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SUMARIO

El objetivo de esta investigacion consistio en determinar las condiciones de operacion de las
variables criticas que intervienen en la seccion de reaccién, donde se logre la forma y tamafio de
cristal de yeso que permita la maxima recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion del

proceso de produccién de H3;PO,4 del Complejo Petroquimico Moron.

Esto se logro por medio de la manipulacion y analisis de variables criticas del proceso con
la finalidad de obtener la forma y tamafio del cristal de yeso que proporcione la mayor
recuperacion del P,Os contenido en la roca fosfatica alimentada al reactor y de las caracteristicas

de filtrabilidad del cristal de yeso.

Para ello se realiz6 un seguimiento en planta de cada una de las variables de estudio, una
descripcion de las caracteristicas del cristal de yeso formado en el lodo, un anélisis de la cantidad
de P,Os contenido en la torta de yeso y se calculd el porcentaje de recuperacion de P,Os en la

seccion de filtracion.

Como resultado de esta investigacion se tiene que la forma y tamafio del cristal de yeso
obtenido en la seccion de reaccion de este proceso productivo, donde se logré la maxima
recuperacion de P,0s en la seccion de filtracion para el periodo de estudio, es la morfologia tipo
rombica con aproximadamente 58um de ancho y 75um de longitud con un 93,65% de
recuperacion de P,Os en el proceso, donde la composicion de la roca fosfatica procedente de las
minas de Riecito presenta una relacion CaO/P,0s de 1,41; la acidez libre en el medio de reaccion
tiene un valor de 2,40% p/p, la temperatura de operacion en el reactor se encuentra en 75°C, la
composicion de P,Os en el lodo de 22,78% p/p y con una cantidad de solidos presente en dicho
lodo de 45% v/v.

Adicionalmente, se estimé un beneficio economico en el proceso productivo de
implementarse las condiciones de operacion recomendadas para las variables criticas del proceso,

donde se obtuvo la méxima recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion, de 451420,20US$.

Vi
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INTRODUCCION

En el proceso de produccion de H3PO, del Complejo Petroquimico Mordn, se emplea como
materia prima la roca fosfatica procedente de las minas y acido sulfarico al 98% p/p. Dicho
proceso es llevado cabo bajo la tecnologia Dorr Oliver y con un proceso dihidrato, el cual consta
de ocho etapas: recepcion de la roca fosfatica, secado de la roca, molienda, reaccién, filtracion,

clarificacion, evaporacion y almacenamiento.

En la seccidn de reaccion intervienen variables importantes como lo son: composicion de
la roca fosfatica alimentada al reactor, acidez libre en el medio de reaccion, temperatura de
operacion, composicién de P,0s y cantidad de solidos presentes en el lodo; entre otras. El
comportamiento de estas variables en el medio de reaccién, da lugar a la formacion de cristales
de yeso con determinadas caracteristicas de filtrabilidad del P,Os ocluido en los poros de la torta
de yeso formada en la seccion de filtracion. Ademas, se desconocen las condiciones de operacion
de las variables de proceso en la seccidn de reaccién, donde se logre obtener cristales de yeso con

una forma y tamafo que permita la maxima recuperacion de P,0Os en la seccidn de filtracion.

La finalidad de esta investigacion es determinar las condiciones de operacion de las
variables criticas que intervienen en la seccion de reaccién, donde se logre la forma y tamafio de
cristal de yeso que permita la méaxima recuperacién de P,Os en la seccion de filtracidon de la

planta de H3;PO,4 del Complejo Petroquimico Moron.

El cumplimiento de este objetivo involucra los siguientes aspectos: definicion y
diagnostico de las condiciones de operacidn inicial de variables criticas del proceso; precision de
las condiciones de operacion de las variables criticas que intervienen en la seccidn de reaccion,
donde exista la maxima recuperacion del P,Os contenido en la torta de yeso; andlisis de la
influencia que tienen las variables criticas, en la forma y tamafio del cristal de yeso obtenido y
adicionalmente, se plantea la estimacion del beneficio econdémico generado con la
implementacién de las condiciones de operacion recomendadas para las variables criticas del

proceso productivo.
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CAPITULO |
PLANTEAMIENTO DEL PROBLEMA

En esta seccion se dara a conocer el problema en estudio, especificandose el propoésito, su
formulacién que involucra la situacion actual y la situacion deseada, el objetivo general y los
especificos que rigen la investigacion; asi como también, la justificacion y las limitaciones del

mismo.

1.1  DESCRIPCION DEL PROBLEMA

LA CORPORACION PETROQUIMICA DE VENEZUELA, PEQUIVEN, esta formada por tres
unidades de negocios ubicados en diversos lugares del pais: unidad de negocio de fertilizantes en
Moron (Estado Carabobo), unidad de negocio de plasticos y olefinas en el Tablazo (Estado Zulia)
y la unidad de negocio de servicios industriales en Jose (Estado Anzoategui); también cuenta con
cuatro terminales maritimos, doce empresas mixtas de produccién, cuatro empresas

comercializadoras y una empresa tecnoldgica y de conservacion.

La investigacion se realiza en el Complejo Petroquimico Mordn. Entre una de las materias
primas empleadas en el Complejo se encuentra el gas natural destinado a la produccion de
amoniaco; proceso del cual se obtiene didxido de carbono (CO;) como subproducto y donde
ambos compuesto (dioxido de carbono y amoniaco) se utilizan para sintetizar la urea. La roca
fosfatica y el acido sulfdrico (H,SO,4) son materia prima en la produccion de acido fosforico
(H3PO,), el cual junto con el amoniaco y sales potasicas se usan para sintetizar fertilizantes
granulados N.P.K (nitrogeno, fosforo y potasio). Por otra parte, con el &cido fosférico y la roca
fosfatica se obtiene la produccion de R.P.A (roca parcialmente acidulada). El azufre es materia
prima para la produccion de acido sulfurico, con este acido y el amoniaco se sintetiza el sulfato

de amonio.

El Complejo Petroquimico Moron se orienta a la produccion de fertilizantes, destinados al
sector agricola nacional para suministrar a los cultivos los elementos requeridos para su

desarrollo; basicamente nitrégeno, fosforo y potasio. El nitrégeno es imprescindible para el

2
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crecimiento y floracion, el fosforo para el desarrollo de las raices y el potasio para la formacién

de flores y frutos.

La investigacion se centra en la planta de acido fosférico (Instalacion 370-A) del
Complejo Petroquimico Morén, donde se lleva a cabo un proceso de ocho etapas; con una
tecnologia Dorr Oliver y con un proceso dihidrato via himeda, el cual consiste en la formacion
de sulfato de calcio dihidratado también Ilamado fosfoyeso, para la produccion de &cido

fosférico.

Las etapas del proceso de produccion del H3PO4 (ver figura 1.1) son: recepcion de la roca
fosfatica, secado de la roca, molienda de la roca seca, reaccion, filtracion, clarificacion,

evaporacion y almacenaje de H3POy,.

En la seccion de reaccion; la roca fosfatica micronizada reacciona con acido fosforico
entre 16% p/p y 18% p/p P,0s (pentdxido de fosforo), también Ilamado &cido fosférico de
recirculacion y acido sulfurico al 98% p/p, se mezclan en un reactor de tecnologia Dorr Oliver
que consiste en un tanque cilindrico de seccion anular provisto de seis agitadores que permiten un
mezclado rédpido y completo en el medio, es una reaccion exotérmica. La materia prima se
alimenta continuamente al reactor para producir lodo, medio de reaccibn compuesto
fundamentalmente por cristales de yeso en crecimiento, acido fosforico en fase liquida (entre
24% plp y 26% p/p P,0s) cantidades controlada de iones sulfato en solucion (1,5% p/p y 3%

p/p), agua y otros compuestos procedentes de la roca fosfatica.

La temperatura del lodo es controlada entre 76°C y 82°C mediante un sistema de vacio y
recirculacion de lodo frio. En el enfriador, los gases y vapores no condensables son arrastrados y
lavados con agua a contracorriente en el condensador de contacto directo, el lodo enfriado retorna
al reactor y los gases desprendidos del reactor son extraidos con agua en un lavador de tipo flujo
cruzado; en esta etapa se produce una espuma que es controlada mediante la dosificacion de

antiespumantes.

En la seccién de filtracién: el lodo producido en la seccién de reaccion es enviado a un

tanque con agitacion continua que provee un volumen adicional para el crecimiento cristalino,
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Figura 1.1: Diagrama de bloque del proceso de produccion de acido fosforico via himeda del Complejo Petroquimico Morén
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dede el tanque es enviado a una unidad de filtracion consistente en un filtro de banda que utiliza
el vacio para la mejor separacion solido-liquido, los sélidos son separados del acido fosforico y la
torta de yeso remanente es sometida a dos lavados con &cidos diluidos (8% p/p y 5% p/p de P,Os
aproximadamente) y uno final con agua caliente para desplazar el P,Os ocluido en los poros de la
torta, el yeso libre de fosfato es mezclado con agua en otro tanque y bombeado al area de

disposicion de yeso.

El &cido fosforico obtenido en la primera etapa de la seccién de filtracion (&cido débil
entre 24% plp y 26% p/p P,0s) es enviado a un tanque sedimentador con un sistema de
clarificacion, antes de ser enviado a las unidades de evaporacion, con la finalidad de eliminar los
solidos presentes en dicho filtrado. En el evaporador, este acido es concentrado a un 40% p/p de
P,Os aproximadamente; posteriormente, es almacenado para ser empleado como materia prima

en la produccién de los fertilizantes: N.P.K y R.P.A, principalmente.

Un segundo filtrado (acido débil entre 16% p/p y 18% p/p P,Os aproximadamente),
producto del lavado del yeso con 8% p/p de P,0Os, es retornado al reactor continuamente y los
filtrados producto del lavado de la torta de yeso con 5% p/p de P,Os y agua caliente son
recirculados como fluidos de lavado de torta, para extraer el P,Os ocluidos en los poros de dicha

torta de yeso.

Para el proceso de produccion de &cido fosfdrico, especificamente en la seccion de
reaccion, influyen variables importantes como lo son: efecto en el tamafio de la roca micronizada
que se alimenta al reactor, composicion de la roca fosfatica, los iones sulfatos presentes en el
medio de reaccion o también llamada acidez libre del proceso, la temperatura del lodo en el
reactor, la cantidad los sélidos presentes en el lodo, la composicion de P,Os en el lodo de

reaccion y efectos del sistema de reaccion.

En esta seccion, es donde ocurre la cristalizacion del sulfato de calcio o formacion del
cristal de yeso, los cuales se obtienen de diferentes forma como por ejemplo: forma de estrella,
rombicas, agujas entre otras y de diferentes tamafios; donde la recuperacion de P,Os en la
seccion de filtracion depende directamente de estas caracteristicas de cristal de yeso obtenido. El
proposito de esta investigacion es determinar la forma y tamarfio de cristal de yeso, donde se logre
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la méxima recuperacion de P,Os contenida en la torta de yeso en la seccion de filtracion,

mediante la manipulacién de las variables que influyen en la seccidn de reaccién, con la finalidad
de obtener cristales facilmente filtrables, en el proceso de produccion de acido fosforico del

Complejo petroquimico Moron.

1.2 FORMULACION DEL PROBLEMA

Actualmente en la planta de acido fosférico del Complejo Petroquimico Moron se obtiene en la
seccion de reaccion, cristales de yeso con cierta forma y tamafio que inciden en la recuperacion

de P,05 contenido en la torta de yeso, producida en la seccion de filtracion.

Tomando en cuenta esta situacion se plantea la necesidad de evaluar las condiciones de
operacion de la seccion de reaccion, para llegar a la forma y tamafio de cristales de yeso que

permita obtener la mayor recuperacion de P,Os en la seccidn de filtracion.

1.2.1 Situacion actual

En el proceso de produccion de &cido fosférico via himeda del Complejo petroquimico Morén, la
forma y tamaiio del cristal de yeso, obtenido mediante el control de las variables involucradas en
la seccion de reaccién, influyen significativamente en la filtrabilidad del P,Os ocluido en los

poros de la torta de yeso, y por ende; en la recuperacion de P,O5 en la seccidn de filtracion.

Por otra parte; se desconocen las condiciones de operacion del proceso en la seccion de
reaccion, donde se logre obtener cristales de yeso con una forma y tamafio que permita la méxima

recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion.
1.2.2 Situacion deseada
Establecer las condiciones de operacion de las variables de proceso que influyen en la seccion de

reaccion; que permitan obtener cristales de yeso con la forma y tamafio mas adecuado, que

proporcione la mayor recuperacién de P,Os en la seccion de filtracion.
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1.3 OBJETIVOS
1.3.1 Objetivo general

Determinar las condiciones de operacion donde se logre la forma y tamafio de cristal de yeso que
permita la méaxima recuperacion de P,Os en la planta de H3PO, del Complejo Petroquimico

Moron.
1.3.2 Obijetivos especificos

1 Definir las variables criticas que intervienen en la seccidon de reaccion, a fin de
conocer que variables influyen significativamente en la forma y tamafio del cristal

de yeso.

2 Diagnosticar las condiciones actuales de operacion en la seccion de reaccion del
proceso de produccion de &cido fosférico, para tener conocimiento del punto de
partida de la investigacion.

3 Precisar las condiciones de operacion en la seccidn de reaccidn que permita obtener
la forma y tamafio de cristal de yeso, donde exista la maxima recuperacion de P,0s
contenido en la torta de yeso formada en la seccién de filtracion, para asi; disminuir

las pérdidas de P,Os.

4 Analizar la influencia de las variables criticas que intervienen en la seccion de
reaccion en la forma y tamafio del cristal de yeso, con la finalidad de lograr la

mayor recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion.

5 Estimar el beneficio econdmico obtenido con la implementacién de las condiciones
de operacién recomendadas para logar la maxima recuperacion de P,Os en la

seccion de filtracion, con el proposito de justificar su posible aplicacion.
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1.4 JUSTIFICACION

Esta investigacion tiene gran relevancia a nivel social, ya que al aumentar la cantidad de acido
fosférico recuperado se aumentaria la produccion de fertilizantes, logrando satisfacer en mayor
medida las demandas del sector agricola nacional. En cuanto a la conveniencia y beneficios de la
investigacion, se tendra una solucién para disminuir las pérdidas de P,Os en la torta de yeso en la
seccion de filtracion del proceso de produccion de acido de fosférico, del Complejo Petroquimico

Morén.

En cuanto a las implicaciones préacticas; la investigacion se orienta a dar una solucion al
problema planteado, dando como resultado la forma y tamafio méas adecuado de cristal de yeso
del proceso de produccion de acido fosférico, la cual va en funcion de mejorar el proceso
productivo de la planta. Desde el punto de vista teérico, es de gran importancia para la empresa
PEQUIVEN porque le permite disminuir pérdidas en la planta de acido fosforico del Complejo
Petroquimico Moron y aumentar la produccion de fertilizantes, quedando un material en dicha

empresa que sirve de guia para la solucion de problemas similares en un futuro.

Por otra parte; la realizacion de este estudio, da la oportunidad de dejar documentado en la
Universidad de Carabobo un trabajo sobre la evaluacion de variables que influyen en la seccion
de reaccion del proceso de produccion de acido fosférico, donde se obtenga la mayor
recuperacion de P,Os de la torta de yeso formada. También, se llevan a cabo trabajos en planta
que permiten reforzar y poner en practica los conocimientos y habilidades adquiridas a lo largo

de la carrera de Ingenieria Quimica, ademas de ofrecer experiencia laboral.
1.5 LIMITACIONES

Las limitaciones que se pueden presentar en este trabajo es el tiempo de realizacion del estudio,
ya que se deben realizar diversas pruebas para llegar a la solucion del problema y cada prueba
necesita de la toma de mediciones reiteradas para tener resultados confiables, donde el tiempo
puede ser prolongado. Ademas en el lapso de la investigacion lleva a cabo una parada de planta

programada.
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CAPITULO 1
MARCO REFERENCIAL TEORICO

En esta seccion se dard a conocer las bases teoricas que sirvieron de punto de partida para el
desarrollo de esta investigacion, asi como, la informacidén necesaria sobre estudios realizados

anteriormente por expertos en al area.

21 ANTECEDENTES

En esta seccion se dard a conocer los objetivos, conclusiones, semejanzas y diferencias de

investigaciones y proyectos que presentan fines similares a los perseguidos en este trabajo.

Janikowski, S.M; Robinson, N y otros en 1964 realizaron un trabajo titulado: Insoluble
phosphate losses in phosphoric acid manufacture by the wet process: theory and

experimental techniques, en The fertilizer society. Londres.

El objetivo de esta investigacion es discutir sobre aspectos relacionados a las pérdidas por P,0s
insoluble en la torta de yeso: pérdidas debido a la reaccion incompleta de la roca fosfética y
pérdidas ocasionadas por el P,Os ocluido en los poros de la torta de yeso. Este estudio
proporciona una metodologia a nivel de laboratorio que permite determinar la reactividad de la
roca fosfatica bajo condiciones de estado continuo; ademas de estudiar la reactividad con
respecto a su granulometria y origen. Adicionalmente, se obtiene una relacion entre las pérdidas

de P,O5 y el contenido de sulfato libre en fase liquida.

Esta investigacion guarda similitud con la planteada, ya que es necesario estudiar ambos
tipos de pérdidas por P,Os insoluble en la torta de yeso, para poder determinar la recuperacién de

P,Os en la seccion de filtracion.

Casillas, Juan en 1991 realiz6 una investigacion sobre: Fabricacion de acido fosforico
por via hUmeda, en Fesa, Fertilizantes Espafioles, S. A. Espafa.
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La finalidad de este estudio es dar una explicacion del proceso de produccion de H3PO,4 via

himeda y como influyen las distintas variables involucradas en el mismo (materias primas,
reaccion y cristalizacion). Se llega a la conclusion de que el aumento de P,Os en fase liquida
aumenta la concentracion de iones fosfato; un aumento en la viscosidad del lodo da lugar a la
nucleacion con deterioro de las condiciones de cristalizacion lo que hace dificil que crezcan
cristales facilmente filtrables; aumentar la temperatura mejora la cristalizacion pero la limitacion
radica en la formacion de hemihidratos; el aumento de iones sulfato libre reduce la concentracion
de iones calcio; el aumento en el contenido de sélidos aumenta el crecimiento del cristal y

disminuye la nucleacion.

Este antecedente se asemeja a la investigacion que se realiza, ya que algunas de las
variables estudiadas influyen de manera directa y significativa en la formacion del cristal de yeso.
La diferencia que se presenta es que las investigaciones se llevan a cabo con materia prima

distinta, es decir; otro tipo de roca y bajo condiciones de operacion distinta.

Bermudez, Julimar; Bernal, Pedro y otros en 1995 llevaron a cabo una investigacion
sobre: Asistencia técnica integral al Complejo Mordn, evaluacion a escala banco de la
roca fosfatica de Riecito en la produccién de H3PO,4, en INTEVEP, S. A. Filial de

Petroleos de Venezuela, S. A. Los Teques.

El objetivo de estas pruebas es determinar las condiciones de operacion éptimas (contenido de
solidos y sulfato libre) en el proceso de produccion de H3PO, a partir de la roca fosfatica de
Riecito. Se llega a la conclusion de que el contenido de sélidos debe mantenerse entre 29% p/p y
33% p/p y el contenido de sulfato libre entre 1,5% p/p y 3,5% p/p. Con estas condiciones la
produccion factible de P,05 es de 200 TMD de P,Os de manera estable y sostenida, respecto a la

capacidad nominal de disefio que es de 250TMD.

Este antecedente tiene similitud con la investigacion propuesta, debido a que la
composicion de la roca fosfatica de Riecito y la cantidad de iones sulfato libre influyen

directamente en la cristalizacion del sulfato de calcio.

10



Capitulo 1. Marco Referencial Tedrico é%%mmﬂ
e
INGENIERIR

Molero A, Aracelis del V en 1995 realiz6 un trabajo sobre la Evaluacion de la seccidon de

filtracion de la planta de acido fosférico Complejo Moroén. Estado Carabobo.

El objetivo de este trabajo consiste en evaluar el efecto de las variables: temperatura del lodo en
el reactor y el espesor de la torta de yeso sobre el rendimiento de la seccion de filtracion. Se
determiné que la mayor velocidad de filtracion se obtiene a una temperatura entre 75°C y 78°C,
un espesor 6ptimo de torta de yeso entre 7cm y 9cm, y por otra parte; los analisis de P,Os en los

poros de la torta de yeso demostraron que el filtro opera con una eficiencia de 98%.

Este trabajo tiene similitud con la investigacion que se realiza; debido a que es importante
evaluar las variables antes mencionadas, para lograr la méxima recuperacion del P,Os contenido
en la torta de yeso. La diferencia que se presenta, radica en que se hara una evaluacion de otras
variables importantes como lo son: la acidez libre del medio de reaccion, la cantidad de solidos
presente en el lodo del reactor, la composicion de la roca fosfatica y el porcentaje de P,Os

presentes en el lodo, en la seccidn de reaccion.

Macedo, Sandra en 1997 hizo un estudio sobre: Ayudantes de cristalizacion y filtracion
en la produccion de acido fosforico, en INTEVEP, S. A. Filial de Petroleos de

Venezuela, S. A. Los Teques.

La finalidad de esta investigacion es identificar que tipos de aditivos se utilizan para mejorar la
filtracion del P,Os del cristal de yeso obtenido del proceso de produccion de H3POg4; a partir de
la roca fosfatica de Riecito. Este estudio demuestra que los aditivos pueden estar enfocados a dos
funciones: la primera es mejorar la cristalizacion, lo cual incrementa directamente la eficiencia en
la operacion de filtracion y el segundo tipo son aquellos que sin intervenir en el proceso de
reaccion, son afiadidos al filtro afectando las propiedades del lodo y por ende sus caracteristicas

de filtracion.

La semejanza de esta investigacion con el estudio que se realiza, es que se quiere obtener
un cristal de yeso que logre la maxima de recuperacion de P,Os en la torta de yeso y con la ayuda

de estos aditivos es posible mejorar la forma y tamafio del cristal.
11
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Macedo, Sandra; De Faria, Nufiez y otros en 1997 realizaron un trabajo sobre la
Evaluacion de aditivos ayudantes de filtracidn comerciales en el proceso de
produccion de acido fosforico, via DH a partir de roca Riecito, en INTEVEP, S. A.

Filial de Petroleos de Venezuela, S. A. Los Teques.

El objetivo de este trabajo es estudiar el efecto de seis aditivos ayudantes de filtracion aportados
por la empresa ARR-MAZ en la etapa de filtracion, durante el proceso de produccion de H3PO4 a
partir de la roca fosfatica de Riecito cuando se incrementa la cantidad de solidos en el lodo a 37%
p/p y 38% p/p. Como resultado, no es recomendable operar la roca de Riecito con un contenido
de 38% p/p de sblidos y de procesarla bajo estas condiciones, la adicion de aditivo ARR-MAZ
A417 a una dosis de 60mg de aditivo entre litros de lodo incrementara la recuperacion de P,0Os
en el filtro desde 53% sin aditivo a 61%. Esta mejora no evita la retencion de acido en la primera
etapa de filtrado ni la acumulacion de P,Os en el sistema, por lo cual no se recomienda el uso de
aditivos para operar roca fosfatica de Riecito a estas condiciones de operacion. Este antecedente
tiene analogia con la investigacion que se lleva a cabo, ya que la cantidad de sélidos presentes en

el lodo afecta el proceso de cristalizacion.

Abdel-Aal, E.A; B, Moudgil y otros en 1999 realizaron una investigacién titulada:
Filtration efficiency and size distribution of phosphogypsum: effect of organic

additives, en la Society for Mining, metallurgy, and Exploration, Inc. Florida.

El objetivo de este trabajo es estudiar como afecta el hecho de agregar aditivos organicos al
proceso de produccion de é&cido fosforico, como agentes modificadores del proceso de
cristalizacion; sabiendo que la forma y tamafo del cristal de yeso afecta directamente la
eficiencia de la filtracion del mismo. Con este estudio se puede concluir que los aditivos
ayudantes de filtracion, afectan la formacidn de los cristales; por lo que, un incremento en la rata
de filtracion se debe basicamente a modificaciones en la forma y distribucion del tamario del
cristal de yeso. También, que la eficiencia en la filtracion, esta influencia por el tipo y dosis de
aditivo suministrada. La investigacion de asemeja a la actual, ya que busca mejorar la

recuperacion de P,Os en el filtrado.

12
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22 DESCRIPCION DEL PROCESO DE PRODUCCION DE ACIDO FOSFORICO
DEL COMPLEJO PETROQUIMICO MORON

De acuerdo con el Manual de Operaciones de Planta del Complejo Petroquimico Moron, el
primer paso para la produccion de H3PO, es la recepcion de la roca fosfatica (ver figura 2.1);
dicha roca es explotada de la mina de Riecito (Estado Falcén) y es transportada en tren al
Complejo para ser recibida y almacenada en la seccion de recepcion (ET-101), luego es
depositada en tolvas que alimentan a una serie de cintas transportadoras para ser llevada a la
seccidén de secado. La seccion de secado de la roca (ver figura 2.2), consta de un secador rotatorio
(TR-201) con la finalidad de disminuir su contenido de humedad y asi facilitar la molienda; la
roca ingresa al secador con un contenido de humedad entre 8% p/p y 10% p/p y sale con un
maximo de 1% p/p de humedad. Posteriormente esta la seccion de molienda de la roca (ver figura
2.3); aqui la roca fosfatica seca se microniza, el 60% de las particulas presentan un tamafio menor
a 200 mesh tyler (0,074 mm), se emplea un molino de bolas, recipiente horizontal y cilindrico,
(MF-301) recubierto internamente con acero endurecido y cuya tercera parte del volumen esta
ocupado con bolas de acero entre 20mm y 40mm de tamafio, la roca micronizada es conducida
hacia un clasificador para efectuar el control de granulometria donde las particulas con sobre
medida son rechazadas y devueltas al molino, las aptas son almacenadas en silos.

En la seccion de reaccion (ver figura 2.4); la roca fosfatica micronizada reacciona con
H3PO,4 entre 16% p/p y 18% p/p P,Os y H,SO4 al 98% p/p, se mezclan en un reactor de
tecnologia Dorr Oliver (SR-402) que consiste en un tanque cilindrico de seccion anular provisto
de seis agitadores que permiten un mezclado rapido y completo, es una reaccion exotérmica la
cual se describe de acuerdo a la reaccion I. La materia prima se alimenta continuamente al reactor
para producir lodo, medio de reaccion compuesto fundamentalmente por cristales de yeso en
crecimiento, H3PO, en fase liquida (entre 24% p/p y 26% p/p P,0s), cantidades controlada de
iones sulfato en solucion (entre 1,5% p/p y 3% p/p), agua y otros compuestos procedentes de la
roca. La temperatura del lodo es controlada entre 76°C y 82°C mediante un sistema de vacio y
recirculacion de lodo frio. En el enfriador, los gases y vapores no condensables son arrastrados y
lavados con agua a contracorriente en el condensador de contacto directo, el lodo enfriado retorna

al reactor como H3PO4 entre 16% p/p y 18% p/p P,0s, los gases desprendidos del reactor son
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extraidos con agua en un lavador de tipo flujo cruzado, en esta etapa se produce una espuma que

es controlada mediante la dosificacion de antiespumantes.

El lodo producido en la seccion de reaccion es enviado a un tanque con agitacion (SR-
403) que provee volumen adicional para el crecimiento cristalino, desde el tanque es enviado a la
seccion de filtracion (ver figura 2.5): consistente en un filtro de banda (FI-550) que utiliza el
vacio para la mejor separacion sélido-liquido, los solidos son separados del H3;PO, vy la torta de
yeso remanente es sometida a dos lavados con &cidos diluidos (8 % p/p y 5% p/p de P,0s)
ademas de uno final con agua caliente para desplazar el P,Os ocluido en los poros de la torta, el
yeso libre de fosfato es mezclado con agua en otro tanque y bombeado al area de disposicion. El
H3PO, filtrado en la primera seccién (P,Os entre 24% p/p y 26% p/p) es enviado a un tanque
sedimentador con un sistema de clarificacion antes de ser enviado a las unidades de evaporacion;
un segundo filtrado entre un 16% p/p y 18% p/p P,0s, producto del lavado del yeso con 8% p/p
de P,0s, es retornado al reactor y los filtrados producto del lavado de la torta con 5% p/p de

P,Os y agua caliente son recirculados como fluidos de lavado de torta.

La siguiente seccion es la de clarificacion (ver figura 2.5); es donde el &cido proveniente
de la primera seccion de filtrado es enviado a un sistema clarificador (SR-501), que consiste en
un tanque decantador para remover el exceso de sélidos presentes en el acido producido y ayudar
al logro de una operacion mas eficiente en la seccion de filtracion. En la seccion de evaporacion
del H3PO4 (ver figura 2.6); el acido separado del primer filtrado es enviado a un sistema de
evaporacion al vacio con recirculacion forzada (SC-601A, SC-601B, SC-601C), el cual tiene la
finalidad de eliminar la mayor cantidad de agua posible para incrementar la concentracion de

dicho &cido, el P,0Os sale del evaporador con una composicion de 40% p/p aproximadamente.

En la seccion de almacenaje (ver figura 2.7); se dispone de un éarea para el
almacenamiento del H3PO,4 evaporado. La dltima seccidén que se tiene es la de disposicion de
agua y yeso donde la planta cuenta con dos lagunas: una de enfriamiento que recibe el agua de
proceso caliente y contaminada para enfriarla y recircularla hacia la planta para su reutilizacién
como agua de proceso y la laguna de disposicion de yeso, la cual recibe la suspension de yeso
procedente del filtro, lo separa para almacenarlo y regresa el agua a la laguna de enfriamiento

para emplearla nuevamente en el proceso productivo de la planta de H3PO,.
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2.3 REACCION Y CRISTALIZACION DEL SULFATO DE CALCIO EN EL
PROCESO DE PRODUCCION DE ACIDO FOSFORICO VIA HUMEDA

2.3.1 Mecanismo de reaccién del proceso de produccion de acido fosférico via hUmeda

En este proceso la descomposicion de la roca fosfatica ocurre por medio del ataque de un acido
mineral; estos &cidos pueden ser: sulfarico, nitrico y clorhidrico; los cuales son usados en los
procesos comerciales. El acido sulfurico es el comunmente empleado en la produccién de acido
fosférico destinado a la produccion de fertilizantes. El &cido nitrico se usa generalmente cuando
se desea obtener nitrofosfatos y el clorhidrico para la fabricacion de fosfatos bicalcitos pero no es

considerado competitivo para la produccion de fertilizante (Fertilizer Manual, 1979).

La reaccion global que describe el proceso de produccién de H3PO, via himeda,

empleando H,SO,4 como mineral, para realizar el ataque a la roca fosfatica; es el siguiente:

Calo(PO4)6F2C8C03 + 11H,S0,4 + 21H,0 — 11CaS04.2H,0 + CO, + 6H3PO,4 + 2HF (|)

Fluorapatita Sulfato de calcio  Dioxido Acido
carbonada dihidratado de fluorhidrico
carbono

La reaccidn I, se puede dividir en tres etapas simultaneas y simplificadas, como sigue:

e El fosfato tricélcico se convierte en H3PO, y sulfato de calcio dihidratado:

Cag(PO4)2 + 3H,S0, + 6H,O0 — 2H3PO, + 3CaS0,4.2H,0 (“)

Fosfato
tricalcico
e El fluoruro de calcio presente en la roca fosfatica reacciona en el medio, dando

lugar a la obtencidn de acido fluorhidrico y sulfato de calcio dihidratado:

CaF, + H,SO4 + 2H,0 — CaS04.2H,0 + 2HF (I1l)

Fluoruro de

calcio
22
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e El carbonato de calcio constituyente de la roca fosfatica, se convierte en dioxido
de carbono y sulfato de calcio dihidratado:
CaCOj3 + H,SO4 + H,O — CaS04.2H,0 + CO, (lV)

Carbonato de
calcio

Por otra parte; el acido fluorhidrico producido, reacciona con la silice presente en la roca
fosfatica obteniéndose tetrafluoruro de silicio el cual se hidroliza para formar acido fluorosilicico:
4HF + SiO, — SiF, + 2H,0 (V)

Oxido de Tetrafluoruro
silicio de silicio
3F4Si + 2H,0 — 2F¢SiH, + SiO, (Vl) (C&Si”&SJ, 1991)
Acido
fluosilicico

2.3.2 Cristalizacién del sulfato de calcio

En la reaccion llevada a cabo en el proceso de produccion de &cido fosforico via humeda
(reaccion 1), se combina el ion calcio de la roca fosfatica con el ién sulfato presente en el H,SO4
y el resultante sulfato de calcio se separa del producto de reaccidn por precipitacion. La reaccion
del proceso de produccion de H3PO, via himeda, ocurre en presencia de un exceso de HzPO, y

adicionalmente se puede dividir en tres reacciones simultaneas y paralelas:

e Dispersion del H,SO,4 en el medio de reaccion:
H,S0, — 2H" + SO%, (VII)

e Losiones H" atacan las particulas de roca fosfatica que se introducen en el reactor y se
dispersan en el lodo:
nH* + Ca3(PO4), — 2H3PO, + (n-6)H" +3Ca®* (VIII)

Los iones H" que participan en la reaccion global del proceso pertenecen al acido
sulfarico incorporado al medio de reaccidn; asi como, al excesivo acido fosforico en

el lodo. Hay aproximadamente 25 veces més moléculas de H3PO4 que de H,SOy,.
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e La combinacién de los iones Ca** con los iones SO,* originan la consecuente

cristalizacion:
Ca’* + SO,% + 2H,0 — CaS04.2H,0 (IX)

El principal objetivo durante el proceso de reaccion y cristalizacion es obtener un alto
rendimiento en la extraccién del P,Os contenido en la roca fosfatica y maximizar la recuperacion
del P,Os5 en la etapa de filtracion, optimizando las condiciones que conducen la formacion de

cristales facilmente filtrables (Casillas J, 1991).

Adicionalmente, en el proceso de cristalizacion la mejor medida para el crecimiento es un
sistema que permita la maxima dispersion de los iones Ca?* y los iones SO.** alimentados al

medio de reaccion (Manual de Operacion de Planta, 1990).
2.3.3 Crecimiento de los cristales de yeso

De acuerdo con estudios realizados en la seccion de reaccion del proceso de produccion de
H3PO, via himeda; se determina que las caracteristicas del cristal de yeso que se desean obtener
son: forma rombica de cierto espesor y una longitud no superior a dos o tres veces su anchura.
Los cristales de yeso que presentan estas caracteristicas, proporcionan una velocidad de filtracion
razonable y pueden ser lavados con facilidad. Debido a que el tamarfio de un cristal de yeso es
inversamente proporcional a su numero, es necesario limitar la formacién de ndcleos cristalinos;
ya que se buscan cristales que filtren bien independientemente que presenten tamafios medio; esto
se consigue manteniendo un bajo grado de sobresaturacién en el sistema de ataque por medio de:
control de las concentraciones de iones sulfato libre; manteniendo la recirculacion de lodo

elevada para proporcionar superficie de cristalizacion a los nuevos cristales formados.

Por otra parte; el grado de saturacion del medio disminuye considerablemente
manteniendo un exceso de H,SO4 en todos los puntos del sistema de reaccion, de tal manera que
no haya en ning(in momento una gran concentracion de iones Ca®* en solucién. La dilucién del
H,SO,4 del 98% p/p al 70% p/p o 75% p/p; ayuda a mantener el contenido de sulfato libre en

cualquier punto del sistema de ataque a un bajo nivel. Un factor importante que ayuda a la tasa
24
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elevada de recirculacién de lodo es la agitacion, esta minimiza el grado de acidez libre en el
reactor y reduce el nivel de sobresaturacion; las areas localizadas donde podrian aparecer altas
concentraciones de acidez libre promueven un buen crecimiento del cristal, manteniendo un
mejor contacto entre los cristales existentes y las nuevas superficies cristalinas en formaciones.
Esto minimiza el namero de nucleos cristalinos, originando la formacién de cristales de mayor

tamano en lugar de cristales pequefios o de poco espesor (Casillas J, 1991).
2.34 Factores que afectan la cristalizacion del sulfato de calcio

En el proceso de produccion de H3PO,4 la operacion méas importante es la cristalizacion del
sulfato de calcio ya que un buen funcionamiento en el proceso de cristalizacion proporciona: un
alto rendimiento en la recuperacion de P,Os de la roca fosfatica, la obtencion de la maxima
concentracion de P,Os en el proceso, con los subsecuentes ahorros de energia, y la formacion de
cristales facil y eficientemente filtrables, minimizando las pérdidas de P,Os5 soluble en la torta de
yeso. Es importante saber que el funcionamiento eficiente en la seccion de filtracion, esta
correlacionada con la formacion de cristales cuya relacion superficie-volumen no sea muy
elevada y con los cuales se construya una torta de yeso con una superficie lo suficientemente
porosa que permita que el H3PO,4 producido fluya facilmente a través de ella. La distribucion del
tamafno de los cristales de yeso; asi como su forma, rigen la relacion superficie-volumen y
porosidad de la torta de yeso. Cristales muy grandes en conjunto con otros muy pequefios, sin
cristales con tamafios promedios, conducen a una baja eficiencia de operacion en la seccién de
filtracion. La mayoria de los fosfatos; luego de haber estado en contacto con el lodo en el medio
de reaccidn, presentan diferentes formas (ver figura 2.8) como de tablas alargadas, donde los

cristales planos presenten malas caracteristicas de filtrado.

Adicionalmente, los cristales de yeso formados pueden presentar una mezcla de diferentes
formas como por ejemplo: esferas cubiertas de pequefias piramides, comunmente llamados de
racimo; estos forman canales para coexistir entre el material plano, los cuales favorecen el flujo
de liquido a filtrar. Una porcion alta de cristales de tamafios intermedios o promedios, favorecen
la eficiencia en la seccién de filtracion al formar una capa de recubrimiento en el tejido de la tela
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de filtro; evitando que los cristales més pequefio se incrusten en dicha tela y perjudiquen el

proceso de filtracion (Manual de Operaciones de Planta, 1990).

Figura 2.8: Tipos de cristales de sulfato de calcio formados en el medio de reaccion
Fuente: Becker Pierre. Acid phosphoric and phosphate. Raw materials, technology, and

economics of the wet process. 1989.

Donde:

1: cristales alargados o tipo aguja.

2: cristales pequerios y delgados.

3: cristales rombico X-Y.

4: cristales tipo tabla.

5y 6: cristales tipo clusters o aglomerado.

7: cristales tipo rombico grueso.
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Los factores que intervienen en la seccidn de reaccién del proceso de produccion de
H3PO, e intervienen en la formacion cristal de yeso, son los siguientes: tamafio de particula de
roca fosfatica alimentada al reactor, composicion de la roca fosfatica empleada en el proceso,
acidez libre en el lodo del reactor, temperatura del medio de reaccién, cantidad de sélidos
presentes en el lodo, composicion de P,Os en el lodo de reaccidon, comportamiento del sistema de
reaccion (Becker P, 1989).

1. Tamario de particula de roca fosfatica que se alimenta al reactor

La distribucion del tamafio de particula de roca fosfatica posee un rango dptimo de especificacion
basado en el origen de la roca y en el tipo de proceso o sistema utilizado debe ser regular o
promedio cuanto sea posible, debido a que alimentar fracciones muy finas de roca conduce a una
elevada velocidad de reaccion y las particulas muy gruesas, por encima de 200um, tienen fuerte
tendencia al recubrimiento. Asi mismo el tamafio de particula de roca fosfatica introducida al
reactor, determina la libertad de movimiento que presentan los iones Ca** y SO4* para lograr la

formacion del cristal de yeso en el medio de reaccion (Becker P, 1989).
2. Composicion de la roca fosfatica empleada en el proceso

La roca fosfatica existe principalmente como mineral francolita, que es una fluorapatita
carbonada combinada en menores cantidades con cloroapatita e hidroxiapatita. En el proceso de
producciéon de H3PO,4 es importante hacerle un analisis a la roca fosfatica a emplear, con la
finalidad de conocer su contenido de P,Os e impurezas y asi tener un criterio inicial respecto a la
calidad de la roca (Casillas J, 1991).

En el proceso de produccion de H3PO,4 via himeda los criterios principales a evaluar en la

roca fosfatica son:

e Cantidad de P,0Os: la roca fosfatica de acuerdo a su composicion de P,0Os se clasifica

de la siguiente manera (ver tabla 2.1):
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Clasificacion de la P,0s Indicador de P,Os en la
roca fosfatica [% p/p] roca fosfatica [BPL]
Alto tenor Mayor de 33 72
Tenor normal 30-32 65-72
Bajo tenor 26-30 57-65
No utilizable Menor de 26 56

Fuente: Casillas Juan. Fabricacion de Acido fosforico Via Himeda. 1991

Lo que significa que a mayor contenido de P,Os en la roca fosfatica, mas puro serd el

H3PO, obtenido en el proceso.
Con respecto a las impurezas presentes en la roca, se tiene:

o lones calcio y sulfato: el contenido de este compuesto en la roca fosfatica afecta
solamente el consumo de H,SO4 en el medio de reaccion y se expresa por medio de la

siguiente correlacion o factor de consumo:

%Ca0O _ kgH,SO,

1750* =
%P,0, TonP,O,

(Casillas J, 1991)

o Cantidad de SOj3: el trioxido de azufre existente en la roca fosfatica es un compuesto
inerte. Estd combinado con el CaO y por lo tanto solo afecta el consumo de &cido
sulfarico (Casillas J, 1991).

o Fluoruros vy silica: el fluor esta presenta en la roca fosfatica en proporciones de 2% p/p a

4% p/p aproximadamente, donde la relacion

no debe ser superior a 0,12.
0F ;s

Durante el proceso de reaccion se desprende el 5% p/p en forma de acido fluorhidrico, el
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50% p/p queda contenido en el sulfato de calcio en la tela de filtro y la cantidad de fluor
restante pasa al lodo en forma de acido fluorhidrico y acido fluosilicico. Por otra parte, el
HF libre aumenta las propiedades corrosivas del lodo, afecta el crecimiento de los

cristales de sulfato de calcio (Casillas J, 1991).

La silice contenida en las rocas comerciales varia de menos de 1% p/p hasta mas de 10%
p/p. Este compuesto se puede presentar como silice activa o silice total; la activa es una
silice reactiva que se presenta en arcillas, silicatos o acidos solubles. Adicionalmente; el
hecho de agregar arcilla a la roca fosfatica y producir cambios en la relacion SiO,: F
superior a 0,53 presenta modificaciones en el habito del cristal, de tipo aguja a tipo racimo

(Manual de Operaciones de Planta, 1990).

Cantidad de iones cloruros: su contenido en la roca fosfatica oscila entre 0% p/p y 0,05%
p/p. Un contenido superior a 300 ppm ocasiona dafios graves de corrosion al estar
presente el acido fluorhidrico. Pasa el 100% p/p al acido de produccion, desprendiéndose

parte en el proceso de evaporacion (Casillas J, 1991).

Aluminio (AI*"): este compuesto se encuentra en la roca aproximadamente entre 0,2% p/p
y 3% p/p en forma de 6xido de aluminio (Al,O3). Da lugar a la formacion de lodos en el
proceso de almacenamiento y concentracion del acido. Su presencia reduce la corrosién
generada por el ion fluoruro al formar sales de fosfato de aluminio pero a su vez estas
sales reducen la capacidad de filtracion debido a un aumento en la viscosidad del lodo. Un
contenido elevado de AI** conduce a la formacién de cristales pequefios y una deficiencia
de este, con bajos niveles de F y SiO, da lugar a la formacion de cristales en forma de
aguja (Casillas J, 1991).

I** en el H3PO, tiene una influencia positiva en los habitos, el

Un nivel adecuado de A
tamafo y en consecuencia en la filtrabilidad de los cristales. Se dice que el aluminio
facilita el crecimiento regular de los cristales en todas las direcciones, obteniéndose
cristales mas gruesos; reduciendo asi, la relacion superficie volumen del sulfato de calcio

y mejorando la tasa de filtracion (Manual de Operaciones de Planta, 1990).
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Hierro (Fe®"): se encuentra en la roca fosfatica en una proporcion que oscila entre el 0,1%

p/py 2% p/p % en forma de 6xido de hierro (Fe,O3). De igual manera que el aluminio,
forma fosfatos complejos que reducen la tasa de filtracion del acido por aumento en la
viscosidad del lodo, también forma lodos en el almacenamiento de dicho acido y sales
insolubles al amonizarse. La cantidad admisible maxima de R,05 (Fe** + AI**) en la roca
es de 3,5% p/p y cuya relacién R,03/P,05 < 0,17 (Casilla J, 1991).

Por otra parte, no se puede establecer ninguna conclusion acerca de la influencia del
contenido de hierro en la roca fosfatica sobre el habito de cristalizacion del sulfato de

calcio (Manual de Operaciones de Planta, 1990).

Magnesio (Mg”*): Se presenta en la roca en cantidades que varian entre 0,2% p/p y 0,6%
p/p en forma de MgO. Es completamente soluble, aumenta en gran medida la viscosidad
del lodo, forma fosfatos complejos y fluosilicatos que interfieren en la rata de filtracion.
El limite admisible es 0,4% p/p de MgO (Casillas J, 1991).

Carbonatos: esta entre el 0,7% p/p y 8% p/p; aumenta el consumo de H3PO,4, incrementa
la reactividad de la roca fosfatica, ya que desintegra los granos de roca y aumenta la
superficie de contacto de la misma. En presencia de materia organica promueve la

formacion de espuma que origina pérdidas de P,Os (Casillas J, 1991).

Materia organica: esta presente en la roca fosfatica entre un 0,1% p/p y 1,5% p/p. Da
lugar a la formacion de espuma en el lodo, produce obstrucciones en la tela de filtro y
oscurece el acido formado al quedar como particulas sélidas suspendidas en el lodo.

Ademas, un exceso de esta impide el crecimiento de los cristales (Casillas J, 1991).

Se origina de la roca fosfatica o de los aditivos agregados al lodo como agentes
modificadores del habito de cristalizacion, contribuye a estabilizar la espuma y las
emulsiones impidiendo los efectos de la agitacion con altas sobresaturaciones localizadas.
En algunos casos se utiliza como agente modificador del habito del cristal para algunos

tipos especificos de roca (Manual de Operaciones de Planta, 1990).
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o Na,O y K,O: en grandes cantidades dan lugar a la formacion de precipitados de

fluosilicatos en el acido, originando incrustaciones en los equipos (Casillas J, 1991).

o Estroncio y lantanidos: su contenido es variable dependiendo del origen de la roca.
Generalmente, inhibe la cristalizacion del hemihidrato a dihidrato y puede afectar la
cristalizacion por adsorcion sobre la superficie de los cristales. En ocasiones, forman

compuestos insolubles en el acido concentrado (Casillas J, 1991).

o Cadmio: se encuentra en cantidades muy variables desde 0,8 ppm a 2,55 ppm
dependiendo del origen de la roca fosfatica. Es un metal toxico y se solubiliza el 70% p/p

el cual pasa al &cido producido (Casillas J, 1991).

o Uranio: se encuentra en la roca entre 35 ppm y 400 ppm de U3Og. Se solubiliza de un

75% p/p a 80% p/p y pasa al acido producido (Casillas J, 1991).

De acuerdo a la composicion de la roca fosfatica, existen otros aspectos de gran
importancia que influyen en la recuperacion de P,Os en la seccion de reaccion. Estos son los

siguientes:

v Molturabilidad de la roca fosfatica

El objetivo principal de la molienda de la roca fosfatica es proporcionar suficiente area
superficial, que permita la disolucion completa de la roca en un periodo relativamente corto bajo
las condiciones de operacion existentes en el reactor. La molienda de los granos reduce la energia
empleada por los agitadores del reactor en el proceso. Sin embrago, la micronizacion excesiva
puede conducir a un aumento exagerado en la reactividad de la roca fosfatica, creando puntos
localizados donde existe un menor contenido de iones SO*, y aumentar las pérdidas por
cocristalizacion. De la misma forma, da lugar a la formacién de microcristales de yeso dificiles
de filtrar (Casillas J, 1991).
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v Reactividad de la roca fosfatica

La reactividad se entiende como la capacidad que tienen los diversos fosfatos de descomponerse
en presencia de un &cido mineral. Esta propiedad influye significativamente sobre el
funcionamiento de los equipos de ataque y sobre el rendimiento de la reaccion. Otro factor que
influye; es la superficie exterior o la estructura de los poros de la roca. Por otro lado; el
porcentaje de P,Os soluble en la roca fosfatica respecto a P,Os total de la misma, se denomina
“indice de reactividad”. Por lo general; las rocas que presentan este indice similar, tienen a tener
un comportamiento similar en el medio de reaccion, lo que hace posible una prediccion de las

condiciones operativas de la planta (Casillas J, 1991).
v Influencia del tipo de roca fosfatica

Todas las rocas fosfaticas no necesariamente deben producir cristales de yeso tipo rémbico para
alcanzar una buena tasa de filtracion y lavado. Las tortas de yeso que tengan una superficie
anéloga a la formada por cristales rombicos tendran una buena velocidad de filtracion y lavado
aunque los cristales tengan forma de agua, esto ocurre si el tamafio de estos ultimos es

comparativamente mayor que los de tipo rombico (Casillas J, 1991).
3. Acidez libre en el lodo del reactor

La deficiencia de los iones SO%, y en consecuencia exceso de los iones Ca’* en el medio de
reaccion; favorece la nucleacion con bajas condiciones de sobresaturacion, lo que conduce a la
formacion de cristales pequefios tipo agujas o platos delgado; donde los cristales mas finos y mas
pequefios que se forman a medida que la concentracién de iones Ca®* aumenta son mas dificiles
de lavar v filtrar. Con la disminucién de la concentracién de iones Ca** y el aumento de la
concentracién de los iones SO, en la solucién, se produce agregados de forma romboédrica con
buenas propiedades de filtracion y lavado. Incrementando atin més el contenido de iones SO,
los cristales formados crecen a lo ancho y aumentan de tamafio, obteniéndose cristales

individuales romboédricos. Si la concentracién de iones SO*, sigue aumentando, normalmente
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se Iargan hasta formar nicleos de aguja. Los limites normales de operacion se mantienen entre
1,5% p/py 2,5% p/p de H,SO, libre en el lodo del reactor.

Un contenido inferior al 1,5% p/p tiende a formar cristales pequefios dificilmente
filtrables, con lo que se reduce la capacidad de filtracion y un contenido superior al 2,5% p/p
puede conducir al bloqueo de la reaccién por cristalizacion de yeso en la superficie de particulas
de roca con las consiguientes pérdidas insolubles, incrementandose las caracteristicas corrosivas
del lodo y del 4cido producido. La presencia de un exceso de iones SO 4, es decir; que el
porcentaje de SO*, sea superior a 2,5% p/p conduce a un bloqueo de la reaccién. Durante la
reaccion ocurre la difusién de los iones Ca?* contenido en las particulas de roca fosfética y al
mismo tiempo hay una difusién de iones SO*, hacia dichas particulas. Dependiendo de la
concentracion de los iones SO, en el lodo puede haber una nucleacién dentro de la zona;
especificamente, alrededor de las particulas de roca. Por incremento de la concentracion de iones
SO?,, el frente de nucleacién se mueve desde esta zona hasta la superficie misma de las
particulas. Si se inactiva mas de una cierta parte de la superficie de la roca fosfatica por
adherencia de los cristales, el transporte de materia por difusién desde la superficie libre
remanente no puede tener lugar. Ocurre entonces un blogqueo de la reaccion y la cantidad de roca
sin atacar y H,SO, libre aumenta continuamente a medida que dichos materiales se van
alimentando a la reaccion. Por tanto, la concentracion de iones SO*, debe mantenerse dentro de
un limite que depende de la concentracién de iones Ca®* y de la energia de nucleacién. También
depende de la concentracion de P,Os y de la temperatura, que actan sobre la viscosidad de la

solucion y por tanto de su difusion (Casillas J, 1991).

4. Temperatura del medio de reaccién

La influencia de la temperatura en los habitos de cristalizacion del sulfato de calcio es variada y

tiene efectos directos e indirectos sobre los mismos. Algunos de estos efectos son los siguientes:

o Modifica las propiedades fisicas del lodo; especialmente, la viscosidad. Un aumento en la
temperatura del lodo de reaccion, reduce la viscosidad del H3PO,4 producido; mejorando

la operacion de la seccion de filtracion. Por el contrario; operar con temperaturas bajas da
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lugar a la nucleacién del yeso y ciertas impurezas contenidas en el lodo, disminuyendo
asi, la tasa de filtracion; es decir; una elevada concentracion en el lodo y baja temperatura

de operacion, disminuye la eficiencia en la seccidn de filtracion y el tamafio del cristal.

Por otra parte; la temperatura en el lodo afecta la formacion del cristal, debido a que
cristalizacion depende las solubilidades de ciertas impurezas presentes y de las sobresaturaciones
locales. La sobresaturacion del medio; favorece la nucleacion, limitando el crecimiento cristalino,
a su vez un incremento en la temperatura, solubiliza algunas sustancias presentes y favorece la

formacion del cristal.

. Interviene en la solubilidad de los iones Ca?* y SO* 4 en la solucién.

o Influye en la velocidad de reaccion; a medida que aumenta la temperatura se incrementa
de igual forma dicha velocidad; lo que trae como consecuencia, modificaciones en el

ataque a la roca fosfatica y en el habito de cristalizacion del sulfato de calcio, entre otras.

Considerando todos estos efectos, no es posible actuar sobre la temperatura con el sélo
propdsito de regular los habitos de cristalizacion. En el proceso dihidrato, el limite inferior para la
temperatura de operacion se establece con la finalidad de evitar la formacion de espuma estable
que se pudiera presentar en el sistema de reaccion y resultar en una disminucion abrupta de la
tasa de filtracion. Esto ocurre generalmente; cuando la temperatura de operacion efectiva de la
reaccion disminuye entre 68°C y 70°C. El limite superior de temperatura de operacion aceptable
es 75°C aproximadamente y regularmente se establece para evitar el efecto de cubrimiento sobre
las particulas de roca fosfatica; adicionalmente, impedir la deshidratacion a hemihidrato del

cristal de yeso (Casillas J, 1991).

El efecto de la temperatura sobre la cristalizacion; se debe principalmente al hecho de que,
elevar la temperatura de operacion del sistema trae como consecuencia el aumento en la
velocidad de reaccion con sobresaturaciones locales. Como resultado, se observan cristales en

forma de racimo o agujas alargadas (Manual de Operaciones de Planta, 1990).
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5. Cantidad de sélidos presentes en el lodo

Se considera que a menor cantidad de sélidos presentes en el lodo mayor es la cantidad de P,05 0
producto de H3PO, que debe ser recuperado en la seccion de filtracion. Con un contenido de
s6lidos reducido en el lodo, la superficie de los cristales por cm® de lodo que ofrece lugar para el
establecimiento de los iones SO*, y Ca** también disminuira. Esto conduce a un aumento en los
niveles del sobresaturacion del medio porque bajara la reaccion normal del crecimiento del cristal
y en consecuencia aumentard la nucleacion y a la formacion de cristales pequefios donde la
velocidad de cristalizacién es controlada por la transicién de los iones SO%, y Ca?* de la fase
solida a la liquida. La cantidad de sélidos presentes en el medio influye de la siguiente manera:
controlando el volumen de lodo a filtrar y la superficie de contacto libre de los cristales, la
velocidad de reaccién del crecimiento regular y el tamafio de los cristales formados. En general;
un porcentaje de solidos de 28% v/v aproximadamente, proporciona una buena cristalizacion;
obteniéndose cristales gruesos y faciles de filtrar sin modificar la viscosidad del lodo y un
contenido inferior, alrededor de un 22% v/v, conduce a la formacion de cristales tipo aguja

(Manual de Operaciones de Planta, 1990).

Por otro lado; aumentar la cantidad de sélidos en el lodo dentro de un rango apropiado
conduce a un aumento en el crecimiento del cristal de yeso, disminuyendo de igual forma la
sobresaturacion del medio y la nucleacion ya que estas impiden dicho crecimiento. Al mismo
tiempo, un exceso de sélidos en el medio produce un incremento elevado en la densidad y
viscosidad del lodo haciéndolo dificil de manipular y filtrar, esto trae como consecuencia el
deterioro de las condiciones de cristalizacion, formando un gran nimero de cristales de poco
tamafo, originado por la sobresaturacién del medio que favorece la nucleacién y una baja

eficiencia en la operacion en la seccion de filtracion (Casillas J, 1991).
6. Composicion de P,0s en el lodo del reactor

Regularmente; un incremento en la concentracion de P,Os en el lodo del reactor, una vez pasado
cierto limite conduce a una cristalizacién irregular del sulfato de calcio ya que se forman cristales

pequefios. La relacion CaO/P,0s5 denota las toneladas de cristales de sulfato de calcio por metro
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clbico de 4cido fosforico producido, y asi; debido a los limites permisibles de porcentaje de
solidos en el lodo, se determina la cantidad de P,Os que se debe recircular desde la seccion de
filtracion hasta el reactor. A mayor relacion CaO/P,0s, mayor cantidad de agua que se necesita
para el lavado de la torta de filtro y por ende, mayor es la cantidad de P,Os recirculado al reactor.
En consecuencia, una concentracién baja de HzPO, en el lodo del reactor facilita las condiciones
de produccion y en este caso la recuperacion de P,Os de la torta de filtro. La concentracion de
H3PO,4 en el medio de reaccion; empleada en la mayoria de los procesos dihidratos, oscila entre
28% plp y 30% p/p de P,0Os usando rocas fosfaticas comerciales; pero en algunos casos se
pueden encontrar concentraciones bajas, aproximadamente entre 25% p/p y 26% p/p de P,0s
empleando rocas fosfaticas de bajo grado, altas relacion CaO/P,Os y pobres cualidades de

cristalizacion (Manual de Operacion en Planta, 1990).

Ademas, un aumento de la cantidad de P,Os en la fase liquida del proceso de produccién
de H3PO, aumenta las concentraciones de iones fosfato (PO,?) y la sustitucion del ion SO, por
los iones PO4> presentes en el lodo durante la reaccion, originando pérdidas de P,Os en la torta

de yeso debido a la precipitacion del fosfato monocalcico (CaHPO,) (Casillas J, 1991).
7. Sistema de reaccion

El sistema de reaccion de este proceso, comprende una serie de aspectos que deben ser

controlados para lograr una buena cristalizacion; algunos de estos son los siguientes:

o La roca fosfatica, el acido sulfirico y el acido fosférico de reciclo; deben ser alimentados
regularmente en el tanque de reaccion, manteniendo el orden de la alimentacion y las
condiciones del sistema constantes, tanto como sea posible. Por otra parte; variaciones en
la alimentacion de la materia prima pueden producir perturbaciones en crecimiento

regular de los cristales de yeso.

o El lodo del reactor es la base fundamental en las unidades de produccién de acido
fosforico; ya que sus caracteristicas influyen principalmente en el crecimiento regular de

los cristales y en consecuencia en el rendimiento de la seccion de filtracion.
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o La agitacion del medio de reaccion, proporciona un buen mezclado del lodo y una

dispersion eficiente de la materia prima para lograr las condiciones de reaccién requeridas
por el sistema y evitar la supersaturacion en algunos puntos del lodo, ademas; ayuda a

liberar los gases producidos en el medio de reaccion y a desintegrar la espuma formada.

o El calor generado por la dilucion del acido sulfdrico y la descomposicion de la roca
fosfatica en el reactor; debe ser removido del lodo para mantener la temperatura de
operacion oOptima del sistema. La cantidad de acido sulfarico alimentada al reactor por
tonelada de roca fosfatica, varia de acuerdo al origen de la roca y de la liberacion de calor

por tonelada de P,Os producido, entre otros (Becker P, 1989).

2.4 PERDIDAS DE P,0s; EN EL PROCESO DE PRODUCCION DE ACIDO
FOSFORICO VIA HUMEDA

24.1 Pérdidas como H3PO,

Se deben a la impregnacion del H3PO,4 en la torta de yeso producida en la seccién de filtracion y
a las pérdidas mecanicas del sistema. Generalmente; estas pérdidas oscilan entre el 0,5% p/p y
2,0% p/p del P,Os producido, en ocasiones pueden estar entre 3,0% p/p y 6,0% p/p durante
arrangues de la planta o cambios en la composicion de la roca fosfatica (Casillas J, 1991).

La impregnacion de la torta de yeso es el resultado de una inadecuada operacion en la
seccion de filtracion. Generalmente; se deben a un descontrol en las mediciones de los niveles de
fosfatos, suministro de H,SO, y acido de retorno al sistema de reaccion; asi como también, a

variaciones en la composicion de la roca fosfatica.

Las pérdidas por efecto mecanico involucran una serie de aspectos, como lo son: fugas
de P,0s5 en la planta de produccion de H3POy, limpieza de tanques de almacenamiento, periodos
de arranque y parada de la plantas ya que en estos periodos pueden ocurrir derrames de lodo,
también por arrastre de lodo de manera irregular a través del sistema de enfriamiento, entre otras

(Manual de Operaciones de Planta, 1990).
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2.4.2 Pérdidas como CaHPO,

Se representan como todo el P,Os en forma de CaHPO, contenido en las mallas de la tela de
filtro. Normalmente; estas pérdidas oscilan entre el 3,0% p/p y 3,5% p/p del P,Os total que se
pierde en el sistema. Generalmente; en los procesos dihidrato se trabaja con tanques de reaccion
sencilla sobredisefiados o altas tasas de recirculacion de lodo; también manipulan el factor
relacion alimentacion de roca fosfatica con el volumen del medio de reaccidn para disminuir la

cantidad de P,Os cocristalizado (Manual de Operaciones de Planta, 1990).

Algunos procesos trabajan con un alto nivel de SO, ya que se ha comprobado que en el

proceso de reaccion, el ion PO, tiene la propiedad de sustituir al ion SO, (Casillas J, 1990).
2.4.3 Pérdidas como Ca3(POy,);

Estas pérdidas son originadas por las particulas de roca fosfatica no atacada en el medio de
reaccion. Generalmente se encuentran en 0,1% p/p y 0,5% p/p del P,Os obtenido en el proceso
productivo. Se representan en forma de Caz(PO,), y se deben a un bloqueo de la reaccion. Esto
se origina cuando la roca fosfatica introducida al medio de reaccion, es recubierta por los cristales
de yeso en crecimiento; impidiendo asi, que la superficie especifica de dicha roca quede libre
para reaccionar. Los factores responsables de la no reactividad de la roca fosfatica, son los
siguientes: la granulometria y la calidad de la roca fosfatica, donde las particulas de mas gruesas
tienen mayor tendencia al recubrimiento, el aumento del flujo y la concentracion de H,SOy, la

temperatura del medio de reaccion.

Este tipo de pérdidas de P,Os por tratarse de roca fosfatica sin reaccionar, son las menos
costosas ya que no implican el empleo de otra materia prima o consumo de energia en el proceso.
Sin embargo; cuando se usa roca reactiva con alta superficie especifica, el recubrimiento puede
bloguear gran cantidad roca y el sistema tendria un requerimiento mayor en el consumo y en la
concentracion de H,SO,4. Esto trae como consecuencia la formacion de cristales dificiles de
filtrar y por ende mayores pérdidas de P,Os en el proceso (Manual de Operaciones de Planta,

1990).
38



Capitulo I1. Marco Referencial Te6rico rm:%mn
INGERJERIA

39



Capitulo 111. Marco Metodoldgico éO,Mmg

gmﬁmm

CAPITULO 111
MARCO METODOLOGICO

En este capitulo se explican en forma detallada los procedimientos empleados en el desarrollo de

los objetivos especificos propuestos en la investigacién

3.1 DEFINICION DE LAS VARIABLES CRITICAS QUE INTERVIENEN EN LA
SECCION DE REACCION

Haciendo uso de la revision bibliografica adecuada se comparo el proceso de produccion
de H3PO, via humeda estudiado en otras partes del mundo, con el proceso productivo del
Complejo Petroquimico Mor6n, para lograr definir las variables criticas que intervienen

en la seccidn de reaccion de este proceso.

Se realizd una distincion general de las variables que intervienen en la seccion de reaccion
del proceso de produccion de H3PO, via humeda; para esto se efectud una revision bibliogréfica
del proceso y de investigaciones realizadas por expertos en el area, de esta forma determinar qué
variables influyen en la seccion de reaccion y por ende en la forma y tamario del cristal de yeso

formado en el medio de reaccion.

Posteriormente, se estudid el rango de operacién de la composicién de las rocas fosfaticas
consideradas apta para ser empleadas en el proceso de produccion de H3PO, via humeda;
mediante la revision de estudios sobre la composicion de rocas fosfaticas empleadas en la
industria de la produccion de H3PO4 en diferentes partes del mundo y asi delimitar la cantidad de
los diversos compuestos que las constituyen, considerando estos valores como satisfactorios para

incorporar dicha roca al sistema de reaccion.

Luego, se analiz6 la composicion de la roca fosfatica procedente de las minas de Riecito;
por medio de estudios realizados en el Laboratorio Central del Complejo Petroquimico Morén y
de esta forma lograr conocer la composicion de dicha roca. Estos andlisis son los siguientes:

determinacion de la composicién de aluminio (&cidos y soélidos), calcio, dioxido de carbono
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condensado, hierro, magnesio, potasio total, silice, sodio en sélidos, fluoruros, cloruros, fésforo

total.

Adicionalmente, se estudié el proceso de produccion de H3zPO, del Complejo
Petroquimico Moron; por medio de la revision del Manual de Operaciones de la Planta de Acido

Fosforico del Complejo, de esta manera conocer en forma detallada su funcionamiento.

3.2 DIAGNOSTICO DE LAS CONDICIONES ACTUALES DE OPERACION EN LA
SECCION DE REACCION DEL PROCESO DE PRODUCCION DE ACIDO
FOSFORICO

Haciendo uso de la Planilla de Control de Procesos de la Planta de Acido Fosfdrico del
Complejo Petroquimico Moron, se pudo conocer las condiciones actuales de operacién de

las variables criticas del proceso que influyen en la seccion de reaccion.

Se realiz6 un estudio de la seccidon de reaccién de la planta de acido fosférico del
Complejo Petroquimico Morén, esto requiere de: una revision a las investigaciones realizadas
anteriormente donde se explique el proceso de produccion de H3PO, via humeda haciendo
énfasis en la seccidn de reaccion; también, visitando de forma programada la planta para tener un
conocimiento claro de su funcionamiento y adicionalmente de una revision detallada de la

secciodn de reaccién ya que aqui es donde tuvo lugar el desarrollo de la investigacion.

Posteriormente, se estudiaron las variables criticas involucradas en la seccion de reaccion
de la planta de &cido fosférico del Complejo Petroquimico Mordn; para esto se hizo una revision
a la Planilla de Control de Procesos de la Planta de Acido fosférico del Complejo con la finalidad
de conocer el comportamiento actual de las variables criticas del proceso y el rango de operacion

de dichas variables donde se considera que existe un funcionamiento adecuado en la planta.

También, se construyeron gréficos de control para detectar las desviaciones actuales entre
el porcentaje de P,Os contenido en la torta de yeso y los valores de especificaciones. Esto se

logr6 mediante los analisis de P,Os realizados en el Laboratorio Central del Complejo
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Petroquimico Moron con la finalidad de determinar los datos necesarios para la construccion de

los gréaficos y el limite permisible de cantidad de P,Os retenido en los poros de la torta.

Asi mismo, se construyeron graficos de control para comparar el comportamiento
experimental actual de las variables criticas del proceso con el rango de operacion permisible en
planta; para esto se hizo uso de la Planilla de Control de Procesos de la Planta de Acido Fosforico
del Complejo Petroquimico Moron y asi obtener la data historica necesaria para la construccion
de los graficos, donde su analisis permitié conocer el comportamiento actual de las variables

criticas del proceso.

3.3 CONDICIONES DE OPERACION EN LA SECCION DE REACCION QUE
PERMITA OBTENER LA FORMA Y TAMANO DE CRISTAL DE YESO DONDE
EXISTA LA MAXIMA RECUPERACION DE P,05

Por medio de una observacion microscopica del lodo para cada uno de los valores de las
variables criticas del proceso establecido experimentalmente en planta, se caracterizé la
forma y tamafio del cristal de yeso formado. Analizando a nivel de laboratorio la torta de
yeso se determind la cantidad de P,Os retenida en la torta, adicionalmente; por medio de
un balance de masa en las secciones de reaccion y filtracion se determind el porcentaje de

recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion.

Se establecieron las condiciones de operacion de las variables criticas del proceso de
acuerdo a los requerimientos de la planta, en el Panel de Control de la Planta de Acido Fosférico

del Complejo Petroquimico Moron.

Posteriormente, se realizd la toma de datos experimentales en la seccion de reaccion de la
planta para el periodo de estudio, mediante la manipulacion de las variables criticas del proceso
con la finalidad de recopilar la informacion necesaria para determinar las condiciones de
operacion donde se logre la forma y tamafio del cristal de yeso que permita la méxima

recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion.
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Los datos experimentales que se recopilaron diariamente son los siguientes: analisis de la

composicion de la roca fosfatica proveniente de las minas de Riecito, especificamente de P,Os y
Ca0; acidez libre, composicién de P,Os en el lodo del reactor y cantidad de P,Os5 contenido en la
torta de yeso, estos analisis realizaran en el Laboratorio Central del Complejo Petroguimico
Morén. La toma de la temperatura en el medio de reaccion se hizo en el Panel de Control de la
Planta de Acido Fosforico del Complejo Petroquimico Morén a través de un sensor de
temperatura inmerso en el lodo y la cantidad de solidos presentes en el lodo se midié por

centrifugacion, en el Laboratorio de la Planta de Acido Fosférico del Complejo.

Luego, se efectud la medicion de la forma y tamafio de cada uno de los cristales
observados en el microscopio para los valores de cada una de las variables criticas del proceso
establecidas anteriormente, de la siguiente manera: se recogié una muestra de lodo del reactor
para los instantes en que se establecieron las condiciones de operacion de las variables criticas y
se tomo la data experimental. Se observo en el microscopio del Panel de Control de la Planta de
Acido Fosforico del Complejo la muestra de lodo del reactor y se le tomé una fotografia a los
cristales formados en el medio de reaccion, con la finalidad de conocer sus caracteristicas y la
influencia que tiene el comportamiento de las variables criticas en la forma y tamafio de los

cristales de yeso obtenidos.

También, se analiz6 la cantidad de P,Os contenido en los poros de la torta de yeso con el
propdsito de saber que cantidad de este se pierde en dicha torta. Para realizar este analisis se hizo
lo siguiente: se tom0O una muestra de la torta de yeso directamente de la tela del filtro para las
condiciones de operacion establecidas en el proceso, luego se analizé en el Laboratorio Central
del Complejo Petroquimico Mordén la cantidad de P,Os que queda retenido en los poros de la

torta para determinar el porcentaje de recuperacion de P,Os en la seccidn de filtracion.

Adicionalmente, se calculd el porcentaje de recuperacion de P,Os en la seccidn de

filtracion. Este calculo se efectud de la siguiente forma:

1. Realizando un balance de masa en el reactor (ver figura B.1), se tiene :
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o Célculo del flujo de acido de recirculacion al reactor (&cido del segundo filtrado).
F3=F4-F1-F2 (1)

Donde:

F1: flujo de roca micronizada al reactor, Ton/H

F2: flujo de H3PO, al reactor, Ton/H

F3: flujo de H3PO, de recirculacion al reactor (H3PO4 del segundo filtrado), Ton/H

F4: flujo del lodo de alimentacién a la tela de filtro, Ton/H

o Célculo de la masa de P,0s5 en el H3PO,4 del segundo filtrado.
MP,0.3=%P,0.3*F3 (2)

Donde:

MP,053: masa de P,Os en el H;PO, del segundo filtrado, Ton/H

%P,053: porcentaje de P,0Os en el H3PO, del segundo filtrado, %

o Célculo del flujo de agua empleado para el lavado de la torta de yeso.

FAL = F3-MP,0.3 (3)

Donde:
FAL.: flujo de agua de lavado de la torta de yeso, Ton/H

o Célculo de la masa de P,0s5 que ingresa al reactor.

%P,0,1

MP,0.1= *F1 (4)
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Donde:
MP,051: masa de P,Os en la roca que alimentacion al reactor, Ton/H

%P,051: porcentaje de P,Os en la roca que se alimenta al reactor, %

2. Realizando un balance de masa en CaO tomando como volumen de control las

secciones de reaccion y filtracion (ver figura B.2), se tiene:
o Célculo de la masa de CaO que ingresa al reactor:

0,
MCao1 = 2301

*F1 (5)

Donde:
MCaO1: masa de CaO en la roca fosfatica alimentada al reactor, Ton/H

%CaO01l: porcentaje CaO en el roca que se alimenta al reactor,%
o Célculo de la masa de CaO que sale en la torta de yeso.

0
MCaO6 = %* MCaO1 (6)

Donde:
MCaO6: masa de CaO que contiene la torta de yeso, Ton/H

%RCa06: porcentaje de recuperacion de CaO en la torta de yeso, %

o Célculo de las toneladas de yeso que se producen en la seccion de filtracion.
MCaO6
F6= %CaO6 0
100
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Donde:
F6: toneladas de CaO en la torta de yeso, Ton/H

%Ca06: porcentaje CaO que contiene la torta de yeso, %
o Célculo de la masa de P,Os5 que sale en la torta de yeso.

%P,0,6

MP,0.6 = *F6 (8)

Donde:

MP,056: masa de P,Os en la torta de yeso, Ton/H

%P,056: porcentaje de P205 en la torta de yeso, %

o Célculo de la masa de P,0s5 proveniente del H3PO,4 de primer filtrado.

MP,0.5 = MP,0,1- MP,0,6 (9)

Donde:
MP,055: masa de P,Os en el primer filtrado, Ton/H

o Célculo del porcentaje de recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion.
%RP,0. = M*mo (10)
25
Donde:

%RP,0s5: porcentaje de recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion, %
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34 ANALISIS DE LA INFLUENCIA DE LAS VARIABLES CRITICAS QUE
INTERVIENEN EN LA SECCION DE REACCION EN LA FORMA Y TAMARNO
DEL CRISTAL DE YESO

Conocer la influencia de las variables criticas que intervienen en la seccion de reaccién e
influyen en la forma y tamafio del cristal de yeso, se logro: haciendo una revision a las
investigaciones realizadas anteriormente sobre la influencia de las variables que
intervienen en la seccién de reaccion y analizando graficos de control que reflejan la
incidencia de las variables criticas del proceso en la recuperacion de P,Os en la torta de

yeso y en el crecimiento del cristal.

Se realizd una revision bibliografica sobre el proceso de produccién de H3PO, via
hameda con la finalidad de conocer: el comportamiento de las variables criticas que intervienen

en la seccion de reaccion del proceso y su influencia en la formacion del cristal de yeso.

Posteriormente, se construyeron graficos de control relacionando cada una de las variables
criticas con la recuperacion de P,Os en la seccidn de filtracidn y la formacion del cristal de yeso,
por medio de la modelacion de redes neuronales artificiales (RNA) empleando el programa
MATLAB. Con la data obtenida experimentalmente en la seccion de reaccion se obtuvieron los
valores necesarios para la modelacion de la RNA donde esta proporciond los datos a utilizar en la
construccion de los gréficos de control. En el anexo E se presenta la modelacion de la RNA.

El procedimiento experimental realizado para la construccion de los graficos de control

una vez modelada la RNA es el siguiente:

Se selecciond una variable critica del proceso y se escogieron aproximadamente 30
valores comprendidos en su rango de operacion, tomando en cuenta los datos recopilados en la
fase experimental para tener una data representativa; luego en la RNA disefiada se dejaron fijas
las demaés variables criticas del proceso en el valor donde se logre la maxima recuperaciéon de
P,Os en la seccion de filtracion. Posteriormente, para cada valor seleccionado dentro del rango

de operacion de las variables de estudio, por medio de la RNA se construyeron los valores de:
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recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion y relacion longitud/anchura en el crecimiento del

cristal de yeso. Una vez obtenidos estos valores se construyeron los graficos de control que

relacionan cada variable critica del proceso con: la recuperacion de P,Os en la seccion de

filtracion y el crecimiento del cristal de yeso.

3.5

ESTIMACION DEL BENEFICIO ECONOMICO OBTENIDO CON LA
IMPLEMENTACION DE LAS CONDICIONES DE OPERACION
RECOMENDADAS

Empleando los datos suministrados por el Departamento de Finanzas del Complejo
Petroquimico Morén se calcularon los costos por contenido de P,Os en la torta de yeso
para los siguientes casos: donde existe la maxima recuperacion de P,Os en la seccion de

filtracién y para el contenido de P,Os en la torta de yeso actualmente.

Se calculd el promedio ponderado de las pérdidas de P,Os actuales en la torta de yeso,

por medio de un balance de masa de CaO en la secciones de reaccion y filtracion para las

condiciones actuales de operacion, de la siguiente manera:

Se calcul6 la masa de CaO que ingresa al reactor, por medio de la ecuacion 5.
Se calcul6 la masa de CaO que sale en la torta de yeso por medio de la ecuacion 6.

Se calculd la masa de yeso que se producen en la seccion de filtracion por medio de la

ecuacion 7.

Célculo del promedio ponderado de masa de yeso.

z MCaO6
%CaO6

Fe6, =—L- 100 1 )
n
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Donde:

F6ip: promedio ponderado de masa de yeso para las condiciones actuales de operacion, Ton/dia

o Se calculé la masa de P,Os que sale en la torta de yeso por medio de la ecuacién 8.
o Célculo del promedio ponderado de masa de P,O5 que sale en la torta de yeso.
o850
MP,0.6,, = - (12)
Donde:

MP,0s6i,: promedio ponderado de masa de P,Os que sale en la torta de yeso para las

condiciones actuales de operacion, Ton/dia

o Célculo del promedio ponderado de la cantidad de P,0Os5 contenido en la torta de yeso

actualmente.

MP,O, 6.
%P ,0.6. =%*100 (13)

5¥ip
ip

Donde:
%P,056i,: promedio ponderado de la cantidad de P,Os contenido en la torta de yeso producida

actualmente, %

Posteriormente, se realiz6 la transformacion de las pérdidas actuales de P,Os en la torta
de yeso a pérdidas monetarias, mediante el uso de los datos suministrados por el Departamento
de Finanzas del Complejo Petroguimico Morén, donde se obtuvo el costo de produccién de P,0s

por tonelada. Dicha transformacion se hizo de la siguiente forma:

o Célculo de las pérdidas monetarias de P,Os contenido en la torta de yeso.
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VPM, = MP,0,6,, *C (14)

Donde:

C: costo en el mercado de la tonelada de P,Os producida, $

VPM;: pérdidas monetarias actuales por contenido de P,Os en la torta de yeso, $*Ton/mes

Luego, se calculd las pérdidas monetarias por concepto de P,Os contenido en la torta de
yeso, donde existe la maxima recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion. Estas pérdidas se

obtienen mediante la siguiente ecuacion:

VPM__ =MP,0.6 *C (15)

Donde:

VPMp,: pérdidas monetarias por concepto de P,Os contenido en la torta de yeso donde existe la
méaxima recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion, $*Ton/mes

MP,056.,: masa de P,Os en la torta de yeso donde existe la maxima recuperacion de P,Os en la

seccion de filtracion, Ton/H

Adicionalmente se hizo una estimacion del beneficio econémico del proceso de
produccién de H3PO, obtenido con la implementacion de las condiciones de operacion
recomendadas, mediante la diferencia que existe entre: el valor del costo de produccion con las
pérdidas actuales de P,Os en la torta de yeso y el valor del costo de produccion si dichas pérdidas
disminuyen el contenido de P,Os en la torta de yeso donde existe la maxima recuperacion de
P,0Os5 en seccion de filtracion.

EBE =VPM -VPM __  (16)

Donde:

EBE: estimacion de beneficio econémico, $*Ton/mes
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3.6 PROCEDIMIENTO DE ANALISIS DE PRUEBAS REALIZADAS EN EL

LABORATORIO CENTRAL DEL COMPLEJO PETROQUIMICO MORON.

1. ANALISIS DE PENTOXIDO DE FOSFORO

Alcance y aplicacion
Este método describe la determinacién de fdsforo total en fertilizantes, roca fosfatica y acido
fosforico en un rango de 1% p/p a 50% p/p, expresado como porcentaje de P,Os,

Equipos y materiales
Espectrofotometro UV visible, celdas de vidrio de 10mm, balanza analitica, plancha de
calentamiento, balones volumétricos de 100mL y 250mL, pipetas volumétricas de 5mL, papel de

filtro Whatman N° 42 o su equivalente, embudo de vidrio de 125mL.

Reactivos

Acido clorhidrico concentrado (g.e 1,18), acido nitrico 1:1 (g.e 1,42), solucion digestora: mezcla
de 100mL de HNO3 1:1 con 25mL de HCI concentrado, &cido sulfdrico concentrado (g.e 1,84),
solucion de &cido molibdato de amonio, solucion acida de metavanadato de amonio, solucion

patron de fosfato, solucion de trabajo de fosfato.
Procedimiento

1. Calibracién del espectrofotometro: Medir cuantitativamente volimenes de 0, 2, 4, 8, 12
y 16mL de la solucion de trabajo de fosfato y transferirlos a balones volumétricos de
100mL para preparar una serie de patrones de 0, 2, 4, 8, 12 y 16mg/L de P,0s. Afadir a
cada balon 10mL de solucidn acida de molibdato de amonio y 10mL de solucién acida de
metavanadato de amonio. Aforar cada balon con agua destilada, tapar y mezclar
fuertemente. Dejar en reposo durante 10 minutos. Medir absorbancia de cada patron
contra un blanco en un espectrofotometro a 400nm, en celdas de 10mm y anotar los
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resultados obtenidos. Elaborar la curva de calibracion: absorbancia respecto a la

concentracion de P,Os.

2. Analisis de muestra: Pesar de 0,5g a 1,0g de muestra y transferirlo a un balén volumétrico
de 500mL. Afiadir 20mL de la solucién &acida digestora y calentar entre 250°C y 350°C.
Hervir la mezcla durante 20min. Enfriar y diluir hasta el aforo con agua destilada; agitar
bien. Medir cuantitativamente del filtrado una alicuota de 2mL o una apropiada para

contener entre 0,2mg a 1,6mg de P2Os. Transferir a un balon volumétrico de 100mL y

continuar con el procedimiento (Fertilizer Sampling and Analytical Methods, 1990).

2. ANALISIS DE SULFATO LIBRE

Alcance y aplicacion
Este método permite la determinacidn de azufre en fertilizantes sélidos, liquidos y roca fosfatica
en un rango de 0,5% p/p a 15 % p/p. Muestras con mayor concentracion pueden ser

determinadas haciendo diluciones apropiadas de las mismas.

Equipos y materiales

Papel de filtro Whatman N° 42, beaker 400mL, pipetas volumétricas 5mL y 10mL, bafio de
Maria, plancha de calentamiento, vidrio reloj, mufla ajustable de 100°C a 250°C, desecador y
filtro Gooch.

Reactivos

Acido clorhidrico concentrado (g.e 1.19), hidroxido de sodio 50% p/p NaOH, cloruro de bario en
soluciéon al 10 % p/p, sulfuro de carbono CS, acetona saturada de azufre S, perdxido de
hidrogeno al 30% p/p H,0,.

Procedimiento
Pesar 2g de muestra aproximadamente y colocarla en un beaker de 400mL. Afiadir 200mL de

agua, 15mL de &cido clorhidrico concentrado; calentar a punto de ebullicién. Hervir suavemente
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duante 10 minutos y dejar enfriar. Filtrar a través de un crisol Gooch con papel y fibra de vidrio.
Lavar con agua caliente y asegurar un buen lavado del filtro. Cuantitativamente transferir el
filtrado al beaker y calentar hasta cerca del punto de ebullicion. Afadir lentamente y con
agitacion constante 10mL de solucion de BaCl, al 10 % p/p. Cubrir con un vidrio reloj y calentar
suavemente en el bafio de vapor durante una hora sin dejar hervir. Adicionalmente, permitir el
reposo a temperatura ambiente por aproximadamente 12 horas. Preparar un papel filtro y secarlo
a 250°C, enfriarlo, pesarlo y filtrar la solucién a través de el. Lavar el beaker con 10 porciones de
agua caliente y verter en el filtro el agua del lavado. Enjuagar el precipitado hasta que el agua
resultante no tenga acidez. Transferir el papel filtro con el precipitado a una capsula de aluminio.
Secar a 250°C durante una hora y enfriar a temperatura ambiente para luego pesarlo (Official
Methods of Analisis, 1990).

3. ANALISIS DE PORCENTAJE DE SOLIDOS

Alcance y aplicacion

Este método describe la determinacién de la cantidad de solidos presentes en el acido fosforico.
El método ha sido desarrollado para ser aplicado al H3PO, producido mediante el proceso
himedo y no debe ser aplicado a otros materiales. El rango de aplicacion de este método es de

0,5% p/p a 50% p/p de sélidos insolubles.

Equipos y materiales
Tubos graduados para centrifugacion de 10mL, centrifuga con capacidad para desarrollar

3000rpm, cinta métrica.

Procedimiento

Se toma una muestra del lodo del reactor, Se toma una alicuota de 10mL mediante la utilizacion
de un cilindro graduado, Se vierte dicha muestra en un tubo graduado para centrifuga de 10mL,
Se introduce a la centrifuga y se deja agitar durante 20min, para asegurar que todo el sélido haya
decantado, Se mide el porcentaje de sélidos volumétricos en la solucion.
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CAPITULO IV
PRESENTACION Y DISCUSION DE RESULTADOS

En esta seccion se presentan los resultados y la discusién de resultados obtenidos en el desarrollo

la investigacion para dar respuesta al objetivo general propuesto

41 DEFINICION DE LAS VARIABLES CRITICAS QUE INTERVIENEN EN LA
SECCION DE REACCION

De estudios realizados sobre el proceso de produccion de H3PO, via hiumeda se determino que
las variables que intervienen en la seccion de reaccion e influyen en el proceso de cristalizacion
del sulfato de calcio dihidratado, son las siguientes: tamafio de particula de roca fosfatica
alimentada al reactor, acidez libre en el lodo del reactor, temperatura del medio de reaccion,
composicion de la roca fosfatica empleada en el proceso, cantidad de solidos presentes en el lodo,
composicion de P,0s en el lodo de reaccidn, comportamiento del sistema de reaccion (Becker P,
1989).

Por otra parte, en la tabla 4.1 se presentan la composicion de la roca fosfatica proveniente
de las minas de Riecito y en la tabla 4.2 se presenta el rango de composicién adecuada de algunos
de los diversos componentes, que deben tener los distintos tipos de rocas fosfaticas en el mundo
para ser incorporada al proceso productivo. Al comparar las tablas 4.1 y 4.2 se pudo observar que
la composicion de la roca fosfatica proveniente de las minas de Riecito presenta una composicion
que esta dentro del rango de operacion de los componentes que la constituyen, de acuerdo con la
composicion de las rocas fosfaticas estudiadas en otras partes del mundo y por ende es una roca
fosfatica comercial apta para la produccion de H3PO,4 via himeda.

Esta comparacion se realizé porque es importante explicar que el proceso de produccion
de H3PO, via humeda, operando con rocas fosfaticas comerciales empleadas en otras partes del
mundo es similar al proceso de produccion que se tiene en el Complejo petroquimico Moron, de
acuerdo con el Manual de Operaciones de la Planta, operando con roca fosfatica provenientes de

las minas de Riecito y por tanto las variables de proceso que estan involucradas en este proceso
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son las mismas. Es por esto que las variables que intervienen en la seccion de reaccion del
proceso de produccion de H3PO4 del Complejo son de igual forma: tamafio de particula de roca
fosfatica alimentada al reactor, acidez libre en el lodo del reactor, temperatura del medio de
reaccién, composicion de la roca fosfatica empleada en el proceso, cantidad de sélidos presentes
en el lodo, composicion de P,Os en el lodo de reaccidon, comportamiento del sistema de reaccion.

TABLA 4.1: COMPOSICION DE LA ROCA FOSFATICA PROCEDENTE DE LAS
MINAS DE RIECITO

COMPOSICISION FORMULA METODO DE RESULTADO | UNIDAD
DE LA ROCA MOLECULAR ANALISIS
Pentdxido de fosforo P,0s PQM-3200 27,31 %p/p
(fosforo total)
Aluminio AlF* PQM-203 0,74 %p/p
Hierro Fe* PQM-250 0,93 %pl/p
Oxido de hierro mas | Al,O3 + Fe;03 1,67 %p/p
oxido de aluminio
Calcio ca’” PQM-223 39,23 %p/p
Silice SiO; PQM-301 19,77 %p/p
Magnesio Mg~ PQM-250 0,51 %pl/p
Sodio en sélidos Na,O PQM-301 0,21 %p/p
Dioxido de carbono CO, PQM-407 2,26 %p/p
condensado
Fluoruros F PQM-301 2,84 %p/p
Relacion Oxido de Ca0:P,05 1,44 adim
calcio - P,0s
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Fuente: Laboratorio Central del Complejo Petroquimico Moron, 2007.

TABLA 4.2: RANGO DE OPERACION ADECUADO EN LA COMPOSICION DE LAS
ROCAS FOSFATICAS EMPLEADAS EN LA PRODUCCION DE ACIDO FOSFORICO

COMPOSICISION DE | FORMULA MOLECULAR

RANGO DE OPERACION

LA ROCA (%op/p)
Pentdxido de fosforo P,0s (29 - 38)
(fosforo total)
Oxido de aluminio y Al,O3 + Fe,03 (0,4 - 3,4)
oxido de hierro
Oxido de calcio Ca0 (46 — 54)
(calcio presente)
Oxido de silicio SiO; (0,2-8,7)
Oxido de magnesio MgO (0,1-0,8)
Oxido de sodio Na,O (0,1-0,8)
Diéxido de carbono CO; (0,2-7,5)
Fluoruros F (2,2-4,0)
Cloruros Cl (0,0-0,5)
Trioxido de azufre SO; (0,0-2,9)
Relacion Oxido de Ca0O:P,0s5 (1,35-1,70)

calcio — P,Os5

Fuente: Fertilizer Manual, 1979.
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Adicionalmente, en la Planta de H3PO,4 del Complejo Petroquimico Mordn se tiene que

las variables del proceso cuyo comportamiento varia constantemente en el tiempo son

consideradas variables criticas del proceso.

El control de las variables criticas dentro del proceso de produccién de H3zPO4 la
operacion mas importante es la cristalizacion del sulfato de calcio, esto se debe a que un buen
funcionamiento en el proceso de cristalizacion proporciona un alto rendimiento en la
recuperacion de P,Os de la roca fosfatica, la obtencion de la maxima concentracion de P,Os en
el proceso y la formacién de cristales facil y eficientemente filtrables minimizando las pérdidas
solubles de P,Os (Manual de Operaciones de Planta, 1990).

Tomando en cuenta esta situacion se tiene que las variables criticas de estudio en esta
investigacion son las siguientes: composicion de la roca fosfatica empleada en el proceso, acidez
libre en el lodo del reactor, temperatura del medio de reaccién, cantidad de solidos presentes en el
lodo y la composicion de P,Os en el lodo de reaccion; debido a que el tamarfio de particula de
roca fosfatica que se alimenta al reactor es 0,074mm y el comportamiento del sistema de reaccion
son variables consideradas constante en el proceso de produccion de HzPO, del Complejo y por
tanto no son motivo de estudio en esta investigacion, de acuerdo con estudios realizados por el

Departamento Técnico del Complejo Petroquimico Moron.

Por otra parte, con respecto a los diversos componentes presentes en la roca fosfatica, en
esta investigacion son motivo de estudio la composicion del CaO y del P,Os en la roca fosfatica
alimentada al reactor, especificamente la relacion CaO/P,0s. Esto se debe a que la cantidad de
P,Os presente en la roca fosfatica es un indicador de la pureza o calidad del H3PO, obtenido en
el proceso y su concentracion en el lodo del reactor influye en la cristalizacion del sulfato de
calcio; adicionalmente, la cantidad de CaO afecta el consumo del H,SO,4 en el medio de reaccién
lo que determina su influencia en la formacion del cristal de yeso en el proceso. El estudio de la
relaciébn CaO/P,0s5 se plantea ya que denota la cantidad de cristales de sulfato de calcio por
metro cubico de H3PO, producido, donde a mayor valor en esta relacion significa que existe un
numero elevado de cristales de sulfato de calcio y por tanto se necesita una mayor cantidad de

agua de lavado para la torta de yeso formada en la tela de filtro, trayendo como consecuencia el
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aumento de la cantidad de H3PO, de recirculacién y mejorando las condiciones de operacion del

proceso y la recuperacion del P,Os de la torta de yeso (Casillas J, 1991).

El comportamiento de los demas componentes presentes en la roca fosfatica proveniente
de las minas de Riecito no fue motivo de estudio en esta investigacion debido a que en las
proporciones presentes no afectan la cristalizacion del sulfato de calcio. Como se puede observar
en las tablas 4.1 y 4.2 anteriormente presentadas, estos componentes operan dentro del rango
establecido e influyen en este proceso de la siguiente forma: la composicion del Al,O3 + Fe,;03
no genera problemas durante el proceso de produccion, pero da lugar a la formacién sales de
fosfato y a su vez estas sales reducen la capacidad de filtracion debido a un aumento en la
viscosidad del lodo, el SiO, presente influye en la formacion de compuestos con fluor afectando
las propiedades corrosivas del lodo, el Mg?* por ser completamente soluble en este proceso pasa
por completo al H3PO4 de produccién, aumentando la viscosidad del lodo, el Na,O da lugar a la
formacion de precipitados de fluorosilicatos que en grandes proporciones causan incrustaciones
en los equipos, el CO, aumenta la reactividad de la roca al estar en grande proporciones; el
cloruro influye en las propiedades corrosivas del lodo y el SO3 es un compuesto inerte en la roca
fosfatica que se combina con el calcio y solo afecta el consumo de H,SO, (Casillas J, 1991).

4.2 DIAGNOSTICO DE LAS CONDICIONES ACTUALES DE OPERACION EN LA
SECCION DE REACCION DEL PROCESO DE PRODUCCION DE ACIDO
FOSFORICO

En el desarrollo de esta investigacion fue necesario hacer una revision bibliografica sobre el
proceso de produccién de H3PO,4 via hiumeda, para tener conocimientos claros de este proceso y
del comportamiento de las variables criticas involucradas en la seccion de reaccion. Antes del
inicio de la fase experimental, se realiz6 una visita programada al sitio donde tuvo lugar el
estudio, especificamente la planta de acido fosforico del Complejo Petroquimico Moron con la
finalidad de conocer detalladamente el funcionamiento de las etapas que la conforman y asi tener
un reconocimiento visual de la planta; también se realiz6 una revision a la seccion de reaccion
porque es donde se lleva a cabo el estudio; es decir, donde tiene lugar la formacién del cristal de

yeso a traves de la manipulacion de las variables que influyen en la seccion de reaccion.
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Con la revision de la Planilla de Control de Procesos de la Planta de Acido Fosforico, se
recopilaron los datos necesarios para la construccion de los graficos de control que permiten
analizar el comportamiento actual de cada una de las variables criticas del proceso. En el
apéndice A se reportan los datos para un periodo de tiempo determinado, especificamente desde
enero 2006 hasta agosto del mismo afo.

La data histdrica se escogio tomando como punto de referencia el porcentaje de P,Os
contenido en la torta de yeso donde su comportamiento no cumple con los limites de control de
procesos establecidos en la planta, debido a que la recuperacion de P,Os5 en dicha torta y por
tanto en la seccion de filtracion dependen de las caracteristicas de filtrabilidad de los cristales de

yeso formados en la seccion de reaccion (Casillas J, 1991).

El porcentaje de P,Os retenido en la torta de yeso en el proceso de produccion de HzPO4
del Complejo, actualmente supera el 1,5% p/p de P,Os establecido como limite maximo de
pérdidas por concepto de retencion de P,Os en los poros de la torta de yeso; es decir, esta fuera
de los parametros de control, de acuerdo con analisis realizados en el Laboratorio Central del
Complejo. Este comportamiento se puede observar figura 4.1 (ver datos en la tabla A.1).

Al presentar la torta de yeso un contenido de P,Os superior al establecido como limite
maximo en el control de proceso, se estudidé el comportamiento de las variables criticas que
intervienen en la seccion de reaccion como lo son: la composicion de la roca fosfatica alimentada
al reactor, acidez libre en el medio de reaccion, temperatura de operacion en el lodo del reactor,
cantidad de solidos en el lodo y la composicion de P,Os en el lodo de reaccion porque estas son

los factores causantes de la cristalizacion del sulfato de calcio (Becker P, 1989).

En este proceso la operacion mas importante es la cristalizacion del sulfato de calcio ya
que un buen funcionamiento en la cristalizacion proporciona un alto rendimiento en la
recuperacion de P,Os de la roca fosfatica, la obtencion de la maxima concentracion de P,Os en
el proceso y la formacidn de cristales facil y eficientemente filtrables, minimizando las pérdidas
solubles de P,Os en la torta de yeso (Manual de Operaciones de Planta, 1990).
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Figura 4.1: Comportamiento de la cantidad de P,Os contenida en los poros de la torta de

yeso formada en la seccion de filtracion

Por otra parte, se tiene que el rango de operacion adecuado de las variables criticas donde
el proceso de produccion de H3PO4 es satisfactorio, son los siguientes: la composicion de la roca
fosfatica (1,35 — 1,70)Adim, acidez libre en el medio de reaccion (1,5 — 3,0)% p/p, temperatura
del lodo del reactor (76 — 82)°C, cantidad de solidos en el lodo (18 — 24)%uv/v y la composicién
de P,0s5 en el lodo (24 — 26)%p/p; de acuerdo con la Planilla de Control de Procesos de la Planta

de Acido Fosférico.

A continuacion se presentan los graficos de control, donde se refleja el comportamiento

actual de las variables criticas que intervienen en la seccién de reaccion del proceso:

En la figura 4.2 se observa el comportamiento de la composicién de la roca fosfatica
procedente de las minas de Riecito, especificamente la relacion CaO/P,0s. Esta relacion varia

actualmente dentro del rango de operacion permisible del proceso con ligeras desviaciones por
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deajo del limite inferior permisible, presentando valores que oscilan entre 1,30adim y 1,60adim

en la relacion CaO/P,0s (ver datos en la tabla A.2).

Operar relacion CaO/P,0s dentro del rango de operacion permisible facilita la
recuperacion de P,Os en la torta de yeso, en consecuencia en la seccion de filtracion y un valor
elevado proporciona pobres cualidades de cristalizacion y trae como consecuencia la formacién

de cristales pequerios, dificiles de lavar y filtrar (Manual de Operaciones de Planta, 1990).
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Figura 4.2: Comportamiento actual de la composicién de la roca fosfatica alimentada al

reactor

En la figura 4.3 se observa el comportamiento de la acidez libre en el medio de reaccion.
Esta variable critica actualmente no esta operando dentro de los limites permisibles del proceso
productivo en muchos casos presenta valores por debajo del limite inferior aceptado. Su

comportamiento varia entre 0,5% p/p y 2,5% p/p aproximadamente (ver datos en la tabla A.3).
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Un contenido inferior al 1,5% p/p tiende a formar cristales pequefios dificilmente
filtrables. La deficiencia de los iones SO*, y en consecuencia exceso de los iones Ca’* en el
medio de reaccion favorece la nucleacion con bajas condiciones de sobresaturacion, lo que
conduce a la formacion de cristales pequefios tipo agujas o platos delgado donde los cristales mas
finos y mas pequefios que se forman a medida que la concentracion de iones Ca’* aumenta son

mas dificiles de lavar y filtrar (Casillas J, 1991).
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Figura 4.3: Comportamiento actual de la acidez libre en el lodo del reactor

En la figura 4.4 se observa el comportamiento actual de la temperatura de operacion en el
medio de reaccion del proceso. Esta variable critica opera dentro de los limites admisibles de
control del proceso con fluctuaciones notables dentro del rango de operacion establecido,
reportando ligeras desviaciones por debajo del limite inferior y algunos valores de temperatura
por encima del limite superior (ver datos en la tabla A.4).
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El comportamiento de la temperatura de operacion en el lodo del reactor modifica las
propiedades fisicas del lodo, especialmente la viscosidad. Un aumento en la temperatura reduce
la viscosidad del H3PO, producido mejorando la operacion de la seccion de filtracion. Por el
contrario, operar con temperaturas bajas da lugar a la nucleacion del sulfato de calcio y de ciertas
impurezas contenidas en el lodo, disminuyendo asi la eficiencia en la seccion de filtracion. Por
otra parte, la temperatura en el lodo afecta la formacion del cristal de yeso debido a que la
cristalizacion depende de las solubilidades de ciertas impurezas y de las sobresaturaciones locales
presentes. La sobresaturacion del medio favorece la nucleacion limitando el crecimiento
cristalino, a su vez un incremento en la temperatura solubiliza algunas sustancias presentes y

favorece la formacion del cristal (Casillas J, 1991).
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Figura 4.4: Comportamiento actual de la temperatura de operacién en el medio de reaccion

En la figura 4.5 se observa el comportamiento actual de la cantidad de solidos presentes
lodo del medio de reaccion. Esta variable critica opera dentro de los limites permisibles de
control de procesos, con ligeras variaciones dentro del rango de operacion y desviaciones leves

de por debajo y por encima de los limites establecidos (ver datos en la tabla A.5).
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Con un contenido de sélidos reducido en el lodo la superficie de los cristales por cm® de
lodo que ofrece lugar para el establecimiento de los iones SO*, y Ca® también disminuira. Esto
conduce al aumento del nivel de sobresaturacion del medio porque la reacciéon de crecimiento
regular de los cristales disminuye, en consecuencia favorece la nucleacion y a la formacion de

cristales pequefios (Manual de Operaciones de Planta, 1990).

Por otro lado, aumentar la cantidad de solidos en el lodo dentro de un rango apropiado,
conduce a un aumento en el crecimiento del cristal de yeso, disminuyendo de igual forma la
sobresaturacion del medio y la nucleacion ya que estas impiden dicho crecimiento. Al mismo
tiempo, un exceso de sélidos en el medio produce un incremento elevado en la densidad y
viscosidad del lodo, haciéndolo dificil de manipular y filtrar, esto trae como consecuencia el
deterioro de las condiciones de cristalizacion formando un gran nimero de cristales de poco
tamafo, originado por la sobresaturacién del medio que favorece la nucleacién y una baja

eficiencia en la operacion en la seccion de filtracion (Casillas J, 1991).
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Figura 4.5: Comportamiento actual de la cantidad de sélidos presentes en el lodo

63



II\EE?\EKBIP-

Capitulo 1V. Presentacion y Discusion de Resultados é%rwmn

En la figura 4.6 se observa el comportamiento actual de la composicion de P,0s en el
lodo del reactor. Esta variable critica no esta operando dentro del los limites permisibles de
control de proceso. Presenta grandes variaciones dentro y fuera del rango de operacion
establecido, generalmente con valores por debajo del limite inferior. Su comportamiento oscila
entre el 20% p/p y el 27% p/p de P,O5 aproximadamente (ver datos en la tabla A.6).

Concentraciones bajas de H3PO, en el lodo del reactor facilita las condiciones de
produccion y en este caso la recuperacion de P,0Os de la torta de filtro. En algunos casos se
pueden encontrar concentraciones muy bajas de P,Os con altas relacion CaO/P,0s y pobres
cualidades de cristalizacion, lo que trae como consecuencia la disminucion de la eficiencia en la

seccidn de filtracion (Manual de Operacion en Planta, 1990).
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Figura 4.6: Comportamiento actual de la composicion de P,Os en lodo de reaccion
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43 CONDICIONES DE OPERACION EN LA SECCION DE REACCION QUE
PERMITA OBTENER LA FORMA Y TAMANO DE CRISTAL DE YESO,
DONDE EXISTA LA MAXIMA RECUPERACION DE P,0s5

Las condiciones de operacion de las variables criticas del proceso se establecieron de acuerdo a
los requerimientos de la planta en el Panel de Control de la Planta de Acido Fosférico del
Complejo Petroquimico Moron ya que esta investigacion no debia interferir en el proceso
productivo porque el H3PO,4 es materia prima para la produccion de fertilizantes en el Complejo
y el proceso debe cumplir con un tiempo y calidad en el producto.

En la tabla 4.3 se presentan las condiciones de operacion de las variables criticas del
proceso establecidas experimentalmente en esta investigacion. La manipulacion y toma de datos
de las variables criticas se realiz6 de acuerdo al funcionamiento de la planta; es decir, cuando se
considerd que las variables del proceso presentan un comportamiento estable, es por esto que en
un dia determinado se tomo diferentes niUmeros de mediciones. También se puede observar que
las condiciones de operacion establecidas para cada variable critica son distintas en cada
medicion ya que el proceso varia constantemente debido a los requerimientos de la planta.

Adicionalmente, la recopilacion de la data experimental de las variables criticas del
proceso se realizo con la finalidad de comparar posteriormente el comportamiento que presentan
en un momento determinado cada una de estas variables, con la formacién del cristal de yeso y la

recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion.

Las figuras 4.7, 4.8 y 4.9 corresponden a algunas de las fotografias de los cristales de
sulfato de calcio o cristal de yeso obtenido en el lodo del medio de reaccidn, presentadas de
manera aleatoria, para cada una de las condiciones de operacion establecidas en el proceso donde
se pueden observar la forma y tamario del cristal de yeso para un comportamiento especifico de
las variables criticas del proceso. En el apéndice C se encuentran las deméas fotografias de los
cristales de sulfato de calcio para cada condicion de operacion fijada durante la investigacion y en
la tabla 4.4 se describen detalladamente las caracteristicas observadas en las diferentes figuras de

cada uno de los cristales de yeso formados.
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TABLA 4.3: CONDICIONES DE OPERACION DE LAS VARIABLES CRITICAS DEL
PROCESO

Relacion | Acidez | Temperatura | Sdlidos P,Os en el
Fecha Hora CaO/P;,0s5 | libre en el lodo en el lodo lodo

[Adim] | [%p/p] [°C] [YoviV] [Yop/p]
15/08/2006 | 07:30a.m. 1,428 0,56 79,5 45 24,20
15/08/2006 | 09:00a.m. 1,428 1,33 80,7 50 24,90
15/08/2006 | 11:00a.m. 1,428 2,66 81,2 44 24,83
16/08/2006 | 07:30a.m. 1,453 0,15 82,7 52 26,41
17/08/2006 | 07:30a.m. 1,445 2,67 80,0 50 24,92
22/08/2006 | 07:30a.m. 1,415 1,14 79,1 56 25,20
22/08/2006 | 09:00a.m. 1,415 0,93 78,8 58 24,92
24/08/2006 | 07:30a.m. 1,419 2,28 80,3 o4 24,54
24/08/2006 | 09:00a.m. 1,419 2,67 80,0 54 24,74
30/08/2006 | 09:00a.m. 1,375 0,53 82,7 54 26,51
31/08/2006 | 07:30a.m. 1,325 1,29 81,2 49 25,54
31/08/2006 | 09:00a.m. 1,325 1,11 81,3 45 24,77
07/09/2006 | 07:30a.m. 1,362 1,13 82,9 48 24,35
07/09/2006 | 09:00a.m. 1,362 0,92 83,8 55 24,72
18/09/2006 | 07:30a.m. 1,415 1,15 76,2 55 24,18
18/09/2006 | 09:00a.m. 1,415 1,59 77,2 53 24,05
18/09/2006 | 11:00a.m. 1,415 2,66 75,0 50 23,13
18/09/2006 | 1:00p.m. 1,415 3,19 74,3 50 22,24
20/09/2006 | 07:30a.m. 1,410 2,69 75,0 50 23,74
20/09/2006 | 09:00a.m. 1,410 2,06 75,5 50 23,85
20/09/2006 | 11:00a.m. 1,410 1,82 75,0 45 23,69
20/09/2006 | 1:00p.m. 1,410 2,40 75,0 45 22,78
26/09/2006 | 07:30a.m. 1,406 2,00 81,9 50 24,94
26/09/2006 | 09:00a.m. 1,406 1,36 81,3 50 24,99

66



Capitulo 1V. Presentacion y Discusion de Resultados {%%%mmn

gmﬁmm

Adicionalmente, en cada figura del apéndice C se observan caracteristicas distintas en la

formacion del cristal de yeso para cada condicion de operacion. En la mayoria de los casos los
cristales tienden a ser tipo rémbico de diferentes tamafios y en menor proporcion cristales
pentagonales, hexagonales entre otros, ademas de quedar en el lodo restos de particulas solidas

esféricas.

La determinacion de las caracteristicas de los cristales de yeso formados, es importante
porque la distribucion del tamafio, asi como su forma rigen la relacion superficie-volumen y
porosidad de la torta de yeso, donde cristales muy grandes en conjunto con otros muy pequefios
sin tamarfios promedios conducen a una baja eficiencia en la seccion de filtracion; ademas, porque
el funcionamiento eficiente en la seccidn de filtracion esta correlacionado con la formacion de
cristales cuya relacion superficie-volumen no sea muy elevada y con los cuales se construya una
torta de yeso con una superficie lo suficientemente porosa que permita que el H3PO, producido

fluya facilmente a traves de ella (Manual de Operaciones de Planta, 1990).

También, es debido a que el principal objetivo durante el proceso de reaccion y
cristalizacion es obtener un alto rendimiento en la extraccion del P,Os contenido en la roca
fosfatica y maximizar la recuperacion del P,Os en la etapa de filtracion, por medio de la
optimizacion de las condiciones de operacion que conducen a la formacion de cristales facilmente
filtrables (Casillas J, 1991).

La figura 4.7 corresponde a la condicion de operacion establecida el dia 31/08/2006 a las
7:30am. Estas son las siguientes: composicion de la roca fosfatica alimentada al reactor
1,325adim; acidez libre en el medio 1,29%p/p; temperatura de operacion del lodo 81,2°C;
cantidad de solidos en el lodo 49%v/v y la composicion de P,Os en el lodo del reactor 25,54%p/p
(ver tabla 4.3). Adicionalmente, se observa la formacion predominante de cristales tipo rombico
con un tamario de cristal aproximado de 64pum de ancho y 79um de longitud rodeado de cristales
mas pequefios respecto al promedio, igualmente de forma pentagonal en menor proporcion,
también se notan restos de pequefias particulas sélidas en el lodo. Para esta condicion de
operacion la composicion de la roca fosfatica alimentada a reactor, la temperatura de operacion

del medio y la composicién de P,Os en el lodo, operan dentro de los limites de control.
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La acidez libre presenta un valor inferior al 1,5% p/p, limite inferior admisible, lo que
indica una deficiencia de los iones SO*, y exceso de iones Ca’* en el medio de reaccién,
favoreciendo asi la nucleacién lo que conduce a la formacidn de cristales pequefios tipo agujas o
platos delgado; por otra parte, la cantidad de sélidos en el lodo opera por encima de 24% v/v,
limite m&ximo de operacion, presentando un exceso de solidos y trayendo como consecuencia el

deterioro de las condiciones de cristalizacién, formando un gran ndmero de cristales de poco

tamafio originado por la sobresaturacion del medio que favorece la nucleacién (Casillas J, 1991).

M H L3
Largo ¢ 50,9 um
Largo ¢ F0.3 um Largo @ 55.5 um

i

Largo : 94,1 um WL crgo ¢ 565 um

&

Figura 4.7: Forma y tamario de los cristales de yeso formados en la seccion de reaccion del
proceso de produccion de H3PO,. Fecha: 31-08-2006. Hora: 7:30am.

La figura 4.8 corresponde a las condiciones de operacion establecidas el dia 18/09/2006 a
las 11:00a.m. Estas son las siguientes: composicion de la roca fosfatica alimentada al reactor
1,415adim; acidez libre en el medio 2,66%p/p; temperatura de operacién del lodo 75,0°C;
cantidad de solidos en el lodo 50%v/v y la composicion de P,Os en el lodo 23,13% p/p (ver tabla
4.3). Se observa la formacion de cristales tipo rombico con una longitud aproximada 109um y

104pm de ancho, también una pequefia cantidad de particulas sélidas. Para esta condicion de
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operacion, la composicion de la roca fosfatica alimentada al reactor, la acidez libre del medio, la

Capitulo 1V. Presentacion y Discusion de Resultados é

temperatura de operacion y la composicién de P,Os en el lodo, operan dentro del rango de
control del proceso y por ende favorecen la formacion del cristal en el medio de reaccion.

La composicion de P,Os en el lodo opera con un exceso en el lodo, lo que explica la
presencia de una pequefia cantidad de particulas sélidas en el medio de reaccion que da lugar a la
formacion de cristales pequefios (Casillas J, 1991).
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Largo @ 111.4 um
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o llargo : 126.3 um ‘ 2

RN
Largo @ 138.2 um
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pelLargo ¢ B0.6 UM

4 M LA
Largo @ 1008 um

Hora: 11:00 am
Acidez 2. 53

Yol _cap:294 mL
Desireé Hurtado

Figura 4.8: Formay tamafio de los cristales de yeso formados en la seccion de reaccién del
proceso de produccion de H3PO,. Fecha: 18-09-2006. Hora: 11: 00am.

La figura 4.9 corresponde a la condicidn de operacién establecidas el dia 20/09/2006 a las
9:00a.m. Estas son las siguientes: composicion de la roca fosfatica alimentada al reactor
1,410adim, acidez libre en el medio 2,06%p/p; temperatura de operacion del lodo 75,5°C;
cantidad de sélidos en el lodo 50%v/v y la composicion de P,Os en el lodo del reactor 23,85%p/p
(ver tabla 4.3). Se observa la formacion predominante de cristales tipo rémbico de

aproximadamente 53um de ancho y 76um de longitud y de cristales pentagonales con un acho de
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83 pum con un de los lados de 104 pum y el otro de 54 um, también se nota gran cantidad de

Capitulo 1V. Presentacion y Discusion de Resultados é

particulas sélidas y cristales pequefios con dificultad para ser observados. Para esta condicién de
operacion las variables criticas del proceso como la composicion de la roca fosfatica alimentada
al reactor, acidez libre en el medio, temperatura de operacién del lodo y la composicion de P,0s
en el lodo del reactor, operan dentro de los limites de control permisibles, favoreciendo las
condiciones de cristalizacion. En esta figura se observa gran cantidad de particulas sélidas en el
medio de reaccidn, porque la cantidad de sélidos en el lodo opera por encima del limite maximo
de control con un 50%v/v. Este exceso de solidos causa sobresaturaciones en el medio

favoreciendo la nucleacion que origina la formacion de cristales pequefios (Casillas J, 1991).

Adicionalmente, el poco crecimiento de los cristales de yeso y la presencia de particulas
solidas en el medio de reaccion, se debe a la baja eficiencia en la operacion mezclado. La
agitacion del medio de reaccion proporciona un buen mezclado del lodo y una dispersion
eficiente de la materia prima para lograr las condiciones de reaccion requeridas por el sistema y
evitar las sobresaturaciones en algunos puntos del lodo (Becker P, 1989).
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Figura 4.9: Formay tamario de los cristales de yeso formados en la seccion de reaccion del
proceso de produccion de H3PO 4, Fecha: 20-09-2006. Hora: 9:00am.
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En la tabla 4.4 se presentan las caracteristicas de los cristales de yeso formados en el

medio de reaccion para cada una de las condiciones de operacion establecidas de las variables

criticas del proceso; es decir, para un instante especifico las variables criticas presentan un

comportamiento determinado y esto trae como consecuencia la formacién de cristales de yeso

con distintas caracteristicas ya que las variables del proceso que intervienen en la seccion de

reaccion son los factores que causan la cristalizacion del sulfato de calcio (Becker P, 1989).

TABLA 4.4: FORMA Y TAMANO DEL CRISTAL DE YESO OBTENIDO EN LA
SECCION DE REACCION PARA LAS CONDICIONES DE OPERACION

Tamano
Fecha Hora Forma Ancho | Largol | Largo2 Observaciones
[um] [um] [um]
Se observan diferentes
15/08/2006 | 07:30 a.m. | Rombico 49 87 tipos de cristales, y
particulas solidas.
Se nota una pequefia
15/08/2006 | 09:00 a.m. | ROmbico 58 67 cantidad de cristales
finos tipo aguja y gran
Pentagonal 70 91 41 cantidad de particulas
solidas.
Cristales aglomerados
15/08/2006 | 11:00 a.m. | ROmbico 82 91 dificiles de observar.
También se notan
cristales partidos de
forma irregular.
Cristales aglomerados
16/08/2006 | 07:30a.m Rombico 85 101 dificiles de observar.

Se notan cristales muy
finos en forma de

aguja.
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TABLA 4.4 (continuacion): FORMA Y TAMARNO DEL CRISTAL DE YESO OBTENIDO
EN LA SECCION DE REACCION PARA LAS CONDICIONES DE OPERACION

Fecha

Hora

Forma

Tamarfio promedio

Ancho
[um]

Largol
[um]

Largo2
[um]

Observaciones

17/08/2006

07:30 a.m

Rémbico

70

103

Cristales rémbicos

formados, cierta
cantidad de particulas
solidas y cristales sin

forma definida

22/08/2006

07:30 a.m.

Rémbico

73

82

Cristales muy
agrupados, dificiles de
observar y otros con

forma irregular.

22/08/2006

09:00 a.m.

Rémbico

79

85

Cristales bastante
agrupados, dificiles de
observar y otros con

forma irregular

24/08/2006

07:30 a.m.

Rémbico

49

67

Pentagonal

66

159

39

Cantidades similares
de cristales rombicos
y de pentagonos,
ademas de particulas
finas  dificiles de

observar

24/08/2006

09:00 a.m.

Rémbico

58

72

Cristales pequefios y
particulas solidas,
alrededor de los
cristales rombicos

formados
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TABLA 4.4 (continuacion): FORMA Y TAMARNO DEL CRISTAL DE YESO OBTENIDO
EN LA SECCION DE REACCION PARA LAS CONDICIONES DE OPERACION

Fecha Hora Forma Tamarfio promedio Observaciones
Ancho | Largol | Largo2
[um] | [um] [um]

30/082006 | 09:00 a.m. | Pentagonal 30 35 21 Se tienen impurezas y

particulas solidas

Hexagonal 24 32 10

Presencia de cristales
31/08/2006 | 07:30 a.m. Rombico 64 79 - pequefios, respecto al
promedio, de forma
rombica y pentagonal.
también se observan

particulas solidas
Se observan
31/08/2006 | 09:00 a.m. | RoOmbico 45 68 -- particulas sélidas
alrededor de los

cristales formados
Cristales sin forma
07/09/2006 | 07:30 a.m. | ROmbico 85 106 -- n .
definida y presencia
de particulas esféricas
Se presenta la
07/09/2006 | 09:00 a.m. Rombico 77 152 -- formacion de cristales
de gran tamafio Yy
gran cantidad de

Hexagonal 55 24 13 ] ]

solidos en el medio
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TABLA 4.4 (continuacion): FORMA Y TAMARNO DEL CRISTAL DE YESO OBTENIDO
EN LA SECCION DE REACCION PARA LAS CONDICIONES DE OPERACION

Fecha Hora Forma Tamarfio promedio Observaciones
Ancho | Largol | Largo2
[um] [um] [Hm]
Se notan particulas
18/09/2006 | 07:30 a.m. | Pentagonal 95 118 67 solidas alrededor de
los cristales rombicos
y pentagonales, asi
como cristales de
cuatro lados con uno
de ellos ovalado
Rombico 41 68 -- Presencia de cristales
18/09/2006 | 09:00 a.m. dificiles de distinguir
Pentagonal 59 88 42 su forma y tamafio
Se  observa  una
18/09/2006 | 11:00 a.m. Rombico 104 109 - pequefia cantidad de
particulas solidas
Se distinguen
18/09/2006 | 1:00 p.m. Rombico 50 98 - particulas solidas en
pequefia proporcion y
cristales en forma de
Pentagonal 63 94 44 cuadrilateros
Se nota que los
20/09/2006 | 07:30 a.m. | RoOmbico 76 110 -- cristales rombicos
estan rodeados de

otros mas pequefios,

sin forma definida
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TABLA 4.4 (continuacion): FORMA Y TAMARNO DEL CRISTAL DE YESO OBTENIDO
EN LA SECCION DE REACCION PARA LAS CONDICIONES DE OPERACION

Fecha

Hora

Forma

Tamarfio promedio

Ancho
[um]

Largol
[um]

Largo2
[um]

Observaciones

20/09/2006

09:00 a.m.

Rémbico

53

76

Pentagonal

83

104

54

Particulas sélidas vy
cristales pequefio, con
dificultad para ser

observados

20/09/2006

11:00 a.m.

Rémbico

39

57

Pentagonal

74

83

41

Presencia de
particulas solidas
alrededor de los

cristales formados

20/09/2006

1:00 p.m.

Rémbico

58

75

Se nota una pequefa
cantidad de particulas
solidas y cristales en
forma de pentagonos
y cuadrilateros en

poca proporcion.

26/09/2006

07:30 a.m.

Rémbico

82

134

Los cristales rombicos
rodeados de particulas
solidas 'y cristales

delgados

26/09/2006

09:00 a.m.

Rémbico

43

68

Cristales de diferentes
formas y tamafios: de
cinco lados, delgados;
con poca cantidad de

s6lidos alrededor

75



Capitulo 1V. Presentacion y Discusion de Resultados O fACLTAD
INGERJERIA

Por otra parte, a través de los analisis realizados en el Laboratorio central del Complejo
Petroquimico Mordn a la torta de yeso formada en la seccion de filtracion durante la fase
experimental de esta investigacion, se determiné la cantidad de P,Os retenido en los poros de la
torta de yeso con la finalidad de determinar el porcentaje de recuperacion de P,Os en la seccion
de filtracion. En la tabla 4.5 se presenta la cantidad de P,Os contenido en la torta de yeso con su
respectivo porcentaje de recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion para cada condicion de

operacion establecida de las variables criticas del proceso.

Con la caracterizacion de los cristales de yeso formados en el lodo (apéndice C) y el
calculo del porcentaje de recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion (ver tabla 4.5) para
cada una de las condiciones de operacion establecidas de las variables criticas del proceso, se
determiné la influencia que tienen el comportamiento de estas variables en la formacion del

cristal de yeso y como este afecta la recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion.

Para las caracteristicas de cristalizacion obtenidas en la figura 4.7 la cantidad de P,Os
retenida en los poros de la torta y la recuperacion de P,0Os en la seccion de filtracion es de 1,24%
p/p y 91,91 respectivamente. Para las caracteristicas obtenidas en la figura 4.8 la cantidad de
P,Os retenida en los poros de la torta y la recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion es de
1,08% p/p y 92,29 respectivamente y para las caracteristicas obtenidas en la figura 4.9 la cantidad
de P,Os retenida en los poros de la torta y la recuperacion de P,Os en la seccidn de filtracion es
de 2,36% p/p y 84,85 respectivamente (ver tablas 4.4 y 4.5). Los calculos tipicos realizados para

la determinacion del porcentaje de recuperacion de P,Os se presentan en el apéndice B.

En la figura 4.10 se observa que existe una relacion inversa entre la cantidad de P,Os
contenido en la torta y la eficiencia de la seccion de filtracion, porque a medida que aumenta la
cantidad de P,Os retenido en los poros de la torta de yeso menor es la cantidad de P,Os que se
recupera de la seccién de filtracion (ver datos en la tabla 4.5). Esto se debe a que el
funcionamiento eficiente en la seccion de filtracion esta correlacionada a la formacion de cristales
con los cuales se construya una torta de yeso lo suficientemente porosa que permita que el H3PO,
producido fluya facilmente a través de ella (Manual de Operaciones de Planta, 1990).
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TABLA 4.5: RECUPERACION DE P,0s EN LA SECCION DE FILTRACION Y
CONTENIDO DE P,0s EN LA TORTA DE YESO PARA LAS CONDICIONES DE
OPERACION

Fecha Hora P,Os5 contenido en la Recuperacion de
torta de yeso [%] P,0s5 [%0]
15/08/2006 07:30a.m. 2,01 85,15
15/08/2006 09:00a.m. 0,96 92,86
15/08/2006 11:00a.m. 1,31 89,68
16/08/2006 07:30a.m. 1,90 86,53
17/08/2006 07:30a.m. 1,11 91,34
22/08/2006 07:30a.m. 1,11 92,77
22/08/2006 09:00a.m. 1,09 92,87
24/08/2006 07:30a.m. 1,66 86,70
24/08/2006 09:00a.m. 1,52 87,84
30/08/2006 09:00a.m. 1,52 89,47
31/08/2006 07:30a.m. 1,24 91,91
31/08/2006 09:00a.m. 1,59 89,62
07/09/2006 07:30a.m. 2,00 86,72
07/09/2006 09:00a.m. 1,41 90,64
18/09/2006 07:30a.m. 1,32 90,58
18/09/2006 09:00a.m. 1,88 86,58
18/09/2006 11:00a.m. 1,08 92,29
18/09/2006 1:00p.m. 1,41 89,93
20/09/2006 07:30a.m. 1,25 91,98
20/09/2006 09:00a.m. 2,36 84,85
20/09/2006 11:00a.m. 1,06 93,20
20/09/2006 1:00p.m. 0,99 93,65
26/09/2006 07:30a.m. 1,80 86,56
26/09/2006 09:00a.m. 2,07 84,54
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Figura 4.10: Influencia de la cantidad de P,Os contenido en la torta de yeso en la

recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion de la planta de H3PO,4

En esta investigacion se determind que la méxima recuperacion de P,Os en la seccién de
filtracion, corresponde a las condiciones de operacion establecidas el dia 20/09/2006 a la
1:00p.m ya que aqui se obtiene la menor cantidad de P,Os retenido en los poros de la torta de
yeso, 0,99% p/p, y por tanto se tiene la mayor recuperacion de P,Os y mejor eficiencia en la
seccidn de filtracion, igual a 93,65; para el periodo de estudio (ver tabla 4.5). En consecuencia, la
forma y tamafio del cristal de yeso donde existe la maxima recuperacion de P,0Os en la seccion de
filtracion es de tipo rombica, con un tamarfio en el cristal aproximado de 58um de anchura y
75um de longitud (ver tabla 4.4).

Adicionalmente, de acuerdo con estudios realizados en la seccion de reaccion del proceso

de produccién de H3PO, via himeda se determina que las caracteristicas del cristal de yeso que
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se desean obtener son de forma rémbica de cierto espesor y una longitud no superior a dos o tres

Capitulo 1V. Presentacion y Discusion de Resultados é

veces su anchura ya que los cristales de yeso que presentan estas caracteristicas proporcionan una
velocidad de filtracion razonable y pueden ser lavados con facilidad (Casillas J, 1991).

En la figura 4.11 se observan las caracteristicas de los cristales de yeso para las
condiciones de operacién que proporciona la maxima recuperacion de P,Os en la seccion de
filtracién. Estos valores corresponden a la condicion de operacion establecida para el dia
20/09/2006 a la 1:00pm y en la tabla 4.6 se presenta esta condicion de operacion especifica de las
variables criticas del proceso.

MMLL
Largo @ 99.8 um

Figura 4.11: Formay tamafio de los cristales de yeso formados en la seccion de reaccion del
proceso de produccion de H3PO,. Fecha: 20-09-2006. Hora: 1:00pm.
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En esta figura se observa la formacion predominante de cristales de yeso tipo rombico con
un tamafio aproximado de 58um de ancho y 75um de longitud, también se nota una pequefia
cantidad de particulas solidas y cristales en forma de pentdgonos y cuadrilateros en poca

proporcion.

En la tabla 4.6 observa que las variables criticas del proceso como composicion de la roca
alimentada al reactor, acidez libre en el medio de reaccion, la temperatura de operacion del lodo y
la composicion de P,Os lodo operan dentro de los limites de control de proceso y con un exceso

de sélidos en el medio de reaccion.

Al obtener la maxima recuperacion de P,Os en la seccién de filtracion, indica que operar
la planta con este comportamiento en las variables criticas del proceso proporciona una buena
cristalizacion del sulfato de calcio, formando cristales tipo rGmbico con un tamafio que facilita el

proceso de filtracion y trae como consecuencia una mayor eficiencia en el mismo.

TABLA 4.6: CONDICIONES DE OPERACION DE LAS VARIABLES CRITICAS DE LA
SECCION DE REACCION DONDE SE LOGRA LA MAYOR RECUPERACION DE
P,Os EN LA SECCION DE FILTRACION

Variables Condiciones de operacién promedio

P,0s 27,35

Composicion de la roca CaO 38,55

[% p/p] CaO/P,0s 1,41
Acidez libre en el lodo [% p/p] 2,40
Temperatura del lodo [°C] 75,00
Cantidad de solidos en el lodo [% v/V] 45,00
Porcentaje de P,Os en el lodo [% p/p] 22,78

Forma del cristal de yeso Rombica

Tamario del cristal de yeso [um] Ancho 58,00

Largo 75,00
Relacion longitud/ancho del cristal [Adim] 1,29
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4.4 ANALISIS LA INFLUENCIA DE LAS VARIABLES CRITICAS QUE
INTERVIENEN EN LA SECCION DE REACCION EN LA FORMA Y TAMANO
DEL CRISTAL DE YESO

Se realizd una revision bibliografica sobre el proceso de produccion de H3;PO,4 via himeda con la
finalidad de determinar la influencia que tienen cada una de las variables criticas del proceso de
produccion de H3PO,4 en la formacion del cristal, en la recuperacion del P,Os retenido en la torta

de yeso y a su vez en la seccion de filtracion.

Adicionalmente, se construyeron graficos de control para relacionar el comportamiento de
cada una de las variables criticas del proceso con la recuperacion de P,Os en la seccion de
filtracion y con el crecimiento del cristal de yeso en el medio de reaccion, por medio de la
modelacién de redes neuronales artificiales (RNA) empleando el programa MATLAB.

Las redes neuronales artificiales son un modelo matematico compuesto por grupos de
unidades de computo altamente interconectadas entre si, que trabajan en forma semejante a como
lo hace el cerebro humano. Las RNA se diferencian de los sistemas expertos, en que estas
aprenden directamente a partir de ejemplos usando algoritmos especiales en lugar de reglas
basadas en el conocimiento que un experto tendria que utilizar para resolver un problema. El
usuario entrena la RNA mostrandole una serie de datos de entrada con sus correspondientes datos
de salida, esta aprende la correlacion entre las entradas y las salidas esperadas y es capaz no sélo
de repetir estos ejemplos sino de establecer relaciones generales entre entradas y salidas que no se
habian usado durante la fase de entrenamiento. Por esto se dice que una RNA entrenada es capaz

de interpolar de forma inteligente (Hernandez P, 1993).

Para la modelacion de la RNA se emplean como datos de entrada a la RNA las variables
criticas del proceso para las condiciones de operacion establecidas y como salidas, la
recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion y una relacion de longitud/anchura, para
expresar el crecimiento del cristal de yeso. En el apéndice E se presenta la modelacion de RNA.
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En esta investigacion se emplea la modelacion de las RNA porque la data obtenida

experimentalmente en planta, no proporciona una tendencia entre el comportamiento de las
variables criticas del proceso con la recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion y la
formacion del cristal, donde las RNA se emplean en campos como analisis de mercado, control

de calidad, simulacién y control de procesos quimicos, entre otros (Hernandez P, 1993).

A continuacion se presentan los graficos de control que reflejan la influencia de cada
variable critica del proceso en la recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion y en la
formacion del cristal de yeso, por medio de los valores obtenidos con la modelacion de la RNA,

estos se presentan en el apéndice A.

Adicionalmente, la construccion de los graficos de control permitié recomendar un rango
de operacién para cada una de las variables criticas del proceso donde se mejora la recuperacién
de P,Os5 en la seccion de filtracion a un 95% ya que este valor es el equivalente a un 5% de
perdidas totales en el proceso de produccion de H3PO, via hiumeda, aceptable para un proceso de

produccién normal (Manual de Operaciones de Planta, 1990).

En la figura 4.12 se observa influencia que tiene la composicion de la roca fosfatica
alimentada al reactor, especificamente la relacion CaO/P,0s contenida en dicha roca, en la

recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion (ver datos en la tabla A.9).

A medida que aumenta la relacién CaO/P,0Os contenida en la roca fosfatica alimentada al
reactor se incrementa el porcentaje de recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion, debido
que la relacién CaO/P,0s denota la cantidad de cristales de sulfato de calcio por metro cubico de
H3PO, producido, donde a mayor valor en esta relacion significa que existe un nimero elevado
de cristales de sulfato de calcio y por tanto se necesita una mayor cantidad de agua de lavado para
la torta de yeso formada en la tela de filtro, trayendo como consecuencia el aumento de la
cantidad de H3PO, de recirculacion y esto mejora las condiciones de operacion del proceso y la
recuperacion del P,Os de la torta de yeso (Casillas J, 1991).
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Por otra parte; para mejorar las condiciones de operacion del proceso, se recomienda

Capitulo 1V. Presentacion y Discusion de Resultados é

operar la relacién CaO/P,0s en un rango de 1,440 y 1,460 con finalidad de obtener un porcentaje

de recuperacion de P,0Os en la seccidn de filtracion, superior al 95% recomendado.

96,00 -
95,50 - /
95,00 -

94,50

94,00

93,50

93,00

92,50

Recuperacion de P205 en la seccion de filtracion [96]

92,00 T T T T T T T 1
1,300 1,320 1,340 1,360 1,380 1,400 1,420 1,440 1,460
Relacion CaO/P205 [Adim]

—— Recuperacion de P205 [%] — Recuperacion de P205 en la seccion de filtracion recomendada [%6]

Figura 4.12: Influencia de la composicion de la roca fosfatica alimentada al reactor en la

recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion

En la figura 4.13 se observa influencia que tiene la composiciéon de la roca fosfatica
alimentada al reactor, especificamente la relacion CaO/P,0Os contenida en dicha roca, en la

relacion longitud/ancho en el crecimiento del cristal de yeso (ver datos en la tabla A.9).

La relacion longitud/ancho aumenta para el rango de valores comprendidos entre 1,320 y
1,380Adim lo que significa que el cristal de yeso crece en longitud en mayor proporcion que en
anchura presentando una forma alargada y luego para valores comprendidos entre 1,380 y
1,420Adim comienza a disminuir, lo quiere significa que el cristal de yeso tiende a ser de forma

rombica. A valores superiores a 1,420 Adim el cristal crece en longitud y diminuye en anchura, lo
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que implica que tiene a alargarse. A medida que la cantidad de iones Ca®* aumenta en el medio

de reaccién incrementan de tamario los cristales de yeso debido a que el sistema de reaccién
requiere de la maxima dispersion de los iones Ca®* asi como de los iones SO,** alimentados al

medio, para favorecer el crecimiento cristalino (Manual de Operacion de Planta, 1990).

2,00

1,90 -

1,80 -

1,70

1,60 -

1,50 -

1,40

1,30 -

1,20 ~

1,10 ~

Relacion Longitud/Anchura del cristal de yeso [Adim]

1,00 T T T T T T T 1
1,300 1,320 1,340 1,360 1,380 1,400 1,420 1,440 1,460

Relacién CaO/P205 [Adim]

Figura 4.13: Influencia de la composicion de la roca fosfatica alimentada al reactor en la

relacion longitud/anchura en el crecimiento del cristal de yeso

En la figura 4.14 se observa la influencia que tiene la acidez libre en el medio de reaccion
en la recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion (ver datos en la tabla A.10).

La recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion aumenta a medida que la acidez libre
en el medio de reaccidn se incrementa, para valores comprendidos entre 0,5% p/p y 1,5% p/p,
debido a que el aumento de los iones SO4%* en el lodo produce agregados de forma romboédrica
con buenas propiedades de filtracion y lavado. Al seguir aumentando los valores de acidez libre

por encima de 1,5% p/p se produce una disminucion del porcentaje de recuperacion del P,0s
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debido a la formacién de cristales alargados que tienen a forma nucleos para el crecimiento de
cristales tipo aguja (Casillas J, 1991).

Por otra parte, para mejorar las condiciones de operacion de las variables criticas del
proceso y obtener una mejor eficiencia en la operacion de la seccion de filtracidn, superior al
95% de recuperacion recomendado, se propone emplear un rango de operacion de acidez libre de

1,2% p/p y 2% p/p aproximadamente.

99,00 ~

98,00 -

97,00

96,00

95,00 -

94,00 -

93,00 -

92,00

91,00

Recuperacion de P205 en la seccién de filtracion [96]

90,00 T T T T T T 1
0 0,5 1 15 2 2,5 3 35
Acidez libre [% p/p]

—e— Recuperacién de P205 [%] — Recuperacién de P205 en la seccion de filtracion recomendada [%6]

Figura 4.14: Influencia de la acidez libre en el medio de reaccion en la recuperacion de
P,0Os en la seccion de filtracion

En la figura 4.15 se observa la influencia que tiene la acidez libre en el medio de reaccion en la

relacion longitud/ancho del crecimiento del cristal de yeso (ver datos en la tabla A.10).

A medida que se incrementan los niveles de acidez libre en el medio de reaccion,

disminuye la relacion longitud/achura del cristal ya que niveles bajos en la acidez libre promueve
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la formacion de cristales de yeso alargados, pequefios y a medida que estos niveles aumentan se
incrementa de igual forma el tamafio del cristal de yeso, especificamente un crecimiento en lo

ancho del cristal promoviendo la formacién de cristales romboédricos (Casillas J, 1991).

Al seqguir incrementando los niveles de acidez libre a valores superiores de 2,5% p/p, la
relacion longitud/anchura comienza a incrementarse, ya que se ve favorecido el crecimiento a lo

largo del cristal de yeso (Casillas J, 1991).

2,50

2,00 -

1,50 -

Relacion Longitud/Anchura del cristal de yeso [Adim]

1,00 T T T T T T 1
0 0,5 1 15 2 2,5 3 3,5

Acidez libre [% p/p]

Figura 4.15: Influencia de la acidez libre en el medio de reaccion en la relacion

longitud/anchura en el crecimiento del cristal de yeso

En la figura 4.16 se observa la influencia de la temperatura de operacion del lodo del

reactor en la recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion (ver datos en la tabla A.11).

Aumentar la temperatura de operacion del lodo en el proceso trae como consecuencia un

incremento en la recuperacion del P,Os en la seccion de filtracion, debido a que modifica las
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propiedades fisicas del lodo, especialmente la viscosidad. Un aumento en la temperatura del lodo

(%3 [

Capitulo 1V. Presentacion y Discusion de Resultados é

de reaccion reduce la viscosidad del H3PO, producido mejorando la eficiencia en la operacion de
la seccidn de filtracion. Por el contrario, operar con temperaturas bajas da lugar a la nucleacion
del yeso, disminuyendo la tasa de filtracion; es decir, una elevada concentracion en el lodo y baja
temperatura de operacién, disminuye la eficiencia en la seccion de filtracion y el tamafio del
cristal de yeso (Casillas J, 1991).

Adicionalmente, Se propone operar la temperatura del lodo de reaccion en una rango
comprendido entre 78°C y 84°C aproximadamente, con la finalidad de tener una mejor eficiencia

en la seccion de filtracion y recuperar mas del 95% de P,0Os recomendado en el proceso.

101,00 -

100,00 -

99,00

98,00

97,00

96,00

95,00

94,00

Recuperacion de P205 en la seccion de filtracion [96]

93,00 T T T T T T T 1
73,00 7400 7500 7600 77,00 7800 79,00 8000 81,00 8200 8300 8400 8500

Temperatura de operacion [°C]

—— Recuperacion de P205 [%)] — Rcuperacion de P205 en la seccion de filtracion recomendada [%6]

Figura 4.16: Influencia de la temperatura de operacion en el lodo del reactor en la

recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion

En la figura 4.17 se observa la influencia que tiene la temperatura de operacion del lodo

en la relacion longitud/ancho en el crecimiento del cristal de yeso (ver datos en la tabla A.11).
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A medida que aumenta la temperatura de operacion se incrementa de igual forma la
relacion longitud/anchura en el crecimiento del cristal de yeso, donde el cristal crece en longitud
en mayor proporcion que a lo ancho, formando cristales con una superficie alargada, pero que a

su vez, favorece la recuperacion del P,Os producido.

El cristal de yeso crece, gracias a que el aumento de la temperatura de operacion
disminuye las sobresaturaciones locales del medio de reaccion favoreciendo de esta manera el
crecimiento cristalino; ya que las sobresaturaciones del lodo favorecen la nucleacion y esto

impide el crecimiento del cristal de yeso (Casillas J, 1991).

2,40 -

2,20

2,00

1,80

1,60 4

1,40 4

1,20 4

Relacién Longitud/Anchura del cristal de yeso [Adim]

1,00 T T T T T T T T T T T 1
73,00 7400 7500 7600 7700 7800 79,00 80,00 81,00 8200 8300 84,00 8500

Temperatura de operacion [°C]

Figura 4.17: Influencia de la temperatura de operacion en el lodo del reactor en la relacion

longitud/anchura en el crecimiento del cristal de yeso

En la figura 4.18 se observa la influencia que tiene la cantidad de s6lidos presentes en el
lodo del reactor en la recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion (ver datos en la tabla

A12).
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La recuperacion del P,Os producido en la planta disminuye con el aumento de la cantidad

de solidos presentes en el lodo del reactor. Se debe a que la planta de H3PO, esta operando con
un exceso de solidos en el medio de reaccidn, esto hace que se incremente la densidad del lodo y
sea dificil de filtrar, trayendo como consecuencia una deficiencia en la seccion de filtracién; es
decir, la disminucion de la recuperacion del P,Os obtenido en el proceso. Adicionalmente;
conlleva a la sobresaturacion del medio, favoreciendo la nucleacion y la formacion de cristales

pequefios dificiles de lavar y filtrar (Casillas J, 1991).

Adicionalmente; para obtener la mejor eficiencia en recuperacion de P,Os en la seccion
de filtracion, se recomienda operar la cantidad de solidos en el lodo en un rango comprendido

entre 40% v/v y 48% v/v aproximadamente.

100,00 -

95,00 +

90,00 -

85,00 -

80,00 -

75,00 +

Recuperacion de P205 en la seccion de filtracion [96]

70,00 T T T T ]
35,00 40,00 45,00 50,00 55,00 60,00

Sdlidos presentes en el lodo del reactor [% v/v]

—— Recuperacion de P205 [%)] — Recuperacion de P205 en la seccion de filtracion recomendada [%]

Figura 4.18: Influencia de la cantidad de sélidos presentes en el lodo del reactor en la

recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion
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En la figura 4.19 se observa la influencia que tiene la cantidad de sélidos presente en el

lodo en la relacion longitud/ancho en el crecimiento del cristal (ver datos en la tabla A.12).

La relacion longitud/anchura del crecimiento del cristal aumenta a medida que se
incrementa la cantidad de sélidos presentes en el medio; es decir, los cristales presentan una
forma alargada. Una elevada presencia de sélidos en el medio produce un incremento en la
densidad y viscosidad del lodo haciéndolo dificil de manipular y filtrar, trayendo como
consecuencia el deterioro de las condiciones de cristalizacion formando un gran nimero de

cristales de poco tamafio (Casillas J, 1991).

1,90 -

1,80

1,70 4

-
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Relacion Longitud/Anchura del cristal de yeso [Adim]
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Solidos presentes en el lodo del reactor [% v/v]

Figura 4.19: Influencia de la cantidad de sélidos presentes en el lodo del reactor en la

relacion longitud/anchura en el crecimiento del cristal de yeso
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En la figura 4.20 se observa la influencia que tiene la composicion de P,Os en el medio

de reaccion en la recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion (ver datos en la tabla A.13).

Se tiene que a medida que la cantidad de P,Os en el medio de reaccion disminuye la
cantidad recuperado de P,Os en la seccion de filtracion disminuye de igual forma. Esta
disminucion se debe porque a medida que aumenta la cantidad de P,Os en el medio de reaccion,
aumenta la sustitucion de los iones SO4> por los iones PO, presentes en el medio de reaccién,
lo que aumenta las pérdidas de P,Os por cocristalizacién del sulfato de calcio en forma de fosfato
monocalcico (Casillas J, 1991).

Para obtener la mejor eficiencia en la seccion de filtracion, se recomienda operar esta
variable critica en un rango comprendido entre 22% p/p y 24% p/p aproximadamente, ya que la

mayor recuperacion de P,0Os en la seccidn de filtracion se obtiene para estos valores.

100,00 -

95,00 ~

90,00 H

85,00 -

80,00 -

75,00 -

Recuperacion de P205 en la seccidn de filtracion [96]

70,00 T T T T T T T T T 1
2200 2250 2300 2350 2400 2450 2500 2550 26,00 26,50 27,00

P205 en el lodo del reactor [% p/p]

—e— Recuperacion de P205 [%] — Recuperacion de P205 en la seccion de filtracion recomendada [%6]

Figura 4.20: Influencia de la cantidad de P,Os en el lodo del reactor en la recuperacion de
P,0s en la seccion de filtracion
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En la figura 4.21 se observa la influencia que tiene la composicion de P,Os5 en el medio

de reaccion en la relacion longitud/ancho del crecimiento cristalino (ver datos en la tabla A.13).

A medida que aumenta la concentracion de P,Os en el lodo del reactor también disminuye
la relacién longitud /anchura en el crecimiento del cristal de manera notoria, lo que implica una
disminucion en el tamafio del cristal de yeso y una tendencia a la formacién del cristal tipo

rémbico.

Debido a que un incremento en la composicion del P,Os en el lodo en esta investigacion,
conduce a la cristalizacion irregular del sulfato de calcio ya que se forman cristales pequefios

(Manual de Operaciones de Planta, 1990).
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Figura 4.21: Influencia de la cantidad de P,Os en el lodo del reactor en la relacion
longitud/anchura en el crecimiento del cristal de yeso
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TABLA 4.7: CONDICIONES DE OPERACION RECOMENDADAS DE LAS

VARIABLES CRITICAS PARA OBTENER UNA RECUPERACION DE P,0s

SUPERIOR A 95% EN EL PROCESO

VARIABLES CRITICAS DEL PROCESO

RANGO DE OPERACION
RECOMENDADO

Composicion de la roca fosfatica
alimentada al reactor
[Adim]

(1,440 — 1,460)

Acidez libre en el medio

de reaccion
[Yop/p]

(1,2-2,0)

Temperatura de operacion
del lodo del reactor
[°C]

(78 - 82)

Cantidad de solidos presentes en el
lodo del reactor
[Yoviv]

(40 — 48)

Composicion de P,Os en el
lodo del reactor
[%op/p]

(22 - 24)
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4.5 ESTIMACION DEL BENEFICIO ECONOMICO OBTENIDO CON LA
IMPLEMENTACION DE LAS CONDICIONES DE OPERACION DONDE SE
LOGRA LA MAXIMA RECUPERACION DE P,0s

Para el desarrollo de este objetivo, se calculé el promedio ponderado del contenido de P,Os en la
torta de yeso, con la finalidad de obtener un valor aproximado de la cantidad de P,Os que se
pierde actualmente en dicha torta. En el apéndice de D se presenta los datos empleados para el
calculo de este promedio ponderado de pérdidas de P,Os y en el apéndice B se presentan los

calculos tipicos realizados.

En el proceso de produccion de acido fosforico del Complejo Petroquimico Morén, se
pierde actualmente aproximadamente 2,37% p/p de P,Os en la torta de yeso, valor que se
encuentra por encima del 1,5% p/p establecido como limite m&ximo permisible de pérdidas del
P,0s contenido en dicha torta, de acuerdo a analisis realizados en el Laboratorio Central del
Complejo Petroquimico Moron, debido a que actualmente las variables criticas que intervienen
en la seccion de reaccion y que influyen en la cristalizacion del sulfato de calcio se encuentran

operando fuera de los limites de especificaciones, como se explicé en la seccion 4.2.

Este porcentaje de pérdidas de P,Os en la torta de yeso corresponde a una produccion
total de dicha torta igual a 52832,14Ton/mes, trayendo como consecuencia pérdidas econdmicas

considerables de 577823,34US$ aproximadamente (ver apendice B).

En la seccion 4.3 se determinaron las condiciones de operacion de las variables criticas
del proceso donde se logra la maxima recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion, para el
periodo de estudio, donde la m&xima eficiencia en la seccion de filtracion corresponde al 93,65%
de recuperacion de P,Os y en consecuencia se tiene que la menor cantidad de P,Os retenidos en
los poros de la torta de yeso es igual a 0,99% p/p de P,Os ya que para estas condiciones de
operacion de las variables criticas del proceso se tiene una mejor operacién en el proceso de

cristalizacion y por tanto una mejor operacion en la seccidn de filtracion.

94



Capitulo 1V. Presentacion y Discusion de Resultados é TRCLITRD
INGENIERIR,

El porcentaje de pérdidas de P,Os contenido en la torta de yeso de 0,99% p/p,

corresponde a una produccion de 27806,40Ton/mes de torta de yeso, trayendo como

consecuencia pérdidas econémicas de 126403,20US$ aproximadamente (ver apéndice B).

En la tabla 4.7 se puede observar que una disminucion en el contenido de P,Os en la torta

de yeso de 2,37% p/p de 0,99% p/p de P,0Os, representa una disminucion en las pérdidas
econdmicas considerables desde 577823,34US$ a 126403,20US$ respectivamente, donde se
obtiene un beneficio econdmico o mejora en la recuperacion de P,Os en el proceso productivo de

451420,20US$ (ver apéndice B).

TABLA 4.8: BENEFICIO ECONOMICO EN EL PROCESO PRODUCTIVO AL

OBTENER LA MAXIMA RECUPERACION DE P,0s

FILTRACION

EN LA SECCION DE

FACTOR

COMPORTAMIENTO
ACTUAL

MEJORA DEL
PROCESO

P,Os5 contenido en la torta de

Yeso
[Yop/p]

2,37

0,99

Produccion de torta de yeso
para el periodo de estudio

[Ton*mes]

52.832,14

27.806,40

Pérdidas monetarias de P,Os5
en la torta de yeso
[US$*Ton/mes]

577.823,34

126.403,20

Beneficio econdmico
[US$*Ton/mes]

451.420,20
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CONCLUSIONES

Las variables criticas en la seccion de reaccion del proceso de estudio son: composicion
de la roca fosfatica alimentada al reactor, acidez libre en el lodo del reactor, temperatura
del medio de reaccion, cantidad de solidos presentes en el lodo y la composicion de P,0s

en el lodo del reactor.

Las condiciones de operacion actuales de las variables criticas del proceso, son las

siguientes:

o La composicion de la roca fosfatica procedente de las minas de Riecito, la
temperatura de operacion del medio de reaccion y la cantidad de sélidos en el

lodo; operan dentro del rango permisible, con ligeras desviaciones en el proceso.

o La acidez libre en el medio de reaccion y el porcentaje de P,Os en el lodo no

estan operando dentro de los limites de control permisibles en el proceso.

La maxima recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion en el proceso de produccion

de &cido fosforico del Complejo Petrogquimico Morén es de 93,65%.

El cristal de yeso formado en la seccion de reaccion donde se garantiza la méxima
recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion; es de forma rombica con un ancho de

58um y una longitud de 75um.

Las condiciones operacién de las variables criticas del proceso donde se logra la maxima
recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion son: la relacion CaO/P,0s en la
composicion de roca fosfatica de las minas de Riecito es 1,41; la acidez libre en el medio
de reaccion es 2,40% p/p; la temperatura de operacion es 75°C; la cantidad de solidos

presentes en el lodo es 45% v/v y la composicién de P,Os en el lodo es 22,78% p/p.
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6 La influencia de las variables criticas del proceso en la recuperacion de P,Os en la

seccion de filtracion y en la forma y tamafio del cristal de yeso, es la siguiente:

o A medida que aumenta la relacion CaO/P,0s en la composicion de la roca
fosfatica, aumenta la recuperacion de P,Os en el proceso y ayuda al crecimiento del

cristal.

o La acidez libre en el medio de reaccion proporciona la maxima recuperacion en la
seccion de filtracion para un valor de 1,5% p/p aproximadamente. Una disminucion
0 un aumento de este valor, disminuye la recuperacion de P,Os del proceso. El
incremento hasta un valor de 2,5% p/p hace que el tamafio del cristal de yeso

disminuya y para valores superiores aumente de tamafio.

o A medida que aumenta la temperatura de operacion aumenta la recuperacion de

P,Os en la seccion de filtracion y aumenta el tamafio del cristal en forma alargada.

o A medida que aumenta la cantidad de sélidos en el lodo disminuye la recuperacion

de P,Os en la seccidn de filtracion.

o A medida que aumenta la cantidad de P,Os en lodo se incrementa la recuperacion

del P,O5 producido y disminuye el tamafio del cristal de yeso.
7 El beneficio econdmico obtenido en el proceso de produccion de &cido fosférico del

Complejo Petroquimico Moron, para la maxima recuperacion de P,Os en la seccion de
filtracion es de 451.420,20US$.
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RECOMENDACIONES

Realizar un estudio sobre todos los compuestos presentes en la roca fosfatica procedente
de la mina de Riecito; con la finalidad de conocer como influyen cada uno de estos, en la

cristalizacion del sulfato de calcio dihidratado.

Instalar medidores de flujo en las bombas que impulsan el primer y segundo filtrado en el
proceso; también, en el agua de lavado de la torta de yeso formada en la seccién de
filtracion, con el propdsito de tener valores precisos sobre la cantidad de flujo que esta

circulando.
Instalar una planta piloto o un sistema que permita simular el reactor de la planta de

H3PO,4 en el Complejo Petroquimico Moro6n en el laboratorio, con el fin de facilitar el

analisis de las variables del proceso en investigaciones posteriores.
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Presentacion de los datos obtenidos experimentalmente en planta, necesarios para el desarrollo de

APENDICE A

los objetivos propuestos durante la investigacion

TABLA A.1: ANALISIS DIARIOS SOBRE LA COMPOSICION DE P,05 EN LA TORTA
DE YESO QUE DETERMINAN EL PUNTO DE PARTIDA DE LA INVESTIGACION

Fecha P,0Os en la torta de yeso [% p/p]
28/01/2006 2,21
07/02/2006 2,27
27/02/2006 3,05
01/03/2006 1,53
11/03/2006 2,16
20/03/2006 4,78
21/03/2006 2,23
27/03/2006 2,06
01/04/2006 5,90
02/04/2006 2,50
04/04/2006 4,05
06/04/2006 2,33
13/04/2006 1,59
14/04/2006 3,95
16/04/2006 1,80
18/04/2006 8,84
22/04/2006 1,55
28/04/2006 2,40
30/04/2006 2,06
01/05/2006 1,73
03/05/2006 1,90

Fuente: Laboratorio Central del Complejo Petroquimico Moron, 2006.
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TABLA A.1 (continuacion): ANALISIS DIARIOS SOBRE LA COMPOSICION DE P,0s
EN LA TORTA DE YESO QUE DETERMINAN EL PUNTO DE PARTIDA DE LA
INVESTIGACION

Fecha P,0Os en la torta de yeso [% p/p]
04/05/2006 1,82
06/05/2006 2,56
07/05/2006 2,85
13/05/2006 1,55
15/05/2006 3,53
21/05/2006 2,51
22/05/2006 1,62
25/05/2006 1,60
31/05/2006 1,80
02/06/2006 1,66
03/06/2006 1,86
10/06/2006 1,72
13/06/2006 2,21
05/07/2006 1,66
11/07/2006 1,53
14/07/2006 1,59
17/07/2006 1,70
19/07/2006 3,47
24/07/2006 2,68
02/08/2006 1,87
03/08/2006 2,26
04/08/2006 2,26
10/08/2006 2,35

Fuente: Laboratorio Central del Complejo Petroquimico Moron, 2006.
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TABLA A.2: ANALISIS DIARIOS DE P,0s Y CaO PARA DETERMINAR LA
COMPOSICION DE LA ROCA FOSFATICA PROCEDENTE DE LAS MINAS DE
RIECITO

Fecha P,0s [%0p/p] CaO [%p/p] CaO/P,05 [Adim]
28/01/2006 27,14 38,39 1,415
07/02/2006 21,27 38,03 1,395
27/02/2006 28,98 38,95 1,344
01/03/2006 26,88 36,40 1,354
11/03/2006 27,40 35,70 1,303
20/03/2006 27,74 40,82 1,472
21/03/2006 28,76 41,51 1,443
27/03/2006 29,05 40,71 1,401
01/04/2006 28,04 41,31 1,473
02/04/2006 28,81 41,56 1,443
04/04/2006 27,50 41,75 1,518
06/04/2006 29,13 37,20 1,277
13/04/2006 27,70 40,86 1,475
14/04/2006 28,20 37,38 1,326
16/04/2006 --- --- -
18/04/2006 28,95 39,06 1,349
22/04/2006 28,61 37,22 1,301
28/04/2006 28,32 38,27 1,351
30/04/2006
01/05/2006 28,14 39,69 1,410

Fuente: Laboratorio Central del Complejo Petroquimico Moron, 2006.
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TABLA A.2 (continuacion): ANALISIS DIARIOS DE P,0s Y CaO PARA DETERMINAR
LA COMPOSICION DE LA ROCA FOSFATICA PROCEDENTE DE LAS MINAS DE
RIECITO

Fecha P,0s [%0p/p] CaO[%p/p] CaO/P,05 [Adim]
03/05/2006 27,60 38,41 1,392
04/05/2006 28,43 39,05 1,374
06/05/2006 --- --- -
07/05/2006 25,98 37,15 1,430
13/05/2006 26,40 36,90 1,398
15/05/2006 26,56 42,71 1,608
21/05/2006 27,31 38,25 1,401
22/05/2006 25,81 35,53 1,377
25/05/2006 28,22 39,05 1,384
31/05/2006 27,60 39,01 1,413
02/06/2006 28,10 39,64 1,411
03/06/2006 26,51 38,10 1,437
10/06/2006 26,75 38,75 1,449
13/06/2006 28,80 38,20 1,326
05/07/2006 29,41 38,30 1,302
11/07/2006 27,00 36,00 1,333
14/07/2006 27,00 37,00 1,370
17/07/2006 28,83 36,13 1,253
19/07/2006 28,43 37,49 1,319
24/07/2006 26,90 39,95 1,485
02/08/2006 --- --- -
03/08/2006 27,20 38,85 1,428
04/08/2006 28,76 37,59 1,307
10/08/2006 217,76 38,61 1,391

Fuente: Laboratorio Central del Complejo Petroquimico Moron, 2006.
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TABLA A.3: ANALISIS DIARIOS SOBRE LA CANTIDAD DE ACIDEZ LIBRE
PRESENTE EN EL MEDIO DE REACCION

Fecha IONES SULFATO
[%op/p]

28/01/2006 4,76
07/02/2006 2,01
27/02/2006 2,21
01/03/2006
11/03/2006 1,73
20/03/2006 1,10
21/03/2006 0,42
27/03/2006 2,55
01/04/2006 0,75
02/04/2006 0,37
04/04/2006 1,82
06/04/2006 0,53
13/04/2006 2,00
14/04/2006 0,80
16/04/2006 2,31
18/04/2006 1,60
22/04/2006 2,27
28/04/2006 0,43
30/04/2006 0,07
01/05/2006 0,89
03/05/2006 0,35
04/05/2006 0,22

Fuente: Laboratorio de Planta de Acido Fosférico del Complejo Petroquimico Mordn, 2006.
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TABLA A.3 (continuacion): ANALISIS DIARIOS SOBRE LA CANTIDAD DE ACIDEZ
LIBRE PRESENTE EN EL MEDIO DE REACCION

Fecha IONES SULFATO
[%op/p]
06/05/2006 1,13
07/05/2006 1,69
13/05/2006 1,00
15/05/2006 1,12
21/05/2006 0,82
22/05/2006 0,85
25/05/2006 0,29
31/05/2006 1,04
02/06/2006 1,41
03/06/2006 144
10/06/2006 1,60
13/06/2006 2,19
05/07/2006 1,25
11/07/2006 141
14/07/2006 2,03
17/07/2006 1,55
19/07/2006 1,44
24/07/2006 1,88
02/08/2006 0,92
03/08/2006 1,58
04/08/2006 1,36
10/08/2006 1,67

Fuente: Laboratorio de Planta de Acido Fosférico del Complejo Petroquimico Mordn, 2006.
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TABLA A.4: VALORES DE LA TEMPERATURA DE OPERACION EN EL LODO DEL
REACTOR

Fecha TEMPERATURA
[°C]

28/01/2006 80,56
07/02/2006 75,81
27/02/2006 78,97
01/03/2006 ---

11/03/2006 79,46
20/03/2006 82,36
21/03/2006 82,19
27/03/2006 80,74
01/04/2006 81,81
02/04/2006 80,74
04/04/2006 79,87
06/04/2006 77,21
13/04/2006 81,76
14/04/2006 82,38
16/04/2006 82,12
18/04/2006 82,11
22/04/2006 79,36
28/04/2006 80,81
30/04/2006 76,64
01/05/2006 77,24
03/05/2006 78,24
04/05/2006 78,97
06/05/2006 76,04

Fuente: Laboratorio de Planta de Acido Fosforico del Complejo Petroquimico Morén, 2006.
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TABLA A.4 (continuacion): VALORES DE LA TEMPERATURA DE OPERACION EN
EL LODO DEL RECTOR

Fecha TEMPERATURA
[°C]
07/05/2006 77,44
13/05/2006 79,44
15/05/2006 77,72
21/05/2006 77,08
22/05/2006 79,61
25/05/2006 79,63
31/05/2006 77,96
02/06/2006 78,64
03/06/2006 77,90
10/06/2006 79,98
13/06/2006 76,88
05/07/2006 80,31
11/07/2006 78,70
14/07/2006 79,00
17/07/2006 78,81
19/07/2006 74,95
24/07/2006 76,90
02/08/2006 77,88
03/08/2006 82,39
04/08/2006 81,34
10/08/2006 80,34

Fuente: Laboratorio de Planta de Acido Fosférico del Complejo Petroquimico Mordn, 2006.
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TABLA A5 PORCENTAJE DE SOLIDOS PRESENTES EN EL MEDIO DE
REACCION

Fecha CANTIDAD DE SOLIDOS
[Yoviv]

28/01/2006 19,57
07/02/2006 22,89
27/02/2006 23,39
01/03/2006

11/03/2006 21,83
20/03/2006 22,13
21/03/2006 21,71
27/03/2006 22,26
01/04/2006 24,50
02/04/2006 21,16
04/04/2006 22,31
06/04/2006 23,70
13/04/2006 19,05
14/04/2006 19,89
16/04/2006 22,90
18/04/2006 21,23
22/04/2006 19,93
28/04/2006 17,33
30/04/2006 19,61
01/05/2006 19,05
03/05/2006 19,57
04/05/2006 20,79
06/05/2006 19,52

Fuente: Laboratorio de Planta de Acido Fosforico del Complejo Petroquimico Mordn, 2006.
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TABLA A.5 (continuacién): PORCENTAJE DE SOLIDOS PRESENTES EN EL MEDIO
DE REACCION

Fecha CANTIDAD DE SOLIDOS
[Yoviv]

07/05/2006 18,82
13/05/2006 14,60
15/05/2006 17,82
21/05/2006 20,47
22/05/2006 19,23
25/05/2006 26,83
31/05/2006 20,07
02/06/2006 19,83
03/06/2006 19,07
10/06/2006 19,45
13/06/2006 18,02
05/07/2006 21,06
11/07/2006 21,93
14/07/2006

17/07/2006 23,65
19/07/2006 21,82
24/07/2006 22,65
02/08/2006 18,10
03/08/2006 24,39
04/08/2006 24,53
10/08/2006 23,12

Fuente: Laboratorio de Planta de Acido Fosférico del Complejo Petroquimico Mordn, 2006.
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TABLA A.6: ANALISIS DIARIOS SOBRE LA COMPOSICION DE P,0s PRESENTE
EN EL LODO DEL REACTOR

Fecha P,Os EN EL LODO DEL REACTOR
[%op/p]
28/01/2006 26,28
07/02/2006 23,58
27/02/2006 23,23
01/03/2006 25,78
11/03/2006 24,89
20/03/2006 20,47
21/03/2006 25,94
27/03/2006 25,91
01/04/2006 25,50
02/04/2006 24,20
04/04/2006 25,50
06/04/2006 23,03
13/04/2006 27,22
14/04/2006 26,54
16/04/2006 25,19
18/04/2006 26,23
22/04/2006 25,39
28/04/2006 23,59
30/04/2006 24,16
01/05/2006 23,90
03/05/2006 22,98
04/05/2006 24,16
06/05/2006 21,50
07/05/2006 22,67

Fuente: Laboratorio Central del Complejo Petroquimico Moron, 2006.
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TABLA A.6 (continuacion): ANALISIS DIARIOS SOBRE LA COMPOSICION DE P,0s
PRESENTE EN EL LODO DEL REACTOR

Fecha P,Os EN EL LODO DEL REACTOR
[%op/p]
13/05/2006 24,01
15/05/2006 24,88
21/05/2006 24,28
22/05/2006 24,23
25/05/2006 21,58
31/05/2006 22,25
02/06/2006 24,37
03/06/2006 22,30
10/06/2006 21,77
13/06/2006 26,12
05/07/2006 23,98
11/07/2006 25,27
14/07/2006 21,84
17/07/2006 23,48
19/07/2006 22,18
24/07/2006 26,60
02/08/2006 21,03
03/08/2006 23,12
04/08/2006
10/08/2006 23,70

Fuente: Laboratorio Central del Complejo Petroquimico Moron, 2006.
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e

EN LA

PLANTA DE ACIDO FOSFORICO SOBRE LAS VARIABLES INVOLUCRADAS EN LA
SECCION DE REACCION

15/08/2006 16/08/2006 | 17/08/2006 22/08/2006
Variables 7:30 9:00 11:00 7:30 7:30 7:30 9:00
a.m. a.m. a.m. a.m. a.m. a.m. a.m.
Flujo de roca
[Ton/H] 31 32 39 30 17 25 24
Flujo de
H,SO, 25,94 30,91 30,91 30,91 27,38 25,50 27,38
[Ton/H]
Relacion
Roca/H,SO, 1,19 1,04 1,26 0,97 0,62 0,98 0,88
[Adim]
Flujo de
H3sPO, de 111,69 57,65 76,81 116,25 103,13 101,68 | 100,60
2do filtrado
[Ton/H]
Temperatura
del lodo 79,5 80,7 81,2 82,7 80,0 79,1 78,8
[°C]
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TABLA A.7 (continuacion): DATOS DIARIOS OBTENIDOS EXPERIMENTALMENTE
EN LA PLANTA DE ACIDO FOSFORICO SOBRE LAS VARIABLES INVOLUCRADAS

EN LA SECCION DE REACCION

15/08/2006 16/08/2006 | 17/08/2006 22/08/2006
Variables 7:30 9:00 11:00 7:30 7:30 7:30 9:00
a.m. a.m. a.m. a.m. a.m. a.m. a.m.
Acidez libre
[% p/p] 0,56 1,33 2,66 0,15 2,67 1,14 0,93
Solidos en el
lodo 45 50 44 52 50 56 58
[Yov/v]
Densidad del
lodo 1460 1472 1482 1522 1490 1492 1490
[9/L]
P,0s enel
lodo 24,20 24,90 24,83 26,41 24,92 25,20 24,92
[%p/p]
Relacion
CaO/ H,S04 0,47 0,41 0,50 0,40 0,24 0,36 0,32
[Adim]
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ALMENTE

EN LA PLANTA DE ACIDO FOSFORICO SOBRE LAS VARIABLES INVOLUCRADAS

EN LA SECCION DE REACCION

24/08/2006 30/08/2006 31/08/2006 07/09/2006
Variables 7:30 9:00 7:30 7:30 9:00 7:30 9:00
a.m. a.m. a.m. a.m. a.m. a.m. a.m.
Flujo de roca
[Ton/H] 31 24 13 32 9 22 20
Flujo de
H,SO, 29,50 29,81 28,26 27,60 16,56 28,70 28,70
[Ton/H]
Relacion
Roca/H,SO, 1,05 0,81 0,46 1,16 0,54 0,77 0,70
[Adim]
Flujo de
HsPO, de 107,03 | 113,13 78,86 86,26 136,44 77,14 83,80
2do filtrado
[Ton/H]
Temperatura
del lodo 80,3 80,0 82,7 81,2 81,3 82,9 83,8
[°C]

115



rETSMmE

Apéndice A. Tablas de Datos é FRCLLTAD
%II\EE\E!(BIP-

TABLA A.7 (continuacion): DATOS DIARIOS OBTENIDOS EXPERIMENTALMENTE

EN LA PLANTA DE ACIDO FOSFORICO SOBRE LAS VARIABLES INVOLUCRADAS

EN LA SECCION DE REACCION

24/08/2006 30/08/2006 31/08/2006 07/09/2006
Variables 7:30 9:00 7:30 7:30 9:00 7:30 9:00
a.m. a.m. a.m. a.m. a.m. a.m. a.m.
Acidez libre
[% p/p] 2,28 2,67 0,53 1,29 1,11 1,13 0,92
Solidos en el
lodo 54 54 54 49 45 48 55
[Yov/v]
Densidad del
lodo 1502 1504 1546 1496 1500 1490 1523
[9/L]
P,0s enel
lodo 24,54 24,74 25,46 25,54 24,77 24,35 24,72
[%p/p]
Relacion
CaO/ H,S04 0,41 0,31 0,17 0,44 0,20 0,28 0,25
[Adim]
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EN LA PLANTA DE ACIDO FOSFORICO SOBRE LAS VARIABLES INVOLUCRADAS
EN LA SECCION DE REACCION

18/09/2006 20/09/2006 26/09/2006
Variables 7:30 | 9:00 | 11:00 | 1:00 | 7:30 9:00 | 11:00 | 1:00 | 7:30 9:00
am. | am. am. [ pm. | am. a.m. am. | pm. | am, a.m.
Flujo de roca
[Ton/H] 25 26 26 19 21 21 20 22 24 29
Flujo de
H,SO, 27,49 | 27,60 | 27,60 | 25,83 | 24,29 | 22,08 | 24,84 | 25,39 | 28,48 | 23,18
[Ton/H]
Relacion
Roca/H,SO, | 091 | 094 | 094 | 0,74 | 0,86 0,95 0,81 | 0,87 | 0,84 1,25
[Adim]
Flujo de
H;PO,de | 48,49 | 66,89 | 59,26 | 70,67 | 55,43 | 72,42 | 72,16 | 76,09 | 97,52 | 97,28
2do filtrado
[Ton/H]
Temperatura
del lodo 76,2 | 772 | 750 | 743 | 75,0 75,5 75,0 | 75,0 | 819 81,3
[°C]
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TABLA A.7 (continuacion): DATOS DIARIOS OBTENIDOS EXPERIMENTALMENTE
EN LA PLANTA DE ACIDO FOSFORICO SOBRE LAS VARIABLES INVOLUCRADAS
EN LA SECCION DE REACCION

18/09/2006 20/09/2006 26/09/2006
Variables 7:30 9:00 | 11:00 | 1:00 | 7:30 9:00 | 11:00 | 1:00 | 7:30 | 9:00
a.m. a.m. am. | pm. | am. a.m. am. | pm. | am. | am.
Acidez libre
[% p/p] 1,15 1,59 266 | 3,19 | 2,69 2,06 1,82 | 2,40 | 2,00 | 1,36
Solidos en el
lodo 55 53 50 50 50 50 45 45 50 50
[Yoviv]
Densidad del
lodo 1530 | 1540 | 1512 | 1490 | 1526 | 1540 | 1500 | 1470 | 1506 | 1506
[9/L]
P,0s enel
lodo 24,18 | 24,05 | 23,13 | 22,24 | 23,74 | 23,85 | 23,69 | 22,78 | 24,94 | 24,99
[%op/p]
Relacion
CaO/ H,SO, | 0,34 0,35 0,35 | 0,27 | 0,33 0,37 031 | 0,33 | 0,32 | 047
[Adim]
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15/08/2006 16/08/2006 | 17/08/2006 22/08/2006
Variables 7:30 9:00 11:00 7:30 7:30 7:30 9:00
a.m. a.m. a.m. a.m. a.m. a.m. a.m.
Flujo de lodo
al filtro 168,63 120,56 146,72 177,16 147,51 152,18 151,98
[Ton/H]
Flujo de H,0
de lavado 92,35 45,81 62,78 92,37 83,68 81,74 85,52
[Ton/H]
Relacion
H,Olav/lodo 0,55 0,38 0,43 0,52 0,57 0,54 0,56
[Adim]
P,0s enel
ler filtrado 23,71 25,40 27,35 25,67 24,72 25,72 24,67
[% p/p]
P,0s enel
2do filtrado 17,31 20,53 18,26 20,54 18,86 19,61 14,99
[% p/p]
Velocidad de
filtracion 13,9 13,9 13,0 13,4 15,0 12,6 12,6
[m/mim.]
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TABLA A.8 (continuacion): DATOS DIARIOS OBTENIDOS EXPERIMENTALMENTE

EN LA PLANTA DE ACIDO FOSFORICO SOBRE LAS VARIABLES INVOLUCRADAS
EN LA SECCION DE FILTRACION

24/08/2006 30/08/2006 31/08/2006 07/09/2006
Variables 7:30 9:00 7:30 7:30 9:00 7:30 9:00
a.m. a.m. a.m. a.m. a.m. a.m. a.m.
Flujo de lodo
al filtro 186,00 | 185,00 129,50 162,50 180,00 143,00 | 145,00
[Ton/H]
Flujo de H,0
de lavado 87,47 90,14 64,21 69,53 108,17 63,12 69,62
[Ton/H]
Relacion
H,Olav/lodo 0,52 0,54 0,53 0,48 0,67 0,49 0,53
[Adim]
P,0s enel
ler filtrado 24,19 24,82 23,71 25,11 24,81 23,88 23,63
[% p/p]
P,0s enel
2do filtrado 18,27 20,32 18,58 19,40 20,72 18,17 16,92
[% p/p]
Velocidad de
filtracion 14,7 15,5 13,3 8,5 13,3 11,9 13,0
[m/min.]
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N
s

ALMENTE

IR

EN LA PLANTA DE ACIDO FOSFORICO SOBRE LAS VARIABLES INVOLUCRADAS

EN LA SECCION DE FILTRACION

18/09/2006 20/09/2006 26/09/2006
Variables 7:30 9:00 | 11:00 | 1:00 7:30 9:00 | 11:00 1:00 7:30 9:00
a.m. a.m. a.m. p.m. a.m. a.m. a.m. p.m. a.m. a.m.
Flujo de lodo
al filtro 100,98 | 120,49 | 112,86 | 115,50 | 100,72 | 115,50 | 117,00 | 123,48 | 150,00 | 149,46
[Ton/H]
Flujo de H,0
de lavado 36,77 | 50,80 | 4555 | 54,95 | 42,27 | 55,15 | 55,07 | 58,76 | 73,20 | 72,97
[Ton/H]
Relacion
H,Olav/lodo | 0,36 0,42 0,40 0,48 0,42 0,48 0,47 0,48 0,49 0,49
[Adim]
P,0s enel
ler filtrado 23,43 22,4 | 22,40 | 21,48 | 23,82 | 23,12 | 22,57 | 22,34 | 24,07 | 24,54
[% p/p]
P,0s enel
2do filtrado | 16,65 | 16,62 | 1557 | 14,90 | 16,63 | 16,74 | 17,18 | 16,65 | 18,95 | 19,82
[% p/p]
Velocidad de
filtracion 11,0 13,0 13,0 13,0 12,0 9,0 10,0 10,0 13,0 13,0
[m/min.]
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INFLUENCIA DE LA COMPOSICION DE LA ROCA FOSFATICA
ALIMENTADA AL REACTOR EN LA RECUPERACION DE P,0s EN LA SECCION
DE FILTRACION

Composicion de la Recuperacion de P,0s5 en Relacion en el
roca fosfatica filtracion crecimiento del cristal
[Adim] [%0] [Adim]
1,325 92,44 1,30
1,329 92,67 1,33
1,334 92,83 1,39
1,338 92,87 1,45
1,342 92,84 1,51
1,347 92,78 1,59
1,351 92,74 1,66
1,355 92,73 1,73
1,359 92,75 1,78
1,364 92,82 1,84
1,368 92,91 1,87
1,372 93,01 1,89
1,377 93,14 1,90
1,381 93,25 1,88
1,385 93,34 1,85
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TABLA A.9 (continuacion):

Apéndice A. Tablas de Datos égn

INFLUENCIA DE LA COMPOSICION DE LA ROCA

FH[‘.!..IIEL'I'P-CI
II‘EE?\!EHIP-

FOSFATICA ALIMENTADA AL REACTOR EN LA RECUPERACION DE P,0s EN

LA
SECCION DE FILTRACION

Composicion de la

Recuperacion de P,0s5 en

Relacion en el

roca fosfatica filtracion crecimiento del cristal
[Adim] [%6] [Adim]
1,390 93,44 1,78
1,394 93,50 1,70
1,398 93,55 1,60
1,402 93,59 1,49
1,407 93,63 1,36
1,411 93,66 1,27
1.415 93,70 1,20
1,420 93,78 1,16
1,424 93,88 1,15
1,428 94,02 1,16
1,433 94,26 1,19
1,437 94,50 1,24
1,441 94,78 1,29
1,445 95,10 1,35
1,450 95,58 1,43
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FACLLTAD

ING
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TABLA A.10: INFLUENCIA DE LA ACIDEZ LIBRE EN EL MEDIO DE REACCION
EN LA RECUPERACION DE P,0s EN LA SECCION DE FILTRACION

Acidez libre en el medio

Recuperacion de P,0s5 en

Relacion en el

de reaccion filtracion crecimiento del cristal
[% p/p] [%6] [Adim]
0,15 92,44 2,34
0,25 91,86 2,33
0,35 91,40 2,33
0,45 91,09 2,32
0,55 90,96 2,31
0,65 91,04 2,30
0,75 91,36 2,28
0,85 91,93 2,26
0,95 92,77 2,23
1,05 93,84 2,19
1,15 95,08 2,15
1,25 96,34 2,10
1,35 97,42 2,04
1,45 98,07 1,98
1,55 98,12 191
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TABLA A.10 (continuacion): INFLUENCIA DE LA ACIDEZ LIBRE EN EL MEDIO DE
REACCION EN LA RECUPERACION DE P,0s EN LA SECCION DE FILTRACION

Acidez libre en el medio

Recuperacion de P,0s5 en

Relacion en el

de reaccion filtracion crecimiento del cristal
[% p/p] [%6] [Adim]
1,65 97,55 1,84
1,75 96,59 1,76
1,85 95,57 1,68
1,95 94,74 1,59
2,05 94,21 1,51
2,15 93,92 1,44
2,25 93,77 1,37
2,35 93,69 1,31
2,45 93,60 1,27
2,55 93,48 1,25
2,65 93,29 1,25
2,75 93,02 1,29
2,85 92,69 1,36
2,95 92,29 1,47
3,19 91,23 1,86
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FACLLTAD

ING

E?\EEBIP-

TABLA A.11: INFLUENCIA DE LA TEMPERATURA DE OPERACION DEL MEDIO
DE REACCION EN LA RECUPERACION DE P,0s

EN LA SECCION DE

FILTRACION
Temperatura de Recuperacion de P,0s5 en Relacion en el
operacion filtracion crecimiento del cristal
[°C] [%0] [Adim]
74,30 93,61 1,18
74,62 93,62 1,23
74,94 93,64 1,28
75,26 93,68 1,33
75,58 93,73 1,39
75,90 93,79 1,45
76,22 93,88 1,50
76,54 93,98 1,56
76,86 94,11 1,61
77,18 94,27 1,65
77,50 94,45 1,69
77,82 94,65 1,72
78,14 94,88 1,74
78,46 95,12 1,76
78,78 95,36 1,78
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TABLA A.11 (continuacion): INFLUENCIA DE LA TEMPERATURA DE OPERACION
DEL MEDIO DE REACCION EN LA RECUPERACION DE P,0s EN LA SECCION DE

FILTRACION
Temperatura de Recuperacion de P,0s5 en Relacion en el
operacion filtracion crecimiento del cristal
[°C] [%0] [Adim]
79,10 95,58 1,79
79,42 95,79 1,81
79,74 95,96 1,82
80,06 96,10 1,83
80,38 96,23 1,85
80,70 96,38 1,86
81,02 96,58 1,88
81,34 96,84 191
81,66 97,18 1,93
81,98 97,58 1,96
82,30 98,02 1,99
82,62 98,48 2,02
82,94 98,92 2,06
83,26 99,34 2,09
83,80 99,94 2,16
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FACLLTAD

ING

E?\EliBIP-

TABLA A.12: INFLUENCIA DE LA CANTIDAD DE SOLIDOS PRESENTES EN EL
LODO EN LA RECUPERACION DE P,0s EN LA SECCION DE FILTRACION

Cantidad de solidos presentes en

Recuperacion de P,0s5 en

Relacion en el

el lodo del reactor filtracion crecimiento del cristal
[% viV] [%0] [Adim]
40,00 93,23 1,25
40,60 93,03 1,28
41,20 92,88 1,30
41,80 92,79 1,31
42,40 92,74 1,31
43,00 92,74 1,31
43,60 92,80 1,30
44,20 92,90 1,30
44,80 93,02 1,29
45,40 93,14 1,28
46,00 93,22 1,27
46,60 93,23 1,27
47,20 93,09 1,26
47,80 92,77 1,26
48,40 92,21 1,26
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3

FH[‘.!..IIEL'I'P-CI
II‘EE?\!EHIP-

INFLUENCIA DE LA CANTIDAD DE SOLIDOS
PRESENTES EN EL LODO EN LA RECUPERACION DE P,0s EN LA SECCION DE

FILTRACION
Cantidad de solidos presentes en | Recuperacion de P,Os en Relacion en el
el lodo del reactor filtracion crecimiento del cristal
[% viV] [%6] [Adim]
49,00 91,38 1,26
49,60 90,28 1,26
50,20 88,95 1,27
50,80 87,45 1,28
51,40 85,85 1,30
52,00 84,24 1,32
52,60 82,69 1,34
53,20 81,31 1,38
53,80 80,15 1,42
54,40 79,25 1,47
55,00 78,60 1,52
55,60 78,18 1,58
56,20 77,94 1,64
56,80 77,82 1,70
58,00 77,80 1,79
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FACLLTAD

ING

E?\EliBIP-

TABLA A.13: INFLUENCIA DE LA COMPOSICION DE P,0s EN EL LODO DEL
REACTOR EN LA RECUPERACION DE P,05 EN LA SECCION DE FILTRACION

Composicion de P,O5 en el lodo

Recuperacion de P,0s5 en

Relacion en el

del reactor filtracion crecimiento del cristal
[% p/p] [%6] [Adim]
22,24 93,53 1,36
22,38 93,60 1,34
22,52 93,65 1,32
22,66 93,66 1,30
22,80 93,65 1,28
22,94 93,60 1,27
23,08 93,52 1,26
23,22 93,40 1,25
23,36 93,25 1,24
23,50 93,06 1,23
23,64 92,82 1,23
23,78 92,53 1,22
23,92 92,20 1,22
24,06 91,81 1,22
24,20 91,35 1,21
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TABLA A.13 (continuacion): INFLUENCIA DE LA COMPOSICION DE P,0s EN EL
LODO DEL REACTOR EN LA RECUPERACION DE P,0s EN LA SECCION DE

FILTRACION

Composicion de P,Os en el lodo

Recuperacion de P,0s5 en

Relacion en

el

del reactor filtracion crecimiento del cristal
[% p/p] [%0] [Adim]
24,34 90,84 1,21
24,48 90,26 1,21
24,62 89,61 1,21
24,76 88,90 1,21
24,90 88,11 1,21
25,04 87,25 1,21
25,18 86,33 1,20
25,32 85,35 1,19
25,46 84,32 1,18
25,60 83,24 1,17
25,74 82,13 1,15
25,88 80,99 1,13
26,02 79,84 1,10
26,16 78,69 1,07
26,30 77,54 1,03
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Apéndice B. Calculos Tipicos é TRCLITAD
INGENERR

En esta seccion se presenta los calculos tipicos realizados para el logro de esta investigacion; asi

APENDICE B

como, la lista de simbolos donde se definen cada una de las variables involucradas en dichos

calculos

B.1 BALANCE DE MASA EN EL REACTOR

o Calculo del flujo de &cido de recirculacion al reactor (acido del segundo filtrado).
(ver apéndice A; tablas A.7, A.8)

F3

F2

F4

v

Figura B.1: Corrientes de entrada y salida al reactor de H3PO,4

Empleando la ecuacién 1:

F3=168,63Ton/H —31Ton/H - 25,95Ton/H

F3=111,69Ton/H

. Calculo de la masa de P,05 en el acido del segundo filtrado.

Empleando la ecuacion 2:
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0
MP2053=171’2#*111, 69Ton/H

MP,0.3=19,34Ton/H

o Célculo del flujo de agua empleado para el lavado de la torta de yeso.

(ver apéndice A, tablas A.8)
Empleando la ecuacion 3:
FAL =111,69Ton/H —19,34Ton/H
FAL =92,35Ton/H
B.2 RECUPERACION DEL P,0s EN LA SECCION DE FILTRACION
o Célculo de la masa de P,05 que ingresa al reactor.
Empleando la ecuacion 4:

MP,0,1= 21831100/ 1
100

MP,0.1=8,62Ton/H
Balance de masa en 0xido de calcio en la seccion reaccion y filtracion:

o Célculo de la masa de CaO que ingresa al reactor:

Empleando la ecuacion 5:

égg

3

FACLLTAD

ING

E?\EliBIP-

133



II\EE?\EKBIP-

Apéndice B. Célculos Tipicos é%mwmn

39,69%

MCaOl = *31Ton/H

MCaO1=12,3039Ton/H

o Célculo de la masa de CaO que sale en la torta de yeso.

De acuerdo a estudios realizados por el Departamento Técnico se tiene en que este

proceso, el 99% p/p de CaO que ingresa al reactor queda retenido en la torta de yeso.
Empleando la ecuacion 6:

99%

MCaO6 = *12,3039Ton/H
100

MCaO6 =12,3014Ton/H

o Célculo de las toneladas de yeso que se producen en la seccion de filtracion.
Empleando la ecuacion 7:

F6 = 12,3014Ton/H
B 19,10%
100

F6 =64,41Ton/H

o Célculo de la masa de P,Os5 que sale en la torta de yeso.

Empleando la ecuacion 8:
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Apéndice B. Célculos Tipicos égrmmg

0,
MP,0,6 = 228% w64 41700/ H
100

MP,0 .6 =1,29Ton/H

o Célculo de la masa de P,0s5 proveniente del acido de primer filtrado.

Empleando la ecuacion 9:
MP,0.5=8,62Ton/H —-1,29Ton/H

MP ,0.5=7,33Ton/H

o Calculo del porcentaje de recuperacion de P,Os en la seccion de filtracion.
(ver tabla 4.5)

Empleando la ecuacion 10:

%RP,0 5:@*100
8,62Ton/H

%RP ,0 ,=85,01%

B.3 ESTIMACION DEL BENEFICIO ECONOMICO OBTENIDO CON LA
APLICACION DE LAS CONDICIONES DE OPERACION RECOMENDADAS

o Célculo del promedio ponderado de la masa de yeso producida en la seccién de filtracion,

para las condiciones actuales de operacion.

Empleando la ecuacion 11:

F6 - 63398,57

in Ton/dia
36
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IPEE?\EURHIP-
F6,, =1761,071 20~ 3001as
dia  1mes
F6,, =52832,14 20
mes
o Célculo del promedio ponderado de masa de P,Os que sale en la torta de yeso para las
condiciones actuales de operacion.
Empleando la ecuacion 12:
MP,0,6,, = 1500’goTon/dia

MP 0.6, =41,69Ton/dia

p

o Calculo del promedio ponderado de la cantidad de P,Os5 contenido en la torta de yeso

actualmente.

Empleando la ecuacion 13:

%P 0,6, - 41,69Ton/ dia *100

571P1761,07Ton/ dia

%P ,0,6,, = 2,37%

o Calculo de las pérdidas monetarias actuales por contenido de P,Os en la torta de yeso.
(ver tabla 4.7)

Empleando la ecuacion 14:
VPM, =41,69Ton/dia*462US$
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VPM, =19260,78US$*Ton/ dia

US$*Ton , 30dias

VPM, =19260,78
dia 1mes

VPM, =577823,34US$*Ton/mes

o Célculo de pérdidas monetarias por concepto de P,Os contenido en la torta de yeso,
donde existe la maxima recuperacion de P,Os en la seccidn de filtracion.
(ver tabla 4.7)

Empleando la ecuacion 15:
VPM,, =0,38Ton/H *462US$

VPM_ =175,56US$*Ton/H

US$*Ton , 24H _ 30dia
1dia  1mes

VPM__ =175,56

VPM . =126403,20US$*Ton/mes

o Estimacion del beneficio economico con la aplicacion de las condiciones recomendadas.

(ver tabla 4.7)

Empleando la ecuacion 16:

EBE = 577823,34US$*Ton/mes — 126403,20US$*Ton/mes

EBE = 451420,20US$*Ton/mes
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APENDICE C

Presentacion de fotografias sobre los cristales de yeso obtenidos en la seccion de reaccion durante
la fase experimental de la investigacion

MM LS
{Largo : 44.4 um

' - s
SRR oo 70,8 um
MLl i . J . v 11
Largo : 75.0 Ui 888 g S o f IR

.__h'llll .. i \ ; J !
o,
i ¥ i 1 I
Largo @ 659.4 um B oL
PSR | -0 ¢ 126.0 Lim |

i

MM L10 |

. ¥

MM L4 T AR crgo : 3.2 um
Largo : 95.3 um SRR E Y 2 Y '
.- Largo © 1423 U e \

MMLT ' :
T i, Largo : 101.5 um SR
MHL1Z s : A
Largo @ 38,1 um ia - : :
, M L11 N '
' Largo @ 88,1 um ¥

Figura C.1: Forma y tamafio de los cristales de yeso formados en la seccidn de reaccion del
proceso de produccion de H3PO,4

Fecha: 17-08-2006.

Hora: 7:30am.
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MK L2
Largo @ 7153 um

WKLl '
Sl argo ;133,73 urn
STEE!
el aroo ;1558 um

g M L3
mlLargo ¢ 35,8 um

MMLS
Largo : 134.1 urn S

L T
~lLargo : 41.7 um

Figura C.2: Formay tamafio de los cristales de yeso formados en la seccidn de reaccion del
proceso de produccion de H3PO,4
Fecha: 24-08-2006.

Hora: 7:30am.
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HHL1
= ALargo @ 61.7 um

Largo : 81.0 um 0

e L2
Largo © 58,5 um ||' ||
|

MM LA B HLS
Largn : 45.2 L AR arg0 + 52.3 Lm

Hora:9:00 am
Acidez: 2,67
Vol_Capt: 300 mL
Desireé Hurtado

Figura C.3: Formay tamafio de los cristales de yeso formados en la seccion de reaccion del
proceso de produccion de H3PO,4

Fecha: 24-08-2006.

Hora: 9:00am.
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MLl
Largo : 167.0 um S

e
Il argo < 84,1 um
MM LS .Iu'll MM LE
Largo : 53.5 urnRMLargo : 57.7 um gl

Largo /3.1 um

o ' 5, Mg
T 26.0 um

Largo @ 58.4 um

MMHLE
o0 ;62,2 um

= L7
Largo 78,7 um

Figura C.4: Forma y tamafio de los cristales de yeso formados en la seccidn de reaccion del

proceso de produccion de H3PO,4
Fecha: 31-08-2006.
Hora: 9:00am.
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MHL1
Largo @ 145.3 L S

e

argo : 1213 um 4MLD

Largo @ 76.2 um

LT
Largo : 74.3 um

MM L10

.I"----
} 1onLs Largo : 131.7 um
ML argo @ 63,59 um
| MM LG
= IME : Lo 56,6 um

Largo @ 1221 um

'K Largo @ 79,6 um

Largo @ 123.6 um

Figura C.5: Forma y tamafio de los cristales de yeso formados en la seccidn de reaccion del
proceso de produccion de H3PO,4

Fecha: 18-09-2006.

Hora: 7:30am.
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MMLL
Largo : 129.1 urm e
MK L2
@ Largn ;1038 um

Hora:9:00 am

Des_ireé Hurtado

MHL3
Largo @ 92,6 um

4 L4
Largo @ 45,1 um

Figura C.6: Forma y tamafio de los cristales de yeso formados en la seccidn de reaccion del

proceso de produccion de H3PO,4
Fecha: 18-09-2006.
Hora: 9:00am.
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MMLL

Largo @ 1007 uml W M L2
Jo el

4 H LY
argo : 87.9 um

Figura C.7: Forma y tamafio de los cristales de yeso formados en la seccidn de reaccion del

proceso de produccion de H3PO,4
Fecha: 18-09-2006.
Hora: 1:00pm.
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"
flLargo : 129.6 um
MM L3

Largo : 113.2 um

4 M LG
Largo : 69,9 um

Figura C.8: Formay tamafio de los cristales de yeso formados en la seccion de reaccion del
proceso de produccion de H3PO,4
Fecha: 20-09-2006.

Hora: 7:30am.
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|— MHL1

MML2 ‘ Largo : 46.0 um
Largo + 125.1 um ‘
‘ 4 M L5
‘ Largo : 51.9 um
| e ML
P oo ¢ 45.5 um

Figura C.9: Forma y tamafio de los cristales de yeso formados en la seccidn de reaccion del

proceso de produccion de HzPO,4
Fecha: 20-09-2006.
Hora: 11:00am.
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MMLZ 4w L4
Largo 1751 um argo : 135.1u
' Wb LL |
B =roo ¢ 1285 um |

MML3 ||
Largo : 247.5 um |

Figura C.10: Forma y tamafio de los cristales de yeso formados en la seccion de reaccion del
proceso de produccion de H3PO,4

Fecha: 26-09-2006.

Hora: 7:30am.
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MM Ld
argo : 65.4 um

oK L2 |
Largo @ 1018 urm) ‘

|

- |

I|

|

K L3
Largo @ 178.1 um

Figura C.11: Forma y tamafio de los cristales de yeso formados en la seccién de reaccion del
proceso de produccion de H3PO,4

Fecha: 26-09-2006.
Hora: 9:00am.
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Apéndice D. Datos O FACTAD

gmﬁmm

APENDICE D

Datos de variables involucradas en el proceso de produccion de acido fosforico empleada en la

realizacion de los calculos tipicos necesarios para el desarrollo de esta investigacion

Petroquimica de Venezuela,5 A
Complejo Moron Moran o de Ersrs de 2007
Laboratorio Central
Reporte Historico de Resultados

Inzialaziam : 3T0A Dacds : 02012006
Furmto de Muscbreo: Fis02 Hasia : 0302006
Tiocods Muscira . Fira

Material : Acida Fosforco
Anallels: CTALCID FERTIRCCAAZIDD FOEFOR.

# Muscirs Feoha Hora Unidad Resuliado
LOSI0SSTT 2E-Ene-200E 18195 THpip 22,70
LOS0I0S9E50 31-Ena-200E o103 pip 208
LOS00G2T3 [1-Feb-2D05 18:45:1 Hpip 1544
LOSO0G524 [E-Feb-2005 17.53:2 S5pip 13,60
LOSI0T3E4 O7-Feb-2005 183282 E Y 19,56
LOS007TSa0 Co-Feb-2008 18:43:2 Hpip 20,54
LOS00S03 12-Feb-2005 18:25:3 Topip 13,81
LOSO0SLS3E 14-Feb-2005 15:53:0 apip 20,40
LOSI0EsTD 15-Feb-2005 18:26:5 SpIp 13,23
[NEs=hi 17-Feb-2008 17124 Hpip 18,85
LOS00S080 16-Feb-2006 17533 pip 1330
LOSI0213E 19-Feb-2005 18:31:5 D 18,73
LOS00aS20 21-Feb-2005 15355 THpip 20,20
LOS00oE21 I53-Feb-2008 13:42:2 THpip 19,77
LOSO10305 I5-Feb-2005 12223 Hpp 20,50
LOSI10521 27-Feb-2005 21.05:5 Tapp 18,52
LOSI07ES 2e-Feb-2005 18:20:4 Sepp 19,60
LOSI710324 D-Kar-2005 18:251 D 13,13
LOS011413 D3-har-2005 18:32:5 Hpip 19,18
LOS011586 C4-har-2005 18:23:5 SHpip 19,52
LOS011732 D&-Mar-200s 14:52:3 Tapip 21,20
LOS0113945 DE-Niar-2008 18:2710 pip 18,20
LS012244 [9-bAar-2005 16164 pip 20,30

LG0T 11-bar-2005 18:31:3 o 19,60

[Nh 13-Mar-2005 14:23:1 35pip 21,77

LOS0137 1e-hMar-2005 221410 THpip 19,80
LOS3142TE Zi-har-2005 18:134 pip 20,14
LOS014557 21-Mar-2005 13471 Sap 21,20
LOSI15270 J4-Mar-2005 TERE pip 21,03
LOS01552T I-Nar-2005 16:44:5 Hpip 21,82
LOS015342 27-Mar-2005 13:31:4 pp 20,86
LOS0159E2 2e-Mar-2005 18224 app 21,88
LOS016L54 O1-Abr-2006 18:12:2 pip 18,10
LOSI1ES3E DZ2-Abr-2006 17:49:0 D 13,84
LOSOAG5ET 0E-Abr-2006 14:05:4 apip 2260
LOS01630E Cd-Abr-2008 18:25:2 SpIp 20,26
LOSI1E337 CE-Abr-2006 18265 Lpip 20,00

Figura D.1: Cantidad de CaO contenida en la torta de yeso

Periodo: Enero-Abril
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Petroguimica de Venezuela, 5 A.
C{IITIFIIE'jﬂ “I:IFE.IH Wondn o) de Efeis da 2007
Laboratorio Central

Reporte Historico de Resultados

Inctalzltin o 3T0A DCacda ¢ D30NA2006
Fumbo de Muesstreo: FiS02 Hacia : D3T2006
Tipcods Musgira - Final

Material : ACido Fostonco

Analisle: CALCID FERTROCAACIDD FOSFOR.

# Muscira Feoha Hora Unidad Re=guliado
[O50T7E0E T0-ALF-2006 13514 pi T2 A0
LO5017a0" T1-ALr-2006 7580 i ER
(CE0TB052 T2-ADF-2006 R D FilEE]
LOS0 18187 T3-AEr-2006 7414 0 19,80
[C501E2TE T4-ALr-2006 7574 000 EES
LOG0E731 16-ALr-2006 16:5210 SS0D 19,071
LCE01Ea3E 17-ALF-2006 16:381 LoD 0,20
(Oe01927E To-ALr-2006 16411 50D 23,50
[CE019517 Z1-ADF-2006 13124 0 ZIAE
(05019733 T5-Abr-2006 17503 oI FEE]
LOS020158 24-Abr-2006 TERER: i B
[C502037E Z=-ADr-2006 755 D 18,90
LO50I054E ZE-ALr-Z006 15:35:5 SLpip TaET
(05000754 Z7-ALr-200E S 000 EER
LOS02055E ZE-ALF-2006 16:12:4 SS0D 19,75
LCE0Z1Z5E Z0-ALr-Z006 7581 LoD AT
(05021574 T1-liay-2o0g S 000 EER
LOG02 1608 [Z-May-2008 7122 0 18,96
LOE0ZTEIE [N e 15052 LoD 18,07
LOS02133E [d-Hiay-200E T . To2E
(OE022357 Or-WEy-oms | oiZrd Hp 19,04
LOS02225E [7-hiay-2008 170224 300 19,82
[C500Z57E TE-liay-2o0E 16274 0D ERL
[C5025044 TC-Iay-200s 16425 D Ta,2E
CE02320E T1-Wiay-200E EREE: 5 1870
[C500350E T2-Iiay-200E 15150 000 17,18

ERT, To-Iiay-200E REET P 18,10

EOZZ50E 14-Wiay-200E 18:1610 LoD 755
LO6023732 15-May-2008 18:10:1 500 17,90
(CE023950 TE-Iay-200E 758z Hp EELR
LOS024072 17-May-2008 14:10:3 30D 20,30
(05024124 TTWay-oD0E | 22a5c 0D 0,30
(CE02424E TE-Iiay-2 005 15123 00 EIEE
LO502432E T5-Wiay-200E 7521 5 THET
(05004508 TCHlay-200E (R 000 (S
LOG024515 Z1-May-2008 15:3310 P 18,83
C5024574 TZ-ay-o0E 15394 LoD 134

Figura D.2: Cantidad de CaO contenida en la torta de yeso

Periodo: Abril - Mayo
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Petroguimica de Venezuela, 5.A.
Cnmplejn Moron Moran & de Ersis da 2007
- Laboratorio Central
Reporte Historico de Resultados
Instalacion o 3T0A Dacds : 03D1/2006
Furta die Muscinea: FialZ Hazia : D3 D92006
Tipcods Museira - Finai
Matsrial : Acido Fosforco
Analicle: TALCIO FERTIRCCARIIDD FOSFOR.
& Muscira Feoha Hora Unidad Recultado
LOG024551 23-May-2008 20324 E0ip 23,30
LOS03505T Z5-May-2008 17255 %nip 17,30
LOS31251597 26-hay-200E 18:12:2 3H0ip 19,20
LOS125234 27-May-2008 14145 %nin 19,11
LOS13557E Jie-May-2008 175410 Ep0ip 2137
LDG0Z5519 2o-hilay-2008 18:11:5 SH0ip 19,60
LOSI2553E 30-May-2008 18:08:5 Hpip 19,36
LOS135528 31-May-2008 18:49:0 H0ip 20,35
LOG026112 [2-Jun-200& 14:37:1 SLnip 13,20
LOSII62E5 D3-Jun-3008 18:3110 L0ip 19,02
LOS136335 [d-Jun-2008 18:04:3 SL0ip 19,03
LOSI26535 [5-Jur-2008 16:50:3 3H0ip 17,36
LOG026651 DE-Jun-2005 17:59:4 50D 18,92
LOS026731 O7-Jun-2008 14:55:3 3H0ip 0,14
LOSI3653E O7-Jun-2008 15:07:1 Ep0ip 0,14
LOG0I6a45 [&-Jun-200& 18:20:4 H0ip 19,06
LO5327124 [9-Jur-2008 15:07:1 H0ip 19,30
LOS0aT727s A0-Jup-2008 18:2710 SL0ip 13,64
LOG03TA50 11-Jun-2008 17294 E0ip 19,15
LOG0Z7323 13-Jun-200& 15:24:0 SLpip 2130
LOS03E703 1i&-Jun-2008 17514 3H0ip 2040
LOSI3E92E 19-Jup-2008 18:29:0 3H0ip 19,50
LOG0Z9330 Z1-Jun-2008 17124 anip 13,30
LOG1I9562 32-Jun-3008 14:27:1 3L0ip 19,87
LOS13ea12 24-Jur-2008 14154 %nip 20,20
LOS03025 1 26-Jur-2008 18:13:2 H0ip 20,10
LOS330486 27-Jun-2008 18:12:2 SLpip 19,68
LOS030514 25-Jur-2008 1753910 3H0ip 153,33
LOS031742 [d-Jul-2006 {8:27E 3500 19,10
LOG031360 [5-Jul-300E: 174910 H0ip 13,87
LOSI3203E D&-Jul-203E 18:2911 50ip 13,42
LOG032473 [S-Jul-200E 03:0a:2 Hpip 17,78
LOG032711 0-Jul-2006 16:44:5 Ep0ip =270
LOG032240 11-Jul-2006 18:19:2 %o 7,35
LOS033104 12-Jul-2006 18:08:1 3H0ip 13,36
LOG033323 13- Jul-2006 18:09:5 o 19,14
LDG033£38 1d-Jul-200E 17:53:1 SH0ip 13,10

Figura D.3: Cantidad de CaO contenida en la torta de yeso

Periodo: Mayo - Julio
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Petroguimica de Venezuela, 5.A.
C‘EIITIFIIE'jﬂI “I:IFE.IH Woran 5 de Ersis da 2507
Laboratorio Central
Reporte Historico de Resultados

Instatacitn : 3T0A Dacds 030182006
Furts ce Musctreo: Fisdz Hasta 0209/2006
Tipeods Mussira - Final

Material ACido Fosfonco
aAnalisle: CALCIO FERTIROCAALIDD FOSFOR.

# Muscira Faoha Hora Unidad Reculiado
LD5023a02 15-Jul-200€E 10:43:2 %Lpip 18,01
LO5033344 16-Jul-200€E 17452 Hpip 3z
LOS13402¢6 17-Jul-200E 12:50:2 E0ip 19,10
LOS034454 19-Jul-200€E 18:41:0 Hpip 20,21
LOG034515 Z1-Jul-200€ 15:23:3 wLpip 21,80
LDS025000 22-Jul-200€ 17:21:2 3a0ip 19,41
LOS125121 23-Jul-201€ 18:33:4 wLpip 19,41
LDG025352 2d-Jul-200€ 13:04:2 %Hpip 21,25
LDS02550E Z5-Jul-201€ [ERN %nin 2,38
LO5125534 27-Jul-200€ 18:26:2 %Lpip 20,10
LOG02533E Z5-Jul-200€ 18:26:5 Hpip 13,30
LDS02600E 29-Jul-201€ 18:57:4 %Lpip 19,5€
LO5125384 29-Jul-200€ 133422 %Hpip

LOA036145 30-Jul-2016 18:33:2 3Lpip 19 4E
LD5026512 [2-Ago-200E 154720 %Hpip 18,36
LDS026302 [3-Ago-200E 16:45:0 wLpip 2,26
LO512700s [d-Apo-200E 183401 3E0ip 20,5E
LOSI3T173 [5-Ago-200E 18:13:4 Hpip 19,60
LOS027317 CE-AQo-200E 14:13:2 wLpip 19,8E
LOS1275E4 [7-Ago-200E 18372 %nin 1345
LD502a12¢8 10-Ago-200E 145401 %Lpip 13,31
LO5028332 11-Ago-200E 14:12:4 %Hpip 13,27
LOS022070 15-Ago-200E 175310 wLpip 19,10
LD5029250 16-AQo-200E 17:53:4 Lpip 20,28
LOS030428 17-Ag2-200E 17:53:0 Hpip 18,3€
LD5029540 19-Ag0-200E 12:49:5 %Lpip 19,2E
LOS040037 22-Ano-200E 15015 Hpip 21,50
LOSI4017E 23-Apo-200E 18:04:2 3Enip 19,70
LO5140302 24-Ago-200E 16:4210 %nip 17,56
LOSI40-14 25-AQo-200E 18:02:2 H0p 20,34
LOS140552 27-AQo-200E 181411 g ag 19,84
LOS040730 2E-Ano-200E 10:05:2 wLpip 17,35
LOS04032E 29-A0-200E 11:20:2 Hpip 16,30
LDO504102¢8 20-Ago-2006 181901 %nin 19,54

LS04 1136 21-Ago-200E 18:12:5 %Lpip 20,10
LOS041330 [1-Sep-200E [ERER Hpip 0,38
LO5341511 [2-Zep-200E 17.07:5 wLpip 19,32

Figura D.4: Cantidad de CaO contenida en la torta de yeso

Periodo: Julio — Septiembre
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Petroguimica de Venezuela, 5.A.
C‘EIITIFIIE'jﬂI “I:IFE.IH Mondn 0 de Ermis da 2007
Laboratorio Central
Reporte Historico de Resultados

Instatacitn : 3T0A Dacds : OWDs2006
Pumba cs Musstrea:  ED-401 Hasta : DAT2006
Tipeods Mussira - Final

Material : Fnca Fostatica
Analels: CALCID FOSROCA BASE SECA

2 Muscira Feoha Hora Unidad Recultado
LOS005004 23Ena-2006 15:44:2 Ep0ip 5,40
LOS00S161 25-Ena-2006 13:42:0 %nip 36,90
LOS00E37S 25-Ena-2006 14:45:1 H0ip 34,61
LOGO0S450 27-Ena-2006 14:59:5 %0ip 3895
LOS00S723 25-Ena-2006 211233 E0ip 34,38
LOS00S945 30-Ena-2006 14:49:2 E0ip 34,10
LOSD0E034 31-Ena-2006 14:274 Wpip 948
LOS00GE202 [1-Feb-2006 13204 3H0ip T2
LOS006E£24 [2-Feb-2006 14:56:5 %0ip 38,10
LOS00GESES [3-Feb-2006 10233 Ep0ip a2
LOS00E33S [5-Feb-2006 23303 %nip 36,50

LOS007T 141 [&-Feb-2006 14:26:1 H0ip 722
LOG007345 Ov-Feb-2005 15:03:5 H0ip 33,03
LOS00TSES [&-Feb-2006 14:42:2 E0ip .22
LOSD0VE3S [9-Feb-2006 15122 E0ip 3781
LOSO0TE3E 10-Feb-2006 15:00:3 H0ip 41,56
LOS00TIET 11-Feb-2005 17024 3H0ip 37 AE
LOS00Tasy 12-Feb-2006 00151 %0ip 3882
LOS00E3D2 13-Feb-2006 15:26:1 Ep0ip 36,26
LOS00ELE2 14-Feb-2005 13275 %nip 753
LOS00E533 15-Feb-2006 14:42:3 H0ip 36,34
LOS00E734 1E6-Feb-2005 10542 H0ip 39,00
LOS00E954 17-Feb-2006 15075 Lpip 36,14
LOS00S030 16-Feb-2006 21:30:4 E0ip 713
LOS009135 19-Feb-2006 18:32:2 %nip 3855
LOS009235 20-Feb-2006 13433 3H0ip iy
LOS009505 21-Feb-2005 12:034 %0ip 3BAT
LOSO09STD 22-Feb-2005 11:56:3 Ep0ip 3T a7
LOSO0SS5E 23-Feb-2005 13511 Ep0ip 3353
LOSI001E 24-Feb-2006 13192 H0ip 335
LOSI1013E 25-Feb-2006 2110 H0ip 9,06
LOSD1033E 27-Feb-2006 02433 Hpnip 38,75
LOS010552 27-Feb-2006 14:43:2 E0ip 38,13
LOSI072E 25-Feb-2006 10440 %nip 36,76
LOSIACEEE [1-par-2006 11:414 3H0ip 36 A0
LOG011202 [2-pAar-2006 15:30:1 %0ip 37 A6
LO5011353 [3-par-2006 11:54:2 360D 37 96

Figura D.5: Cantidad de CaO contenida en la roca fosfatica de las minas de Riecito
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Petrogquimica de Venezuela,5.A.
Complejo Moron Wontn 2 de Eris da 2007
Laboratorio Central
Reporte Historico de Resultados

Instalacion o 3T0A Dacds : 03012006
Fumta ds Muscireo: Fis0z2 Hacia : D3D9r2006
Tiocods Mussira - Fina

Material : ACido Fosfonco
Anallele: FOSFORO TOTAL EM FERTILIZANTES

2 Muscirs Feoha Hora Unidad Fegultado
LOSI0SETT IE-Eme-200E 15058 3Hpip 2H
LOSI059ss J0-Eme-2006 17:10:3 L0 T
LOS006273 [1-Feb-2005 18:474 apip 1,02
LOSI06S24 [3-Feb-2005 17531 LoD 1,70
LOSI07T3E4 [7-Fab-2005 16:34:2 3H0ip 227
LOS00TEae [9-Fab-2005 16:43:2 3Lpip 1,17
LOEd0E031 12-Feb-2005 16:26:4 0ip 1,87
LOSI0EL3E 14-Feb-2005 15:53:1 epip 128
LOS00EE70 153-Feb-2005 18:26:5 %nip 037
LOSI0E301 17-Feb-2005 17124 H0ip 1.27
LOS00a08D 18-Fer-2008 17:584 300 EE
LOEI0913E 18-Feb-2005 18:33:0 0ip 0,70
LOS009520 21-Feb-2006 15:35E %pip TR
LOSI0eE2 1 23-Feb-2005 13423 3H0ip 1,22
LOS010305 25-Feb-2005 13223 3H0ip 1,20

LO&01 0631 I7-Feb-2004 210710 3L0ip 305
LOs0107e3 ZE-Fab-2008 18:20:8 H0ip 1,05
LOS011034 D1-Mar-2005 18:2511 35pip {53
LOS011413 [3-Mar-2005 18325 H0ip 1.1E
LOG01158¢6 [4-Mar-2005 16:23:5 3500 127
LO6011732 [&-har-2008 14:52:3 3L0ip 1,20
LOE011945 DE-har-2005 18:271 H0ip 1.27
LOS012444 [o-Mar-2005 16164 Wpip 1,36
LOS012337 11-Mar-2005 18:320 3a0ip 216
LiO5013148 13-Mar-2005 14:23:2 Hoip 03z
LO5013732 1e-Mar-2005 21410 3L0ip 1,32
LOST1447E I0-Mar-2005 18:13:4 %enip 4 TE

LOS0 14537 21-Mar-2005 18:47:2 Ep0ip 223
LOSI15270 24-Mar- 2005 18:34°E 3400 1.0F
LO5015537 Ie-har-2008 16:44:5 3Hpip 1.3
LOG5015542 I7-Mar-2005 18:31:8 3L0ip 210
LOS015982 I&-Mar-2005 18:224 Wpip 1,4E
LOS016£54 01-Abr-2006 18:12:2 E0ip 530
050716535 [Z-ALr-2006 74301 A TEL
LOS0166E7 [3-Abr-2006 14:05:8 3Lpip 1,36
LOG01630E [d-Abr-2006 16:573 i 405
LOSI16237 [&-Abr-2006 18:26:5 Wpip 233

Figura D.6: Cantidad de P,Os5 contenida en la torta de yeso
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Petroguimica de Venezuela, 5.A.
Enmphju. Maoran Basn B8 g0 Dcmnio da J00E
Laboratorio Central
Reporte de Plantas

# Mugstra T Deseiipeién Ariin Foafurizs
Iimilalacian Looros Facha Maewica TT0E 1S ass
Pl db Mugsiren VOO0 DEL RERCTUN Facha Culminacidn F0see 124531

Amilisis HElnde Pemullado Usnidad Eatads CEsBIREngE

DERSILAD { PROCUCTO FILTHADO) (A FL 3

FOSPORD TOTAL EH PERTILLEANTES POM-3800 2E18| Rsip =

SULFATO EM ACID FEEFORICD PoOu-ETy 4.8 pore FE
i Muesira B it Demzripeién AL Faafiriss
Irmalalicidn L Fazha Mupwtiza HAoce AR
e de Musstren OB DEL REACTOR Facha Culrinacids HAONE  pEIE 1l

Ak HEhase M emulliadn el dhad Eutads CEanrvacionge

DERSDAD { FROCICTO FILTHADO) 135 ] gl FL

FOSPORD TOTAL EN PERTILLEANTES POM-3200 2E18] Hsip =

SULFATOS EM FERTILZANTES POM-ETY E B Waip =3
L1 THISS T i A Demeripeidn Ao Foaferizs
InlElacids H L Faczha Mucwiica HOTeE  19E4
e de Mugsbren LDI0 DEL RERCTOR Facha Curinacitn SHANTCE 1TIAE24

Anaksis HElnde Pt Usidad Eatads = e

DERS0AD { PROCUCTO FILTRADO) 1.23] il FL =4

FOSPORD TOTAL EH PERTILLEANTES POM-3800 2R Wsip FE

SULFATO EN ACID RESFORICD POM-ETY £48| gaie FE

TEMPERE TURE 2.80] e FL
# NMueEtra LORCOEITa Dessrlpeidn AckD Faafircs
Imalalacidn - Fazha Murstizo M TeE  TAneE
e Mutsteen LOD0 DEL REACTOR Facha Culrinacids AR 1dAs e

Anakss HElade Pl lado Usidad Eatads = S

DERSIDAD { PROUICTO FILTHADO) 1.2 ] gl FL [

FOSPORD TOTAL EN PERTILLEANTES POM-3200 24057 | Wapip FE

SULFATO En ACID FOEFORICD POM-ET2 £.47 | porn FE

TEMPERS TURS 20| %G FL
L1 THSS LB 458 Demetipeidn Ao Foaferics
Inmslaiacidn F Facha Maewica ITANGNCE D7 AT
Pl db Mugsiren VOO0 DEL RERCTOR Facha Culminacidn OTnce  TER1E

ArElEE HWElose Hemullado Unidad Eatads fe— L S

DERSILAD { PROCUCTO FILTHADO) 1.25] gl FL [=

FOSPORD TOTAL EH PERTILLEANTES POM-3800 250 Rsip =

SULFATO BN ACID FREESFORICD POM-ETY 4.0 | o FE

TEMPERE TURS 214) e FL
# NMuesra W, w1t . P Dessripeidn AckD Faafirics
Imalalisidn H Fazha Murwtico T 10SE1E
e dm Mugsiren LOI0DEL RERTTOM Facha Cuirminaziss IAAOGCE  1aEEL

Aniksis HElnds Pt |lhud Eatads =

DERSDAD { FRODUCTO FILTRADO) 1.23] il FL ck

FOSPORD TOTAL EH PERTILLEANTES POM-3200 28000| Hapip =3
@ Muesicg B ot Demztipzién Arhdn Feafiriss
Inmalalacidn H Facha Mupwticg P LTl LR
e g MugsireD LLOI0 DEL RERCTON Fachd Cuirinacitn SHANGECE 14 SR 2D

LY HEbosc L Waldad Eatads e onae

DERSI0AD { PROCUCTO FILTRADO) 127 il FL

FOSPORD TOTAL EH PERTILLEANTES POM-3800 2E48] Rsip =3

Figura D.7: Cantidad de P,O5 en el lodo del reactor
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SUP: ESTEBAN BARRIOS

GERENCIA DE PRODUCTION

INFORME DE PRODUCCION ¥ CONSUMO INS 3704

FECHA: 28-Ene 06

PRODUCCION EVAPORADA (P205) ™ 179 PRESUPUESTADD EVAPQRADO ™ 7020
DENSIDAD ACIDO EVAPORADO il 1,510 FRODUCCION DE P205 POR ALICUOTA ™ 99
P205 EM EL ACIDO EVAPORADO 34.13% TOTAL MES P205 EVAPORADO ™ 4173
SULFATO EN EL ACIDO EVAPORADO 0,00% INVENT BOMBEABLE P205 (30 & 40 %)™ 1081
PRODUCCION H3PO4 FI-G15 ™ 758 PRESUPLIESTADO - EVAPORADO ™ 2847
HORAS EN MARCHA SECADD 14:30:00 INVEMTARIO ANTIESPUMANTE (Ki) 5454
HORAS EM MARCHA MOLIENDA 17:85:00 PERMISOS DE TRABAJD EM CALIENTE 9
HORAS EN MARCHA REAGCION 13:25:00 PERMISCS DE TRABAJO EM FRIO 7
HORAS EM MARCHA FILTRACION 13:25:00 FERMISOS EMITIDOS EM EL MES 10458
HORAS EN MARCHA EVAPORACION 16:30:00 ANTIESFUMANTE RECIBIDO (k) 0
MATERIAS PRIMAS CONSUMO DE ANTIESPUMANTE
CONS ROCAMCREONIZADA (SR-402) ™ 445 MNIMEL INICIAL SR-406A (pulg) a0
CONSUMD H2504 (SR-40™ 260 MNIVEL FINAL SR-406A (puld) 4h
COMNSUMO DE GAS NATURAL MNm3/d 9432 MIVEL INICIAL SR-4068 {pulg) 28
CONSUMOD DE ROCAED-301 ™ 273 MNIVEL FINAL SR-406A (puld) 28
ROCA HUMEDA AL TR-201 ™ 1] COMSUMO ANTIESPLIMANTE DIA (ki) 295
ANALISIS DE ROCA Y YESO INS 369 (SECADO DE ROCA)
Cal EMN LAROCA 38.39 WAGOMES DESCARGADOS 25
DE P20OSENLAROCA 2714% MNIMEL MACID SR-202A (m) 1
ROCAMICROMIZADA TAMIZ-1560 0% MIVEL WACIO SR-2028 (m) @
P205 EM ELYESO 0,00% MNIVEL WACID SR-202C (m) 5
INVEMTARIO DE ROCASECA™ 1714
DESPACHOS DEROCAYP205 INS 350A (MOLIENDA DE ROCA)
DESPACHO P205 A NPT a8 MIVEL S5R-304 100
DESPACHOPZOS A RPA™ 0 MNIMEL SR-305 100
DESPACHO ROCAARPAT™ 1] IMNVENT ROCA MICRONIZADA ™ 700
EGUIFOS MO DISPOMIBLES |
TANGUES DE ALMACENAMIENTO SR-601 SR-B50 SR-26 SR-T01 SR-702
MNIVEL YACID {cm) 0 427 376 318 0
DESIDAD (/) 0,000 1,340 1418 1,460 0,000
% DE P204 0,00 2512 33,00 3323 0,00
TOTAL P205™ 1] 260 a07 473 1]
TOTALACIDO ™ 0 1034 1538 1724 0
TOTAL YESO (o) 1] f=]1] 10 10 10

OBSERVACIONES SECADO DE ROCA
SE RECIBE PLAMTA EN MARCHA COM YF-H. PRODUCCION POR BAY-PASS DIRECTO AL ET-206... SE DESCARGARON 25 WAGONES . 11:15 PARADA LA PLANTA POR ROTURA DE LINIA DE
AJRE DE SERVICIO A FILTROS DE MANGAS.. 18:13 TUBEROS REPARAN PERFORACION EM LINIA DE AIRE | 20:45 SECCION EN MARCHA CON %F-H ¥ ALMACEMANDO PRODUCCION EN EL SR-

OBSERVACIOMES MOLIENDA DE ROCA
MOLIEMNDA EM MARCHA CON PRODUCCION DIRECTA A REACCION. SISTEMA DE LUBRICACION PINCHN F RUEDA COROMNA EN MARCHA MNORMAL. 14:00 DESYIADA PRODUCCION AL SR-304 ..
1633 SE DESEMBERAGA MOLING POR ALTO MIVEL EM SILOS DE ROCA MOLIDA v POR PARADA DE REACCION. .

OBSERVACIONES REACCION
SECCION FUERA DE SERVICIO POR DISPARO DE PC-502-B ... 00:35 SECCION EN SERWICIO CON PC-402-B ENVIANDC LODO AL FILTRO... ENFRIAMENTO DE LODO CON PC-401-4.., 14:00 SE
CORTAN FLUOS AL REACTOR POR PARADA DE FILTRACION v ALTO MIVEL EN EL SR-403...

OBSERVACIONES FILTRACION
SECCION EM MARCHA COMPC-551 A8 AL SR-B30... PC- 551 A fB, 552 CONTIMUAR CORN DEFISIEMCIA EM ENYIO... 14:00 PARADA SECCION POR TAPORMAMIEENTO DE LA TOLWA DE YESO
AL FALLAR AGUA DE LA PC-803-4 Y DISPARC DE LA PC-451.... SE COMIENZA & LIMPLAR AREA DESPEJANDO MATERIAR CON LAY ADOS.

OBSERVACIONES EVARORACION
2310 SECCION EM MARCHA LUEGO DE SACAR EL CIEGO DE Y ACIO EN EL EVAPORADOR "B". SE COMENZA A HACER COMDICION EM EL EVAPORADOR "B". 00:35 PARADA SECCION AL
CAERSE EL SISTEMA DE AGUA,. SE REEMPLAZO WALYLULA EN DESCARGA DE PC-602-B POR PRESENTAR OBSTRUCCION. 05:50 PRODUCCION EM MARCHA COM LOS EVAPORADORES " &Y
B" Er SERMWICIO SE ALIMENTA AL "B" Y ESTE AL "A" 15:50 SE CAMBIA LA SERIE DE LOS EVAPCRADCRES EVAPORADOR "A" ALIMENTA AL "B" % ESTE MISMO PRODUCE. 5:30 SE CAMBIA,
L& PRODUCCION PARA EL SR-26. PERSOMAL DE OPERACICONES TRABAJD EM LIMIA PROVICIOMNAL 701 £ MPK Y MO SE CONCLUYO POR HABER MUCHAS FUGAS POR LAS VRIDAS.

LIMITANTES DE CARGA Y PERDIDAS DE PRODUCCION
COMTINUACION DE BV APORACION : 20:00 SE COMNTIMLLA CON LABORES PARA REESTABLECER ACIDO & MPK. 22:20 PARADS PRODUCCION % 5E PUSIEROR & RECIRCULAR LOS SC-601-" &%
B ", AL SACARSE Fis EL SISTEMA DE AGUA PARA HACER CAMBIO DE MOTOR EM PC- 803-A HACIA EL "B".  LIMITAMTES DE CARGA : PROBREMAS ANTES ESPUESTO EM ESTE INFORME.

Figura D.8: Control diario del proceso de produccién de acido fosforico
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PLANTA DE ACIDG FOSFORICO INST 370A Fecha: Sabado, 28 de Enero de 2006
HOJA DE CONTROL DE PROCESO

ERER, I_ VERIADLES TS TRUMERT O DHIDAD AN TAER 73 Z7 Z3 7 3 5 7 3 7 K] 5 17
FLUJC DE G&S AL H-201 FIC-201 Hm3m 300 1000 715 566 575 560 554 535 552 509
2z [FRESION FI-201&8 Fl-z14 plg HZO! 2 5 ERE] 293 28 2,72 292 36 277 256
0 [TEMPERATURA CAMARS H-201 TIC-211 °C 300 700 701 701 701 598 700 701 568 545
0 [TEMPERATURA SALIDA TR-201 TIC-207 C B85 110 30 1z 105 113 75,2 76 126 53,3
TEMPERA TURE ENTRADS FI-201 270 T-215 T 75 30 L] A 55 EEE] 34 78 o3 7
FLUJG DE ROCA AL MF-301 k] Th 70 B0 i i T0 il il 10 [E] E 15 77
300 |NIWEL DE RUIDG DEL WiF-301 FIC-330 3 50 35 53 56 55 7T 55 55 54 59 55 53
FRESION DIFERENCIAL S0-301 PO-340C plg H20 7 5 75 25 72 72 73 13 2 15 2 ]
|FLOIC DE ROCHE, AL Sr-a402 G405 Th 25 50 20 20 24 21 21 [E] 0 T s
FLUJO DE HZ509 AL SR-401 FIC-408 Ifmin 150 330 248 240 100 240 200 221 0 160 160
REL ACION ACIDOROCA, 0,72 0,82 152 1,64 0,69 IRE] 07 0,73 i 1,34 1,08
FLUJC DE &CU&, AL F-#01 FIC-415 Ifmin 2000 4000 2104 2228 2254 2256 2404 2636 2028 2512 2244
AMPERAJE ¥ -455 AP 28 a0 34 34 34 34 34 31 31 31 3
4+ [TEMPERATURALODO SR-402 Tl 1 °C 78 52 7E4 795 736 78 78,0 52 B3 B3,7 B3.7
n  |TEMPERATURA SALIDA SC-401 Tl 2 °C 75 7 75,3 76,5 7 76,3 77 78 74 59,9 58
o |PRESICHDE VACID SC-401 FIC-414 plg Hg Abs 14 10 5.3 5.2 55 5.2 3] B8 7.9 5.8 5.3
NIVEL TANGUE SR-403 Ll413 B3 B0 30 23 33 4 55 ] EE] 56 5 5
DENSID&AD LODO ANALISIE LA ol 1500 1550 1570 1564 1570 1570 1562 1556 1532 1520 1530 1520
DENSIDAD FILTRADA, ANALISIS LA ol 1290 1320 [ELE] 1344 1360 1370 1366 1370 1364 1342 1348 1336
SULFATO LIBRE ANALISIE LAS B3 2 3 271 3 4,53 4,07 388 459 5,38 5,45 45 4,22
SOLID0S MOD-300 % 28 35 33,8 5.4 323 311 30,5 29,2
FLUJG DE LODO FILTRO FIC- 4255426 Timin 7000 3000 T300 T500 1000 T403 7266 7200 1423 1287 1253
[FLOJC OE 20100 1° FILTRADD FI-551 -8 Tfmin 0 500 0 0 0 i 0 0 0 0 0 i
FLUJO ACIDO DE RECICLO FIC-552-A/8 Ifmin 0 2000 0 0 0 0 0 0 0 0 0 0
PRESION DE WACIO PIC-564 plg Hg Abs 15 22 16,4 144 145 178 17a 1.8 124 14 S
VELOGCIDAD DEL FILTRO! S-S50 mimin 5 24 12 14,9 14,3 14,9 14,9 13 13,8 12,7 12,7
5 [CEMSIDAD 1° FILTRADO ANALISS LA o 1300 1330 1344 1342 1356 1362 1354 1368 1360 1336 1345 1332
0 [CENSIDAD 2° FILTRADO ANALISIE LAS ol 1220 1260 1274 1276 1300 1320 1302 1306 1308 1290 1262 1260
0 [CENSIDAD & FILTRADO ANALISIS LAD o 1040 1060 1070 1070 1060 1060 1050 1090 1096 1094 1060 1076
DENSIDAD 4° FILTRADO ANALISIS LA ol 1010 1040 1060 1064 1064 1060 1066 1080 1082 1076 1070 1064
MIVEL TANGUE SR-501 L1521 B3 70 30 5 4,57 4,74 4.7 453 437 438 4,52 4,35 43
AMPERAJE AG-501 & G-501 AP 0,92 A 0 0 0 1 0 0 0 0 0 1
DERNSIDAD DE YESO (SR-560) ENALISE LED ol 7100 1250 7240 T4 1797 1186 7200 7232 7220 1235 1230
PRESICN DE W APOR DE DA, Fl-a07 Raiem2 5 EX] =3 =0 T3 3 ] =0 .0 A 3 3 3
VAP [TEMFERATURA VAPOR & EVAPORBDORES TG0 = T80 [EX 749 746 T34 752 749 748 148 158 157 750 749
VEPOR & TEMPEREDO TIC-530 T 130 140 1392 1327 125 T31 T30 1317 1258 185 1338 1345 1345
FLUIG woPOR AL F-607 2, FI-500 T TO000 | 15000 BE1E e BES 5752 LS EEES E115 5707 =) B355 BEST
5 [TEMPERATURA ENTRADE SC-B014 TIC-E10 C 75 85 76,5 76,5 K] 75,3 K] 56,5 525 504 75,1 75
0 [TEMPERATURA SALIDA SC-B014 TI-603 T 74 52 75,8 75T 761 753 724 1 ] 525 a0 74,2 74,2
0 [FRESION DE WACID SC-B01& FIC-502 Pig Fig 72 75 ] T3 3,1 2,7 T35 A 77 37 728 3,1 73
2, |FIWEL TANGUE COND. SR-6014 623 B3 40 B0 50 50 EE] 50 EE] EE] 50 50 50 50 EE]
FLUIG &G08 COND_F-B28, FIC-E05 Timin E000 | 0000 15 370 SEVE =960 70 075 TEIE T045 050 1513 0
FLUIG waPOR &L F-6018 FI-E10 Toah 70000 | 15000 B B TEa00 E152 3004 3050 BE0T TE000 536
&  [TEMPERATURA ENTRADA SCE0TE TIC-520 T 73 85 = = IE] T2 77 EE] 92,2 53,2 725 52,8 83
0 [TEMPERATURE SALIDA SC-BITH TS s 74 52 * * 7a5 75,3 754 7T B0 6 79 T35 52,2 2]
0 [FRESION DE WACID SC-6010 FIC-512 Pig Fig 72 75 * B 722 ] 2,8 7.3 & i 728 ] 2.9
B [MIVEL TENGUE COND. SR-E0TE CIC-524 3 70 50 * ® 5% 9% T00% 3% 5% 55% T00% T00% T00%
FLUJG &GU8 COND. F-5028 FIC-E15 Timin 5000 | 10000 ¥ * =S S5 =3 0%, S0% E0% 509% 50% E0%
FLUIG waPOR AL F-B01C FI-B05C Foh 70000 | 15000 B B g B B
6  |TEMPERATURA ENTRADA SC-B01C TIC-605C C 78 35 * ® ® * *
0 [TEMPERATURS, SALIDA SCEOIC TIB01C C 74 52 * * 7 B *
0 [FRESION DE WAL SC-601C FIC-601C Pig Ao 2 75 " % 7 B "
¢  [MIVEL TENGUE COND, SR-B01C LIC-606C % 40 50 * ® ® * *
FLUIG SoU8 COND. F-502C FIC-602C Timin 5000 | 10000 ¥ * 7 B ¥
PROD |[FE0I0_ACIDO PRODUCCION FI615 T [E 70 0 15,59 34,76 34 75 13,2 o] 25 a0 £ g
DEFSIDED ACID0 PRODUCCION % sol ENELEE LE0 o AT TET5 T4an T450 1450 T4EE 7450 7534 TEE0 i
700 |TLUJC DE £CIDC & WP R Fl-v20 Th E 70 T T 0 T T T T 0 0 T T
DENSIDAD DE ACID0 & NP, ENALSE LED o AN 7525 ] ] [ ] ] ] ] ] [ ] ]
BO0__|NIWEL POT0 CALIEMTE TIC-a07 B3 1] E] 700 78 00 700 a0 700 700 00 00 700
FOLUMEN CAFTADD ENALISE LAD CO T30 520 30 540 560 D) 366 [EED] 356 366
SUP DE TURMO 18i7: SUP DE TURMO 7/18:
SUP DE PAMEL 18/7: SUP DE PAMEL 7/19:

Figura D.9: Planilla de Control de Procesos de la Planta de Acido Fosférico
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Apéndice E. Modelacion de la Red Neuronal Artificial é%rmmﬂ

APENDICE E

Modelacion de la RNA para la realizacion de los graficos de control empleados en el anélisis de

influencia de las variables criticas en la formacion de los cristales de yeso

E.1 MODELACION DE LA RED NEURONAL

o Almacenamiento de los datos de las variables criticas del proceso en el archivo de
datos de MATLAB.

. Entrenamiento de la red neuronal en el archivo en el Editor:

%Este script crea y entrena las redes neuronales para los datos almacenados en el archivo de

datos.

% Inicializacion, lectura de datos
clc
clear all
save RedNets
load Data
% Preparacion de datos
VI =[Comp'; Acidez'; Tlodo'; Sélidos'; Plodo']; % 5 en total
VD = [Pyeso’; Recup’; Ancho'; Longitud'; Relac]; % 5 en total
% Normalizacion entre -1 y 1 para el mejor desarrollo de la red neuronal
[VI2, VIs] = mapminmax(V1);
[VD2, VDs] = mapminmax(VD);
% Dividir la data de entrenamiento y de validacion (20% de la data)
for s = 1:5 % Entrena una red neuronal para cada variable de salida
fr(s) = 0; % Factor de correlacion inicial
n=0; % Contador
while n<=100 % Crea y entrena la red neuronal un numero de veces
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Apéndice E. Modelacion de la Red Neuronal Artificial

% para conseguir la que tenga mejor factor de correlacion.
close all
n=n+1,
% Divide los datos en datos de entrenamiento y datos para la
% validacion (15%).
[TrainV1, Val] = dividevec(VI12, VD2(s,:),0.15);
% Creacion de la red Neuronal.
net = newff(minmax(V12),[15 1],{'tansig’ 'purelin'},'trainlm’);
% Entrenamiento de la red neuronal.
[netl, TR1] = train(net, TrainV1.P, TrainV1.T);
% Simulacion.
VS2 =VD2;
VS2(s,:) = sim(netl,VI2);
% Devuelve el escalamiento.
VS = mapminmax(‘reverse',VS2, VDs);
% Graficas.
figure
% Calcula el error y los correlaciona.
[m, b, r] = postreg(VS(s,:), VD(s,:));
% Almacena los resultados cuando se obtenga un mejor factor de
% Correlacion r. (r: factor de correlacion
% Rneti: Red neuronal para la variable i.
if r >=fr(s)
fr(s) =r;
switch s
case 1
rnetl = netl;
case 2
rnet2 = netl;
case 3
rnet3 = netl;

égg

3
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case 4
rnet4 = netl,;
case 5
rnetS = netl;
end

end
% Muestra los resultados
disp([s n-1 r fr(s)]);
end

égg

3
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% Almacenamiento de los resultados en una variable llamada RedNets, para ser utilizado en el

programa que realizara las simulaciones.
switch s
case 1
save RedNets rnetl -append
case 2
save RedNets rnet2 -append
case 3
save RedNets rnet3 -append
case 4
save RedNets rnet4 -append
case 5
save RedNets rnet5 -append
end
end

save RedNets fr —append
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Apéndice E. Modelacion de la Red Neuronal Artificial é%rmmn

o Simulacién de las variables criticas del proceso para obtener la recuperacion de

P,0Os en la seccidn de filtracion y la relacion longitud/anchura:

% Esta funcion simula las variables de salida mediante las redes neuronales
% obtenidas a partir del script NetsN.m, Data.m. Requiere archivo RedNets.mat
% Datos de Entrada (Matriz de nx5)

% 1. Comp:

% 2. Acidez:

% 3. Tlodo:

% 4. Solidos:

% 5. Plodo:

%

% Valores de respuesta (Matriz de nx5)

% 1. Pyeso:

% 2. Recup:

% 3. Ancho:

% 4. Longitud:

% 5. Relac:

function VS=SimNetsN(VE)
clc
load Data
load RedNets
% Preparacion de datos almacenados en Data
VI = [Comp'; Acidez"; Tlodo"; Sélidos'; Plodo']; % 5 en total
VD = [Pyeso’; Recup’; Ancho'; Longitud'; Relac]; % 5 en total
if VE == -1 % Simula los datos experimentales
VE =VI'
end
if VE == -2 % Interpola

s = 4.*[10 10 10 10 10];
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S
st = prod(s-1);

Xmin = min(VI");

Xmax = max(VI");

DT = (Xmax-Xmin)./s;

x1 = Xmin(1)+DT(1):DT(1):Xmax(1)-DT(1);
x2 = Xmin(2)+DT(2):DT(2):Xmax(2)-DT(2);
x3 = Xmin(3)+DT(3):DT(3):Xmax(3)-DT(3);
x4 = Xmin(4)+DT(4):DT(4):Xmax(4)-DT(4);
x5 = Xmin(5)+DT(5):DT(5):Xmax(5)-DT(5);
[X1,X2,X3,X4,X5] = ndgrid(x1,x2,x3,x4,x5);
VE = [reshape(X1,st,1), reshape(X2,st,1), ...

Apéndice E. Modelacion de la Red Neuronal Artificial

é&g
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reshape(X3,st,1), reshape(X4,st,1), ...

reshape(X5,st,1)];
end

% Normalizacion entre -1 y 1 para el mejor desarrollo de la red neuronal

[VI2, VIs] = mapminmax(V1);

[VD2, VDs] = mapminmax(VD);

% Normalizar los nuevos datos

VES = mapminmax(‘apply',VE' VIs);

% Simular la red neuronal
VSS(1,:) = sim(rnetl,VES);
VSS(2,:) = sim(rnet2,VES);
VSS(3,:) = sim(rnet3,VES);
VSS(4,:) = sim(rnet4,VES);
VSS(5,:) = sim(rnet5,VES);

% Matriz de salida

VS = mapminmax('reverse',VSS, VDs); VS = VS,

disp(‘Presione cualquier tecla para reportar en Excel o Presiones Ctrl+C para cancelar’) pause

% Reportar en Excel
e = actxserver(‘excel.application’);
eWorkbook = e.Workbooks.Add;
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= for 35 NGENERR
e.Visible = 1;

eSheets = e.ActiveWorkbook.Sheets;
eSheetl = eSheets.get('ltem’, 1);

eSheetl.Activate

Apéndice E. Modelacion de la Red Neuronal Artificial é%rmmﬂ

% Encabezados

A ="'N%;

Al ="'Comp de la roca. CaO/P205';

A2 ="Acidez libre’

A3 = 'T-Lodo";

A4 ="Solidos en el lodo';

A5 ='P205 en el lodo';

A6 ="'P205 en el yeso’;

AT ="Recup de P205 en filtracion’;

A8 = "Tamairio del cristal de yeso. Milimicras';

A81 ="Ancho’;

A82 ="Longitud’;

A9 ='Relacion Largo/ancho’;

eActivesheetRange = e.Activesheet.get('Range’, 'A2:A2");
eActivesheetRange.Value = A;

eActivesheetRange = e.Activesheet.get('Range’, 'B2:B2");
eActivesheetRange.Value = Al;

eActivesheetRange = e.Activesheet.get('Range’, 'C2:C2");
eActivesheetRange.Value = A2;

eActivesheetRange = e.Activesheet.get('Range’, 'D2:D2");
eActivesheetRange.Value = A3;

eActivesheetRange = e.Activesheet.get('Range’, 'E2:E2");
eActivesheetRange.Value = A4;

eActivesheetRange = e.Activesheet.get('Range’, 'F2:F2);
eActivesheetRange.Value = A5;

eActivesheetRange = e.Activesheet.get('Range’, 'H2:H2");

eActivesheetRange.Value = AG;
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eAtivesheetRange = e.Activesheet.get('Range’, '12:12");
eActivesheetRange.Value = A7;
eActivesheetRange = e.Activesheet.get('Range’, 'J1:J1";
eActivesheetRange.Value = A8;
eActivesheetRange = e.Activesheet.get('Range’, 'J2:J2");
eActivesheetRange.Value = A81;
eActivesheetRange = e.Activesheet.get('Range’, 'K2:K2";
eActivesheetRange.Value = A82;
eActivesheetRange = e.Activesheet.get('Range’, 'L2:L.2");
eActivesheetRange.Value = A9;
% Datos Generados
[m,n] = size(VS);
fori=1:m
RR1 =['A' num2str(i+2) A" num2str(i+2)];
RR2 =['B' num2str(i+2) ":F' num2str(i+2)];
RR3 = ['H' num2str(i+2) :L' num2str(i+2)];
eActivesheetRange = e.Activesheet.get('Range’, RR1);
eActivesheetRange.Value = i;
eActivesheetRange = e.Activesheet.get('Range’, RR2);
eActivesheetRange.Value = VE(i,:);
eActivesheetRange = e.Activesheet.get('Range’, RR3);
eActivesheetRange.Value = VS(i,:);
end

égg
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