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Resumen

El objetivo de este trabajo fue seleccionar los valores de los parametros de control para producir acido fosférico por
reaccion quimica a partir de fosforita Cubana. Se caracterizd quimicamente a la fosforita y se ensayaron varios esquemas
tecnoldgicos para purificar la muestra en el laboratorio. Se aplico un disefio de experimento del tipo factorial 2% para
encontrar la influencia de las variables en el proceso. Los pardmetros que mas influyeron fueron el tiempo de reaccion
seguido de la concentracién del acido sulfurico (H2SO4) y la que menos influyd fue la temperatura de la reaccion. En
cuanto a las interacciones que mas influyeron fueron la concentracion del H>SO, y el tiempo de reaccidon, seguida por el
efecto combinado de la concentracion del H,SO4 y la temperatura. Manteniendo una relaciéon acido-roca de 3:1, una
concentracion de H,SO4 del 65%, una temperatura de 70°C, una agitacion de 500 r.p.m. y una granulometria de 0,1 mm, se
obtuvo una conversion del 98% de P>Os en acido fosférico.

Palabras Clave - Acido fosforico, Fosforita, Pardmetros de control, Reaccion Quimica

Abstract

The objective of this work was to select the values of the control parameters to produce phosphoric acid by chemical
reaction from Cuban phosphorite. Phosphorite was chemically characterized and various technological schemes were tested
to purify the sample in the laboratory. A 2k factorial type experiment design was applied to find the influence of the
variables in the process. The parameters that most influenced were the reaction time followed by the concentration of
sulfuric acid (H2SO4) and the one that least influenced was the reaction temperature. The most influential interactions were
the H2SO4 concentration and reaction time, followed by the combined effect of H2SO4 concentration and temperature.
Maintaining an acid-rock ratio of 3: 1, a concentration of H2SO4 of 65%, a temperature of 70°C, an agitation of 500 r.p.m.
and a particle size of 0.1 mm, a conversion of 98% of P,Os in phosphoric acid was obtained.

Keywords - Phosphoric acid, Phosphorite, Control parameters, Chemical Reaction

1. Introduccion

La exitosa operacion de una futura planta quimica o de un proceso energético dependerd siempre
de la etapa de disefio de la misma. En esta etapa el proceso de toma de decisiones debe estar
fundamentado en un correcto conocimiento de todo lo concerniente a materias primas a emplear,
tecnologias factibles de usar, precio y calidad de los productos, contaminacién del medio ambiente y
del dominio cabal de un conjunto de variables de disefio y economicas que inciden en la futura
competividad del proceso objeto de disefio que no se pueden obviar.
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Los recursos minerales tendran una gran trascendencia en un futuro inmediato [1] por lo que debe
profundizarse en el escalado industrial de su procesamiento para productos necesarios a la economia
de los diferentes paises, en particular el acido fosférico (H3POs). Este 4acido industrial es importante en
la manufactura de productos industriales como detergentes, decapado de aceros (luego del tratamiento
térmico y posterior fosfatacion), en la industria de alimentos y bebidas (como en refrescos tipo cola
para darles un gusto levemente 4cido). Con fosfato de calcio Caz(POs); sintético, producido por 4cido
fosforico se recubren implantes ortopédicos de acero inoxidable o titanio para reparar el sistema 6seo
del cuerpo humano [2].

La informacion sobre los principales yacimientos existentes en Cuba de estos minerales fosfaticos,
indican la existencia de uno con un contenido aceptable del que existe un detallado informe de su
localizacion y posible explotacion. El analisis geologico del yacimiento nos permite llegar a la
conclusion de que los contenidos de P2Os van aumentando hacia la profundidad y hacia el contacto con
las margas comienzan a disminuir [3].

Es por lo tanto un interés social la explotacion del yacimiento como materia prima para la
produccion de acido fosforico objetivo al que contribuye este trabajo.

El 4cido fosférico se produce basicamente al poner roca fosférica molida en la mezcla de acido
sulfarico y &cido fosforico parcialmente reciclado, descomponiendo la roca en producto de acido
fosforico y sulfato de calcio (este dihidrato es yeso) y separando el producto de acido fosférico y el
yeso a través de la filtracion [4].

La roca fosforica tiene muchas impurezas, en cantidades y proporciones variables. Los efectos de
estas impurezas se manifiestan en el sistema de reaccion, mientras que otros efectos se ven en el
proceso de filtracion o en las propiedades del producto final, el 4cido fosforico [5].

Los aspectos a considerar en el disefio de una planta de acido fosférico para valores basicos o
nominales han sido ordenado por Hernandez Couceyro [6] e incluye entre otros los siguientes calculos:
a) transportador de bandas, b) torre de absorcidn, c) reactor, d) filtros, €) tanques, f) proteccioén contra
la corrosion.

El objetivo de este trabajo fue seleccionar los valores de los parametros de control para producir
acido fosforico por reaccion quimica a partir de la fosforita de Cuba.

2. Materiales y Métodos

Un aspecto que se debe tener en cuenta en el disefio de este equipamiento es la gran corrosion que
sufre el metal empleado en su construccion por la mezcla de 4cidos presentes en el proceso.

Por esta razon todas las partes de los equipos que estaran en contacto con la mezcla reaccionante
deberan ser recubiertas con un material quimicamente resistente. Segiin una tecnologia desarrollada
por la Compaiiia Dorr, pueden emplearse satisfactoriamente recubrimientos de 10 mm de espesor de
plomo, observandose una velocidad de corrosién menor a 0,003 mm/afio. Este recubrimiento puede ser
usado en tanques de almacenamiento, tuberias, bombas, valvulas pre-mezcladoras, sedimentadores, y
filtros entre otros. Los agitadores son hechos de plomo con granos de esmeril incrustados en la
superficie, garantizando asi gran resistencia a la abrasion. Los espesores de recubrimiento deben ser
uniformes [6].
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2.1. Proteccion del medio ambiente.

Desde el punto de vista de la agresividad de los residuales, el proceso de produccion de éacido
fosforico se puede catalogar de poco agresivo, por la alta recuperacidon que se logra de los mismos y
por los multiples usos que tienen en otras ramas econdmicas.

El fluor y el 4cido fluorhidrico que escapan en el proceso de reacciéon quimica se recuperan como
acido fluosilico (H2SiFs) mediante un proceso de absorcion con reaccion quimica, y este acido
fluosilico se puede utilizar como un potente insecticida de amplio uso en la agricultura. De forma
similar la torta, residual del proceso de filtracion, por su alto contenido de yeso puede ser utilizada
para la produccion de cementos hidraulicos y diversos materiales de construccion.

Waggaman [7] ofrece una lista bastante amplia de los posibles usos de estos residuales,
contribuyendo a la no contaminacién del medio ambiente.

La caracterizacion quimica del mineral ha sido reportada por [3], y se presentan los resultados en la
tabla 1.

Tabla 1. Caracterizacion quimica de la fosforita

Compuesto % Compuesto %
SiO; 8,10 K,O 0,28
ALO; 4,96 P> Os 29,16
Fe,0; 3,55 MnO 0,03
TiO; 0,19 SO; <0,10
CaO 45,54 P.PI 7,20
MgO 0,48 F 0,29
Na,O 0,53 Materia Organica 0,48

Fuente: Pedraza Garciga [3]

La caracterizacion mineraldgica se realizd segun las Normas Ramales de la Industria Basica de
Cuba [6], que se presentan en la tabla 2.

Tabla 2. Analisis mineralogico de la fosforita

Compuesto %
Colofana 32
Carbonatos 60
Glauconita Raros granos
Cuarzo 2
Restos de fosiles 3
Granos carbonatados con inclusiones bituminosas 1
Oxidos e hidroxidos de hierro 2
Hematita Raros granos

Fuente: Hernandez [6]

2.2.  Procedimientos aplicados a la muestra

En el proceso de beneficio ensayado a la muestra para obtener concentrados de P>Os de alta ley para
ser usados en la elaboracion del 4cido fosforico y la eliminacion de impurezas (arcillas) que afectan
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principalmente la etapa de filtracion en el proceso de obtencion del 4cido. Se estudié la combinacidon
de los siguientes esquemas tecnoldgicos:

 Trituracion

» Lavado y Clasificacion.

* Flotacién y Decantacion

+ Calcinacion.

El 4cido fosforico se puede fabricar mediante un proceso térmico o un proceso himedo; sin
embargo, la mayor parte del &cido fosférico, aproximadamente el 96%, se produce utilizando el
método himedo, cominmente para producir fertilizantes. Mediante el proceso térmico se obtienen
productos quimicos de mayor pureza [8§].

La primer etapa es la trituracion de la materia prima, se utiliza la trituradora convencional de
quijada.

La segunda etapa es de preparacion quimica de la materia prima mediante la calcinacidn de la roca,
se lleva a cabo en un horno rotatorio.

La tercer etapa se efectia con un molino de bolas, alli se alcanza el tamafio de particulas requerido.

La cuarta etapa se mezcla el mineral con el 4cido sulfurico.

La quinta etapa va a estar integrada por una bateria de tres reactores. En realidad esta etapa y la
anterior son de reaccién quimica que se complementan para lograr una adecuada conversion del
mineral.

La sexta etapa es de separacion de los productos de la reaccion, esto se hace mediante la filtracion.
En esta etapa se produce una recirculacion de corriente débil de acido fosforico al inicio de la reaccion,
encaminado a aumentar la recuperacion en el sistema y el producto fundamental de la etapa pasa a la
siguiente etapa.

La séptima etapa es la decantacion. El licor claro es concentrado mediante un proceso de
evaporacion. El concentrado se recircula en busqueda de un mayor enriquecimiento de la
concentracion de salida. El reactor consiste en un tanque agitado grande de acero, recubierto con
caucho, con un tubo de aspiracién en el centro. Un agitador de acero inoxidable es colocado dentro del
tubo. La suspension alimentada es mezclada con el contenido que hay dentro del equipo debido a la
alta velocidad de recirculacion. El acido sulfurico es dispersado en la superficie de la suspensién e
internamente mezclado con el contenido que hay dentro del equipo (reactor) y agitado para dispersar
cualquier espuma.

Diferentes procesos usan acido sulfurico al 93 % sin diluir lo cual elimina intercambio de calor,
bombas y controles requeridos para la dilucion. El calor de reaccion es constantemente removido. Por
la parte superior se conecta a una fuente de vacio. El reactor puede ser operado continuamente en un
rango relativamente amplio de temperaturas de solucion. Los gases del reactor son pasados a un
condensador barométrico, aqui practicamente todas las impurezas son eliminadas con el agua en el
condensador. No se necesita una etapa de lavado. No se reportan datos econdémicos sobre el proceso.

Este proceso tiene un costo de inversion, operacion y mantenimiento bastante bajos utilizando un
reactor especial arreglado, adaptable a plantas existentes. Las rocas al igual que en todos los procesos
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requiere una preparacion especial que incluye la digestion con acido sulfurico. Se produce un acido
fosforico con un contenido de P2Os de un 30 a 32 % con una alta recuperacion de P2Os. El centro del
proceso es un sistema de reaccion a lazo.

En un recipiente la roca fosférica se disuelve dentro de pulpa liquida a presion atmosférica. El acido
sulfurico se afiade desde un recipiente a vacio que se encuentra colocado en un nivel superior para
provocar una mayor concentracion del 4cido. En este recipiente se hace recircular un flujo de pulpa. El
flujo de pulpa desciende por gravedad a través de ambos recipientes, esto impide el asentamiento de
solidos en el evaporador.

Generalmente en este proceso se logran altas recuperaciones de P2Os del orden de 95 %.

Se trabaja a altas razones de recirculacion, siendo posible esto por el uso de controles que permiten
la retencion de temperaturas y concentracion de iones dentro de estrechos limites. Este sistema elimina
o reduce al minimo los requerimientos de molida, obvia agitadores y sus altos consumos de potencia,
brinda una reduccidn en el tamaifio de los recipientes de vacio.

Si analizamos todas las variantes tecnologicas podemos hacer notar que todas por lo general constan
de tres etapas principales: una de reacciéon quimica (que puede ser con uno o varios reactores,
convencionales o con modificaciones tecnoldgicas), una etapa de agotamiento de los gases producidos
por la reaccion quimica (en general una etapa de absorcion quimica) y una etapa de separacion de los
productos de la reaccidn (en general una etapa de filtracion).

Por lo tanto a la hora de confeccionar cualquier esquema tecnologico a partir de la informacion
reportada en la literatura es necesario tener en cuenta estas tres etapas principales.

Sobre la base de estas tres etapas principales analizaremos cudles son las variables que mas influyen
en el proceso segun la literatura cientifica y como éstas deben ser tenidas en cuenta en el posterior
proceso de disefio.

3. Resultados y Discusion

3.1. Influencia de algunos parametros en el control operacional de éste proceso.

1) Temperatura:

Es evidente que los tejidos de los filtros estan sujetos a la descomposicién, encogimiento o
deformacion si se exponen a una elevada temperatura lo cual resulta imperceptible cuando se opera a
bajas temperaturas. Debe tenerse en cuenta que las soluciones de acido fosférico contienen é4cido
sulfurico libre e hidrofluosilico y que estas combinaciones son extremadamente corrosivas para la
mayoria de los materiales especialmente a temperaturas elevadas y que también estas condiciones de
temperatura impiden la utilizacion de gomas como recubrimiento de los reactores.

Otro aspecto a considerar es que todas las soluciones producidas estdn saturadas con yeso y con
fluosilicatos de sodio y potasio que son formadoras de costras, y que mientras menor sea la
temperatura de operacion, especialmente en los filtros, bombas y tuberias, habrd menos formacién de
las mismas.

No existen evidencias de que se obtenga una mayor extraccion al elevar la temperatura aunque
obviamente si se acelerara la reaccion.
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Debido a la naturaleza exotérmica de las reacciones cuando se produce acido fuerte y utilizando
acido sulfurico en altas concentraciones se requiere un enfriamiento artificial excepto en las plantas
pequefias. Algunas industrias utilizan aire a baja presion para el enfriamiento por evaporacion, lo cual
tiene como ventaja adicional permitir la produccién de un 4cido mds fuerte o alternativamente usar
mayores cantidades de agua de lavado.

2) Concentracion del acido sulfurico a emplear:

Este aspecto es importante porque cuando se emplea acido a altas concentraciones el calor de
reaccion es muy grande y cuando se emplean concentraciones pequefias la elevacion de la temperatura
es tan pequefia que se reduce considerablemente la velocidad de la reaccion.

Pozin [9] considera que son la concentracion de los iones hidronio y la viscosidad de la solucion los
que constituyen los factores principales (en el campo de las altas concentraciones) que determinan la
velocidad de disolucion de la apatita en la mezcla de los 4cidos sulfuricos y fosforicos.

A medida que se gasta H2SO4 fuertemente disociado y se acumulan en la solucion sales y H3POq
poco disociado la actividad de la solucidn y la velocidad del proceso disminuyen.

3) Relacion acido-roca.

La cantidad de 4cido usado por cantidad de roca es una variable importante debido a su efecto en la
economia del proceso.

El aumento del acido por unidad de roca incrementa la cantidad de fase liquida y eleva
considerablemente la velocidad de la reaccion inicial.

Cuando hay un gran exceso de acido el incremento de la velocidad de reaccion resulta mas que
compensado por el volumen del liquido, la velocidad total de reaccion es afectada principalmente por
la cantidad de fase liquida.

Con la practica se ha establecido la relacion 4cido-roca en los limites de 2,5-3,5 afirma Pedraza [3].
Waggaman [7] ha demostrado que si se trabaja para valores por debajo de esta relacion la reaccion
quimica ocurre de forma incompleta produciéndose una mezcla pastosa que dificulta la agitacion y las
demas etapas del proceso.

4) Granulometria:

La mayoria de los autores entre ellos pureza Waggaman [7], Pozin [9] y Ho [10], aseguran que
mientras mas fina sea la roca reaccionard mejor con el acido siempre que haya una efici ente agitacion
ya que las rocas muy finas tienden a aglomerarse bajo agitacion insuficiente formando agregados
bastos. Se recomienda que la roca pase por mallas de 100 y 200 mesh (0,15 mm y 0,074 mm).

La velocidad de descomposicion de la apatita por los &cidos es directamente proporcional a la
superficie externa de los granos del mineral. Los granos gruesos poseen una superficie total
relativamente pequefia, ellos reaccionan lentamente lo que conduce a una disminucion gradual de la
velocidad de disolucion de la apatita al final de la reaccion. Las fosforitas sedimentarias que contienen
fluoroapatita en forma de granos finos (menos de una micra) se descomponen a una gran velocidad.

3.2. Descripcion del proceso quimico.

Casi todas las rocas fosfaticas, excepto las de origen muy reciente tienen una composicion quimica
que se corresponde con la fluoroapatita 3 Ca3(PO4)CaF; y contienen muchas impurezas entre las que
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se incluyen la materia organica, 6xidos de hierro y aluminio, silice, carbonatos, sulfatos y cloruros de
cal y magnesio y pequefias cantidades de Sodio, Potasio, Titanio, Zinc, Cobre, Manganeso, Arsénico,
Cromo, Vanadio y Uranio.
La reaccion principal que ocurre se puede visualizar en dos etapas:
[- Ca3(POs4)3 + 4 H3PO4 + x H3PO4 = 3 CaH4(PO4)2 + x H3PO4

II- 3 CaH4(PO4)> + 3 H2SO4 =3 CaSO4 + 6 H3PO4

Ademas ocurren determinado numero de reacciones secundarias, entre las mas importantes
tenemos:
(1) CaFz + H2SO4 = CaSO4 + 2HF

(2) 6HF + SiO2 = HaSiF¢ + 2H20

(3) Nax0 (6 K20) + H»SiFs = NaxSiFs (6 KoSiFe) + H20

(4) H>SiFs + acido sulfurico = SiF4 + 2HF

(5) 3SiF4+ 2H>0 = 2H,SiFs + SiO2

(6) Fe203 (6 Al»O3) + 2H3PO4 = 2FePO4 (6 AIPO4) + 3H20

(7) CaCOs + H »SO4 = CaSO4 + CO2 + H20

Aqui debemos considerar que:

En la reaccion (1) el acido fluorhidrico liberado reacciona casi inmediatamente con la silice para
formar, en la reaccion (2), acido fluosilico H>SiFs. En la reaccion (3) cualquier Sodio o Potasio
presente reacciona para formar fluosilicatos de NaxSiFs 6 KoSiFe. Estos componentes son fuentes de
problemas, ya que en la mayoria de los casos el acido fosforico se saturara con ellos y como éstos
tienen empinadas curvas de solubilidad contra la temperatura, son la causa primaria de formacion de
costras en las tuberias y equipamientos.

Con la presencia de acido sulftrico fuerte y altas temperaturas, reaccioén (4), se descompone el
acido fluosilico y se produce el SiF4 que con la presencia de humedad en torres de depuracion y
conductos de hierro se convierte en silice y acido fluosilico, reaccidn (5). En la reaccion (6) el hierro y
el aluminio se transforman en fosfatos y el carbonato de calcio que es uno de los principales materiales
de ganga en algunos depositos es un consumidor de &cido sulfurico, reaccion (7).

Esta es una breve resefia de las reacciones quimicas involucradas en este proceso que como puede
apreciarse es relativamente simple y su complicacidn estd determinada por la naturaleza impura de las
materias primas.

El 4cido fosforico puro no es muy corrosivo, pero cuando contiene pequefias porciones de acido
sulfurico libre y 4acido hidrofluosilico y probablemente en periodos cortos de tiempo, acido
fluorhidrico, se torna muy activo contra los materiales de construccion.

Otro factor que hace complejo el proceso, es la quimica fisica involucrada en la produccidn del tipo
y tamafio optimo de los cristales de sulfato de calcio y la conversidn méaxima del fosfato en acido
fosforico.
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El sulfato de calcio puede ser precipitado con varios grados de hidratacion, dependiendo de la
concentracion y temperatura de la solucion. Este puede precipitar como dihidrato (CaSO4 2H20),
semihidrato (CaSO4 2H>0), o anhidrita (CaSOs).

Cuando el mezclado no es lo suficientemente intenso, las particulas de fosfato al caer en la espuma
casi inmovil forman unas bolitas que al interactuar con el H2SO4 se cubren con una capa de cristales de
sulfato de calcio.

Todos los autores coinciden en que la quimica fisica de las reacciones involucradas en este proceso
siguen de forma general los pasos anteriormente esbozados.

3.3. La incertidumbre en el escalado para el diseiio de los equipos.

Como puede apreciarse del analisis de los principales parametros del proceso, practicamente en
todos existe incertidumbre, observandose lo anterior, por ejemplo, en la temperatura de la reaccion
donde varios autores reportan diferentes temperaturas en dependencia de la concentracion de acido
sulfurico a emplear, concentracion ésta que puede variar de un proceso a otro en dependencia de las
condiciones operacionales del mismo.

De forma similar ocurre con la granulometria y con la relacién acido-roca, si consideramos que un
factor primordial a tener en cuenta es la calidad de la materia prima (para nuestro caso particular la
roca fosfoérica) en lo referido a contenido de P»Os, caracterizacidn mineralogica y quimica de la
misma, asi como la determinacion de los métodos de beneficio més idoneos para la fosforita cubana.

Urge, por tanto, llevar a cabo un trabajo experimental que minimice la incertidumbre presente en
los principales pardmetros del proceso de manera tal de lograr un disefio y un escalado del mismo
sobre bases seguras.

En condiciones de incertidumbre el disefio de plantas permite determinar la importancia de realizar
gastos en el trabajo experimental, de manera que se disminuyan las pérdidas por sobredisefio
innecesario, por ineficiencia en las operaciones, o por carencia de cobertura en la capacidad de las
instalaciones [11].

3.4. Seleccion de las condiciones de operacion para el proceso de obtencion de acido fosforico a
escala de laboratorio. Etapa de reaccion quimica.

Para éste propdsito se desarrolld un disefio de experimentos del tipo factorial 2k Gonzalez Suarez et
al. [12] donde se consideraron como variables independientes la concentracion del acido sulfurico, el
tiempo de reaccidon y la temperatura, ya que estos son los pardmetros que mas influyen sobre la
velocidad de la reaccion segun lo referido en la bibliografia consultada. Se fij6 una granulometria de
100 mesh, que es la mas recomendada por la mayoria de los autores. Se consideré como variable
dependiente la conversion de P2Os.

Se realizaron 16 corridas experimentales o sea los 8 puntos del disefio con sus respectivas réplicas,
los resultados aparecen en la tabla 3 que se muestra a continuacion:
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Tabla 3. Disefio de experimentos

Experimento X1 X2 X3 Y1 Y2 Ymedio
1 + + + 0,921 0,906 0,9135
2 - + + 0,821 0,852 0,8365
3 + - + 0,753 0,734 0,7435
4 - - + 0,910 0,906 0,9080
5 + + - 0,906 0,921 0,9135
6 - + - 1,000 0,970 0,9850
7 + - - 0,753 0,734 0,7435
8 - - - 0,920 0,998 0,9590

X1 = Concentracién del acido sulfrico a afadir: 65% (-) y 80% (+)
X2 = Tiempo de reaccion: 4 h (-) y 6 h (+); X3 = Temperatura de la reaccion: 70°C (-) y 80°C (+)
Y = Conversion de P,Os en la reaccion en %; Fuente: elaboracion propia (2020)

Posteriormente se calcularon los coeficientes obteniéndose que:
bo= 10,875 ; b1 =0,0468 ; bo =0,0368 ; b3 =0.0249 ; b1 = 0,0482 ; b13 =0,0249 ;
b23 =0,0122 ; b123 =0,0122,
Siendo S (y)* =0, tendremos que Sbj == 0,0059 y S(pe) = 0.0002853,
luego el modelo quedara:

Y = 0,8753125 - 0,0468125.X1 + 0,0368125.X2 - 0,0249375.X3 + 0,0481875.X1X2 +
0,0249375.X1X3 - 0,0121275.X2X3 + 0,0121875.X1X2X3. (1)

Al analizar estos resultados y ademds comprobar si es adecuado este modelo. Con el criterio F se
obtiene que Feaie= 0 'y Fup. = 3.84 Gonzélez Suarez et al. [13].

Se concluye que el modelo obtenido es adecuado y puede ser utilizado dentro de los niveles
seleccionados de variacion de las variables del proceso (variables independientes), para predecir el
comportamiento del proceso de reaccion en la produccidn de acido fosforico.

La variable que mas influye en el proceso es el tiempo de reaccion seguido de la concentracion del
H>SO4 y la que menos influye es la temperatura de la reaccion. En cuanto a las interacciones la que
mas influye es entre la concentracion del H>SO4 y el tiempo de reaccion seguida por el efecto
combinado de la concentracion del H2SO4 y la temperatura.

En los resultados anteriores se observa que la influencia del beneficio en la etapa de reaccion
quimica no es determinante, pues no se produce un incremento notable en la conversién al realizar la
extraccion, no obstante, si consideramos importante estudiar la influencia de este procedimiento en la
etapa de filtracion, pues Waggaman [7] plantea que esta eliminacion de arcilla favorece en gran
medida esta etapa.

De acuerdo con el estudio optimizado del modelo mediante el software Statgraphics 5.1, los
parametros de mejor resultado dentro de la regidon experimental fueron los siguientes:
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Concentracion de H2SO4= 65 %.
Tiempo de reaccion =6 h
Temperatura de la reaccion = 70 °C.
Conversion de P2Os =98 %.

Estos valores cayeron dentro del rango reportado por la mayoria de los autores en la literatura
cientifica consultada segun [12] y [13] para éste proceso, observandose la incidencia que desempeiia el
tiempo de reaccion como variable que mas influye en el proceso de reaccion.

Aunque el tiempo determinado es de 6 h como pudo apreciarse en los resultados anteriores,
decidimos emplear un tiempo méximo de reaccion de 4 h, ya que con este tiempo lograbamos una
conversion casi total que satisfacia los aspectos investigados en nuestro trabajo y esto se decidié con
vista a lograr un ahorro del tiempo de experimentacién y fundamentalmente de energia, lo cual es
obvio en los momentos en que se desarrollo ésta investigacion.

Se debe enfatizar el papel que desempeiia los disefios de experimentos en la determinacion de las
mejores condiciones de operacion de un proceso, incrementandose este papel a medida que aumenta la
incertidumbre en las principales variables tecnoldgicas de un proceso determinado Concepcién Toledo
et al. [14].

3.5. Influencia de la temperatura en la conversion de P>Os

Sin pretender hacer un estudio cinético de esta reaccion, ni siquiera determinar cual es la etapa
controlante de la misma, ya que esto requiere de un gran niumero de experimentos y ademas se
encarece mucho la investigacion sobre el proceso, nos proponemos al menos estudiar la influencia de
la temperatura y del tamafio de particulas en el proceso de reaccién y tener un criterio de cudl es la
etapa que mas influye en este proceso, si la etapa quimica o la fisica y corroborar los resultados
obtenidos en los experimentos anteriores.

Como se conoce , la etapa quimica depende mucho mas de la temperatura que las etapas fisicas por
eso trabajando a una granulometria constante (100 mesh) por ser la mas recomendada en la literatura
cientifica consultada [13] y utilizando la concentracion de H>SO4 determinada anteriormente (65%)
realizamos experimentos a diferentes temperaturas: 60, 70, 80 y 90 °C para obtener el verdadero efecto
de la temperatura sobre la conversion de PoOs y poder analizar si la etapa controlante es la difusion a
través de la pelicula y la ceniza o si es la reaccidon quimica.

3.6. Influencia del tamaiio de particula en la conversion de P2Os

Con el objetivo de corroborar que para nuestro sistema las etapas de mayor influencia son las
fisicas, se realizaron una serie de experimentos, donde determinamos el % de P2Os y la conversion en
las primeras cuatro horas de reaccion a diferentes tiempos, manteniendo constante la temperatura y
variando la granulometria.

El plan experimental consistido en obtener valores de extraccion de P2Os en las primeras dos horas
cada 15 minutos y posteriormente en las dos horas restantes cada media hora obteniendo una tabla de
valores de conversion contra tiempo.

El tamafio de particulas ensayado fue de: 0,15-0,5-1,0-1,5 mm.
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Este intervalo se escogi6 considerando las diferentes granulometrias usadas industrialmente.
Los resultados en términos de % de P>Os y conversion fueron analizados estadisticamente.
Al analizar detenidamente el modelo encontrado para el estudio cinético, ver ecuacion 2:

7= 4’01 .R0’3 (InR)-1,05 (2)

Se observa que la dependencia entre Ty R no es lineal, ni cuadratica ni estd entre 1,25y 2,5, lo
que presupone que exista un efecto combinado de las etapas fisicas y quimicas en el control de la
velocidad global del proceso en estudio, con mas incidencia de las etapas fisicas, si se tienen en cuenta
los resultados de los experimentos a diferentes temperaturas. Es evidente que este sistema es muy
complejo en el que ocurren muchas reacciones a la vez y la cinética o etapa controlante debe
producirse de un estudio mas profundo.

3.7. Etapa de filtracion: breve descripcion del estudio experimental

En la metodologia para el disefio de un filtro fue necesario conocer las caracteristicas de la torta, del
medio filtrante y la presion de trabajo. Es por ello que se hace necesario, ante todo, determinar si la
torta es compresible o incompresible. Para dicha determinacion se usé la técnica de compresion-
permeabilidad propuesta por Perry y Chilton [15].

Se realizaron ensayos de laboratorio para cuatro presiones compresivas. Posteriormente se calculd
la resistencia especifica de la torta para cada una de las presiones aplicadas, obteniéndose claramente,
de acuerdo a los resultados, que la torta es compresible.

Por 1iltimo se considerd como presion de trabajo 1,2.10° Pa, cuyo valor de resistencia especifica ya
se habia calculado, y que sirvid junto con el tiempo de filtracion y la resistencia especifica de la torta y
del medio filtrante para el disefio del filtro.

4. Conclusiones

1. La variable que mas influy6 en el proceso fue el tiempo de reaccion, seguido de la concentracion
del &cido sulfurico y la que influy6 en menor medida fue la temperatura de la reaccion; en cuanto a las
interacciones las de mayor influencia fueron: la concentraciéon del H>SO4 y el tiempo de reaccion
seguida por el efecto combinado de la concentracion del H2SO4 y la temperatura.

2. Los parametros de la reaccion quimica transcurrieron manteniéndose en una relacion acido-roca de
3:1, una concentracion de H2SO4 del 65%, una temperatura de 70°C, una agitacion de 500 rpm. y una
granulometria de 0,1 mm. Bajo estas condiciones se obtuvo una conversion del 98% de P2Os en acido
fosforico.

3. La ecuacion que describi6 el comportamiento de la conversion a través del tiempo para este sistema
respondi6 a la forma: X = Ao + A1.t + A2t* donde la influencia de la temperatura sobre la conversién
no fue tan marcada dentro del rango de temperaturas ensayadas.
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