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Ia presente invencidn se refiere a la fabrlcacléq

de acido fogférico por via himeda a partir de minerales de fos-
fatog, y mds particulamente a partir de fluorapatita. Los proce-;
dimientos continuos de la fabricacidén de dcidos fosférico actua {
les comprenden principalmente una zona de reaccidn y otra de fild
tracidén. la zona de reaccién se compone de unc o varios reactoreﬁ

donde se¢ introducen las materias primas, mineral de fosfato, deido

sulfirico y liquidos recicladoa procedentes del lavado del resie

duo sblido, La zona de reaccién estd provista de un sistema de |

enfriamiento mds o menos importante segin el tipo de reagcién,
reaccidén en sulfato de calcio dihidratado, en hemidrato, en anhi}
drita, que tienen lugar a temperaturas diferentes y presentan uné
cantidad variable de calorias a eliminar, A menudo se opera el i
enfriamiento por evaporacién., Se conoce en particular los sistema%
de enfriamiento por puesta en vacio parcial de la zona de reaccidn,
e incluso por tratémiento en vacio parcial de un caudal limitado |
del medio reacéional. _ |

‘Otro tipo de enfriamiento, ampliemente utilizado,
es ei enfriamiento por aire., Estos diferentes métodos de enfria-
miento hen sido en particular descritos en "PHOSPHORIC ACID" por
A.V. SLACK, ed. 1968 p. 227 a 231.

En el enfriamiento por aire, se hace circular airF
a la superficie de la zona de reaccién de modo‘que se carge de
humedad y arrastré las calorias en exceso. Este sistema, del que
la presente invencién es una mejora. es completado obligatoriamente
ﬁqr ﬁn'dispositivo destinado al lavado del aire, cargado de los
compueétos arraStraﬁos. antes de su rechazo & lé atmésfera; este

lavado permite en particular eliminar los compuestos fluorados

procedenfes del mineral, siendo estos compuestos principalmente

deido fluorhidrico HF, tetrafluoruro de silicio SiF4; emitidos en
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~ en proporciones variables, al mismo tiempo que el vapor de agua

-y la anhidrita carbénica, por reaccién de ataque del mineral fos§

fatado.
Le zone de filtracién estd realizada corrientemen

|
te por wo o varios filtros provistos de medios de lavado met6di4 o
Se realiza un lavado metédico sobre un filtro dividido en secto—%
fes de la siguiente maneras después de haber recogido el é&ido l
fuerte que constituye la produccidn, se lava el sulfato de calci
en la otra porcidn extrema por agua, que se carga de un poco de
dcido fosférico y vuelve el dcido muy débil; se recicla el écido%
muy débil al sector siguiente, donde se vuelve dcido débil y asi

sucesivamente, hasta el dcido medio que es enviado a la zona de

reaccién,
A fin de producir un decido fosférico concentradon

el agua necesgaria para el conjunto del sistema reaccidnpfiltrd
cién, ec medida y repartida rigurosamente para responder a lasg
diferentes necesidades de agua, en particular humectado del mine~

ral, dilucidén del decido sulfidrico, lavado metddico del sulfato

de calcio, asi como lavado del aire de enfriamiento. Se denomina
|
comuwmente este agua "agua de procedimiento". Ahora hien, es fre-

cuente que el lavado del aire aumente la cantidad de agua consumiﬁa,
l

{
)

y conduzce a cantidades importantes de liquido, que representan
~gfluyentes no valorizados pero que es preciso algunas veoes neu-

tralizar antes de rechasgar,

Una de las finalidades de la inVencién es realizar
un procedimiento continuo de fabricacidn de dcido fosférico sin
ningin rechazo liquido contaminante, y sin aumento del agua con-

Sumi da. .
»] procedimiento contfnuo de fabricacidén de dcido

fosférico de la invencidn es del tipo en el que se hace reaccionar
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mineral de fosfato, y decido sulfiirico en una zona de reaccién,
en presencia de dcido fosférico diluido, y se separa el dcido ‘
fogfdrico fuerte del sulfato de calcio en una zona de filtraciéné
provista de medios de lavado metédico del sulfato de calcio, pori
agua o agué de procedimiento. Segdn la invencién se enfria en con}
tinuo la zona de reaccién por evaporacidén por medio de una circul;-
¢ién de aire por la superficie de la zona de reaccién, y se 1awa§
los gases evaporados por medio de una parte del agua de procedi-
miento, se recoge la solucién obtenida por lavado de los gages |

Y se la envia a la zona de reaceién de modo que los compuestos

gase0so solubles en el agua retornen al medio reaccional de dondel

son recogidos con doido fuerte que constituye la produccién. ;
Generalmente se elige para el lavado de los gasep
una parte ; lo sumo igual al 25% aproximadamente del agua de pro4
rcedlmiento. Segﬁn una forma precedente se recoge la solucidn de % ,
lavado de 103 gases y se la envia a la zona de reaccidén por medlar-
cidn de un paso a través de la zona de filtraccién a titulo de ;
una parte al menps del agua de procedimiento. Se tiene entonces I
el resultado ventajoso de.realizar sobre el filtro un lavado me-
tédico c0n'ayuda de un lfquido caliente., En efecto durante el la-

vado de los compuestos gaseoso, el 1iquido y los gases tienden

a ponerse én‘equilibrib térmico. En esta caso el caudal del liqui
do tomado en el agua de procedimiento'para el lavado de los gaseg
no es superior al que habria sido utilizado en el lavado metédico
del sulfato de calecio. Generalmente se prefiere tomar en el agua.
de procedimienfo un caudal de agua a lo sumo igual al 80% aproxi-
madamente del caudal tofal ¥y enviar este caudal tomado como liquido
de lavado de los gases. Se recoge la solucién de lavado, se la

envia a la-'zona de filtraccidn para el lavado del sulfato de calw

cio, y se utiliza el caudal restante de agua para un lavado supleg-
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mentario del sulfato de ealcio, !
Todavia se tiene la posibilidad de recoger la so:

lucidn de lavado y de enviarla a la zona de filtracién.como anpi
teriormente, pero en lugar de enviarlﬁ directamente al lavado |
del aulfato de calcio, se la utiliza en primer lugar sobre una pdr-
te de la zona de filtracidn desprovista del sulfato de caleio, i
de modo a lavar primeramente le superficie filtrante., Ie solucidn

después de este primer peso es a continuacién reciclada sobre el

sulfato de calcio como anteriormente,

Se realiza generalmente el lavado de los gases
con ayuda de un aparato conocido de por si y capaz de realizar. el
contacto gas-liquido, eligiendose preferentemente un aparsto de ;
contra-corriente por pulverizacidn de liquido. Preferentemente sé
réaliza el lavado de los gases a contr-corriente en un aparato :
capaz de reciclar en continuo el liguido de lavado, de modo a
obtener una buena ahbsorcidén en un volﬁmén relativamente reducido
de 1fquido. |

" Se pone en prdctica ventajosamente para el 1avgdo
de los gases un sistema de lavado constituido por varios 1avadorer
preferentemente, del tipo capaz de recielar los liquidos. Asi pué
se tiene la posibilidad de hacer trabajar a contra—é%rriente la
serie de lavadores haciendo circularel gas a depurar de uno al
otro, a contrcorriente de la solucién de lavado,

También se tiene la posibilidad de recoger por
separado las soluciones producidas por cadea lavedor; tan es asi
que, al presentar las soluciones producidas por los diferéntes
lavedores propiedades diferentes, es algunas veces ventajoso en-

viar directamente una de las soluciones de lavado hacia la zona

de reaccidn segin el método general de puesta en prdctica de la

invencidn, y enviar otra solucién de lavado, por mediacién de un
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paso por la zona de filtraccidn, segin el método preferente de
puesta en préctica de la invencidn.

Se realiza la zona de reaccién por medio de uno g
o de varios reactores, de un tipo cualquiera conocido, previsto
de.sistema.de enfriamiento por circulacién de airé Y se realiza
la zona de filtracién por medio de uno o de varios filtros de

un tipo conocido; se elige ﬁreferentemente un filtro de vacio

con mesa giratoria horizontal provisto de medios de lavado metd-

dico que permifen separsr los filtrados. i
En la figura 1 anexa se ha representado esqueméé
ticamente el método gemeral de reelizacién del procedimiento de -
la invencién. En A se ha representado la zona de reaccién, en B | -
la Zona de filtracién y en C la zona de lavado de los compuestosé :
gaseoso. Para mayor claridad de la figura no se ha representado
el sistema de enfriamlento de la zona de reaccifn.
Esquemdticamente se ha representado en 1la llegads
global de las materias primas, en 2 la salida de la papilla de.
ataque, que gse dlrlge haciza la zona de filtracidn de una manera
conocida por un circuito no representado, en 3 los compuestos
gaseosos que son dirigidos hacia la zona de lavado, en 41a salida
hacia la atmnésfera de los compuestos gageosos depuradoé. en 5
la entrada del liquido de lavado, Esquemfticamente se ha repfe-
sentado en 6 la glimentacién de deido sulfrice en las materias
primas.

. En T se ve la solucién de lavado que sale de la
zona de lavado y que puede dirigirse dlreotamente por 7 a la
zone de reacc16n A, donde penetra en 9, es decmr hacia la zona
de reaccién, por mediacién de su paso en 72 sobre la zona de file

tracién B.

‘Bn 1la figura 2 se ha representado esquemfticamente
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la variante de realizacidn de la invencién segiin la cual no se
toma mds que una fraccidn del agua de procedimiento a titulo de |
1fquido de lavado de los compuestos gaseosos. En 8 se ha represenr
tado la fraccién de agua restante que es utilizada para el lavadc
final del sulfato de calecio sobre el filtro,
En la figura 3 se ha representado esquemdticamente
la realizacién de la zona de lavado C por medio de dos lavadoresi

01 y C2’ con los que se recoge por separado las soluciones de

lavado respectivamente en 73 y 74 ¥y que son alimentados ademds
por los liquidos de lavado 5, ¥ 5,.

Segin otra forma de le invencién, se ha encontraﬂo
ventajoso completar la reparticién del agua de procedimiento por;
wa modificacidn suplementaria de la reparticién de las materias !
primes. :

Ségﬁn esta modificacién se toma en el caudel de |
dcido sulfdrico introducido en la zona de reaccién, una pequefia
parte que se aflade al caudal tomado en el aguﬁ de procedimiento
en una forma general de realizacién de la invencién. ) |

Generalmente se toma una parte de deido aulfﬁrico
tal que la solucién obtenida porla afiadidura del agua de procedi-
miento tnga una concentracidén inferior al 10%.

Se prefiere a menudo regular la parte tomada de
modo que la solucién obtenida por la afindidura del agua de proce—
dimiento tenga una concentracién comprendida entre 0,005% y O, 5%,

~ Ia solucién de dcide sulfirico asi obtenida es ‘
enviada & la alimentacidén de los dispositivos de lavado de los
gases como anteriormente, y después segin una u otra variante,
bien dirsctamente hacia la zona de ataque o bien hacia le zona

de ataque por mediacién de la zona de filtracidén. En ambos casos

el decido sulfirico es totalmente utilizado en la zona de ataque,



e

5.

10.

15,

20,

25.

30.

‘el agua necesaria pafa el conjunto del procedimiento y de no re-

| ciso calentar a 569C soliqitaria, para un caudal de de 50 m3/h un

%

oy
Este modificacién de la invencidn presenta la vemtg
ja de alimentar los lavadores por un agua acida. As{ pués los
riesgos de incrusfacioﬁes, debidos generalmente a los iones calelo
del agua, son eliminados. El coeficiente de utilizacién de la ‘

instalecidn de lavado es consecuentemente mejorado. Ias limpiezaé

o
- mecdnicas o quimicas no son necesarias, Ademds, se puede poner en
!

préctica wn dispositivo de lavedo por pulverizacién de un tipo
cualguiera conocido, en particular pulverizadores con orificios _
de pequefias dimensiones, |

' En la figura 4 anexa se ha representado mn esqueﬁa
de la modifica¢ién anterior de la invencidn. En 6' se ve la alim%n—
tacidn de 1z zona de lavado de dcido sulfvirico témado por medios
no representedos, sobfe la llegada de dcido sulfﬁrico representa-
da esquemdticamente en 6 en la figura 1. En 5 se ve el agua de
pfocedimienté introducida en el lavado de los compuestos gaseosoﬁ.
En 4 se ve la salida de los compuestos gaseosos.

El procedimiento de dcido fosférico de la inven-

cién en todas sus variantes, tiene el resultado de no aumentar

chazar ningin efluyente liquido. Presenta, ademds las siguientes
vgntéjas: todos los compuestos fluorados emitidos por la zona de
reaceiép son captados y reunidos en el dcido concentrado de donde
se les puede extraer bajo una forma concentrada valorizable, ¥y

mﬁs pure que en los procedimientos conocidos, En efecto se recupera

en los lavadores las materias en polvo y las vesfculas arrastrada

—t—
B [ ] .

El procedimiento de la invencidn permite -también la recuperacién
de- las 6aloriés otra vez perdidas en los efluyenies, ¥ fuente u
origen>de contaminacidn. Tan es asi qﬁe el lavado del sulfato de

calcio por un agua industrial, a 102C, por ejemplo, que seria pres
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gasto de calorias representado por 57/h de vapor. En el procedi-:
miento de la invencién, las soluciones calientes diluidas son uti-
lizadas con ventaja en los diferentes lavados de la zona de fil—;
tracidén, que son asi mds eficaces que en los procedimientos conoé
cidos, |
5iemple
Se trata la mezcla de los gases evacuados ante-

riormente de un reactor de dcido fosférico por vie himeda. En

primer lugar se trata esta mezcla de gases por una serie de tres
lavados en lavadores alimentados de agua tomada en un cauddl totah
de agua de procedimiento de 135m3/h. Se toma para el lavado de lo%
gases un caudal de 50 m3/h, y se recoge una solucién de lavado
a 562C, que contiene 4,5 g/1 de fiuwor, 2,4 g/lide dcido sulfdrico

Y que se envia a la filtracién,

Fl gas que sale contiene todavie un poco de fluor :
Y se le trata en un lavador regado por unas soluci&n de sosa qQue |
es reciclada en continuo, y del que se extrae un caudal de 2 m3/h
de una solucibn a 552C que contiene 1,65g/1 de fluor y 2,5 g/lide
godio, que se envia al reactor; el funcionamiento del reactor no

sufre ninguna modificacidn.
Descrita suficientemente la naturaleza del inventp,

as{ como la menera de realizarlo en la prictice debe hacerse cons
tar que las disposiciones anteriormente indicadas son susceptible

de modificaciones de detalle, en cuanto no alteren su principio
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 cedimiento, caracterizado porque se enfria en continuo la zona

-
REIVINDICACIONES ' ‘

1= Procedimiento continuo de fabricacidén de £eido

foaférico por vie mimeda, en el que se hace reaccionar mineral

de fogfato y 4cido sulfirico en una zons de reaccién en presenci&
de deido fosférico diluido, se separa el dcido fosférico fuerte
del sulfato de calcio en una zona de filtracién provista de mediog

de lavado metédico del sulfato de calcio Por agua O agua de pro-

de reaccién por evaporacién mediante una circulacién de aire em

la superficie de la zona de reaccién y se lava los gases evapora=

dos por’medib de una parte dél agua de procedimiento,se recoge
la solucidén obtenida por el lavado de los gases y se la envia & 1?'
zons, de reacci6n»de modo que 1los compuestos gaseosos solﬁbleg eng
el agus retornen al medio reaccional de donde son recogidos con
dcido fuerte que constituye la produccién.
| 2.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque se elige para ei lavado de los gases una parte
& lo sumo iguai al 25% aproximadamente, del agua de procedimientol.
3.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca~
racterizado porque se recoge la solucién de lavado de los geases
¥y se la énvia & la zons de reaccién, por mediacién de un paso por i
1é zona de filtracién a tftulo de una parté’al menos del agua
de ppOQedimiento;

4 Procedimiento segin la reivindicacién 3, ca-
racterizado porque se elige paré el lavédo de los gases una partq
del agﬁa necesaria para el conjunto del procedimiento a lo sumo
iguai a 1; que deberis ser utilizada en el lavado metédico del
sulfato de calcio.

5.~ Procedimiento segin la reivindicacién 3, ca-

racterizado porque se elige el caudal del liquido de lavado de
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| los gases a lo siumo igual al 80% del caudal de agua que habr{s sido
utilizado en el lavado del sulfato de calcio, se recoge la solu~
ci6n de lavado, se la envia a la zona de filtracién para el lavad?

del sulfato de calcio, y se utiliza el caudal restante de agua para
5e un lavado suplementario del sulfato de caleio.

6.~ Procedimiento segiin la reivindicacién 3, ca-
racterizado porque se recoge la solucidn de lavado de los gases,

se la envia a la zona de filtracidn, sobre una parte de la zona

de filtracién desprovista del sulfato de calcio, de modo a lavar

10. | en primer lugar la superficie filtrante, y despuds se lamcicla
gobre el sulfato de caleio. ' |
7.~ Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque se realiza el lavado de los gases por medio
de un lavador a contr;aorriente por pulverizacién de 1fquido.
15, 8.= Procedimiento segin la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque se realiza el lavado de los gases por medio dé
una serie de lavadores en los querse recoge por separado las g
soluciones de lavado. E
i

9.~ Procedimiento segiin la reivindicacién 1, ca-
20. | racterizado porque se toma en el caudal de dcido sulfdrico intro-
. |

ducido en la zona de reaccién una pequefia parte que se afiade al ;
caudal tomado en el aguas de procedimiento antes de enviarlo al é
lavado de los gases evaporados por la zona de reaccidn, |

10,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 9, cad
25. racterizado porque se elige la parte tomada de deido sulfdrico '
de modo que la solucidén acuosa obtenide por la afiadidura de agua
de procedimiento tenga una concentracién inferior al 10%.

11.= Procedimiento segin la reivindicacién 10,

caracterizado porque se elige la parté tomada de deido sulfrico

30, de modo que la solucién acuosa obtenida por afiadidura del agua
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de procedimiento tenge una concentracién comprendida entre 0,05 ; .
y o’ 5%. ‘
12.=Proaedimiento continuc de fabricacidn de éoidp

fosférico por via humeda, tal y como quede sustancialmente des-
crito en la presente Memoria e ilustrado en los adjuntos dibujos.

Esta Memoria consta de once hojas egeritas a mdqui-

na por una s0lz cara.

Madrid, .
e B0V 1978
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