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La présente invention est relative & un réacteur permettant de fa-
briquer de l'acide phosphorique par voie humide, & partir de phospha-
te naturel et d'acide sulfurique concentré ou dilué.

Il est classique de produire de 1l'acide phosphorique en attaquant

5 le phosphate naturel en phase liquide aqueuse par de 1l'acide sulfuri-
que et en filtrant le mélange obtenu d'acide phosphorique et de sulfa-
te de calcium précipité,

Dans ce procédé, la difficulté réside dans la nécessité d'obtenir
des cristaux de sulfate de chaux dont les dimensions et la forme soient

10 telles qu'ils puissent &tre facilement séparés par filtration.On sait
que les cristaux de gypse ou bihydrate SO4Ca , 2O se prétent le mieux

a la filtration et au lavage . On essaie donc en général de maintenir
dans les cuves de réaction une température et une conceniration en
P205 suffisamment basses pour obtenir avec certitude une précipitation

15 de bihydrate. D'autre part,il est admis que la précipitation du sulfa~-
te de chaux est d'autant plus régulidre et donne des cristaux d'autant
plus facilement filtrables que la dispersion de 1'acide sulfurique dans
la bouillie en réaction est plus rapide. Aussi opére-t-on en général
le mélange de la bouillie phosphorique et de 1l'acide sulfurique en

20 agitant aussi violemment que possible,

La présente invention propose un réacteur qui permet de répondre
simultanément aux trois objets ci-aprés :

~obtention d'un mélange intime des constituants et ce dans une cour-
te période de temps, .

25 -évacuation efficace de la chaleur de réaction,ce qui permet de
contrbler la température du milieu réactionnel,

-réalisation d'une circulation intense du milieun réactionnelce qui
permet une dispersion rapide des phases liquides tendant 3 se sursatu~-
rer au contact des produits frais introduits.

30 dinsi,le réacteur selon 1l'invention répond essentiellement aux be-
soins d'une production en continu et sur une grande échelle d'acide
phosphorique par le procédé de voie humide.

La conception du nouveau réacteur en cause met a profit certains
des enseignements du brevet frangais n®l.122.463. Le procédé de fabri-

35cation d'acide phosphorique décrit dans ce brevet consiste fondamenta-
lement & mettre en présence une bouillie de phosphate étendu d'eau,de
préférence de 1l'eau chargée d'acide phosphorique et provenant du lava-
ge du sulfate de chaux obtenu lors d'une opération précédente,et de
1l'acide sulfurique,en quantités respectives calculées pour meintenir

401a teneur désirée en P205 dans le mélange réactionnel,dans une enceinte
& couvercle sensiblement étanche,de volume relativement trés grand par
rapport & la quantité de mélange de bouillie de phosphate et d'acide
rhosvhorique vraitée & chaque instant,et & brasser le milange réaction-
nel de fagon suffisamment énergique pour déterminer sa yrojection sous
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rorme de gouttelettes dans 1'atmosphére surmontant ledit mélange dans
1'enceinte tout en renouvelant de facon combinue cette atmosphére par
circulation d'un courant d'air dont le débit est d'autant plus grand
que la température désirée pour la réaction est plus basse, l'intro-
duction et l'évacuation du mélange réactionnel dans et hors de l'encein-
te , respectivement,étant opérées de préférence de fagon continue avec
un débit prédéterminé pour assurer une réaction aussi compléte que pos-
sible dans l'enceinte., Le brevet frangais n®l.122.,463 décrit également
un dispositif pour la mise en oeuvre d'un tel procédé qui comporte en
particulier,engus des moyens d'introduction et d'évacuation des réac-
tifs, un agitateur constitué par un disque muni de palettes périphéri-
ques et déterminant la projection d¢ la boulllie sous forme de goutte-
lebttes, ainsi que des conduites d'arrivée et d'évacuation d'air,débou-
chant su voisinage de la partie supérieure de la cuve.

Le réacteur qui fait 1l'objet de la présente invention,se présen-
te sous la forme générale d'un récipient cylindrique & couvercle sen-
siblement,étanche avec des moyens pour y faire circuler de l'air au
voisinage de la partie supérieure,et il comprend essentiellement:

(1) une premiére cuve cylindrbque

(2) une deuxiéme cuve cylindrique,située & l'intérieur de la premiére
cuve et dont l'axe est paralléle a celul de cette derniére mais dans
une position excentrée; ce qui délimite dans le réacteur une premiére
zone,correspondant & 1'intérieur de la deuxilme cuve et une deuxidme
zone, annulaire, située entre la premiére et la deuxiéme cuveset ayant
une section en forme de creoissant,les moyens d'introduction des réac-
tifs (phosphate, acide sulfurique, eau provenant de préférence des
saux de lavage du gypse produit par une opération précédente)débouchant
au sommet de ladite deuxiéme cuve, laguelle posséde & la base au moins
une ouverbture communiquant avec la premiére cuve et, & un certain ni-
veau,correspondant & celui des réactifs,au moins une autre ouverture
pour 1l'évacuation du milieu réactionnel,

(3) deux parois radiales de séparation s'étendant entre la premiére
et la deuxiéme cuveg dans la partie de la zone en forme de croissant
ot la distance entre la premiére et la deuxiéme cuvesest volsine du
minimum,ce qui délimite dans lecréacteur une troisiéme zone comprise

entre lesdites parois et la périphérie de chaque cuve,l'une desdites

40

parois possédant au moins une ouverture communiquant avec la deuxié-
me zone,

(#) au moins un rotor principal constitué d'un agitateur & pales
verticales et disposé sensiblement dans 1l'axe de la deuxiéme cuve

(5) une pluralité d'agitateurs répartis dans la deuxiéme zone an-
nulaire,

(6) au moins un azitateur disposé dans la troisiéme zone pour 1'é-
vacuation du mélange d'acide phosphorique et de gypse.
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Le veluce total de laz premiére cuve est évidemment déteruiné en fone-—

tion de la quantité d'acide phosphorigue > produire.

Le rotor principal agit comme une rompe centrifuse,Il présente par
exemrle quatre paies verticales, L'arbre du rotor peut &tre prolongé
Par un agitvateur en forme d'hélice qui brasse en rrofondeur la nmasse
du milieu en cours de réaction.

La masse réactionnelle,qui <e =résente sous forme d'une phaze liquide
grossiére,pénétre dans la deuxiéme cuve rar une ou plusieurs ouvertu-
res,par exemple deux,situées & la base de cette cuve., Grice au travail
de pompage accompli par le rotor,la nasse circule globalement de bas
en haut & travers la deuxiéme cuve et sort en trop~plein par une ouver-
ture débouchant dans la deuxiéme zone.Des volets ou registres de ré-
glage peuvent équiper la paroi de la deuxidme cuve,& l'entrée et A la
sortie des réactifs. Les agitateurs répartis dans la deuxiéme zone sont
avantageusement du type & double turbine l'une des turbines étant immer
gée tandis que”l'autre est semi-immergée, & l'exception du dernier agi-
tateur (lorsqu'on les compte dans le sens de la circulation des réac-
tlfg,ledlt agitateur étant disposé en vis 3 vis de l'ouverture prati-
quée & la base de la deuxiéme cuve et ne possédant qu'une turbine semi-
immergée de vitesse réglable,

Selon une autre caractéristique complémentaire et avantageuse de l'in-
vention,l'espace compris entre le niveau du liquide et le couvercle du
réacteur est maintenu & une valeur faible ,ceci afin d'accroitre la vi-
tesse de circulation d'air.

L'invention sera illustrée plus en détails en référence aux dessins
schématiques annexés pour lesquels:

Flg..l est une vue en plan schématique de 1a dlSpOSltlon générale du
réacteur;

Fig.2 représente d'une fagon plus détaillée sla deuxiéme cuve avee le

30couvercle et le rotor principal,ainsi que la deuxidme zone du réacteur

se trouvant au niveau de la sortie des réactifs de la deuxiéme cuve.
Four 1= commodité de 1'exposé,les caractéristiques de structure des

divers organes du réacteur seront décrits en méme temps que leur fone-

tion,ce” qui pervettra de rréciser le r8le des moyens de l'invention.

35 En référence aux dessins annexés, le réacteur est eseentiellement

ceastitié par une grande cuve cylindrique 1 dont le volume total est
fonction du tonnage Journzlier prévu pour le réacteur .Ia cuve 1 est
obturée % sa rartie suririeure bar un couvercle sensiblement étanche
-1 « 4 1l'intérieur de cette cuve cyiindricue 1, se trouve une deuxidme

#0cuve 2 également cylindrigue et gui se “trouve placée en dehors du cen-

tre de la prenisre cuve . Pap conséquent , le volute de la grande cuve
1 est réparti en deux zones iont 1'une 3, la plus petise,est cylindri-
que et la dewridze 4 en forre de croissani « Ce croissant 4 ou
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couloir annulaire est clcisonné dens la partie la plus ébroite par dew
murs 5,6 de séparation qui ferment une troisidme zone 7, Cette dernié-
re, la plus petite,servira de bac de pompage pour l'évacuation.

Dans la partie cylindrique 3 intérieure se trouve le rctor 8 tel
qu'il est représenté & la figure 2,le rotor 8 est constitué par un agi-
tateur 9 & quatre pales verticales 10, En tournant dans la cuve cylin-
drique 2 le rotor 8 agit comme pompe centrifuge. A la base du cylindre
intérieur 2,se trouve une ouverture 1l qui permet l'entrée des pro-
duits réactionnels recyclés. Une autre ouverture 12 peut également
avec avantage étre ménagée & la base du cylindre 2,dans le méme buﬁ,
pour favoriser la répartition des produits'recyclésa A la hauteur,
du niveau du liquide dans la cuve 2', se trouve une deuxieme ouvertu-
re 13 qui permet la sortie de la bouillie ainsi pompée par le rotor 8.
Le milieu liquide refoulé au niveau supérieur de la cuve cylindrique 2
est évacué dans la zone du couloir 4 en forme de croissant et, aprés
avoir parcouru celui-ci,revient dans la zone cylindrique par 1'ouvertu-
re 11,12 de la base mentionnée plus haut (voir fléches de circulation
portées sur les figures 1 et 2).

L'alimentation en phosphate, en acide sulfﬁrique et en eau de lava-
ge revenant de l'opération de filtration de gypse,se fait dans la par-
tie cylindrique centrale 2, c'est-d-dire, dans la pompe méme du réac-
teur. Le travail intense du rotor 8 provoque un mélange intime des
réactifs., La formation de mousse provoquée par la présence de carbona-
te contenu dans le phosphate natﬁrel abaisse le poids spécifique du li-
quide & cet endroit. Le travail de pompage par le rotor 8 est donc en-
core intensifié par l'effet de la différence de densité puisque la co-
lonne du liquide de la partie du couloir 4 en forme de croissant aura
une pression plus forte que celle contenue dans le cylindre intérieur
2. Par ce fait, le débordement depuis le cylindre intérieur 2 vers le
couloir 4 par l'ouverture 13 s'en trouve emcore accéléré. Deux volets
de réglage (non représentés) & 1'entrée 11 et % la sortie 13 de la
cuve cylindriqus 2 permettent de freiner le débit de circulation afin
d'obtenir les meilleures conditions suivant le rhosphate utilisé.les
réactifs ainsi alimentés se trouvent énergiquement dispersés dans un
milieu en circulation intense,ce qui permet de les dissiper trés ra-
pidement dans un volume trs grand et d'éviter au maximum des valeurs
de sursaturation élevées. En m8me terps, et, comme les pales 10 de
rotor travaillent en immersion incompléte, une projection intense 14
de bouillie et d'émulsion est réalisée & travers la partie supérieure
du volume cylindrique. Celle-ci étant traversée par un courant d'air
aspiré par un ventilateur 15 extérieur ,un refroidissement intence du
milieu liquide est réalisé.
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La ..éue o:’ration rrovooue également la destruction partielle des
mousses fcrmées au ccurs de laz réaction.

La réaction ainsi que la démulsification de 1z bouillie sont pour-
guivies dans le couloir %4 en forme de croissant griée 3 des agitateurs
16 & double turbine disposés dans cette zone s Chaque agltaiﬁur étant
muni d'une turbine imrergée et d'une turbine semi~immergée. 4 1la fin
de ce volume de réaction secondzire formé par le couloir %4 en forme de
croissant,se trouve dans la partie la plus é¢troite, un agitateur 17
comportant seulement la turbine inférieure mais de vitezse réglable »
Cet agitateur 17, placé en face 4e 1'enmtrée 11, 12 3 la base du cylin-
dre 2 intérieur, permet d'augmenter et de régler la pression d'entrée
dans ce cylindre, c'est-2-dire d'ajouter un facteur de réglage au dé-
bit de circulation. Lors du retour du circuit llqulde dans la partie
inférieure du volume cylindrique 2,11 faut évidemment gu'il n'y ait
pas de rotation centrifuge qui agirait dans le sens conbrzire.a la cir-
culations D'ailleurs & cet effet, on prévoit & 1la base de cette par-
tie cylindrique 2 des brise-courants 18 qui évitent un el mouvemente.
Afin d'éviter des décantations dans cette partie, un agitateur 19 en
forme d'hélice, qui est fixé sur le prolongemen®t de 1l'arbre du rotor
8 permet de maintenir le solide en suspension et de faciliter le mouve-
ment ascendant dans cette zone 3. La bouillie du couloir % passe par
débordement au-dessus de la paroi 5 et parvient dans la zone 4'évacua-
tion 7 ol elle est brassée par un agitateur 18 et pompée en 19 pour
parvenir & 1'ingtallation de filtratione

Afin d'obtenir un maximum 4'efficacité du point de vue refroidisse~
ment, 1l'espace 20 compris entre le nivesu du liquide 3 et le couvercle
21 du réacteur est maintenu dans des limites trés restreintes . &insi
le niveau moyen du liquide, en régime permanent,se trouve A peu de dig-
tance du couvercle 21 qui obture de fagon sensiblement étanche le réac-
teur o On augmente ainsi 1la vitesse de 1'air circulant en cet endroit.
Le courant d'air est également aspiré 2 travers le couloir 4 en for-
me de croissant ol le refroidissement se poursuit . On peut aussi at-
teindre et maintenir le palier de températures entre le point 4'ad-
dition des réactifs et la bouillie de retour y ¢e qui favorise lg eris-
tallisation - La forme en croissent du couloir 4 est particuliérement
adartée pour éviter des court-circuitages au sein du liquide; qui au-
raeient pour effet d'espacer le temps de séjour %tatisti”uo des parti-
cules en circuit fermé ainsi que de celles qui vont 2 la filtration
par le débordement Gans la zone 7 o En effet sdans un réacteur de crig-

40talllsat10n, on sait gque la rérartition statisti-me des Ages moyens

de différentes particules varie selon les disvositions intériecures et
des court-circuitages possibles.le retrécisserent du couloir + en for-
me &e croiss:nt permet de réduire des effets de cburt—circuitages au
sein du circuit intérieur . La disposition des ouvertures 11, 12 par 1a
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recirculation qui peuvent &tre réglées et varides ainsi que le débit
de recirculation qui peut 8tre contrdlé rermettent d'agir sur le temps
de séjour statistique des cristaux dans ce réacteur.

Gr8ce & l'agencement de ce nouveau réacteur,l'invention permet de
réaliser les conditions fondamentales d'une bonne cristallisation dans
la fabrication d'acide phosphorique . Le rotor principal 8 constitue
& lui seul ;3

1°) Un appareil de mélange intime solide~liquide,

2°) Une pompe centrifuge & grand débit travaillant dans la bouil-

lie émulsionnée.

3°) Un refroidisseur de bouillie bar projection & travers le volu-

me supérieur du réacteur.

4°) Un brise-mousse détruisant les mousses formées lors de 1l'atta-

que par le dégagement de gaz carbonique et la présence de ma-
tiéres organiques,

Ces quatres fonctions réunies en une seule,permettent 1'introduce -
tlon de tous les réactifs dans la méme zone (zone 3).

En outre la disposition excentrique des deux c¢ylindres 1 et 2 1'un
par repport & l'autre,permet,par 1'intermédiaire d'un agitateur 17 &
vitesse réglable,d'intensifier la circulation et de contrdler le séjour
statistique des particules traversant le réacteur.

4 titre d'exemple, on a mis en oeuvre un réacteur du type represen-
té aux figures 1 et 2,dans les conditions ¢i-apreés

=Volume du cylindre intérieur 2 ¢ 3,500 m3

~Volume du couloir 4 en forme de croissant :20,500 m5

~Volume de recirculation horaire réglable 380 — 200 m’

~Production horaire de la bouillie : 6 m3

Ces chiffres correspondent & environ 15 tonnes/jour de production

de P2 5o

30 -Acide sulfuiique ajouté : 1 ma/ h

35

~Phosphate ajouté t 2,25 5/h & 29 5035%
~Températures maintenues dans le

compartiment 3 d'attaque ’ 3 75°C

-Température de sortie de la bouillie 70°C

~Quantité d'air aspiré A travers le

systéme 7 :4500 & 5000 n’ normaux
-Densité de la bouillie sortant du .

systéme 1,5 & 1,6 ce qui indique le

désemulsionnement de celle-ci, la densité

A de la bouillie en début de réaction variant

de 1 & 1,2 dens le compartiment d'attaque
3 suivant la qualité du phosphate



10

15

20

25

20

35

1592005 7

- Le phos:ihate inattaqué représente une quantité inférieure & 0,5%
du rﬁCA t-tal mis en oceuvre & ce régime d'attaque,ce qui corfespond
a une roductlon Jjournaliére de 1 tonne de P2 5 pour un velume uni-
taire de 1,6 o’ de mélange réactionnel .

~-RESU & E -

L'invention a pour objet :

1°) Un réacteur pour la fabrication,de préférence en continu,d'a-
cide phosphorique par voie humide,se présentantéous la forme générale
d'un récipient cylindrique & couvercle sensiblement étanche avec des
moyens pour y faire circuler de l'air au voisinage de la partie supé-
rieure, 2t comprenant essentiellement :

(1) 1n1e premiére cuve cylindrique

(2) une deuxiéme cuve cylindrique,située & l'intérieur dela pre-
miére cuve et dont l'axe est paralléle & celui de cette derniére mais
dans une position excentrée, ce qui délimite dans le réacteur une pre-
miére zone,correspondant & l'intérieur de la deuxidme cuve et une deu-
xiéme zone, annulaire, située entre la premidre et la deuxidme cuves
et ayant une section en forme de croissant,les moyens d'introduction
des réactifs (phosphate, acide sulfurique, eau provenant de préférence
des eaux de lavage du gypse produit par une opération précédente) dé-
bouchant au sommetd ladite deuxiéme cuve,laquelle posséde & la base
au moins une ouverture communiquant avec la premidre cuve et, & un
certain niveau, correspondant & celui des réactifs,au moins une autre
ouverture pour l'évacuation du milieu réactionnel.

(3) deux parois radiales de séparation s'étendant entre la premid-
re et la deuxiéme cuveg dans la partie de la zone en forme de crois=-
sant ol la distance entre la premiére et la deuxiéme cuvesest voisine
du minimum,ce qui délimite dans le réacteur une troisidme zone compri-
se entre lesdites parois et la périphérie de chaque cuve, l'une des di-
tes parois possédant au moins une ouverture communiquant avec la deu-
xiéme zone,

(4) aumins un rotor principal constitué d'un agitateur & pales
verticales et disposé sensiblement dans 1l'axe de la deuxiéme cuve,

(5) une pluralité d'agitateurs répartls dans la deuxiéme zone an-
nulaire:

(8) au moins un agitateur disposé dans la troisiéme zone pour 1'é-~
vacuation du mélange d'acide phosphorique et de gypse.

2°)Dans un tel réacteur, les caractéristiques complémentaires sui-
vantes considérées isolément ou dans toutes leurs combinaisons techni-
quement possibles:
a)le volume total de la premiére cuve est déterminé en fonction
de la quantité d'acide phosphorique & produire; - :
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b) le rotcr & rzles verticales,su nombre “e cuatre par exertle,
joue le r8le de pompe centrifuge et son artre egt nrclonzi wers le b
par un agitateur en forze 4'hélice qui brasse en profonievr lz masse
du milieu en cours de réaction;

¢)la deuxiéme cuve présente, & sa base, deux ouvertures rour 1'en-
trée des réactifs provenant de la deuxiéme zcne et ure ouverture pour
1a sortie en trop-plein des réactifs dans la deuxiéme zone ou ils scnt
soumis & une circulation forcée;

d) des volets ou registres de réglage équivent la paroi de la deux
xidme cuve, 2 l'entrée et & la sortie des réactif

e)les agitateurs répartis dans ls deuxiéme zone sont du type & dou=
ble turbine, l'une des turbines étent irmergée tandis cue 1l'autre est
semi-immergée, 4 1l'exception du dernier agitateur (lorsqu'on les comp-
te dans le sens de la circulation des réactifs), ledit agitateur étant
disposé en vis-a-vis de 1l'ouverture pratiquée ala base de la deuxiéme
cuve et ne possédant qu'une turbine semi-immergée de vitesse réglable;

f)1'espace compris entre le niveau du liquide et le. couvercle du
réacteur est maintenu 3 une valeur faible,ceci afin d'accroftre la vi-
tesse de circulation d‘'air.
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