud para filtracidn de las sug
pensiones que contienen sulfato cfleico hemihidratado, de
los ejemplos antes qencionados.

La aptitud para filtracidén aqui mencionada sigy
nifica cantidad de tratamiento de la suspensién dentro de
un cierto tiempo de filtracién, que se calcula en términos
de la cantidad de &cido fosfdrico. En este caso un ciclo dg
rotacidn del filtro se fijé a 6 minutos, y el tiempo de filt
tracidn totalizando la filtracién de la suspensidn y la fily

tracidén del lavado se fijd en 4,5 minutos. La cantidad de
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4cido fosférico se calcula por unidad de drea del drea de

filtracién eficaz (12 m?) para el anterior tiempo de filtra

L4
clon.

El resultado se indica en la Tabla 2.
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La cantidad de adicidn de silice activa mencio
nada en la Tabla 2 significa el % en peso basado en el peso
de mineral de fosfato. Es evidente que la aptitud para fil
tracién es mayor que en el caso de no haber adicidn de sili
ce.

(Comparacién de la aptitud para aglomeracién de cristales
de sulfato cdlcico hemihidratado)

Se tomaron las tortas de sulfato cdlcico hemihidrata
do obtenidas en los ensayos n% 8 y n¢ 9, y se observaron
microscépicamente los estados de los cristales de sulfato
cilcico hemihidratado aglomerados. Los resultados se mues-
tran en las Figuras 2 y 3. Como se puede ver claramente

por las fotografias, la Figura 3 (1% de silice afiadida) muef

+ra un estado de aglomeracién marcadamente mayor que la Fi-

gupa 2 (sin adicidn). Tis evidente que la existencia de si
lice activa afecta favorablemente a la cristalizacidn de

sulfato cllcico hemihidratado.

Eiemplo 3

Usando el aparato que se muestra enel diagrama'

de procesos de la Figura 5, la preparacidn de dcido fosfdri.
co muy concentrado se efectud en un sistema cerrado en el
que el mineral de fosfato B se digirid bajo las mismas con-
diciones de digestidén que en el Ejemplo 2, usando el mismo
mezclador previo 1, ;l'primer aparato 2 de digestidn, el sg
gundo aparato 3 de digestidn y depdsito 4 receptor descri-
tos en el Ejemplo 2, y el sulfato cdlcico hemihidratado for

mado se convirtid en dihidrato en la etapa de hidratacidn,

tras separacién por filtracidn del &cido fosférico, y el

filtrado de la suspensidn de dihidrato se empled como liqui|

do de lavado del hemihidrato.

18
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Como se muestra en la figura, una cantidad medi
da de pélvo de mineral de fosfato se afiadi por la tuberia
9 al mezclador previo 1. L1 &cido para la digestidn, que
se habla preparado a partir del filtrado de lavado de sulfa
to cidlcico hemihidratado en la segunda seccién del filtro
17, y una parte de dcido fosférico producto, se afiadieron
por la tuberia 18 al mezclador previo 1. También se intro-
dujo la suspensidn en cipeulacidn del depdsito 4 receptor,
en el distribuidor 13 de suspensidén, mediante una bomba 23.
Una vez dividida la suspensidn, una parte de ella se afia-
didé luego al mezclador previo 1 por la tuberia 8. Esta susg
pensién se hizo rebosar al primer aparatc 2 de digestidn.
Se afiadié Adcido su;fﬁrico al primer aparato 2 de digestidn
por la tuberia 15, que se ramifica de la tuberia 10. Ade-
mis, la suspensidn se hizo rebosar al segundo aparate 3 de
digestién, en el que se afiadid dcido sulffirico por la tube-
rfa 16 que se ramifica de la tuberia 10. La suspensién,
que se digirid completamente en el segundo aparato 3 de di-
gestién, se introdujo en el depdsito 4 receptor y luego en
el enfriador 12, mediante una bomba 6, para enfriarla. La
suspensidén enfriada se envié al distribuidor 13 de suspen-
sién mediante una bomba 11, y se dividibé. Una parte de la
suspensidén se introdujo en el filtro 17 por la tuberia 14.
El resto de la sugpénsién se recirculd al mezeclador previo
1 por la tuberia 8. El dcido fosfbérico producto, 7, separal
do mediante él filtro 17 de sulfato cdlecico hemihidratado,
se introdujo en el depdsito de almacenamiento, excepto la
parte de dcido fosférico que se usd para ajustar la concen-
tracidn del “4cido de digestidn.

Ademis, la torta de sulfato cilecico hemihidrata
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do separada del &cido fosférico se lavd con el filtrado que
venia por la tuberia 25 de la primera seccidén del filtro 28
de dihidrato, en la segunda seccidn del filtro 17 de sulfa-
to cdlcico hemihidratado. Este filtrado de lavado se intro
dujo en el mezclador previo 1 por la tuberia 18, tras haber-
lo ajustado con 4cido fosférico producto, como se ha mencio-
nado antes. Asi, el hemihidrato 1ava&o se transfirid al pri
mer recipiente 19 de hidratacién y se volvid a suspender con
el filtrado de lavado de la segunda seccidn del filtro 28 dg
sulfato cilcico dihidratado, y una parte del filtrado de la
primera seccidn, que se afiaden por la tuberia 22. E1 dcido
sulfirico se afiadid por la tuberia 24 al recipiente 19 de
hidrataeién. 23 es un neutralizador.

- Luego se hizo rebosar la suspensidn del primer
vecipiente 19 de hidratacidn al segundo recipiente de hidra-
tacién, donde se c¢ompletd la transieidn a sulfato cdleico
dihidratado, 'y se transfirid por la tuberia 21 a la primera
seccidn del filtro 28 de sulfato c8lecico dihidratado, y se .
filtré.

El sulfato cdlecico producto se lavd en la segun-
da seccién del filtro 28 con agua fria o caliente aplicada
por la tuberia 26, y el sulfato cllcico dihidratado producto
se obtuvo en 27, .

Una parte del filtrado de la primera seccidn se
introdujo por la tuberia 25 y se usd para lavar el sulfato
cédlcico hemihidratado, como se menciond antes.

El dcido fosfdérico muy concentrado se produjo
usando el aparato antes descrito, por los siguientes mé&todos

El mineral de fosfato B (a la velocidad de 3,75

t/hr), dcido de digestidn que contenia 38,5% de P,0g v 4,5%
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de H SOu (a la velocidad de 9,52 t/hr), v la suspensidn de

2
circulacién a 75C (a la velocidad de 20,E t/hr) se mezclaron
en el mezclador previo 1 para reaccionar, y la suspensidn
formada a 752C se hizo rebosar al primer aparato 2 de diges-
tign. Luego se afiadié &cido sulfiirico al 96,5% (a la velo
cidad de 1,84% t/hr) al primer aparato 2 de digestidn, y se
efectud la reaccidén a 952C durante 2,5 hrs. La suspensidn
formada se hizo rebosar al segundo aparato 3 de digestidn,
donde se continud la reaccién a 952C por adicidn de 4cido

sul firico adicional al 96,5% (a la velocidad de 1,31 t/hr).
Una vez completada la reaccidn, la suspensidn se enfrid la
752C para obtener la suspensidn fria (a la velocidad de 36,2
t/hr). La suspensidn fria se filtrd mediante un filtro ro-
tatorio de bandeja basculante (que tiene un drea eficaz de
filtracién de 12 m2), a caudal de 15,6 t/hr, y se lavd con
un liquido (suministrado a la velocidad de 4,00 t/hr) que

contenia 17,1% de P,0c v 8,2% de H,S0,. Se obtuvieron un fi
trado de suspensidn (a la velocidad de 6,27 t/hr) que conte-

nia 45,2% de P Of v 3,8% de H,50,, un filtrado de lavade (a

2
la velocidad de 5,99 t/hr) que contenia 34,6% de P0g y 4,9%
de H,S0,, y una torta de sulfato cfleico hemihidratado (a la
velocidad de 7,34 t/hr). La totalidad del filtrado de lava-
do y una parte del filtrado de suspensidn (a la velocidad de
3,53 t/hr) se mezclar;n'y usaron como &cido de digestidn,
como se ha mencionado antes.

Se mezcld la torta de sulfato cileico hemihidra-
tado con una solucidn (suministrada a la velccidad de 6,32
t/hr) que contenia 12,2% de P205 y 5,6% de H,S0,, para pre-
parar una susbensién que se introdujo en el primer recipien-

te 19 de hidratacién, que tenia un volumen eficaz de 70 m3,

| Eand
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donde el sulfato cdlecico hemihidratado se convirtié en dihi-
drato por adicidn de 4cido sulfflirico al 96,5% (a la-veloci—
dad de 0,34 t/hr). Se afiadid tierra de diatomeas (a la velg
cidad de 0,035 t/hr) al primer recipiente 19 de hidratacidn
durante la reaccidén. La suspensidn del primer recipiente

19 de hidratacién se hizo rebosar al segundo recipiente 20

de hidratacidn, que tenia el mismo volumen que el primer re-
cipiente de hidratacién, para completar la transicién a di-
hidrato. La suspensién de sulfato cdlcico dihidratado asl
preparada se filtrd en un filtro 28 del tipo de banda (que tg
nfa un drea eficaz de filtracidn: 8 m?) en caudal de 14 t/hr,
y se lavé con agua caliente a 50°C ( a la velocidad de 3,92
t/hr). Se obtuvierqh un filtrado de suspensidn, de dihidra-
toy.que contenfa 17,1% de P,0g ¥ 8,2% de stoq (a la veloci-
dad de 6,03 t/hr), un filtrado de lavado que contenia 9,5%
de P205 y 4,4% de stou (a la velocidaq de 4,29 t/hr), y una
torta de sulfato c8lcico dihidratado (7,6 t/hpr).

El filtrado de suspensidn de sulfato cdlcico di-
hidratado se us6 comec liquido de lavado para la filtracién
de suspensidn de sulfato cdlecico hemihidratado, a caudal de
4,00 t/hr, y las restantes 2,03 t/hr se mezclaron con el
filtrado de lavado del dihidrato (a la velocidad de 14,29
t/hr), que se circuld al primer recipiente 19 de hidrata-
cidén como solucién.p;ra.preparar la suspensidn.

La dptitud para filtracidén de la suspensidn que
contiene sulfato cdleico hemihidratado producida por este
procedimiento se midid segfin el Ejemplo 2.

La aptitud para filtracidén de la suspensidn fué
2,9 t P,0./m%.dia.

Es evidentemente mayor que la del caso (2,0 t
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P2P5/m2.dia) en que no hubo aditivos, como se indica en el
ensayo n2 8 de la Tabla 2 del Ejemplo 2.

La cantidad de adicidn de tierra de diatomeas
corresponde a 0,93% en peso, basado en el peso de mineral de
fosfato en el presente ejemplo.

Como se ha explicado en cada ejemplo, se confir-
mé que la presencia de silice activa mejord la aptitud para
filtracidn del sulfato cdlcico hemihidratado.

Esta mejora de la aptitud para filtracidn del sul-
fato cldlcico hemihidratado formado en los procedimientos en
hiimedo para producir &cido fosférico da una superioridad no-
table desde el punto de vista industrial, ya que ofrece una
ventaja econémica dgbida a la reduceidn del area de filtra-
eidn,

El procedimiento de la presente invencidn ofrece]
una tecnologia valiosa, que contribuye a los procedimientos
usuales de hemihidrato y procedimiento; de hemihidrato-fil
tracién-dihidratacidn, para producir decido fosférico muy con
centrado.

Los tres ejemplos antes descritos se mencionaron
como ejemplos de trabajo del procedimiento de la presente in
vencidn. Sin embargo, no es necesario decir que el procedi-

miento de la presente invencifn no estd limitado a estos eje

plos.
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REIVINDICACIONES

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Patente
de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los que se re-
cogen en las reivindicaciones siguientes:

12, - Procedimiento en hiimedo mejorado para fabri
car dcido fosférico muy concentrado, el cual procedimiento

comprende una etapa de digestidn en la que se digiere mine-
ral de fosfato mediante decido fosfdrico que tiene una concer
tracibn de P,0¢ superior a 40% junto con sulfato cdlcico he-
mihidratado y una etapa de separacidén en la gual la suspen-
5ién se filtra para separar dicho sulfato cdleico hemihidra-
tado de dicho &cido fosférico muy concentrado, en el que la

mejora comprende la etapa de introducir silice activa duran-

te la etapa de digestién.

22, Procedimiento segln la reivindicacién 19,
donde como silice activa se usa silice que reacciona facil-

mente con flucruro de hidrdgeno.

39,- Procedimiento seglin la reivindicacién 18,
en el gue dicha siliée.activa se introduce como un componen
te de diatomeas o gel de silice.

42, - Procedimiento segiin la reivindicacién 12,
donde la silice activa existe en la etapa de digestidn en
cantidad de 0,5 - 2% en peso.

a s s A . . «
5%,- Procedimiento segin la reivindicacidn 198,

que comprende ademds una etapa de hidratacidén en la que el
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sulfato c8lcico hemihidratado separado se convierte en dihi
dratado por reaccién con una mezcla de dcido fosférico diluj
do y &cido sulffirico, el filtrado obtenido por filtracidn
para separar dicho sulfato cdleico dihidratado se hace cir-
cular como liquido de lavado para dicho sulfato cdlcico hemi
hidratado, y una parte del &cido fosfbrico obtenido por fil
tracién de dicho sulfato cdleico hemihidratado se recircula
y emplea de nuevo como &cido para la digestidn.

62, - Procedimiento segfin la reivindicacién 5%,
en el que se afiade silice activa durante la etapa de hidra-
tacidn,

72.- Procedimiento en hfimedo mejorado para fabri
car &cido fosférico ,muy concentrado,

Tal y como se ha descrito en la Memoria que antg
cede, representado en los dibujos que se acompaflan y para
log fines que ge han especificado,

Esta Memoria consta de veinticuatro hojas escri
tas a mdquina por una sola cavra.
Madrid, 1Y 1975
P.A.

Alberto/de Clzaburu
Por Pode,

| LA
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