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formulada el 24 de Marzo de 1.966, con el número 3*24*623♦ • • •
»  »  •e n  ...

E S P A Ñ A  
por VEINTE años

a nombre de MONSANTO COMPANY, entidad norteamericana, es­
tablecida en 800 Nortb Lindbergh Boulevard, St, Louis, 
Missouri, Estados Unidos de América, por:
"UN PROCEDIMIENTO PARA PURIFICAR ACIDO FOSFORICO CON RES­
PECTO A IMPUREZAS DE HIERRO”

La presente invención se refiere a un procedi­
miento para purificar ácido fosfórico, respecto a impure­
zas de hierro, y, más en particular, a un procedimiento 
para separar el ácido fosfórico de las impurezas de hierro 
trivalente contenidas en dicho ácido, así como para obte­
ner cantidades de fosfato, purificadas respecto a impure­
zas de hierro.
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Es 1)1611 sabido que el ácido fosfórico producido

por el muy usado método comercial en húmedo contiene impu 
rezas tales como silicio, calcio, arsénico, hierro, fluo­
ruro, aluminio, cromo, vanadio, plomo y similares, que a 
menudo requieren ser separadas del ácido fosfórico húmedo, 
en cierto grado, antes del uso a que se destina. Por ejem 
pío, tal ácido fosfórico requiere algún'grado de purifica
ción, respecto al hierro presente en el ácido esencáalmen

•  ♦

te como impurezas de hierro trivalente, cuando el Sqido,
♦  ♦  •

o sus sales y derivados, se destinan a ser usados en pro-
♦ •

ductos químicos para alimentos, productos químicos*J>ujbos, 
composiciones detergentes, y similares. Algunas aminas or 
gánicas son útiles como agentes de extracción, para-puri­
ficar el ácido fosfórico extrayendo el ácido fosfórico de 
los contaminantes metálicos y/o catiónicos tales cómo* alu
minio, cromo, vanadio, plomo y similares. Sin embargo, en

•  •  •

algunos casos, el hierro trivalente parece ser extraído 
en grado objetable con el ácido fosfórico, en la fase de 
amina orgánica extractora. Esto hace que las cantidades 
de fosfato obtenidas al someter a separación la «mina or­
gánica extractora, contengan impurezas de hierro. Por tan 
to, como se puede apreciar, un método para separar 'acido 
fosfórico de las impurezas de hierro trivalente conteni­
das en dicho ácido, utilizando una amina orgánica como 
agente de extracción, representaría un avance en esta té¿ 
nica.

Por tanto, un objeto de la invención es propor­
cionar un procedimiento perfeccionado para purificar áci­
do fosfórico, respecto a impurezas de hierro.

Otro objeto de la invención es proporcionar, en
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una realización preferida, un procedimiento para purifi­
car ¿cido fosfórico, respecto a impurezas de hierro, que 
permitirla su uso, así como el de sus sales y derivados, 
en productos químicos para alimentos, productos químicos 
puros, composiciones detergentes, y similares.

Estos y otros objetos serán evidentes por la 
siguiente descripción detallada.

La invención, en general, se refiere a un, proce
•• •

dimiento para purificar ácido fosfórico, respecto h*lmpu-
•  •  •

rezas de hierro trivalente, que comprende reducir lás im-
# • •purezas de hierro trivalente al estado divalente de" oxida

ción, y extraer el ácido fosfórico de las impurezasVcfe
hierro reducidas, usando como agente de extracción-uña
amina orgánica insoluble en agua, ¿demás, si se desea* de

• •  •  •

la amina orgánica cargada, usada como agente de extrkc-
»  * •

ción, se pueden recuperar cantidades de fosfato a^A* taás
» »  *

purificadas respecto a impurezas de hierro, sometiendo a 
separación dicho agente de extracción, en presencia de un 
agente formador de complejos con .el hierro. Iodo lo ante­
rior será discutido de forma más completa más adelante.

Aunque la siguiente descripción se refiere pro- 
mordialmente a la purificación de ácido fosfórico húmedo, 
se ha de observar que la presente invención es capaz de 
purificar, en general, cualquier ácido fosfórico que con­
tenga impurezas de hierro trivalente; sin embargo, es es­
pecialmente adaptable para el ácido fosfórico húmedo. Tal 
como aquí se usa, ácido fosfórico “húmedo" significa áci­
do fosfórico producido por el método en húmedo, que esen­
cialmente implica la acidulación de mineral de fosfato, 
usando ácidos tales como ácido sulfúrico, ácido clorhídri
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co y similares. Desde luego, la materia prima, mineral de 
fosfato, puede variar según, entre otras cosas, el lugar 
de donde se extrae, y se obtiene generalmente de depósi­
tos tales como los situados en Florida y en los estados 
del oeste, tal como Idaho. Aunque los métodos de extrac­
ción de la presente invención no parecen depender de la 
concentración del ácido fosfórico húmero, se prefiere,
sin embargo, que el ácido esté concentrado, es decir¿ con

♦

tenga menos de aproximadamente 80% en peso de agua¡* prefi
•  •  •

riéndose especialmente el ácido que contiene de 10 a*apro
* •  •

ximadamente 70% en peso de agua.
En general, es adecuado cualquier método qúé

pueda reducir a las impurezas de hierro trivalente* cante-
, « ♦nidas en el ácido fosfórico, al estado divalente de, oficia

ción, y, en particular, se pueden incluir métodos tales
como el uso de agentes reductores y/o de reducción.e£éc-

•  •  *

trolítica.
Los agentes reductores adecuados para su uso en 

el procedimiento de la presente invención son aquellos que, 
en general, son capaces de reducir a las impurezas de hie 
rro trivalente, en un medio de ácido fosfórico, al estado 
divalente de oxidación. En particular, son los agentes re 
ductores que tienen un potencial normal de oxidación mayor 
(más positivo) que el de la oxidación de Fe++ a Fe+++, es 
decir:

Fe++----- >  Fe+++ = e" E° (voltios) = -0,771

y que no reaccionan en grado perjudicial con el ácido fo_s 
fórico, liberando hidrógeno, es decir, por ejemplo:

30 2 M° + 2 HjPO^ ------>  2 MPO^ + 3 HgO
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donde H es un matal que tiene un estado estable trivalente 
de oxidación en un medio de ácido fosfórico» y que no reac 
cionan con el ácido fosfórico y/o cualquier impureza conte 
nida en él, interfiriendo así, por ejemplo por precipita­
ción, con su capacidad reductora.

Los agentes reductores adecuados pueden ser 
agentes reductores metálicos o no metálicos» Entre tales
agentes reductores metálicos se incluyen el litio, pota-

• « • *
sio, rubidio, cesio, calcio, sodio, cerio, magnesio? ,alu-
minio, vanadio, cromo, hierro, cobalto, estaño, cobre, uí

*♦ • •
quel y similares, prefiriéndose el magnesio, aluminio, co

♦ •** •

bre y hierro, y prefiriéndose especialmente el hierro.
Además, entre los agentes reductores no metálicos'sé*in-

.  *  *

cluyen el hidrógeno gaseoso, ácido fórmico, formal&éhsLdo,
• * 9 •

ácido sulfuroso, ácido nitroso, alcohol metílico, ‘qihhuro 
de hidrógeno, yodo, hidruros de boro, y similares»*. .♦ ;

Respecto a la reducción electrolítica, se puede 
usar cualquier aparato usual de electrólisis que, en gene, 
ral, incluye un recipiente adecuado para contener el áci­
do fosfórico húmedo, un par de electrodos (cátodo y ánodo) 
que se situán en el ácido fosfórico húmedo, estando prefe 
riblemente el cátodo y el ánodo separados entre sí por 
npfi distancia adecuada, y una fuente de tensión de corrien 
te continua (batería) conectada en serie con el cátodo y 
el ánodo, mediante conducciones eléctricas adecuadas, ge­
nerando la batería un potencial eléctrico entre cátodo y 
ánodo» Los electrodos son generalmente de platino, aunque 
en algunos casos se pueden emplear otros metales» La bate, 
ría puede ser de cualquier tamaño usual, capaz de generar 
el potencial eléctrico necesario para efectuar las reac-
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ciones en los electrodos. En la Patente TJ.Ŝ  2.288.752 se 
describe otro tipo de aparato de electrólisis que se pue­
de usar.

Las reacciones en el cátodo y el ánodo pueden 
ser escritas sustancialmente como sigue:

(1) Reacción en el cátodo

e~ + Fe+ + + ---- s*. Fe++
v• ' ?♦

(2) Reacción en el ánodo: **.*
« • •

10
2 H20 ---4 H + + 0 ^  + 4 e“

«

La reacción global que tiene lugar en la* dilu­
ía electrolítica se puede escribir en forma iónica?oten

. • *forma molecular, de la siguiente forma:
15 (1) Forma iónica •** tV

♦ • *

2H20 + 4Fe+++--- >  4Fe++ + 4H+ + 0 ^ '  ’

(2) Forma molecular:

12FeP04 + 6H20 --- >  Fe5(P04)2 + 4H3P04 + ¿oA*
20

A menudo es ventajoso que el ánodo esté provis­
to de una membrana o taza porosa que le rodee, para hacer 
mínima la posibilidad de que el producto formado en el 
ánodo (02) oxide al producto formado en el cátodo (Fe++) 

25 devolviéndolo a su estado original (Fe+++).
En general, generalmente se desea reducir al 

estado divalente sustancialmente todo el hierro presente 
en el ácido fosfórico como impurezas de hierro trivalen­
te, es decir, cantidades de impurezas de hierro trivalen- 

50 te mayores de aproximadamente el 50% en peso sobre el to-
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tal de impurezas de hierro trivalente conteniuo én ~él áci 
do fosfórico. Cuando se usan agentes reductores, la reduc 
ción se puede efectuar poniendo en contacto el ácido fos­
fórico húmedo con el agente reductor, durante un período 
de tiempo suficiente para reducir a las impurezas de hie­
rro trivalente al estado divalente de oxidación. General­
mente, las cantidades de agente reductor, particularmente
agentes reductores metálicos (por ejemplo hierro y pimila

*
• •

res), son suficientes cuando se usan en cantidades*6£roxi
•i • 5

madamente estequiométricas, aunque se prefieren cantlda-
• »des mayores que las estequiométricas, aproximadamente'de

10 a 1000%, aunque si se desea se pueden usar cantidades
mayores del 1000%. * *»

En general, en la presente invención se puede
• ♦ «

usar cualquier compuesto de amina orgánico, que seá'ihso-
» • *

luble en agua y/o capaz de formar las deseadas salgs* ins£
t i  •

lubles en agua, y especialmente los compuestos de monoami 
na orgánicos. En particular, son adecuados para su uso 
los compuestos de amina orgánicos que contienen un grupo 
terminal polar que contiene nitrógeno, y al menos 2 gru­
pos sustituyentes hidrófugos, tal como aquellos compues­
tos derivados de ácidos grasos de diferentes pesos molecu 
lares y diferentes grados de saturación. Pueden ser ami­
nas adecuadas las aminas secundarias o terciarias, así co 
mo los compuestos de amonio cuaternario. Son muy adecua­
das para su uso en la presente invención aquellas aminas 
alifáticas secundarias y terciarias que tienen 2 grupos 
sustituyentes, cada uno de los cuales contiene de aproxi­
madamente 7 & aproximadamente 15 átomos de carbono, e in­
cluyendo estructuras de cadena ramificada así como estruc
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turas de cadena recta. Son adecuadas las mezclas de ami­
nas, cuando contienen predominantemente las estructuras 
anteriores. También son muy adecuadas para su uso en la 
presente invención las aminas alifáticas terciarias en 
las que el tercer grupo sustituyante contiene menos de 
aproximadamente 18 ¿tomos de carbono. Se pueden usar otras 
aminas, aunque, en general, son menos adecuadas. Por e¿jem
pío, las aminas alifáticas primarias presentan una ¿nde-

¥# ' -J
seable tendencia a precipitar como sales de amina,*'citando
están en contacto con ácido fosfórico húmedo. Las aminas.• ••• «alifáticas secundarias o terciarias que contienen "menos 
de aproximadamente 7 átomos de carbono en cada uno'$8 al 
menos 2 grupos sustituyentes, presentan la indeseable*'ten 
dencia a ser solubles en agua. Las aminas alifáticas" se-

: • • s

cundarias o terciarias que contienen más de aproxüTaictamen
• • ♦

te 15 átomos de carbono en cada uno de al menos 2 .grupos
♦ » •

sustituyentes, presentan la indeseable tendencia a formar 
sales que son relativamente insolubles en la fase del agen 
te extractor. Además, las aminas aromáticas, ya sean pri­
marias, secundarias o terciarias, son menos adecuadas, ya 
que presentan tendencias indeseables tales como solubili­
dades de sal relativamente pobres, y capacidades de ex­
tracción relativamente pobres.

Se debe observar también que las bases de amo­
nio cuaternario son adecuadas para su uso como agente de 
extracción en la presente invención. En general, todo lo 
que antecede en relación con las aminas terciarias es a- 
plicable a las bases de amonio cuaternario. El cuarto 
grupo sustituyante alifático unido al nitrógeno puede con 
tener cualquier número de átomos de carbono, pero preferid

- 8 -



5

10

15

blemente no debe contener más de aproximadamente 15 átomos 
de carbono.

£1 término "insoluble en agua", tal como aquí 
se usa respecto a las aminas, incluyendo los compuestos 
de amonio cuaternario, no requiere necesariamente una in­
solubilidad total. Requiere simplemente que el material 
sea lo suficientemente inmiscible con la fase de ácido
fósforico húmedo, para permitir la separación física, de

• - • *•
los líquidos, en dos fases distintas.

Jí i'
las aminas preferidas útiles como agentes ‘de ex

¿ • *tracción son aminas hidrocarbonadas de cadena largá,' de 
la siguiente fórmula: 'Y*

(1)

donde R¿ y son miembros elegidos de la clase consisten 
te en grupos hidrocarbonados alifáticos saturados y eti- 
lénicamente insaturados, que contienen de aproximadamente

20 7 a aproximadamente 15 átomos de carbono, y es un miem 
bro elegido de la clase consistente en hidrógeno y grupos 
hidrocarbonados alifáticos saturados y etilénicamente in­
saturados, que contienen de 1 a aproximadamente 18 átomos 
de carbono.

25 los compuestos de amonio cuaternario preferidos,
útiles como agentes de extracción, son los compuestos hi­
drocarbonados de amonio cuaternario, de cadena larga, que 
tienen la siguiente fórmula:

- 9 -
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OH"

donde R1 y R2 son miembros elegidos de la clase que cons­
ta de grupos hidrocarbonados aliféticos saturados y. etilé

• *

nicamente insaturados, que contienen de aproximadamente 7
* »

10 a aproximadamente 15 ¿tomos de carbono, R, es un miembro
~ * 4 40elegido de la clase que consta de grupos hidrocarbonados

* éalif¿ticos saturados y etilenicamente insaturados, que con
*tienen de 1 a aproximadamente 18 ¿tomos de carbono','y‘R^

•  '  *es un miembro elegido de la clase que consta de grqgqs hi 
15 drocarbonados alif¿ticos saturados y etillnicamente insa­

turados, que contienen de 1 a aproximadamente 15 ¿tomos
9; 4 •

de carbono.
Adem¿s, se ha de observar que las sales de las 

anteriores aminas y compuestos de amonio se pueden usar 
20 en la presente invención como aminas usadas como agente

de extracción. En general, la amina y las sales de amonio 
se pueden formar a partir de muchos ¿cidos orgánicos e 
inorgánicos, y preferiblemente de aquellos ¿cidos que son 
más fuertes que el ácido fosfórico, es decir, que tienen 

25 un mayor que aproximadamente 8 x 10"^, especialmente 
los ¿cidos inorgánicos tales como ácido sulfúrico, ácido 
clorhídrico, ácido nítrico, y similares. La constante de 
ionización de un ácido (K ), tal como aquí se usa, se re- 
fiere a la disociación de un electrolito ácido, a tempera 

50 tura ambiente, es decir, 25QC» y es igual al producto de
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las actividades de cada uno de los iones producidos en la 
disociación (si se produce más de un ión de clase da­
da, su actividad se eleva a la potencia correspondiente), 
dividido por la actividad de las moléculas no disociadas, 
suponiéndose que las actividades estén en sus estados ñor 
males a dilución infinita.

Los siguientes son compuestos representativos 
de las aminas usadas como agente de extracción en la pre— 
sente invención: di-n-decilamina, ¿"CH,-(CH2) • *  ’ 
tri-n-octilamina, / “C H ^ - C C H h i d r ó x i d o  de metiltri 
octilamónio, ^ T f C H5-(CH2)7L_75-(CH5)N_7 +OH“; metiíOióbti- 
lamina, ¿ " C H ^ - C O H ^ ^ - C C H ^ N ;  hidróxido de dimetifdioc- 
tilamonio, ¿7Z “OH5-(CH2)7U7 -(CH5)2^ +OH~; di-n-dodecila-
mina, £ "CJĤ -(CHg) ̂ 1 aTt>~i » • • _•
ir ,0H3-(0H2)11_73ír| hidróxido de dimetildidodecilamónío,
Z ”Z ”CH5-(GH2)ii_72“ ĈH3^2IÍ-^r+ 0H_; ^rlcaprililamina^ 'R^R, 
donde R es una mezcla de CqH^7 y g iq^21* Pero predominan­
temente CgH^; triisooctilamina, donde
los grupos C8H17 comprenden isómeros mixtos; N,K-didodece 
nil-N-n-butilamina, (C^H^) (C12H25)2N; N-dodecenil-N-trial 
cohilmeti lamina, (G12H25) ( R ^ ^ O N H ,  donde + ^2 + H3 
es igual a GiiH23 o C ^ H ^ ;  R-lauril-R-trialcohilmetilami 
na, (C-^pHg^) (RjILjR^COHH, donde R^ + R2 + R^ es igual a 
°11H23 ° °14H29; tricocoamina, R^N, donde R es una mezcla 
de 15% de CqH-^ o C1QH21, 46% de 18% de C-^H^,
9% de y C^qH^7 (estearilo-oleilo); t ri laur i lamina,
R^N, donde R es una mezcla de 88% de G12H26Í 10^ de is^m£  
ros de y 2% de C^qH2^ ; sulfato de di-n-decilamonio,

Í T - ( CH2 )q "7̂ NH^-HgSO^; cloruro de tri-n-octilamonio, 
(CH^-(CHj)7_7jIf-HCl; cloruro de dimetildioctilamonio,

11 -
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ZT£-CHr (CH2)7u7 -(cH3)2 N ^ C l -; sulfato de bis^meViítri- 
dodecilamino, 2£*£CH^-(CH2)^^_7jNCH3__7'SO^- ; cloruro de 
dimetildidodecilamonio, ^ ~ ^CH3-(CH2)1-̂ _72-(CH3) ^ ^ +Cl; 
sulfato de tricaprililamina 2(R3N)*H2S0^, donde R es una 

5 mezcla de C g H ^  y ®ioH21’ Pero predominantemente C8H17; 
bisulfato de tricaprililamina, R^N'HSO^, donde R es una 
mezcla de CgBL^y y c ioH21* Per0 predominantemente c qH17*

Aunque las aminas son capaces de extraer -cuando♦ v •í
están en forma líquida no diluida, se prefiere usarías en

10 unión con un diluyante orgánico, para mayor facilidad de
*  - ?
• *■ t

manipulación y de control de la extracción. En general, 
los diluyentes orgánicos que son adecuados para su uso en 
la presente invención son los disolventes orgánicos ?eh los

. í!que las aminas son muy solubles y que, además, son*. Quistan 
15 cialmente insolubles en agua. Hay un amplio intervalo^de 

disolventes orgánicos eficaces, incluyendo queroseno,« 
esencias minerales, nafta, benceno, xileno, tolueno, ni- 
trobenceno, tetracloruro de carbono, cloroformo, triclo- 
roetileno, y similares.

20 En general, se puede usar cualquier proporción
entre amina y diluyante orgánico; sin embargo, las propor 
ciones relativamente altas, en volumen, entre la amina y 
el diluyente orgánico, producen un agente de extracción 
relativamente viscoso, que es difícil de usar en la extrae 

23 ción, mientras que las proporciones relativamente pequeñas, 
en volumen, producen la necesidad de usar cantidades inde, 
bidamente grandes de agente de extracción. En la mayoría 
de los casos, las cantidades de aminas que son particular 
mente adecuadas para su uso en el diluyente orgánico es- 

30 tán comprendidas entre aproximadamente 1 y aproximadamen-
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té 80% en volumen. En general, la cantidad de agente de 
extracción que se necesita para poner en contacto con el 
ácido fosfórico húmedo depende, entre otras cosas, de la 
temperatura 7 concentración del ácido fosfórico húmedo,

5 así como del equilibrio de distribución entre el ácido
fosfórico en la fase acuosa 7 el ácido fosfórico en la fa. 
se del agente de extracción. Debido a que el grado de ex»
tracción de las aminas es variable, 7 a que están ifcflui-

' *■♦ *

das por el diluyente orgánico concretamente usado, se ha 
10 de observar que preferiblemente solo se deben usar,«las

*• í, *
cantidades de agente de extracción suficientes para •sepa~

•y*
rar el ácido fosfórico. Las cantidades preferidas se* pue-

• • »
den determinar fácilmente efectuando ensayos de distribu-

« *«  -
• •ción en equilibrio, sobre el ácido fosfórico húmedo-eon-<> •«

15 creto, así como con el agente de extracción concreto'que 
se ha de usar, para determinar el grado de extracc'ióh! que 
se desea.

En algunos casos es muy conveniente añadir pe­
queñas cantidades de aditivos adecuados, para amentar la 

20 solubilidad de los compuestos de amina en ciertos disol­
ventes orgánicos. Los aditivos que han sido especialmente 
eficaces como agentes solubilizadores son, en general, al, 
coholes insolubles en agua que son solubles en el diluyen 
te orgánico, 7 son preferiblemente alcoholes alifáticos 

25 superiores monovalentes, que contienen de aproximadamente 
6 a aproximadamente 20 átomos de carbono; son especialmen 
te preferidos los alcoholes primarios que no contienen 
más de 15 átomos de carbono. Por ejemplo, el bisulfato de 
tricaprililamina, aproximadamente 10% en volumen total,

30 se hace más soluble en queroseno por adición de aproxima-
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¿lamente 5% en volumen total de alcohol n-decílico, como 
aditivo. Entre los alcoholes adecuados se incluyen el 
1-hexanol, 4-metil-2-pentanol, 2-etil-l-butanol, 2-hepta- 
nol, 1-octanol, 2-octanol, 5~etil-2-nonanol, 1-dodecanol, 
1-tetradecanol, y similares.

El procedimiento de extracción, así como el pro 
cedimiento de separación o eliminación, se puede efectuar 
en funcionamiento discontinuo, en cuyo caso puede aep ne­
cesario repetir la extracción o separación hasta que se 
haya conseguido el grado ventajoso deseado de extracción 
o separación. Sin embargo, el procedimiento se puede efec

• •I* ttuar en funcionamiento continuo, con contacto de las dife 
rentes fases en contracorriente, o de cualquier otrá' lor-

. t t
ma continua. - vh-/

Una vez que la amina orgánica, agente des extrae,
v* *ción, ha extraído al ácido fosfórico en la fase delegante 

de extracción, el ácido fosfórico se puede separar de la 
misma en forma de cantidades de fosfato, es decir, como 
ácido fosfórico y/o sales fosfato, separando las cantida­
des de fosfato de la amina extractora con un agente de se, 
paración. Entre los agentes de separación adecuados se in 
cluyen gases, tal como amoniaco anhidro, que se pueden 
usar haciéndolos burbujear a través de la fase extractora, 
para precipitar las cantidades de fosfato, por ejemplo en 
forma de fosfatos amónicos tales como fosfato mono- o dia 
mónico, así como disolventes separadores.

En general, los disolventes separadores adecua­
dos para su uso son aquellos que son capaces de separar 
cantidades de fosfato de la amina extractora. En la mayo­
ría de los casos, se prefieren los disolventes separado-
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res acuosos tales como agua y soluciones acuosas básicas,
ácidas o neutras* En algunos casos, el mecanismo de la
separación parece ser un mecanismo de solubilidad, tal co
mo en el uso de agua como agente separador en el que las
cantidades de fosfato son más solubles que en la ex
tractora; sin embargo, en otros casos el mecanismo de la
separación parece ser un mecanismo de intercambio de anio
nes, tal como en el uso de una solución acuosa ácida, de
ácido clorhídrico, en la que se cree que el mecanismo de

'*• *• »

la separación está representado por lo siguiente: ,

complejo ¿E5N*H5P(>4_7 + HC1 complejo ^^N*HCl7|»+. H^PO^

Además, la elección del disolvente separádór es»
tá regida en gran parte por el tipo de las cantidak&¿av de

. ** *•fosfato que se desean recuperar en el líquido de separa- 
ción, y, en general, para su uso en la separación íde‘sa­
les fosfato, se puede usar una solución acuosa que conten 
ga cualquier fuente de metales. En particular, para su 
uso en la separación de sales fosfato como cantidades de 
fosfato, están aquellas fuentes de metal alcalino, amonio 
y metal alcalinotérreo que son capaces de proporcionar el 
deseado catión de metal alcalino, amonio o metal alcalino 
térreo, en el disolvente acuoso. Entre tales fuentes de 
metal alcalino se incluyen las sales, óxidos e hidróxidos 
tales como NagCO^, NaHCO^, TTaCl, NaH^PO^, Na^BPO^, Ha^PO^, 
NaOH, Na20, NagSO^, NaNO^, K^COj, KC1, KNO^, KOH, KgO, 
LigCOj, LiCl, LiNOj, LigSO^, y similares, incluyendo sus 
mezclas. Aunque en la práctica de la invención se pueden 
usar en algunos casos fuentes de los metales alcalinos ce 
sio y rubidio, se cree que no ofrecen ventajas para su
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uso como las anteriores fuentes de metal alcalino, debido 
a que son relativamente caras ya'- que no se dispone fácil, 
mente de ellas. Además, entre tales fuentes de amonio se 
incluyen el HHj, (HH^)2C0^, (HH^)HCO^, (NH^H^PO^, 
(HH^gHPO^, (NH^)2SO^, HH^Cl, y similares, incluyendo me_z 
cías de ellos. Además, entre las fuentes de metal alcali­
no terreo se incluyen sales, óxidos e hidróxidos tales como
CaCOj, CaCl2, Ca(OH>2, CaO, Ca(N(>5)2 , CaH^O^, Mg0,c_MgC05, 
MgClg, Mg(N05)2, y similares, incluyendo mezclas dbf;eílos.

♦ s* v.
Aunque en la práctica de la invención se pueden usar en

/  '*'■ ‘‘algunos casos fuentes de los metales alcalinotórreos es- 
troncio y bario, se cree que no ofrecen ventabas para su 
uso como las anteriores fuentes de metal alcalinotórreo, 
debido a que son relativamente caras ya que no se ¿dispone 
fácilmente de ellas. Además, se pueden usar disolventes
separadores acuosos que contienen otras sales metálicas,

*- « >

entre las que se incluyen el hidróxido de aluminio y sa­
les de aluminio tales como sulfato de aluminio, cloruro de 
aluminio, nitrato de aluminio, y similares, así como otras 
sales de metales pesados. Además, se pueden usar mezclas 
de todas las anteriores fuentes de metales, por ejemplo 
una mezcla de sales de calcio y de aluminio, sales sódi­
cas y de aluminio, etc. Para su uso en la separación de 
ácido fosfórico como cantidades de fosfato, están los di­
solventes acuosos consistentes esencialmente en agita o 
una solución acuosa ácida de un ácido que sea más fuerte 
que el fosfórico, es decir, que tenga un K mayor de apr<>Q» ™
ximadamente 8 x 10“^, y entre los que se incluyen ácidos 
inorgánicos tales como ácido clorhídrico, ácido sulfúrico, 
ácido nítrico, y similares. Las cantidades de disolvente
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separador acuoso que son adecuadas dependen, de» entre 
otras cosas, el grado de separación deseado para las can­
tidades de fosfato, la amina y el disolvente separador 
concretamente usados, etc, y se pueden determinar fácil-

5 mente realizando ensayos de distribución en equilibrio,
con el disolvente separador, amina, y agente formador de 
complejo concretos que se han de usar*

Se pueden obtener aún más resultados ventajosos,
• * .

es decir, obtener cantidades de fosfato purificadas jres-
f. * 4,

10 pecto a impurezas de hierro, separando las cantidades de 
fosfato de la «mina extractora en presencia de un ájente 
formador de complejos con el hierro* Se forman complejos 
con el hierro en la amina extractora, y quedan retéxüdo en

* i
ella durante la separación, debido al agente formadóii* de

«■* * t15 complejos* Los agentes formadores de complejos quesdn
» ♦ *adecuados son, en general, aquellos que forman un •comple­

jo de hierro, del cual se cree que es un complejo anióni­
co de hierro, que tenga más afinidad para la fase de ami­
na extractora que para la fase de disolvente separador.

20 Están en particular los agentes formadores de complejos
aniónicos de la clase de ligandos unidentados, tales como 
los aniones halógeno (fluoruro, cloruro y bromuro) y el 
anión cianuro, y la clase de ligandos rnultidentados tales 
como los ligandos formadores de complejos bi- y tri-denta 

25 dos, así como la clase de ligandos de quelato, es decir, 
ligandos capaces de formar complejos con el hierro median 
te dos o más átomos de coordinación. Entre tales agentes 
formadores de complejos, aniónicos y multidentados, se in 
cluyen los aniones polifosfato, es decir, aniones de poli 

30 meros de fosfato, tales como pirofosfato, tripolifosfato,
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tetrapolifosfato, hexametafosfato (generalmente una mez­
cla de polímeros de fosfato que tienen por término medio 
de aproximadamente 6 a aproximadamente 60 átomos de fósfo 
ro en la longitud de su cadena), y similares; aniones del 

5 tipo del ácido alcohilénpoliaminocarboxílico, tal como
ácido etiléndiaminotetraacético, ácido hexametiléndiamino 
tetraacético, y similares; aniones del tipo del ácido ami 
nopolicarboxilico, tal como ácido nitri 1 otriacéticOt,. áci- 
do nitrilodiacético, y similares; aniones de los ác'idós

'* £ 4

10 alcohiléndifosfónicos y ácidos alcohiléndifosfónicos hi-
¿ - •;droxi—sustituidos, tales como el ácido metiléndifd&fóhico, 

ácido etiléndifosfónico, ácido l-hidroxietilidéndií*lsfóni 
co, y similares; aniones de los ácidos aminopolialcohilén 
f osf ónicos, tales como el ácido amino- tri-(metilf*osfoni- 

15 co), ácido amino-di-(metilfosfónico), y similares;»"y^anio- 
nes de los ácidos hidroxicarboxilicos tales como áci"do lác.

t  V  £

tico, cítrico, tartárico, glucónico, arabónico, galactóni 
co, 2-cetoglucónico, sacárico, múcico, glucoheptónico, y 
similares. Bebido a la relativa baratura, asi como a la 

20 fácil disponibilidad de los aniones polifosfato, son los 
preferidos, prefiriéndose particularmente los aniones piv 
rofosfato y tripolifosfato, especialmente el anión tripo- 
lifosfato. Las cantidades de agentes formadores de comple 
jos que son adecuadas dependen, entre otras cosas, del 

25 grado de contaminación del ácido fosfórico por el hierro, 
grado deseado de separación de hierro, y capacidad del 
agente formador de complejos para formar un complejo de 
hierro en la fase de amina extractora, y se pueden deter­
minar fácilmente efectuando ensayos de distribución en 

30 equilibrio con el agente formador de complejos, amina ex-
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tractora y disolvente separador concretos que se de 
usar.

Además, el agente formador de complejos se pue­
de añadir al ácido fosfórico, o a la amina extraetora an­
tes de poner en contacto el extractor con el ácido fósfó- 
rico, a la amina extractora después de haberse extraído 
el hierro y el ácido fosfórico en la fase de amina, y/o al 
disolvente separador antes de la operación de separación.

T. w
s—'

Generalmente es conveniente, para simplificar el procedi-
miento, añadir el agente foxmador de complejos al^disol-

í. -* *4vente separador, antes de la operación de separacióp,* pe-
v» iro en cualquier caso se ha de formar el complejo de^hie-

v,
rro en la amina extractora al tiempo que las cantíáácíÜes

3- ^
de fosfato se están separando del extractor.

 ̂i i *Úna realización típica del procedimiento. .{IC la
i'-tpresente invención, para purificar ácido fosfórico^res­

pecto a impurezas de hierro trivalente, consiste en pasar 
primero el ácido fosfórico que contiene impurezas de hie­
rro trivalente a través de un lecho de hierro pulverizado, 
en cantidades mayores de aproximadamente el 50%, durante 
un tiempo de contacto de aproximadamente 2 min a aproxi­
madamente 240 min, y pasar después al aparato de extrac­
ción el ácido fosfórico que contiene impurezas de hierro 
en estado reducido, en el cual aparato de extracción se 
pone en contacto el ácido fosfórico con una amina orgáni­
ca extractora, a aproximadamente de 20 a 80% en volumen 
en un diluyente orgánico, con lo que el ácido fosfórico 
es separado de las impurezas de hierro, siendo extraído 
en la amina orgánica extractora; separar la fase de ex­
tractor cargado y la fase de impurezas de hierro; y sepa-
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rar el ácido fosfórico, en forma de cantidades de fosfato, 
de la fase de amina orgánica extraetora.

Si se desea mayor separación de impurezas de 
hierro del. ácido fosfórico contenido en una fase de «mina 

5 orgánica extractora, se puede usar como agente foxmador 
de complejos un polifosfato tal como pirofosfato tetrasó- 
dico, pirofosfato tetrapotásico, tripolifosfato sódico, 
tripolifosfato potásico, y similares, y como disolvente 
separador una solución acuosa de hidróxido sódico y/p car

•i '*
10 bonato sódico. Preferiblemente, la fase de amina extracto

•*> ̂  —  y £

ra que contiene el ácido fosfórico y el hierro, cofiátitu- 
ye aproximadamente de 20 a 80% en peso en el diluyeáfé or 
gánico. En general, el agente formador de complejos 'Sé de 
be usar preferiblemente en cantidades, basadas en la can- 

15 tidad de hierro presente en el extractor, equivalentes a
i £

una relación en peso, entre agente formador de complejos 
y hierro, aproximadamente igual al menos a 4:1, y preferid 
blemente de aproximadamente 8:1 a aproximadamente 40:1.
Se pueden usar relaciones en peso mayores de 40:1, tan 

2o grandes como 100:1 y mayores, pero generalmente no son 
convenientes, ya que no parece que tales cantidades 
aumentar la eficacia del agente formador de complejos en 
la formación del complejo. La solución acuosa de hidróxi­
do sódico y/o carbonato sódico debe tener concentra—

25 ción de aproximadamente 5 a aproximadamente 50% en peso, 
y debe contener el sodio suficiente para separar de la 
amina extractora desde aproximadamente 50% hasta tanto co 
mo 95% su peso de ácido fosfórico, basado en la separa­
ción de las cantidades de fosfato como ortofosfato monosó^ 

50 dico. En relación con esto, para obtener los resultados
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óptimos en el procedimiento se prefiere mantener la fase 
de líquido acuoso de separación en equilibrio con la fase 
de «mina extractora, a un pH menor de 3 aproximadamente, 
para ayudar a que permanezca en la fase de amina extracto^ 
ra el hierro con el que se ha formado el complejo. Aunque 
se pueden variar las temperaturas, se prefiere mantener 
durante el procedimiento temperaturas de aproximadamente 
25 a aproximadamente 1002C. Las temperaturas tales como 
aproximadamente de 30 a 852C parecen ayudar a la manipu­
lación y control de la fase de amina extractora, j x ̂ por 
tanto, son especialmente preferidas. ^  ¿

El líquido de separación de fosfato sódic*é* se 
puede seguir tratando después, como es bien sabidó’éh*la 
técnica, para formar sales fosfato útiles tales cbmo^fos- 
fatos mono-, di- y trisódico, pirofosfatos sódicosVíúripo_ 
lifosfatos sódicos, trimetafosfatos sódicos, 7 simnláres, 
así como ácido fosfórico, por diversos métodos, tal como 
por tratamiento con resinas intercambiadorras de catio­
nes.

Respecto al uso de agente formador de complejos, 
el anterior procedimiento permite también el uso de un mé 
to sencillo 7 ventajoso para someter a separación la ami­
na extractora que contiene el complejo de hierro, con el 
fin de regenerar la amina extractora, así como de recupe­
rar el hierro 7 el agente formador de complejos, anión po 
lifosfato. Respecto a esto, el agente formador de comple­
jo, anión polifosfato, se puede recircular si se desea, 
para seguir usándolo como agente formador de complejos en 
el disolvente separador. En general, la amina extractora 
separada, es decir, la amina extractora que contiene el

- 21
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complejo de hierro, se puede seguir separando con una so­
lución acuosa básica del mismo tipo que se ha descrito an 
tes como adecuado para ser usado como disolvente separa­
dor* En esta operación de separación se regenera la amina 

5 extraetora, que, si se desea, se puede recircular a la
operación de extracción. Por ejemplo, como disolvente se­
parador se puede usar un hidróxido o carbonato de metal 
alcalino, preferiblemente hidróxido sódico o carbonato só
dico, en solución acuosa de concentración comprendí^ en-

|

10 tre aproximadamente 3 y aproximadamente 30%, El pH de la«* i*5r' \  £
fase de líquido acuoso de separación, en equilibrio4cón

* •** «la fase de amina extractora, se controla preferiblemente- 
entre aproximadamente 4 y 9,5* para obtener los méjóé’es 
resultados en la regeneración de la amina extractbpa .y pa 

15 ra mantener el complejo de hierro en la solución acuosa*
t ’-t t

El liquido acuoso de separación procedente de la Qpei?a- 
ción de regeneración de la amina contiene hierro y agente 
formador de complejos, anión polifosfato. El hierro se 
puede separar de este líquido de separación por precipita 

20 ción como hidróxido de hierro, elevando el pH del líquido 
acuoso de separación aproximadamente hasta de 11 a 12, 
usando una base fuerte tal como un fosfato o hidróxido de 
metal alcalino, preferiblemente hidróxido sódico o fosfa­
to trisódico. Tras separar el precipitado de hierro, por 

25 medios tales como filtración, el filtrado que contiene el 
polifosfato usado como agente formador de complejos se 
puede recircular, si se desea, para su uso en el disolven 
te acuoso de separación*

los siguientes ejemplos se presentan con fines 
30 ilustrativos, utilizándose partes en peso, a no ser que se
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indique otra cosa.

Ejemplo 1

En un extractor de cuatro etapas en contraco­
rriente, una alimentación de ácido, que contenía 481,2 
g/litro de H^PO^ y 11,0 g/litro de hierro (esencialmente 
como Fe+++) se puso en contacto con un extractor que com­
prendía aproximadamente 25% en volumen de tricaprililami- 
na, en una fracción aromática ligera de petróleo. Lob- ;cau

i. "

dales usados en el extractor fueron aproximadamente |4,7
ml/min para la alimentación de ácido introducida, jsfiapro-
ximadamente 17,0 ml/min para el extractor introducido. En

♦la tabla siguiente se presenta el resultado de los análi-• • V"V
sis del extractor que salía, respecto al H^PO^ y hiq^ro
(tanto Pe como Fe ) contenido en él, habiéndose*¿¿echo

-t ■'£los análisis cada hora, durante un período de 6 horas*♦ ** ♦
Tabla 1

20

25

Análisis
Extractor

Conc. de H^PO^, 
g/litro

Conc. de hierro, 
-£¿^■£2_______

1 96,5 2,12
2 92,6 2,23
3 93,1 2,23
4 90,2 2,35
5 92,1 2,12
6 93,1 2,35

30

Una alimentación de ácido que contenía aproxima 
damente 541,5 g/litro de H^PO^ y 13,9 g/litro de hierro 
(esencialmente como Fe+++), se puso en contacto con un ex
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ceso de aproximadamente 100% de hierro (en polvo), y lue­
go se analizó el H^PO^, Fe+++, con los siguientes resulta 
dos: 5^1,5 g/litro de H^PO^, sustancialmente nada de Fe+++, 
19, 7 g/litro de Fe++. Esta alimentación de ácido se puso 
en contacto, en un extractor de cuatro etapas en contracto 
rriente, con un extractor que comprendía aproximadamente 
25% en volumen de tricaprililamina en una fracción aromá­
tica ligera de petróleo* Los caudales usados en el extraje

♦

tor fueron de aproximadamente 46,0 ml/min para el extrae- 
tor introducido y 11,5 ml/min* para el ácido introducido*
En la tabla siguiente se presentan los resultados denlos 
análisis del extractor que salía, respecto al H^PO^ .jy. al 
hierro (tanto Fe++ como Fe+++) contenidos en él, habiéndo

i ;* v « "V,

se hecho los análisis al principio y al final de un perío 
do de 2 horas.

Tabla 2

20

Extractor
Conc. de H^PO^, Conc. de hierro,

Análisis «/litro «/litro

1 73,0 0,19
2 73,5 0,17

Una alimentación de ácido que contenía aproxima 
25 damente 783,1 g/litro de H^PO^ y 13,9 g/litro de hierro

(esencialmente como Fe+++), se puso en contacto con un ex 
céso de aproximadamente 100% de hierro (hierro en polvo), 
y luego se analizó el H^PO^, Fe+++ y Fe++, con los siguien 
tes resultados: 783,1 g/litro de H^PO^, sustancialmente na 

30 da de Fe+++, 19,7 g/litro de Fe++. Esta alimentación de
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ácido se puso en contacto, en un extractor dé cinco eta­
pas en contracorriente, con un extractor que comprendía 
aproximadamente 50% en volumen de tricaprililamina, en 
tina fracción aromática ligera de petróleo. Los caudales 
usados en el extractor fueron de aproximadamente 4,8 ml/min 
para la alimentación de ácido introducida, y aproximada­
mente 16,0 ml/min para el extractor introducido. En la ta 
Lia siguiente se presentan los resultados de los análisis 
del extractor que salía, respecto al H^PO^ y al hierro 
(tanto P++ como Fe+++) contenidos en él, habiéndose«hecho 
los análisis al principio y al final de un período*db 1 
hora. .

Análisis

Tabla 3 

Extractor
Conc. de H^PO^, Conc. de 

g/litro g/litro

» .*■ * 
V «

t t

y»

1 187,2 0,26
2 Í83,8 0,24

Como se puede observar en las tablas anteriores, 
la cantidad de hierro contenido en el extractor de ácido 
fosfórico húmedo no sometido a reducción (Tabla 1) fue 
significativamente mayor que la cantidad de hierro conte­
nida en el extractor de ácido fosfórico húmedo sometido a 
reducción (Tablas 2 y 3)* En la Tabla 1 se indica un con­
tenido de hierro de aproximadamente 2,3% en el ácido húme 
do no sometido a reducción, y un contenido de hierro de 
aproximadamente 2,3% en el ácido fosfórico extraído con 
el extractor. En las Tablas 2 y 3 se indica un contenido
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dé hierro de aproximadamente 2,5% en la alimentacioxr-uie 
ácido fosfórico húmedo no sometido a reducción, y un con­
tenido de hierro de aproximadamente 0.,2% (Tabla 2) y 
0,13% (Tabla 3) en el ácido fosfórico extraído con el ex­
tractor.

Ejemplo 2

En este ejemplo, los varios metales indicados
♦

se pusieron en contacto, en las cantidades indicadasy.con 
10 20 mi de alimentación de ácido, que contenía 5^115 -gj/litro

de HjPO^ y 13,9 g/litro de hierro (esencialmente címbÍv
Fe+++), durante un período de aproximadamente 2 a l£.min.

£•
La alimentación de ácido se sometió luego a extracción
discontinua con 100 mi de extractor, que comprendía.apro-

£  •• •;

15 ximadamente 25% en volumen de tricaprililamina, eqAina
>. *: «

fracción aromática ligera de petróleo. En la Tabla.piguien
• * *•te se presentan los resultados de los análisis del*e±trac 

tor cargado, respecto a H^PO^ y hierro (tanto Pe-*"*" como 
Pe+++) contenidos en él.

20
Tabla 4

Extractor

Metal
Metal/Pe+++, Conc. de H,P0., 
en moles g/litro ' *

Conc. de hierro 
g/litro

(1) Magnesio 0,5 60,4 1,18
(2) Aluminio 0,33 59,5 • 0,78
(3) Cobre 0,5 58,8 0,40
(A) Hierro 0,5 59,6 0,28

Ejemplo 3

En este ejemplo, 20 mi de ácido de alimenta-
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ción, que contenían 5^1,5 g/litro de H^PO^ y 13»9 g/litro 
de hierro (esencialmente como Fe+++), se pusieron en con­
tacto con las cantidades indicadas de hierro en polvo, y 
luego se extrajeron de forma discontinua con 100 mi del 
extractor indicado* En la tabla siguiente se presentan 
los resultados de análisis del extractor cargado, respec­
to al HjPO^ y hierro (tanto Fe++ como Fe+++) contenidos 
en él.

♦ « • -
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Ejemplo 4

En mía célula electrolítica de tamaño de labora 
torio, provista de electrodos de platino conectados a una 
batería de 8 voltios, se electrolizaron aproximadamente 
250 mi de ácido fosfórico húmedo que contenía aproximada- 
mente 11,3 g/litro de hierro (esencialmente como Fe ), 
se aproximadamente 350 miliamperios, durante aproximada­
mente 8 horas. El ánodo estaba provisto de una pantalla

*

porosa. Se sacó de la célula una muestra de 20 mi, las
*• iv

proximidades del cátodo. Se sometieron a extracción dis-
•v****.continua 10 mi de la muestra, con 35 mi de un extráctete** *
i  •*% «que comprendía aproximadamente 50% en volumen de trUcapri 

lilamina en una fracción aromática ligera de petróTe’d: Se 
analizó el hierro en el refinado de la muestra (tat}to,*Fe 
como Fe+++). Se analizó el hierro (tanto Fe++ como*Fe^++) 
de los restantes 10 mi de la muestra (control). En lá» ta- 
bla siguiente se presentan los resultados de los análisis.

Tabla 6

Conc. del refinado, g/litro Conc. del control, g/litro 

9,51 12,51

Como se puede observar por la tabla anterior, 
aproximadamente el 70% del hierro no fue extraído con el 
extractor, o, dicho de otra forma, el ácido fosfórico re­
cuperado del extractor contenía menos del 24% del hierro 
presente en el ácido fosfórico húmedo original, lo que 
representa una significativa reducción de las impurezas 
de hierro.
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Ejemplo 5

Un ácido fosfórico, previamente purificado res­
pecto a impurezas de sulfato y fluoruro, se introdujo en:
(1) una operación de reducción del hierro, donde el ácido 
fosfórico se puso en contacto con un exceso de hierro en 
polvo, para reducir las impurezas de hierro trivalente al 
estado de oxidación divalente; el ácido fosfórico que con 
tenia las impurezas de hierro reducido se introdujo en:
(2) una operación de extracción, donde se le puso en'épn-
tacto con un extractor que comprendía aproximadamente^ 50%
en volumen de tricaprililamina en una fracción arojri&tica
ligera de petróleo, en un aparato de extracción de.tJres

«
etapas en contracorriente; el extractor cargado sé iqtro- 
dujo en: (3) una operación de separación, en tin aparato de

'í ! *
extracción de 2 etapas en contracorriente, donde se*.puso

V •: 4
en contacto con un disolvente separador que comprei^diá

•- • *una solución acuosa de tripolifosfato sódico, hidróxi-do 
sódico y carbonato sódico; y las cantidades de fosfato ob 
tenidas se llevaron a: (4) una operación de lavado, donde 
se sometieron a lavado con un extractor que comprendía 
aproximadamente 50% en volumen de tricaprililamina en una 
fracción aromática ligera de petróleo, en un aparato de 
extracción de dos etapas en contracorriente. Un balance de 
materiales, hecho después de 8 horas de funcionamiento 
continuo, dio los resultados indicados en la siguiente ta 
bla.

- 30 -
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Como se puede observar por la tabla anterior, 
del ácido fosfórico impuro que contenía impurezas de hie­
rro se recuperó aproximadamente 85% en peso del ácido fojj 
fórico, al tiempo que las impurezas de hierro fueron redu 
cidas de aproximadamente 1,27%» basado en el H^PO^, a 
aproximadamente 2 ppm, basado en H^PO^, lo que representa 
un» significativa reducción respecto a impurezas de hie­
rro.

La presente solicitud que corresponde a 1 » ^pre­
sentada en los Estados Unidos de América, el 25 de Marzo 
de 1.965, bajo el número 442.801, se acoge a los bpn&fi-
cios del artículo 51 del vigente Estatuto sobre Prqg^edad

S

Industrial. >
* 4■* :»
i

<• • ’N O T A

Los puntos de invención propia y nueva que se 
15 presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten 

te de Invención en España, por VEINTE años, son los si­
guientes:

1.- Un procedimiento para purificar ácido fos­
fórico con respecto a impurezas de hierro que comprende 

20 reducir impurezas de hierro trivalente contenidas en di­
cho ácido fosfórico al estado de oxidación divalente y 
poner en contacto dicho ácido fosfórico que contiene di­
chas impurezas de hierro reducidas con una amina extracte^ 

24 ra insoluble en agua en cantidades suficientes para ex-

- 52 -



traer dicho ácido fosfórico y formar una fase extractora 
insoluble en agua que comprende dicha amina y dicho ácido 
fosfórico.

2. - El procedimiento según la reivindicación 1, 
en el cual dicha amina extractora contiene un grupo termi 
-nal polar que contiene nitrógeno y al menos dos grupos
sustituyentes hidrófobos.

3. - El procedimiento según las reivindicaciones
1 6 2, en el cual dichas impurezas de hierro trivalente»• •* ■-
contenidas en dicho ácido fosfórico son reducidas ah1 esta

ci
do de oxidación diválente por agentes reductores m^táli-

*  •  •* ♦ ♦
eos elegidos del grupo que consisten en magnesio, alnmi-
nio, cobre y hierro. *

-1? •»4. - El procedimiento según cualquiera de las* *# í* T '*15 precedentes reivindicaciones, en el cual dicho agente de 
extracción de amina tiene la fórmula siguiente: ^ *

en la que R^ y R^ son miembros elegidos de la clase que 
consiste en grupos hidrocarbilo alifáticos saturados y 
etilénicamente insaturados que contienen desde alrededor 

20 de 7 a 15 átomos de carbono y R^ es un miembro elegido de 
la clase que consiste en hidrógeno, grupos hidrocarbilo 
alifáticos saturados e insaturados etilénicamente que con 
tienen desde 1 hasta alrededor de 18 átomos de carbono.

5.- El procedimiento según las reivindicaciones 
25 , 1, 2 ó 3, en el cual dicha amina extractora tiene la fór­

mula siguiente:

- 33 -
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3 2 4 6 ¿ 3  , é4i

OH"

en la cual y R2 son miembros elegidos de la clase que 
consiste en grupos hidrocarbilo alifáticos saturados e in 
saturados etilénicamente que contienen desde alrededor de 
7 a. alrededor de 15 átomos de carbono, R-, es un miembro

. . 5 * :X5 elegido de la clase que consiste en grupos hidrocarbilo¥5$
alifáticos saturados e insaturados etilénicamente d^jsde 1

*  •  •

a alrededor de 18 átomos de carbono, y R^ es un miembro
*elegido de la clase que consiste en grupos hidrocarMlo 

alifáticos saturados e insaturados etilénicamente qÛ I' con 
10 tienen de 1 a alrededor de 15 átomos de carbono* ",5

6.- El procedimiento según cualquiera deT|a$ 
precedentes reivindicaciones, en el cual dicha amina -<ex—

9 ,♦ y %

tractora es disuelta en un diluyente orgánico y recupera­
da adicionalmente de dicha fase extraetora insoluble en 

15 agua dicho ácido fosfórico como cantidades de fosfato.
7*- El procedimiento según cualquiera de las 

precedentes reivindicaciones, que incluye separar dicha 
fase extractora que comprende dicha amina y dicho ácido 
fosfórico con un disolvente separador acuoso en presencia 

20 de un agente formador de complejos de hierro, siendo las 
cantidades de fosfato extraídas en dicho disolvente acuo­
so.

8.- El procedimiento según la reivindicación 7, 
en el cual dicho agente formador de complejos es un anión 

25 polifosfato.

- 5 4 -
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9. - El procedimiento según la reivindicación 8, 
en el cual dicho anión polifosfato es tripolifosfato y d¿ 
cha separación es llevada a efecto con el pH de la fase 
acuosa de distribución de equilibrio por debajo de alre­
dedor de 5.

10. - El procedimiento según las reivindicacio­
nes 7» 8 6 9, en el cual dicho disolvente de separación 
acuoso es una solución acuosa que contiene manantiales de 
material elegidos del grupo que consiste en metales'alca
linos, amonio, metales alcalinotérreos y mezclas de^ellos
siendo dichas cantidades de fosfato extraídas en dj/cbo• • •© • •
disolvente acuoso para formar sales fosfato. ,

11.- El procedimiento según cualquiera de'las 
precedentes reivindicaciones en el cual dicha amina éx-

12.- Un procedimiento para purificar ácidh ̂ fos­
fórico con respecto a impurezas de hierro.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-

Esta Memoria consta de treinta y cinco hojas ejj 
critas a máquina por una sola cara.

15 tractora es tricaprililamina disuelta en un diluyente’ or
gánico.

20 tecede y para los fines que se han especificado.

G. D. S.
- 35 -


	Bibliographic data
	Description
	Claims



