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Le Ministre des Affalres Economiques,

Vu la loi du 24 mai 1854 sur les brevets d'invention ;

R

i1

R B

Vu le procés-verbal dressé le 24 juin 19 81 a15 &k 1

DTHTIREY

at  Service de la Propriété Industrielle ;

ARRETE :

Article 1. — Il est déliveé & aux Sociétés Anonymes dites : POTASCO
et HAINAUT-SAMBRE

resp. : 19 rue de la Providence, 6070 Marchienne-au=Pont
et rue de 1'Usine, 6090 Charlerci (Couillet),

SEISTI Y
_/

%

Bak et AT TR

repr. par les Bureaux Vander Haeghen & Bruxelles,

T. 39

un brevet dinvention pour: Procédé et installation de fabricaticn de

scories phosphatées

(Inv. : P. Poswick et R. Guinchon)

S

Article 2. — Ce brevet lui est déliwé sans examen préalable, @ ses risques et
périls, sans garantie soit de la réalité, de la nouveauté ou du mérite de T'invention, soil
de 'exactitude de la description, et sans prijudice du droit des tiers.

Au présent arrété demeurera joint un des doubles de la spécification de linvention
(mémoire descriptif et éventuellement dessins) signés par I'intéressé et déposés d Pappui
de sa demande de brevet.

Bruxelles, le 28 décembre 19 81.
PAR DELEGATION SPECIALE:

Le Directeur

o

L. SALPETEUR ‘
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4386/26146 DB DESCRIPTION

jointe & une demande de )

BREVET BELGE

AL EERRHE

Société Anonyme POTASCO
. -et L.
Société Anonyme HAINAUT-SAMBRE

2 ayant pour objet: Procédé et installation de fabrication de
¢ : scories phosphatées

1 . Qualification proposée: BREVET D' INVENTION

_Inventeurs: Pierre POSWICK
Roger GUINCHON

S
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Procédé et installation de febrication de

scories phosnhatées

La présente invention est relative a un
procédé et & une installation de traitement & 1l’aide
d'acide phosphorique de produits pulvérulents contenant
des scories d'aciérie, de préférence pauvres en

phosphore.
La phosphatation de scories d'aciérie prove-

nant de 1l'affinsge d'une fonte peu phosphoreuse permet
Ue vaioriser ces scories, dont ies utilisations sont
réduites et dont une grande partie est inutilisée

et est mise au terril.
On salt que l'addition d'acide phosphorique 2

des scories d'aciérie finement divisées, en particulier
3 des scories LD provenant de 1'affinage de fonte reu
phosphoreuse, permet dtaugmenter leur teneur en P205

soluble et en P205 total,
Lors de l'addition d'acide phosphorique a

des scorles d'aciérie peu phosphoreuses ayant, par

exemple, la composition suivante :

Ca0 - environ 30 a 50% en poids, plus particulidrement
‘environ 40% en pnids

810, - environ 10 & 20% en poids, plus particuli2rement
environ 16 & 17% en poids

Fezo,.- environ 15 a 25% en poids. plus particuliérem_ent

’ environ 20%¥ en poids

Mg0 - environ 1 a 10% en poids, plus particuliérement
environ 5% - en poids

A1203 moins d'exvircn 5% en poids

P‘.ZO5 - moins d'environ 8% en poids, plus particulidrement
moins d'environ 5% en poids,

i1 peut se former trois sels caleciques, & savoir du

phosphate monocalcique de formule Ca(HzPoh)a, du

phosphate bicalcique de formule CaHPOh et du phosphate

tricalcique de formule Cag (POA)Z‘
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Dans les milieux communément utilisés pour
mesurer la solubilité des phosphates de calcium, & savoir
1l'eau, l'acide citrique en solution aqueuse & 2% et le
citrate ammonfacal neutre, le phosphate monocalcique
est le plus soluble, le phosphate bicslcique est inso-
luble et le phosphate tricalcique est trés peu soluble.

I1 est évident que, si 1l'on désire obtenir,
au départ de scories d'aciérie, en particulier de scories
pauvres en phosphore, des produits de haute qualité, en
tomd mutonsrnl s nnr aldmenda nour Ta hiind? | 47 o o

- T T - - . -

intérét a3 ce que cen scories solent traitées avec de
1'acide phosphorique dans des conditions telles qu'elles
contienment le plus possible de P‘ZO5 soluble sous fornme de
phogphate monocalicique et le moins possible de P205
insoluble ou trés peu soluble sous forme de phosphates
bicalcique et tricalcique. '

On connalt un procédé de phosphatation de
scories d'aciérie, dans lequel on soumet les scories
pendant ou aprés leur broyage en fines particules alt
action d'une solution diluée, par exemple & 20%, 4!
acide phosphorigue dans un mélangeur. Ce procédé commu
exige une opération de séchége des scories traitées,
ce qui entraine évidemment une dépense G*énergie
apprécigble et gréve de prix de revient des produits

obtenus.
On a songé, dés lors, a phosphater des scories {

d'aciérie, en particulier des scories peu phosphoreuses,
a l'aide d'une solution concentrée dtacide phosphorique,
par exemple ume solution & 70% d'acide phasphorigue, =g
en mélangeant intimement, par des moyens mécaniques,
les scories finement divisées et 1l'acide rhosphorique
concentrée, en vue de réduire le séchage du produit
obtenu. Appliqué & 1l'échelle industrielle, ce procédé
connu impliquant l'utilisation d'acide phosphorique concen-
tré stest avéré pratiquement inutilisable. A moins que
1ltacide phosphorique concentré soit ajouté treés lentemeént,
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olest-a-dire & un trés faible débit, & une masse de

scories finement divisées soumise & un malaxage intensif,
ce qui rend le procédé économiquement non rentable, on
a constaté que le mélange d'acide phosphorique et de
scories prend rapidement en masse SOuS forme d'un bloc
dur, sous 1l'effet d'une sorte de prise hydrauligue,

ce produit présentant, par ailleurs, une teneur en P,0g
soluble (phosphate monocalcique) bien trop faible, au
dépens d'une forte teneur en P,05 insoluble (phosphate
bicalcique) inutilisable sur le plan agricole. Dans ce
procédé connu, ume proportion importante des scorles
reste, en ouire, inattaquée par 1'acide phas phorique.
Ainsi, mfme si 1'on soumet le produit pris en masse &
un concassage ou a un broyage, qui sont évidemment des
opérations cofiteuses, on n'obtient pas un pfoduit pré-
sentant une teneur adéquate en P,0g soluble. Eniim, GQu
fait de la prise en masse du mélange d'acide
phosphorique concentré et de scories, le mélangeur ou
réacteur risque d'8tre endommagé.

L'enploi d'acide phosphorique concentré pour
phosphater des scories d'aciérie a faible teneur en
phosphore de meniere connue n'est donc pas approprié
sur'le plan industriel.

Des essais effectués par les demanderesses
snt ré&vé1d nue  lors de 1'addition d'acide phosphorique'
en solution aqueuse concentrée (70% de H3P04) 3 des
scories d'aciérie pauvres en phosphore, notamment des
scories 1D, les quantités de P205 total et de P2°5
soluble ne sont pas proportionnelies 1 'emed—-3t autre.

La figure 1 des dessins ci-annexés montre
les variations des teneurs en P,05 total (courbe M) et en P05
soluble (courbe N) obtenues par 1'addition ‘de quantités pro-
gressives de solution aqueuse a 70% d‘acide.phosphorique. Sur le
graphique de cette figure 1, les quantités de H3P04
a 70% ajoutSes & 15 kilogrammes de scorieslD finement
diviséessont indiquées en abscisse, tandls que les
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teneurs en P 5 sont indiquées en ordonnée.
Les 3cories 1D utilisées 1ors de ces essais

avaient un pH dtenviron 12,5, une -teneur en P205 total
d'environ 4%, une teneur en P205 soluble d4tenviron 3%

5 et la granulométrie indiquée dans.le tableau

suivant :
TABLEAU I

Granulo-
10 métrie(mm) |3-5. 12-3 |1-2 |0,5-1 {0,25-5 | 0,15-0,25 | 0-0,15

Pourcentage|0,53 } 1,22 |8,35 |16,1 17,4 13,0 143,0

Total 99,6 | 99,07|97,85{89,5 |73,4 56,0 43,0

La figure 1 révele que la., teneur en P205 total
(courbe M) augmente beaucoup plus fortement que celle en P205 A
soluble (courbe N) lors de l'addition d'acide phosphorique
concentré & '70% La figure 2 des dessins ci-annexés, dans
laquelle les quantités de ijoh a 70% a,joutées en litres a
15 kilogrammes des scories LD définies plus haut sont
indiquées en abscisse, tandis que la variation du
rapport de P205 soluble au P205 total ajouté est
indiquée en ordonnée, révéle qutau début de l'addition
d'acide phosphorique concentré, pratiquement tout 1l'acide
réagit pour former du phosphate monocalcique, tandis
gué la Lorwaiion de pnospnate bpicaicigue augmente peu
2 peu, comme le révéle la diminution du rapport P 2 5
soluble/P O5 total ajouté. Apreés l'addition de 4 litres |
d'acide phosphorique concentré (70%), {ledmd-Rratiquement S —
équilibre entre les quantités de phosphates monocalcique
et bicalcique formées.

- La figure 2 révéle donc qu'il y a intérét a
ce que l'on opére dans des conditions telles que le
rapport 1’205 soluble/P205 total ajouté soit le plus
élevé possible, c'est-d-dire & gauche du point d!'
inflexion X de la courbe de la figure 2.
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On a découvert a présent qu'il est possible,
en utilisant de l'acide phosphorique ccncentré, en
1'occurrence de l'acide phosphorique technique &
environ 70% de H3P04, d'obtenir des scories phosphatées

5 contenant 16 & 18% de P205 soluble (phosphate monocalcique)
dans une solution aqueuse a 2% d'acide citrique, sous
forme d'un produit pulvérulent pouvent &tre aisément
granulé et ne nécessitant pas de séchage, ni de
broyage, en raison du fait qu'il ne se produit aucune

10 prise en masse du mélange réactionnel,

La présente invention a pour objet un procédé
et une installation de fabrication de scories dtaciérie
phosphatées impliquant le traitement de scories 4"
aclérie finement divisées, de préférence pauvres en

15 phosphore, par de l'acide phosphorique concentré ne
nécessitant ni séchage, ni broyage des scories phosphatées,
permettant 1'obtention d'un produit de qualité supérieure
& celle des produits obtenus par les procéciés connns,
grlce & la présence prépondérante de phosphate mono-

20 calcique plutbt que de phosphates bicalcique et tri-
calcique trés peu solubles, sinon insolubles dans l'eau,
le produit obtenu par le procédé et dans 1l'installation
suivant la présente invention se pré&tant mieux que les
scories phosphatées obtenues par les procédés connus

25 & une granulation,

' On o Adrconvert on affot  dAe manidre gurnrenante,
que les inconvénients des procédés connus de phosphatation
de scories d'aciérie peuvent 8tre évités et que les

avantages énumérés ci-dessus peuvent 8trgegbtenus, a - R———
30 condition de traiter des scories d'aciérie finement ‘
’ divisées, de préférence pauvres en phosphore, & l'aide d'une

- suspension d'acide phosphorique concentré dans un gaz,de
préférence de 1'air dans une enceinte, dans laguelle une masse
de scories finement divisées est soumise a4 un malaxage tel

35 que sensiblement chaque particule de scorie soit soumise
a l'action de la suspension d'acide phosphorique concentré '
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dans un gaz tel que de 1l'air sous pression pulvérisée
sur les fines particules d'¢' scorie.

La présente invention concerne, dés lors,
un procédé de fabrication de scories dtaciérie
phosphatées, dans lequel on soumet des scories,
de préférence pauvres en phosphore, finement divisées
2 1'action d'acide phosphorique, ce procédé étant
essentiellement caractérisé en ce qu'on soumet
une masse contenant de telles scories & 1l'action
d'une suspension d'acide phosphorique concentré
dans wn gaz, de préférence de l'air.

Suivent une particularité de 1'invention,
on utilise une suspension d'acide phosphorique con-
centré, en particulier une solution aqueuse 2 70%
d'acide phosphorique, sous forme de gouttelettes
dispersées, dans de 1l'air que l'on pulvérise sur
une masse contenant des scorles Iinement divisées
sounise & un malaxage. .

N Suivant ume autre particularité de 1'
invention, on récupére la chaleur provenant de

la réaction exothermique entre 1l'acide phosphorique
concentré et les scories finement divisées.

Les calories provenant de la rfaction exo-
thermique entre l'acide phosphorique concentré et
les fines particules de scorie peuvent &tre récu-~
nérdas pour 1o séchage de ces scories. Cependant,
dans le cadre de la présente invention, on préfere
récupérer ces calories pour préchauffer 1'acide
phosphorique concentré avant ou pendant sa mise en
suspension dans de l'air. A 20°C, 1t'acide phospho-
rique contenant 70% de H3P04 a une viscosité supé-

" pieure & 10 centistokes, tandis qu'a 80°C, cette

viscosité n'est plus que de 2,8 centistokes
environ. Etant donné gque la réaction entre 1l'acide

phosphorique concentré et la chaux vive est
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exothermique (température de 70 & 90°C), il est
possible de réduire, par récupération de cette
chaleur exothermique, la viscosité de 1l'acide
phosphorique concentré de départ dans une mesure
telle que cet acide acquiert une fluidité telle
que 1'énergle nécessaire pour 1l'amener dans le
réacteur est diminuée, tandis que sa faculté de
dispersion, sous forme de fines gouttelettes,
dans de 1l'air est étonnamment améliorée.

Suivant encore wWie auvic ym ViluaaiLa vl
de 1'invention, on utilise une suspension d'acide
phosphorique dans de 1l'air contenant environ 1
1itre d'acide phosphorigue concentré pour 100 3
400 litres d'air, de préférence 1 litre d'acide
phosphorique concentré a 70% de HE5P0,, pour 200
litres d'air.

La suspension d'acide phosphorique concen-
tré dans de 1'air est avantageusement pulvérisée
sur les scories finement divisées sous une pression
comprise entre environ 2 et 15 kg/m2, de préférence

3 une pression de 5 & 10 kg/cm2,

Grice 2 ces particularités du procédé
suivant 1'invention, l'acide phosphorique concentré
utilisé réagit avec la masse de scories pour
former, de manidre prédominante, du phosphate
monocalcique, plut8t que du phosphate bicalcique

ou tricalcique.
Les scories soumises i ltaction 4'une

_suspension ou d'un brouillard d'air et gdlacide

phosphorique concentré ont avantageusement une

granulométrie moyenne de moins de 2 mm environ.
Le procédé suivant 1vinvention peut &tre

mis en ceuvre de maniére disconstinue ou continue.
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Ainsi, lorsque le procédé est effectué

en discontinu, sur une masse de scories finement
divisée iniroduite dans une enceinte et soumise
dans celle-ci i un malaxage intensif, on pulvérise
la suspension sous pression d'acide phosphorique
concentré dans de l'air pendant ume courte durée
sur ladite masse, aprés guol lez masse de scories
phosphatées est déchargée de l'enceinte et

- L

b' ver ULAC-LJ.C&I!:LA -~ b‘ o —— —

Lorsque le procédé suivent 1'invention
est mis. en ceuvre de manigre continue, des fractions
successives de scories finement divisées sont
amenées dans une zone ol elles sont soumises &
1'action de la suspension d'acide phosphorique

dans de 1l'air.
A la masse de scories finement divisée,’

peuvent 8tre ajoutés . avant, pendant ou apreés leur
phosphatation, au mcins un composé potassique

tel que du chlorure de potassium et/ou au moins
un composé azoté, tel gue du nitrate de calcium,
pour former un engrails du type PK (phosphaté et
potassique), NP (phosphaté et azoté) ou NPK

(azoté, phosphaté et potassique).
' L' invention est également relative a.

une installa ion pour la fabrication de scories

d'aciérie phosphatées, cetie installation ‘étant
essentiellement caractérisée en ce qu'elle ' ‘
comporte um réacteur pourvu de mqyensm'a_z__;_" T e
malaxer une masse contenant des scories d'aciérie_,

finement divisées, de préférence pauvres en

'phosphore, et des moyens pour pulvériser, sous pression,

une suspension d'acide phosphoriqae en solution aqueuse

_‘concentrée dans un gaz tel que de 1'air sur 1adite masse,

ainsi qu'une source d'acide phosphorique
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en solutien équeuse concentrée reliée par une
conduite audit réacteur et des moyers monités en
amont dw réacteur sur ladite conduite pour mettre
1l'acide phosphorique en suspension dans le gaz,
Le »éacteur utilisé dans 1l'installation
suivant 1l'invention ast avantageusement constitué
d'une cuve tronconigue ou cylindrique, dont 1l'axe
1ongitudina1 est sensiblement horizontal ou

‘ - -- l !!
J.LIUJ-.I.&.'LG ya.; Larru‘. T R AT e dehs WA W \1_\... — -

munl de moyens de malaxage, ainsi que d'au moins
une rampe de pulvérisation de la suspension d'acide
phosphorique dans de 1'a2ir. Les moyens de malaxage
peuvent &tre constitués de pales portées inté-
rieurement sur la parol latérale de la cuve,
celle-ci étant équipée de moyens permettant de

la faire tourner autour de son axe. . '

D'autres particularités et détails du
procédé et de 1l'installation sulvant 1'invention
ressortiront de la description détaillée suivante,
dans laquelle il est fait référence aux dessins
schématiques ci-annexés, dans lesguels :

- la figure 3 est une vue schématique
d'une premidre forme de réalisaticn d'une installa-
tion suivant 1'invention ; |

- la figure 4 est, a plus grande échelle,
une coupe suivant la ligne IV-IV de Ja Iigure 3 ;

- la figure 5 est une vue schématique d°
une variante d'une installation suivaff®™¥*ifivemtion,
et .

- - la figure 6 est une coupe verticale du
réacteur suivant l'invention comportant plus d'une

ranpe de pulvérisation.
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Dans ces différentes figures, les memes
notations de référence désignent dec éléments identiques
cu similaires,

Comme on le voit aux figures 3 et 4, l'installa—
tion suivant 1'invention comprend un réservoir 1 de
stockage d'aclde phosphorique concentré relié par une
conduite 2 2 vne pompe 3 destinée a amener de 1'acide
phosphorique concentré par une conduite &4 dans une cuve
tampon 5. Une . conduite 6 munie d'un débit-metre 7 relle

L. ' DT _ e mm --_-_L‘I-
i \.uvc—ymyvu J Q ull scawwaies \.\—-‘-.D&.- s SGI shEs

par la notation de référence 8. ) : o
Sur la conduite &4 d'alimentation du réacteur 8
en acide phosphorique concentré est branchée, en amont
dudit réacteur 8, une conduite 9 d'alimentation en air
reliée a un compresseur dfair 10. Dans les conduites 2,
6 et 9 sont prévus des robinets ou vannes non représentés.
Le réacteur 8 schématisé & la figure 1a la
forme d'un tronc de c8ne 4 axe sensiblement horizontal.
La paroi latérale 11 de ce réacteur 8 est équipée de
pales 12, par exemple hélicoldales, destinées a assurer
un malaxage intensif d'une masse contenant des scories
d'aciérie finement divisées introduite dans le réacteur
qui est, par allleurs, équipé de moyens (non représen-

tép) yc‘mcttnnt dn 1a faira tourner sutonr de son n'rn

longitudinal. Ces moyens sont agencés pour permettre

la rotation du réacteur dans le sens de la fléche A
(figure 4) pendant la réaction de l'acide phosphorique
avec 128 scories finement divisées ou dans le sens de -
la fldche B (figure 4) lors de l'évacuam‘nt:vries

" * phosphatées. Une paroi d'extrémité 17 du réacteur 8
_estmunie d'une porte ou dtun trou 15 pour 1e chargement

et le déc.hargement du réacteur. -
Dans la forme de réal:lsation du réacteur 8

illustrée aux figures 3 et 4, celui-ci- est pourvu d'une
seule rampe ‘de puly_ér_isatio:_g 14 reliée 2 1a ‘conduite &4,
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en aval de l'endroit ol la conduite d'alimentatiocn

en air comprimé 9 est branchée sur cette condulte 4,

La rempe de pulvérisation 14 présente sur toute sa
longueur des trous de pulvérisation munis d'éjecteurs
15. les axes des é;]ecteurs de pulvérisation ;
15 sont avantageusement inclinés alternativement

vers la droite et vers la gauche par =

rapport & un plan vertical contenant 1'axe
longitudinal de la rempe de pulvérisation 14, lorsquion

regerde dans le sens de la fléche Y.- ‘
La rampe de pulvérisation 14 est avantageu-

' sement protégée par une t8le 18 -3 deux pens, emp&chant
les fines scories et autres matiéres contenues dans

le réacteur 8 soumises i un malaxage intensif par les
pales 12 de venir obstruer les trous de pulvérisation
1%

A la figure 5 est représentée une variante
d'une installation suivant 1'invention compértant une
cuve 1 & acide phosphorique concentré (solution aqueuse
a 70% de H Po,,) reliée par une conduite 2 & une pompe 3
elle-méme reliée par une conduite 6 a la rampe de
pulvérisation 14 d'un réacteur 8 du méme type que
celui montré a la figure 1. Sur la conduite 6 est
branchée, en amont du réacteur 8, une conduite 9 reliée
a un compresseur d'air 10.

Lt'installation montrée a& la figure 5 fonctlonne
comme celle des figures 1 et 2, s8i ce n'esf que le
réacteur 8 et la cuve 1 sont entourés d'un !
serpentin 16. Les deux serpentins sont ;ﬂ;ég en
circuit fermé et contiennent un fluide caloporteur. | )
Gréice a ce circuit 2 serpentins 16, les calories prove-

- 'naxi{: de la réaction exothermique de phosphatation des

scories finement divisées dans le réacteur 1 sont
utilisées pour préchauffer l'acide phosphorique contenu
dans la cuve 1, ce qui a pour effet de dimiruer sensi-

blement la viscosité de 1'ecide phosphorique et ainsi dg -
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favoriser sa mise en suspension, sous forme de fines
gouttelettes, dans 1l'air sous pression amené par la
conduite 9 dans le conduite 6 d'alimentation de la |
rampe de pulvérisetion 14. La diminution de la viscosité
de 1l'acide phosphorique concentré gréice au systéme de
récupération de chaleur favorise également la réaction

de phosphatation, tout en diminuant 1'énergie nécessaire
pour amener cet acide de la cuve 1 a4 la rampe de
pulvérisation 14. ‘

I1 est évident qu'au lieu d'un circuit a
serpentins 16 dans lequel circule un fluide de récupé-
ration de chaleur, tel que de l'eau ou un autre
liquide, on peut prévoir d'autres moyens de récupération
de chaleur. Ainsi, la cuve 1 et le réacteur 8 peuvent
¢tre pourvus de chemises annulaires reliées entre elles
par des conduites formant également un circuit de
récupération de chaleur. Ce dernier est muni de
vamnes, d'appareils de mesure et de contrdle, -etc.,
nécessaires pour assurer une circulation adéquate
du fluide caloporteur.

A la figure 6, on a schématisé un réacteur 8
comportant trois rampes de pulvérisation 14 s'étendant
parallelement l'une & l'autre dans le réacteur. L'
emploi de plusieurs rampe's de pulvérisation 14 augmente
la vitesse de phosphatation des scories, tout en dimi-

nuani ie risgue de formation de phosphate bicaloigue in-

soluble, étant donné qu'une plus grande surface de

grains fins de scorie regoit au total la méme quant:l.té

d'acide phosphorique, ces grains étant d'ﬁ ant moins

saturés d'acide phosphorique.

Comme montré a la figure 6, les surfaces A,

~B et C couvertes par les Jets d'acide phosphorique

en suspension dans de 1'air sont différentes. Ainsi,

afin d'éviter que les grains de scorie sounis & 1

action des Jets d'acide phosphorique regoivent des .

quantités différentes de celui-ci dens les zones A, B et c, ._"
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on peut régler la pression de la suspension d'acide
phosphorique débitée par chacune des rampes, régler

le nombre de trous ou d'éjecteurs des rampes ou encore
régler 1l'orientation de ces trous ou injecteurs 1le

long des rampes, de fagon que les masses de grains de
scorie malaxées sous les rampes de pulvérisation
regoivent la méme quantité d'acide phosphorique concentré
en suspension dans de l'air comprimé. ‘

"Au lieu de présenter ume forme tronconique,
le réacteur 8 peut présenter une autre forme, par
exemple cylindrique,

Le procédé suivant 1l'invention peut étre nis
en oeuvre de fagon continue, par exemple en utilisant
un réacteur 8 en forme de four-tunnel cylindrique muni
intérieurement d'une vis transporteuse et malaxeuse
sans fin faisant progresser un contenu des. fractions
successives de grains contenant des scories a phesphater
d'une extrémité d'alimentation du réacteur & une
extrémité de décharge de celui-ci,

Le procédé suivant 1l'invention est i1liustré
par l'exemple sulivant.

Exemple 1
On a utilisé une installaticn du type schéma-

tisé a la figure 3, comportant un réservoir de stockage

1 d'une capacité de 12 m”, une cuve-tempon d‘une '
Capaciié de 7 m~ el un réucieur 8 d'une capacité q°

environ 2113 Le réacteur tronconique 8 avait une longueur .

de 1,60 m¢tre, une grande base d'un diamétre de 2 mdtres

et une petite base d'un diamétre de 1,40a@Rkres. Ce R
réacteur 8 était équipé d'une rampe de pulvérisation 14 ,
en acler inoxydable dfune longueur de 1,50 metre et ’

= d'un diemdtre de 2,54 cm percée de trous de 4 mm de

diemétre distants de 10 cm sur le premier tiers de 1a

rampe & partir de l'extrémité 12 de plus petit "diamdtre v
du réacteur, puis distents de 5 cm sur les deux autres o
tiers de la longueur de la rampe 14, Les é,jecteurs 15 de la
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rampe de pulvérisation 14 étaient alternativement
dirigés vers la droite et vers la gauche en faisant
un angle d'environ 45° avec le plan vertical contenant

1'axe longitudinal de la rampe.
Dans le réacteur, on & chargé les matiéres

suivantes @
scories LD - 1550 kg
matidre potassique a 20% en poids de K 115 kg

matidre potassique a 60% en poids de K 335 kg

A ——

2000 kg
Ces matitres avaient une granulométrie moyenne

de moins de 2 mm.

Les scories 1D contenaient environ 45% de CaO,
12% de Si0,, 20% de Fe,05, 5% de Mg0, 3,1% de P,0g,
2% de .41203 et pour le reste des oligo-éléments

[
\110 tamment 4u !‘.:‘.Q) -

. Ces scories avaient un pH d'environ 12,5.
les matidres potassiques étaient des ninéraux
naturels contenant du potassium sous forme de chlorure

de potassium.
Le réacteur a été mis en rotation a une
vitesse de 40 tours par minute.
A un débit d'environ 26,5 litres par minute,
on a envoyé de l'acide phosphorique technique & 70%,
d'une densité de 1,53 et contenant 52,9% en poids de
P205 dans la rampe de pulvérisation, en y mélangean
de l:air sous une pression de 2 kilogrammes, de fagon a
obtenir & la sortie des éjecteurs 15 de la rampe de pulvé-

risation 14 une suspension d'air contenant environ 1 partie

en volume de gouttelettes dt*acide phosphorique pour
200 parties en volume dtair, sous une pression a'

environ 5 kg/cm2.
Aprés 10 minutes, on a arr8té l'injection de

suspension d'acide phosphorique, la quantité consomnée
de cet acide &tant d'environ 266 litres, et on a continué

U et
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4 faire tourner le réacteur 8 pendant 5 minutes, afin
d'homogénéiser le mélange de scories phosphatées et

de matiéres potassiques.
On a ainsi obtenu un engrais PK contenant 13,1%

5 de P,05 soluble dans 1tacide citrique a 2% (vhosphate
monocalcique) et 15,8% de P2 5 total ainsi que 11% de KC1,
La teneur en eau de l'engrais obtenu étalt
inférieure & 5%, en sorte qu'aucun séchage de cet engrais

m1Lbadd =Vm nbnnnnairn | o "..'.‘H dae gonriac n'hhcn‘hn"l'éan

LI T ULy LS

10 était de 5 a 6.
L'engrais ne contenalt pratiquement plus de

chaux libre (Ca0).
A l'engrais PX ainsi obtenu, on a a,jout‘é ila
guantité nécessaire d'un nitrate, tel que du sulfate
15  dtammoniague ou du nitrate de calcium, pour obtenir

un engrais NPK.
Un essai comparatif effectué en utilisant de

i'acide phosphorique concentré avec le méme débit,
mais sans addition d'air comprimé, n'a permis d'obtenir
20 une phosphatation convenable qu'aprés deux heures,
1'engrais obtenu contenant une proportion notablement
moindre de P205 soluble (environ 10%).
Au départ de ltengrais PK ou NPK cbtexmu par
le procédé décrit sous forme de grains fins, on peut
25 obtenir des granulés par addition d'une petite quantité
d'eau et éventuellement d'un liant, tel que du chlorure
de calcium dans un malaxeur-granulateur classique &
pales hélicoIdeles éventuellement divisé en plusieurs
parties, de manidre 3 permettre la sépafftivu~entre les
.30 diverses parties du granulateur des gros grains et des |
grains trop fins au moyen de cribles, de fagon a
obtenir um produit granulé présentant des dimensions

sensiblement uniformes qui est avantageusement séché,
par exemple dans un courant d'air tourbillenaire

35 chaud. Les calories nécesaaires au préchau.ffage
de cet air peuvent évidemment &tre aussi récupérées,
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per exemple pour le séchage des produits de départ
scories, sels potassiques, produltls azotés, acide

phosphorique, etc.
Dans le réacteur 8, on peut traiter uniquement

des scories finement divisées & faiblesteneurs en P205
soluble et total, bien que 1l‘emploi de scories a forte

teneur en P205 soluble ne socit pas exclu.
Dans le réacteur, ces scories peuvent éventuelle-

rment 8tre mélangées a des sels neutres calciques et/ou
nitrés, encore que l'adaition de ces sSels puissent avoir
iieu eprés la phosphatation des scories par le procédé
suivant l'invention.

I1 est évident que 1l'invention n'est pas
limitée aux détails décrits plus haut et que de nombreuses
modifications peuvent &tre apportées a ces détalls saus
sortir du cadre de 1l'invention.

Ainsi, au lieu d'utiliser un réacteur 8 et
un granulateur séparés, on peut, sans sortir du cadre
de 1'invention, prévoir une seule enceinte, dont une
partie est agencée pour servir de réacteur de phospha-
tation de scories finement divisées et est donc munie
d'au moins une rampe de pulvérisation 14 et dont le restant

-

sert de granulateur. o
De plus, au lieu d'air, on peut utiliser, dans

le cadre de 1l'invention, un autre gaz, tel que l'azcte.
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REVENDICATIONS

1. Procédé d'obtention de scories d'aciérie
phosphatées a forte teneur en PZOS soluble, dans lequel
on soumet des scories de préférence pauvres en phosphore,
finement divisées,a l'action d'acide phosphorigue,
caractérisé en ce qu'on traite une masse contenant de
telles scories & l'action d'ume suspension d'acide
phosphorique concentré dans un gaz, de préférence de 1ltair.

2. Procédé suivant la revendication 1, |

szrantfeink on ce aulon ntilise une suspension dfaciue

e = T SN

phosphorigue concentré, en particulier une solution

agueuse a 70% d'aclde phosphorique, sous forme de

gouttelettes dispersées dams de 1l'air que 1l'on pulveérise

sur une masse contenant des scories finenent divisées,
 soumise 2 un malaxage.

3, Procédé suivant l'une quelconque des
revendications 1 et 2, caractérisé en ce qu'on utilise
une suspension d'acide phosphorique dans de 1tair
contenant environ 1 litre d'acide phosphorique concentré
pour 100 & 400 litres d'air, de préférence 1 litre
d'acide phosphorique concentré a 70% de H3P04 pour
200 litres d'air.

4. Procédé suivant 1'ume quelconque des
revendications précédentes, caractérisé en ce gqu'on
pulvérise sur les scories finement divisées une suspen—
sion de fines gouttelettes d'acide phosphorique concentré
sous une pression comprise entre environ 2 et 15 kg/cma.

5. Procédé suivant la revendication 4,
caractérisé en ce que la pression de la"S@wpension de
1'acide phosphorique concentré dans de l'air est
d'environ 5 a4 10 kg/cm2. '

’ 6. Procédé suivant 1l'une gquelconque des
revendications précédentes, caractérisé emn ce quion
récupére la chaleur p;ovenant de la réaction exothermique
entre 1l'acide phosphorique concentré et les scories

finemen* Jivisées.

/
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7. Procédé suilvant la revendication 6,
caractérisé en ce qu'on récupere ladite chaleur pour
préchauffer 1'acide phosphorique concentré avant ou
pendant sa mise en suspension dens de 1l'air.
5 8. Procédé suivant 1l'une quelconque des
revendications précédentes, caractérisé en ce quion
utilise des scories d'une. gramu:lcadétrie moyenne inférieure
a 2 millimétres. v *
‘ 9. Procédé suivant 1l'une quelconque des
10 revendications 1 & B, caractérisé en ce qu'on l'effectue
en discontinu,
10. Procédé suivant 1l'une guelconque des
revendications 1 & 8, caractérisé en ce qu'on 1l'effectue
en continu.
15 11. Procédé suivant 1l'une quelconque des
revendications précédentes, caractérisé en ce que les
scories sont phosphatées en présence d*un sel gtable
de potassium et/ou d'un nitrate stable.
12. Procédé suivant 1'une quelconque des
20 revendications 1 a 10, caractérisé en ce qu'on ajoute
un s2l de potassium etfou un sel azoté aux scories
phosphatées de manieére & obtenir um engrais PK, NP ou.NPK.
13. Procédé suivant la revendication 9,
caractérisé en ce qu'on introduit une masse de scories
25 finement divisées dans une enceinte, on les y soumet &
un malaxage intensif et om pulvérise la suspension
d'acide phosphorigue concentré dans de l'air pendant
une courte durée sur ladite masse, aprés quoi la
masse de scories phosphatées est décharggg_d_g‘é_f_glceintﬂ ————
30 et éventuellement granulée. .
’ . 14. Procédé, en substance, tel que décrit
"pl‘l;s haut. '
15. Installation pour la mise en oeuvre du
procédé suivant 1l'une quelconque des revendications
35 ©précédentes, caractérisée en ce qu'elle comporte un
réacteur pourvu de moyens pour malaxer une masse
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contenant des scories d'aciérie finement divisées,
de préférence pauvres en phosphore, et des moyens pour
pulvériser sous pression sur cette masse une suspension d'
acide phosphorique en solution aquéuae concentrée dans un gaz,
de préférence de l'air sur ladite r_nassé, ainsli gufune source
d'acide phosphorique en solution aqueuse concentrée
reliée par une conduite audit réacteur et des moyens
montés en amont du réacteur sur ladite conduite pour
metbtre l'acide phosphorique en suspension dans le gez.
'~ 16. Installation suivant la revendication 15,

caractérisé en ce que le réacteur est constitué
d'une cuve tronconique ou cylindrique, dont 1l'axe longi-
tudinal est sensiblement horizontal ou incliné par
rapport 2 l'horizontale et qui est muni de moyens de
malaxage, ainsi que d'au moins une rampe de pulvérisa-
tion de la suspension d'acide phosphorique dans de l'air.

17. Installation suivant la revendication 16,
caractérisée en ce que les moyens de malaxage sont
constitués de pales portées intérieurement par la paroi
latérale de la cuve, celle-ci étant équipée de moyens
permettant de la faire tourner autour de son axe.

18. Installation suivant 1'une quelconque
des revendications 15 & 17, caractérisée en ce que les
moyens de malaxage sont agencés de maniére a faire subir
également un mouvement de translation & la masse contenant
des scories Yinement divisées d’'une extrémité a l'autre

du réacteur.
19. Installation suivant 1l'une quelconque

des revendications 15 a 18, caractériségegp.ce gu'elle J——

comporte un granulateur de la masse contenant des scories

finement divisées phosphatées dans le réacteur.
- 20. Installation suivant la revendication 19,

caractérisée en ce que le granulateur est prévu dans

la m8me enceinte que le réacteur,
21. Installation suivant 1'une quelconque des

revendications 15 & 20, caractérisée en ce qu'elle
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comprend des moyens pour récupérer la chaleur provenant
de la réaction exothermique de phosphatation des scories.

22. Installation suivant la revendicetion 21,
caractérisée en ce que les moyens de récupération de
chaleur sont agencés pour préchauffer 1'acide phospho-
rique et/oule gaz - avant ou pendant la mise en suspension
de 1l'acide phosphorique sous forme de gouttelettes

dans 1'air sous pression. :
23. Installation suivant 1l'une quelconque des

revendications 15 a 20, en substance, telle que décrite
plus haut, en particulier en référence aux dessins

ci-annexés.
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