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La presente invención en la que ha col:horado L

de polifosíatos mixtos de sodio y potasio.
Es sabido que las sales de metales alcalinos de

de utilización industrial corriente, particularmente en la 
preparación de composiciones lixivíales, complexantes o fer­
tilizantes.

Aunque las sales de sodio solas sean de una 
utilización muy corriente , se ha propuesto ya de utilizar 
sales de sodio y potasio de aniones polifosfóricos cuyas 
solubilidad en el agua es generalmente mayor que la de los 
compuestos de sodio correspondientes. Las aplicaciones de 
estas sales de sodio y de potasio .son , sin embargo, li­
mitadas , por el hecho de que los métodos conocidos de pre­
paración de estos compuestos son poco ventajosos.

Según uno de estos métodos , ya conocidos , se 
prepararan ciertos polifosfatos mixtos de sodio y pota­
sio , a partir de una solución acuosa de ácido polifos- 
fórico correspondiente y de compuestos de sodio y potasio 
tales como los óxidos o los carbonates . Este método 
presenta el inconveniente grave de exigir la utiliza­
ción de compuestos de potasio particularmente costo­
sos.



muy corrosivos.
La solicitante ha descubierto ahora un procedimien­

to particularmente ventajoso de preparación de composiciones 
a base de polifosfatos mixtos de sodio y potasio, que no en­
traña la utilización de sustancias muy corrosivas.

La presente invención contempla un procedimiento 
de preparación de composiciones a base de polifosfatos mix­
tos de sodio y potasio, de fórmula general Px^x+l (NR)l0 y+2* 
siendo x al menos igual a 2, que consiste esencialmente en 
efectuar la reacción de fosfato natural a base de fosfato de 
calcio con una solución de ácido fosfórico y un sulfato-de 
metal alcalino, tal como el sulfato de potasio'y/o el sulfa­
to de sodio, siendo calculada la cantidad introducida de di­
cho sulfato alcalino de manera a transformar los iones calcio 
solnbilizables del fosfato natural en sulfato de calcio, en 
separar seguidamente las materias sólidas presentes en la pa­
pilla obtenida precedentemente, y luego en neutralizar par­
cialmente el filtrado que resulta por al menos un compuesto 
de metal alcalino tal como un óxido, un hidróxido, un carbo­
nato, un bicarbonato de sodio y/o de potasio, siendo efectua­
da esta neutralización parcial de modo que la proporción de 
la totalidad de los iones de metales alcalinos a la cantidad 
de átomos de fósforo presentes en el medio reaccional sea.

X 4* 2sensiblemente igual a *"*2****) siendo x tal como se ha defini­
do anteriormente, en filtrar seguidamente la solución parcial 
mente neutralizada, y finalmente en tratar el licor filtrado 
por evaporación del agua y calcinación del residuo en poli-' 
fosfatos mixtos de sodio y potasio.

Se aplica*en particular el procedimiento de la in­
vención a la preparación'de pirofosfatos mixtos de sodio
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y potasio, -lo la fórmula general p2^7(^-%0 ¿¡.) asi como a la 
preparación de tripelifosfatos mi::tos de sodio y potasio, de 
la fórmula general P^0^Q(Na,lQ^.

Sin embargo, no se sale del cuadro de la invención 
preparando, según el procedimiento -..e la invención polifosfatos 
misrhos de sodio y potasio más condensados que el trip-olifosfa- 
to mixto de sodio y potasio, y en particular los tetra- y per- 
taoolifosfatos mixtos de sodio y potasio, asi como méselas de 
diversos polifosfatos mixtos de sodio y potasio.

Preferentemente, se preparan, según la invención 
polifosfatos mixtos de sodio y de potasio en los que la pro­
porción molecular de los iones potasio al conjunto de los 
iones de metales alcalinos está comprendida entre 0,3 y 0,7.

En el curso de la puesta en práctica del procedi­
miento de la invención, es ventajoso hacer reaccionar prefe­
rentemente el fosfato ns.tural y la solución de ácido fosfórl-
co con sulfato de potasio.

Se pueden realisar las diferentes operaciones suce­
sivas del procedimiento áe la invención, así como el procedi­
mi mito considerado en su conjunto, en continuo o en disconti­
nuo. Preferentemente, sin embargo, se realiza el procedimien­
to de la invención en continuo en el curco de todas las fases 
de la preparación.

¿ continuación damos la de cripòión de un modo pre­
ferente. enteramente continuo, de puesta en práctica del pro­
cedimiento de la invención en cinco fases principales:

- se realiza la primera fase del procedimiento en 
una cuba provista de un dispositivo de agitación, en la que se 
introduce en continuo :

a) una solución de ácido fosfórico que contiene, 
preferentemente, del 2$ al 32% de Po^en poso con relación
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b) sulfato de potasio preferentemente.dividido ba­
jo forma de granulos de dimensiones inferiores a 1 mm.

c) y mineral fosfatado, a base de fosfato de cal­
cio, molido preferentemente. '

En es'ja operación, se introduce una cantidad total
KpO

de iones potasio tal que la proporción molecular **p̂ *"̂ *" per­
manece inferior a 0,5.

Como se ha indicado ya, la cantidad de iones cal­
cio solubilizables utilizada se calcula de manera a trans­
formad los iones sulfato presentes en el medio reaccional en
sulfato de calcio.

La duración media de permanencia de los reactivos 
en esta primera fase, está generalmente comprendida entre 2 
y 6h, para una temperatura del medio reaccional comprendida 
entre 35 y 55-C. Preferentemente, se opera en las proximida­
des de 50SC y la duración media de permanencia de los reacti­
vos es entonces próximas a 5 horas.

- se trata, en el curso de la segunda fase, la pa­
pilla extraída en continuo de la cuba precedente, de manera 
a separar de ella las materias sólidas.

Se realiza esta separación sobre mi filtro conti­
nuo bajo vacio, tal como un filtro de banda o tambor; se la­
va la torta con agua y se añade el licor de lavado que resul­
ta del filtrado principal.

- En el curso de la tercera fase, se dirigen en con­
tinuo los licores claros oue vienen del filtro hacia una cu­
ba provista de un dispositivo de agitación en el que se in­
troducen, igualmente en continuo, compuestos de sodio y de 
potasio, tales como óxidos, hidróxidos, carbonatos o bicar-
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bonauos de dichos metales alcalinos. Se añaden estos compuestos 
de sodio y potasio de manera que, en el medio reaccional, la p-re- 
porción molecular -ü3-Í-±- sea sensiblemente igual --^---siendp 
x el índice afecta..o al fosfato en la fórmula Rgp3x+1 (Ha,n)^2 
del polidosfato considerado manteniendo sin embargo una propor­
ción molecular comprendida entre 0,3 y 0,7°u a + n

Así para la preparación de un pirofosfato mixto de sodio
y potasio PgGr̂ Na.lO/j., se realiza, en el medio reaccional, una
rresorción molecular sensiblemente igual a 1 y para la pre-P
paración de un tripolifosfato mixto de sodio y potasio 
una proporción molecular ---jg-- sensiblemente igual a 5/3*

Durante esta operación, la. temperatura es generalmen­
te comprendida entro $0 y 1COSC, para duraciones medias de perma­
nencia generalmente comprendidas entre 30 minutos y 2 horas. Pre­
ferentemente, se opera en las proximidades de ?0aC, la duración 
media de permanencia siendo entonces próxima a 4$ minutos.

Se puede ventajosamente realizar esta tercera fase del 
procedimiento en dos etapas continuas; introduciendo las substan­
cias alcalinas de modo a obtener en principio una proporción mo- 
lecular:----- ---------comprendían enere 1 y 1,20 y luego, asus­
tando, por medio de una nueva aportación de sustancias alcalinas, 
i- m-sî n̂i-TD-i&stal alcalino *"*  ̂ 2

p X
- En el curso de la. cuarta fase, se filtra en conti­

nuo la solución que resulta de la tercera fase, se lava la tor­
ta de filtración con agua y se devuelve al ciclo el licor de la­
vado con la solución pee resulta de la primera filtración.

- En el curso ¿e la quinta fase , se trata el líquido 
que res\lta de la cuarta fase por evaporación del agua y cal­
cinación de las sales en polifosfatos mixtos de sodio y potasio.

Preferentemente, se-realiza esta operación con devo-
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lución al ciclo del producto terminado em la fase de calcina­
ción de la manera siguiente:

Se evapora en un primer periodo, el licor que re­
sulta de la tercera fase, en un evaporador de varios efectos 
hasta obtener una concentración en sales generalmente compren­
dida entre el 48 y el 55%) y preferentemente próxima al 52%.
En un segundo período, se mezcla esta solución concentrada con 
polifosfato mixto de sodio y potasio del mismo tipo y se tra­
ta la mezcla en un calcinador, en el que se opera el secado y 
la calcinación de las sales en polifosfatos mixtos de sodio 
y potasio. Se mantiene, durante la operación de calcinación 
una temperatura generalmente comprendida entre 250 y 50030 
y preferentemente próxima a 3009C, siendo la duración del tra­
tamiento próxima a una hora.

No se saldrá sin embargo del cuadro de la invención 
utilizando esta quinta fase del procedimiento de cualquier o 
otra manera conocida. Así, es posible, en particular, evaporar 
en seco la solución parcialmente concentrada al 48-55% de sa­
les, por ejemplo en un atomizador, y luego calcinar el resi­
duo en un calcinador, eventualmente después de rehumidifica-^ 
ción del producto seco atomizado.

No se saldrá del cuadro de la invención'tampoco uti­
lizando, después do la concentración de los licores, un trata­
miento de depuración tal como una filtración, destinada a eli­
minar los últimos vestigios de impurezas sólidas precipitadas 
en el rarso de la concentración-r

Bien entendido que los polifosfatos mixtos de sodio 
y potasio, preparados según el procedimiento de la invención, 
pueden ser sometidos a tratamientos complementarios, tales co­
mo un molido, eventualmente emparejado con una selección gra-
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Según una variante de realización del procedimiento 

de la invención, se realiza la primera fase de dicho procedió 
miento por medio de una solución de ácido fosfórico no depura­
do, que resulta, en particular, de una preparación de ácido 
fosfórico por vía húmeda. Cuando, por ejemplo, se utiliza según 
esta variante, una solución de ácido fosfórico no desfluorado, 
se forma, en el curso de la primera fase de realización del 
procedimiento, un precipitado que contiene fluosilicatos de me­
tales alcalinos, que se separa del licor, conjuntamente con el 
sulfato de. calcio, en el curso de la segunda fase de realiza­
ción del procedimiento. Es entonces ventajoso, en el curso de 
la primera fase, introducir inmediatamente en el medio reaccio- 
nal, una cantidad de sulfato de sodio suficientemente para 
provocar la precipitación del flúor presente y luego, después 
de la separación del fluosilicato de sodio formado, continuar 
la operación con sulfato de potasio.

Según otra variante de realización del procedimiento 
de la invención, es posible completar el eliminante o los iones 
sulfato presentes en solución en el licor resultante de la se­
gunda fase de realización, por adición, en cantidades calcula­
das, de una sal de bario, tal como el carbonato de bario y se­
parar el sulfato de bario precipitado bien separadamente, o 
bien en el curso da la filtración que constituye la cuarta fa­
se.

El procedimiento de la, invención posee, con relación 
a la técnica anterior, varias ventajas importantes: permite la 
utilización de materias primas particularmente ventajosas tales 
como fosfato natural, sulfato de potasio, así como eventualmen­
te soluciones de ácido fosfórico diluidas y no depuradas. La 
realización del procedimiento.es igualmente ventajosa por el

30



hecho que puede ser enteramente continua y no presenta proble­
mas particulares ni de limpieza ni de corrosión. Los productos ] 
obtenidos son'igualmente ventajosos porque son poco higroscópi­
cos y son fácilmente puestos en solución. Las soluciones obte- 

5 nidas son particularmente estables y la solubilidad acrecenta­
da de estas sales permite ensanchar su campo de utilización,- 
particularmente en las composiciones lixivíales y complexantes.

A continuación se citan, a título puramente'ilustra­
tivo y no limitativo, cinco ejemplos de realización del proce-r- 

-10 dimiento de la invención.
EJEMPLO I

Este ejemplo-se refiere a una preparación, en conti­
nuo, de un tripolifosfato mixto de sodio y potasio que corres-- 
ponde sensiblemente a la fórmula P^O^^Ta^^Eq^.

15 Se introduce,"en una cuba de 60 m3 que lleva un dis­
positivo agitador, 10 m3/h de una solución de ácido fosfórico- 
desflucrado al 30% en peso de P20^,-2 toneladas/hora de mineral 
de fosfato "Marruecos 75" molido y 3 toneladas/hora de sulfato 
ahhidroide potasio. Se mantiene este medio reaccional en las 

2C proximidades de 509C, por medio de barboteo de aire.
Se toma de la cuba, en continuo, una fracción del me­

dio, reaccional que corresponde sensiblemente en peso, a las - 
primeras materias introducidas.

Se filtra la papilla tomada sobre un filtro continuo 
25 bajo vacio, de tambor; se lava con un poco de agua &a torta de

materias filtradas, constituida principalmente por sulfato de 
calcio. . . !

Se introduce, en continuo, el filtrado resultante .. . 
así como el licor de lavado en una cuba de 10 m3. Se introduce- 

30 igualmente en esta cuba 1,65 t/hoj?a de carbonato ahidro de so­
dio. Se mantiene el medio reaccional, en el que la proporción



es próxima a 1, en las proximidades de 7090 por me­
dio de un serpentín calentado con vapor. La papilla producida 
se desliza por desbordamiento en una segunda cuba de 10 m3, 
igualmente mantenida a ?0sC, en la que se introducen 2,2$ t/har, 
de carbonato de sodio anhidro.

Se trata la nueva papilla obtenida, que sé desliza : 
por desbordamiento, en un filtro continuo que funciona, bajera- 
cío, de manera a separar de ella las impurezas sólidas que pro­
vienen principalmente del mineral de fosfato (compuestos de 
calcio, hierro, aluminio y magnesio). Se lava la torta de fil­
tración con agua, y se renvían los licores de lavado a la pri­
mera cuba de 10 m3.

Se evapora seguidamente el filtrado resultante de 
la filtración precedente hasta un porcentaje en sales del 52;'̂ 
en peso.

Se mezcla la solución así concentrada con alrededor 
de seis partes de producto terminado devuelto al ciclo, y se 
calcina la papilla así preparada en un calcinador del tipo tu­
bo giratorio con calentamiento directo, siendo la temperatura 
del producto al término de la calcinación de alrededor de 3003C

Se toman unas 8 t/hora de polifosfato así calcinado 
que, después de refrigeración y molido, constituyen la fabrica­
ción y se devuelve al ciclo el resto del polifosfato calcinado 
al principio de la calcinación.
EJErPLO 2

Esas ejemplo se refiere a una preparación en continuo 
de un tripolifosfato mixto de sodio y potasio que corresponde 
sensiblemente a la formula P^O-^Nag ^ 2,5°

Se opera en las mismas condiciones generales que en 
el ejemplo 1, con la diferencia sin embargo de que se realiza
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la primera etapa de la neutralización parcial en la primera 
cuba de 10 m3 con 1,40 t/hora de* carbonato anhídrido de pota­
sio y con 0,50 t/hora de carbonato anhidro de sodio (en lugar 
de 1,65 t/hora de carbonato anhidro de sodio).

Se obtiBnen así unas 8,25 t/&ora de tripolifosfato 
mixto de sodio y potasio, de riqueza molecular en sodio y pota­
sio sensiblemente igual. ..
EJEÍ.TL0 3

Este ejemplo se refiere a una preparación, en conti­
nuo, de un tripolifosfato mixto de sodio y potasio correspon­
diente sensiblemente a .la formula

Se opera,en las mismas condiciones generales que en 
el ejemplo 1, con la diferencia sin embargo de que se realiza 
la primera etapa de la neutralización parcial en la primera cu­
ba de 10 m3 por 2,2 t/hora de carbonato anhidro de potasio y 
la segunda etapa en la segunda cuba de 10 m3 con 0,65 t/hora 
de carbonato anhidro de potasio y con 1,7 t/hota de carbonato 
anhidro de sodio (en lugar respectivamente de 1,65 t/hora y 
2,25 t/hora de carbonato ahhidro de sodio).

Se obtienen alrededor de 8,5 t/hora de.tripolifosfa­
to mixto de sodio y potasio que corresponden sensiblemente á 
la fórmula P̂ O-̂ QNa-̂  ̂ 3^3 ̂ 3 *
EJEhPLO 4

Este ejemplo?.se refiere a una.'preparación en continuo 
dé pirofosfato mixto de sodio y potasio que corresponde sensi­
blemente a la fórmula P20yífa2lÍ2*

Se opera en las mismas condiciones generales que en 
el ejemplo 1, con la diferencia sin embargo de que se realiza 
la primera etapa de la neutralización parcial en la primera 
cuba de 10 m3 con 3,5 t/hora de lejía de potasa al 50% de KDE
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en peso y la segunda etapa en la segunda cuba de 10 m3 por 5 
toneladas/hora de lejía de sosa al 50% de NaOI-1 eh peso en lu­
gar respectivamente de 1,65 t/hora y de 2,25 t/hora de carbo­
nato anhidro - de sodio.

Se obtienen así 9 t/bora de pirofosfato misto de 
sodio y potasio que corresponde sensiblemente a la fórmula
J? d -  . O Q i .  Q  .

EJHn?L0 5
Este ejemplo se refiere a una preparación, por ope­

raciones discontinuas, de un tripolifosfato mixto de sodio y 
potasio, que corresponde sensiblemente a la fórmula P-O^ydao^c

-̂2,5*
Se introduce, en una cuba agitada de 150 m3, 120 m3 

de una solución de ácido fosfórico desfluorado al 3C% en peso 
de ?2^5 ^ la temperatura de 50SC. Se añaden en una hora, 8 to­
neladas de mineral de fosfato "Marruecos 75"molido, y luego 
en la hora siguiente, 10 toneladas de sulfato anhidro de pota­
sa. Despuós de 6 horas de reacción, se filtra la papilla re­
sultante en una batería de filtros prensa y se dirige el fil­
trado y el licor de lavado hacia un depósito de almacenado.- 
Se efectúan sucesivamente dos de estas operaciones por jorna­
da.

Se toma seguidamente alrededor de la tercera parte 
del licor preparado en el curso de la operación precederte y 
se introduce en una cuba de 70 m?; .se añaden sucesivamente 
10,5 toneladas de carbonate de.potasio y 10 toneladas de car­
bonado de sodio. Se calienta progresivamente el medio renocio­
nal a 703C, y luego hasta ebullición al termino de la opera­
ción, por medio de un serpentín recorrido por el vapor.

Se filtra la.papilla resultante en una batería de



filtros-prensa. La operación dura unas 4 horas en total y se 
efectúan 6 operaciones de este tipo diarias.

Se concentra el licor filtrado hasta obtener un li­
cor al 50% de sales en peso. Después de una depuración en un 
filtro-prensa y un almacenado intermedio del nuevo filtrado, 
se evapora en seco el licor en un atomizador. Se trata segui­
damente el producto sólido obtenido en un calcinador de sole­
ras, calentado a 4C09C.

Se produce así como media 180 t/día de un tripoli- 
fosfato mixto de sodio y potasio que corresponde sensiblemen­
te a la fórmula.  ̂cjKg, ̂  *

N O T A
En resumen, esta patente de invención recaerá sobre 

las siguientes reivindicaciones:
1^.- Procedimiento de preparación de composiciones 

a base de polifosfatos mixtos de sodio y potasio, caracteriza­
do ,.<orque consiste esencialmente en efectuar la reacción de 
fosfato natural a base de fosfato de calcio con una solución * 
de.ácido fosfórico y un sulfato de metal alcalino, tal como 
sulfato de potasio y/o sulfato de sodio, siendo la cantidad'in­
troducida de dicho sulfato alcalino calculada de manera a 
transformar los iones calcio solubilizables del fosfato natu­
ral en sulfato de calcio, en separar seguidamente las materias 
sólidas presentes en la papilla obtenida precedentemente, y 
luego en neutralizar parcialmente el filtrado resultante con' 
al menos un compuesto de metal alcalino tal como un óxido, un 
hidróxido, un carbonato, un bicarbonato de sodio y/o potasio, 
siendo esta neutralización parcial efectuada de modo que la* 
proporción de la totalidad'de los iones de metales alcalinos a 
la cantidad de átomos de fosforo presentes en el medio reaccio-
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nal sea sensiblemente igual a + 2
x siendo x al menos

igual a 2, en filtrar seguidamente la. solución parcialmente
neutralizada, y luego finalmente tratar el licor filtrado por 
evaporación del agua y calcinación del residuo en polifosfatos
mixtos de sodio y potasio.

23.- Procedimiento, según la reivindicacione 13, ca­
racterizado porque se hace reaccionar preferentemente el fos­
fato natural y la solución ¿e ácido fosfórico con sulfato de 
potasio.

3^.- Procedimiento, según la reivindicación 13, ca­
racterizado porque se hace reaccionar el fosfato natural y el 
sulfato de metal alcalino con una solución de ácido fosfórico 
no depurado que resulta en particular de una preparación de 

ácido fosfórico por vía húmeda.
43.- Procedimiento, según las reivindicaciones 13 a 

33, caracterizado porque el mismo se realiza en continuo en el 
curso de todas las fases de la preparación.

5a.- PROCEDIMIENTO DE PREPARACION DE CCmPOSICICNES 
A BASE DE POLIFOSFATOS MIXTOS D3 SODIO Y POTASIO, según- queda 
descrito y reivindicado en la precedente memoria y nota reivin­
dicatoría, que constan de 14 páginas mecanografiadas.

Madrid, 2 7 ABR. 1965
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