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" Procedimiento de purificacidn de dcido

£ - fosféricon,

é;Zé%dbﬂﬁ% FMC CORPORATION, entidad norteamericana, residente en
633 Third Avenue, New York, New York, EE.UU. de A..

Esta invencidn se relaciona con un pro-
cedimiento pars la purificacidén de dcido fosféri-
co, obtenido por acidulacidn de menas fosfdticas
con 4cidos minerales.

S A Un procedimiento bien conocido de recupe-
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. racién del contenido en fosfatos de una mena fosfd-

_ tice en forma de dcido fosférico es el procedimien—
to de "dcido hidratado". En este procedimiento, se
acidula con dcido mineral, normslmente dcido sulfi-

5e rico,una roca fosfitica qQue generalmente contiene
fésforo en forma de Ca, oF 2(PO )6 para precipitar el
contenido en calcio y recuperar gcido fosférico. E1
dcido hidratado resultante es recuperado por filtra-
. cidén del mismo a partir de los materigles insolubles
10, en la mezcla acidulada y es adecuado para su uso en
muchas aplicaciones fertilizantes sin ulterior tra-
s tamiento. Sin embargo, no es adecuado para otras mu-
' chas aplicaciones sin un subsiguiente tratamiento,
debido a su nivel de impurezas relativamente eleva-
15, do.

' Ha sido costumbre purificar el dcido hidre
tado destinado a su empleo en aplicaciones no fertl-
lizantes para separar cantldades indeseables de im-~
purezas, particularmente impurezas metsdlicas. Una de

20,  estas técnicas de purificacién implica el uso de dei
do clorhidrico como dcido mineral acidﬁlante, segui-
do de extraccién del contenido en P205 en el resul-
tante "dcido hidratado" con disolventes organicos,
tales como fosfatos alquilicos o arilicos ¥y recupe-

25, rando el contenido en P205 del extracto. Le extrac- P
cién del contenido en P205 de las impurezas que que
dan en el material refinado se acentia usando dcido
clorhidrico como dcido acidulante debido a la.form&'
cidn de eloruro cdlecico en la solucidn de dcido hi-

30. medo; esta sal ejerce un "efecto salino" que ayuda a
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transferlr contenidos en P 05 a la fase del extracto

organlco.

Aunque estosAﬁxtractofes son eficaces en
procedimientos que utilizan &cido clorhidrico para
la acidulacidn, no han resultado ser eficaces en la
extraccién del contenido en P O5 del dcido hidrata-
do acidulado con dcido sulfirico. Indeseablemente,
cuando estos extractores organicos se mezclan con
el dcido hidratado, obtenido mediante acidulacién
con dcido sulfirico, se obtiene wn precipitado gela-
tinoso en el restante material refinado, que impide
una separacidn efectiva de las fases orgénica y acuo
sa. Ademds, la ausencia de cloruro cdlcico en el 4-
cido hidratado, obtenido por acidulacién con dcido
sulfirico, impide la saturacidén de la fase acuosa,
¥y como congecuencia la extraccidn del P205 en la fa-
se organica. Como resultado, estas técnicas de extrac
cibn pueden aplicarse comercialmente sélo con "dcido
hidratado", obtenido por acidulacién con el dcido
clorhidrico, mds costoso,'en lugar del &cido hidrata
do obtenido por acidulacidn con decido sulfurico,con-
vencional y menos costoso,

Hemos observado que el "dcido hidratado"
obtenido mediante acidulacidn con dcido sulfdrico de
menas fosfdticas puede purificarse (a) poniendo en
contacto el citado dcido hidratado con una solucidn
extractora orgédnica que tenga uns solubilidad limi-
tada en aquel, en cantidades suficientes para extraer
no més del 85% y preferiblemente del 50 al 85% del

contenido en P205 de la misma, conteniendo dicha so-
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lucidn extractora orgdnica un fosfato orgdnico que

puede ser un fosfdto alquilico, un fosfdto arilico

o un fosfato alquiiarilico dilufdo con un disolvente
orgsnico, recuperéndose un extracto con menos impure
zas que el dcido hidratado y que contiene preferible
mente del 50 al 85% del contenido en PZOS en el dci-
do hidratado; (b) preferiblemente depurando el extrac-
to con un dcido fosférico acuoso de mayor pureza qﬁe
el referido dcido hidratado para reducir el nivel

de impurezes metdlicas de dicho extracto; (¢) el con-
tacto del extracto depurado con agua en cantidades
suficientes para separar el contenido en fosfatos del
extracto y formar dcido fosférico; (d) separar el-dci
do.fosférico formado de la restante solucién extrac-
tora orgdnica; y (e) recuperar una solucién de &dcido
fosfdérico dotada de una pureza superior a la de di-
cho dcido hidratado.

El procedimiento anteriormente definido
consigue inesperadamente dos resultados deseablés,
concretamente la extraccidén selectiva del contenido
en PZOS del contenido en sulfatos (sefialados como
SO3) introducidos por el écido sulfdirico acidulante,
¥y la prevencidn de un precipitado gelatinoso en el
méterial refinado, que impediria una adecuada sepa-
racién de la fase acuosa respecto a la fase orgdni-
ca en la operacién de extraccidn.

En la préética de la pfesente invencidn,
se trata preferiblemente dcido hidratado (édcido fos
férico), obtenido por dcidulacién de una mena fos-

fética con dcido sulfdrico, para separar impurezas
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de sulfatos y fluorsilicatos residuales que quedan
en solucidn, a fin de facilitar la subsiguiente ex-
traccidn del contenido en P205. Esto.puedg llevarse
a cabo convenientemente afiadiendo una sal sddica y
una sal cdlcica soluble en el dcido a fin de preci=-
pitar sulfato cdlcico y fluorsilicato sédico (Na2
La cantidad de las sales sddicas y cdlcicas afiadidas
dependerd de la concentracién de dcido fluorsilici-
co y sulfato que permanecen en el dcido hidratado,
Que varia entre un productor y otro., Pueden emplear
se carbonato sédico y roca fosfdtica molida para
proporcionar contenidos en sodio y calcio, respecti- ‘
vamente, porque son fécilmente obtenibles y econémi
cos, Asimismo, la roca fosfdtica afiade su contenido
en P05 el écido hidratado. '

El precipitado resultante de sulfato cdl-
cico y fluorsilicato sédico se separa del dcido hi-
dratado restante y se pasa el dcido a una o mis zo-
nas de extraccidn. El dcido se pasa preferiblemente
a la parte superior de la columna y se extracta a
contracorriente con una solucidén extractora orgdni-
ca que es sustancialmente insoluble en agua. La so-
lucién extractora orgdnica estd formada por un fos-
fato alquilico, un fosfato arilico o un fosfato al-
quilarilico que contiene no més de 8 dtomos de car—
bono aproximadamepte en el sustituyente arilo o al-
quilo, diluido con un disolvente orgdnico.

Ejemplos de tales fosfatos alquilicos son
el fosfato tri-n-butilico, fosfato triet{lico, fos-
fato triisobutilico, fosfato dietilhex{lico,fosfato

SiFs).
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tri-(2-etilhexilico), fosfato trioctilico y fosfato

etildibutilico. Ademds, pueden utilizarse ciertos

fosfatos alquilicos alcoxi-sustitufdos tales como

el fosfato tri-butoxiet{lico, incluyéntose en ol tér
mino fosfate alquilico. Ejemplos de fosfatos ar{li-

cos son el fosfato tricresilico, fosfato dicresilxi

1ilico y el fosfato cresildifenflico. El fosfato pre
ferido es el fosfato tri-n-butilico.

El fosfato se diluye con un disolvente or~
génico que tenga una solubilidaed limitada en agua
para mejorar la separacidén de fases. El_disoivente
facilita igualmente la extraccidn disminuyendo ‘la visg
cosidad y densidad de la fase orgdnica. Adecuados di-—
solventes incluyen al benceno, tolueno, xileno, mono-
clorobenceno, o-diclorobenceno, decahidronaftaleno,
hidrocarburos de petréleo de baja ebullicidn, tales
como nafta de petrdleo y queroseno, e hidrocafburqs
aliféticos'saturados, tales como N-hexano. La rela-
cidn volumétrica entre fosfato orgdnico y disolven-
te puede ser de 10:1 a 0,5:1, siendo preferible una
relacién de 3:1.

La relacidén volumétrica entre solucidn ex-
tractora orgénica'y dcido hidratado puede variar en-
tre 1:1 y 10:1 aproximadamente Yy ha de selaécionarse
de manera que no se extraiga mds del 85% del conte-
nido en P205 presente en el écido hidratado para evi-
tar la formacidn de una masa gelatinosa en el mate— ‘
rial refinado durante la operacidén de extraccidn. Una
preferida relacidn volumétrica es la de 4:1 aproxima-

damente.
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to, se cargan en el extracto orgénico hasta un 85%
aproximadamente del contenido en P205 Presente en

el dcido hidratado, dejando la mayor parte de las
impurezas minerales en el material refinado. Esta
operacidn de extraccién puede llevarse a cabo en
cualquier adecuado dispositivo de extraccidn,tal co-
mo mezcladores sedimentadores, columnas agitadas y
contactores centrifugos liquido-1{quido. E1 mate-
rial refinado resultante, que posee inesperados con
tenidos en P205 ¢ impurezas minerales en una solu-
cidn acuosa, puede emplearse en la produceidn de fer
tilizantes, por ejemplo éuperfosfato triple, utili-
zando asi contenido en P205 sin extractar. La opera
cién de extraccidn se 1lleva a cabo normalmente a
temperaturas de 20 g lOOOC aproximadamente, para la
obtencidn de los mejores resultados; para facilitar
la operacién, pueden emplearse temperaturas ambien-
tes.

El extracto orgdnico se pasa luego prefe-
riblemente a una unidad depuradora donde es depurado
con un dcido fosférico acuoso de mayor pureza que el
écido hidratado, usdndose normalmente para este fin
deido producto & PO4H3 acuoso del separador (tal qg
mo se define mds adelante). En esta operacidn, pue-

de separarse del extracto orgdnico una gran porcidn

-del hiefro y otras impurezas metélicas,si se encuen

tran presentes. La relacién volumétrica entre ex-

tracto orgdnico y 4cido fosférico puede ser de 10:1

a 40:1 aproximadamente, siendo preferible la de 20:1
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aproximadamente. Bn esta operacidn, se afiade suficien
te dcido al extracto orgdnico para separar las impu-
rezas minerales presentes en aquel, por debajo de’
cualquier nivel requerido, Por ejemplo, puede afiadir
se suficiente dcido fosférico para reducir el nivel
del hierro por debajo de una relacidén entre hierro

y P205 de 1:5.500, La cantidad exacta de écido emplea

"da variard dependiendo del nivel inicial de impure-

zas del extracto orgdnico. Esta operaciéﬁ depuradora
puede efectuarse en el mismo tipo de equipo especifi-
cado para le operacién de extraccidén y preferiblemen-
te se lleva a cabo a una temperatura de 40 a lOOOC;
pueden emplearse temperaturas ambiente, si se deses,
para facilitar la operacidén.Si el nivel de impurezas
metédlicas es suficientemente bajo, esta operacidn pue-
de eliminarse.

La concentraccién de dcido fosfdrico usada
para depurar es normalmente igual a la concentracidn
del dcido hidratado original slimentado, a fin de que
se encuentra en equilibrio con el contenido en P205
del extracto orgénico. De esta manera, no se transfie
ren contenidos en P,0g entre la fase organica y el é-
cido fosfdérico depurador; este es el preferido modo
de operacién en un tratamiento continuo. .

El extracto orgénico depurado es pésado lue
g0 a una columna de destilacidn y despojado del con-
tenido en P205 mfdiante su contacto con agua. Se afia
de suficiente agua para separar sustancialmente todo
el contenido en P205 presente en el extracfo organico

depurado. Si se desea, el agua usada para separar el
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~contenido en,on5 puede contener sales, tales como

carbonatos o hidréxidos metdlicos alcalinos, pa -
ra facilitar la separacidén. En general, no es desea
ble separar los Ultimos vestigios de P,0g del extrac-
to orgénico depurado, puesto que esto requeriria el
uso de unas cantidades excesivas de agua y tendria
por resultado una innecesaria dilucidn del extracto
adido acuoso fééultanté. Se han obtenido buenos re-
sultados con relaciones volumétricas entre extracto
orgéniéo depurado y ‘agua de 5:1 a 12:1, dependiendo
la exacta relacién de la cantidad de P205 en el ex-
tracto organlco depurado. La separacidn se efectua
preferlblemente a temperaturas de 40 a 100° C; pueden
emplearse temperaturas ambientes para facilitar la
operacidén, si se desea.
Después de haberse completado la operacidn

de separacidn, el extracto de dcido fosférico acuo

o0 recuperado contiene sustanciélmente todo el con-
tenido en P205 extractado de la alimentacidén de dei-
do hidratado. ILa splucién extractora orgdnica se -

parada de la columna de destilacidn puede purificar

. 8e, por ejemplo mediante tratamiento con carbdn ve-

getal activo, un lavado alcalino y/o destilacién,para
separar residuos organicos solubles, recicléndose
para una ulterior extraccidn.

 El extracto de dcido fosférico acuoso resul
tante puede contener impurezas de fluor. Estas pueden
separarse, si se hallan presentes, calentando el ex-
tracto a una temperatura de 110 a 150°C, de manera

que hierva y expulse al contenido en fluor de la so-
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lucidn. ILa exacta temperatura de ebullicidn depende de

la concentracidén del contenido en P05 en la golucidn,
Durante esta operacién, se separan préacticamente todos
los valores de fluor, a excepcién de unas cantfdades
infimas, Esta operacién de calentamiénto‘puedeiéer
un mero reflujo de la solucidn dcida o bien la solu- -
c¢idn puede concentrarse'dejéndose'escapar vapor de
agua del sistema. E1 dcido fosférico resultante es
luego recuperado como dcido purificado, que presenta
un nivel de pureze muy superior al del &dcido hidrata-~
do.

En algunos casos, el producto dcido acuoso
resultante, puede taner un ligero color debido & la
presencia de pequefias cantidades de impurezas orgdni-
cas residuales. Estas impurezas pueden separarse, cuan—
do se requiera, poniendo en contacto el decido producto
con cerbdén vegetal activo y adsorbiendo las impurezas
sobre el carbén vegetai activo. El dcido resultante
serd entonces transparente sin ningin vestigio de co-
lor.

Este procedimiento se describird seguida -

mente con referencia al adjunto dibujo, gque es una re-

‘lacidn esquemdtica de operaciones del procedimiento.

En el dibujo, se pasa una alimentacidén de
dcido hidratado que tiene una concentracidn del -30 al
54% de P05, & través del conducto 2 a un reactor 4.
A través del conducto 6 se pasa al reactor 4 una mez-
cla de roca fosfatica y carbonato sbédico. E1 conteni-
do en calcio de la roca fosfdtica reacciona con cual-

quier contenido en valores sulfato de la alimentacidn
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"de dcido hidratado formando sulfato cdlcico insoluble,

mientras que el carbonato sédico reacciona con cual-
quier acido fluorsilicico para formar fluorsiliecato
sédico insoluble. E1 precipitado se retira de la ba-
se del reactor 4 a través del conducto 8 ¥y se desecha,
mientras que el geido sobrenadante restante es pasado
a través del conducto 10 a la parte superior de la co-
lumna de extraccidn 12.

Una solucién extractora orsdnice es pasada
a través del conducto 14 a la columna de extraccidn
12.y mezclada con el dcido sobrenadante. Es preferible
que el dcido y la solucidn extractora sean pasados en
contracorriente en la columna de extraccidn.Hasta un 85% |
del contenido en P20S del'écido sobrenadante es carga-
do en el extracto orgdnico en la columna de extraccidn
12. ILa mayor parte de las impurezas minerales que -
da en el material refinado, con el contenido en P205
8in extractar, y se retiran de la base de la columng
a través del conducto 16 y pasado a un depurador 18,
Simulténeamente, sé'paSa dcido fosfdérico purificado
(dcido depuredor) a través del conducto 20 a la wnidad
depuradora 18 y se mezcla con el extracto orgdnico
en aquellas. :

El deido fosférico pirificado depura al
extracto orgdnico en el depurador 18 Separando hierro
Y otras impurezas catidnicas del extracto brgénico.

El extracto orgdnico depurado es luego retirado del
depurador 18 g través del conducto 22 Y .pasado a unag
columna de destilacidn 24. E1 flujo descendente del

dcido depurador es retirado del depurador 18 median-
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te el conducto 26 y mezclado con el dcido sobrenadan—

te en el conducto 10 para su tratamiento en 1a columnsg
de extraccidn 12. Se afiade agua a la columna de des -
tilacidén 24 a través del conducto 28 y se mezcla con
el extracto orgénico depurado presente en 1g misma,
En esta columna, el agua separa el contenido en P205
del extracto orgdnico y sustancialmente .todo. el con-
tenido en P205 es retirado a través del conducto 30
como deido fosférico en la base de la columna de des—
tilacién 24, La solucidn orgénica destilada es reti -
rada de la columna de destilacidén 24 a través del con-
ducto 32 y es tratada en unsa etapa 34 de limpieza de
disolvente para la separacidén de désechos organicos
solubles. ILa etapa 34 de limpieza de disolvente puede
ser un £iltro de carbénvegetal activo a través del
cual es pasado el disolvente orgénico 'y puede inecluir-
una columna de destilacién para una mayor purificacién
de.la solucién extractora orgdnica.

El desecho se retira de la etapa 34 de lim-
pieza de disolvente a través del conducto 48 y la .
solucién extractora organica purificada es pasada a
través del conducto 36 al conducto 14 para una adicio-
nal extraccién en la columns de extraccidén 12, El1 ex-
tracto de P04H3 acuoso (écido,fosférico) es pasado
luego a través del conducto 30 a wn alambique 38 y
calentado a una temperatura de 110 a 150°C. Durante
esta etapa, se desprende el contenido en fluor a tra-
vés del conducto superior 40 ¥y el dcido fosférico pu-
rificado es retirado a través del conducto 42 situado

en la base del alambique 38, como cido producto,
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% - El dcido depurador puede suministrarse re-

cilando una porcidn del ‘extracto acuoso de PO4H3 de
la columna demdestilacién 24 a través de los conduc-
tos 30,33 y 20, al depurador 18. Como varianté, una,
porcidn del dcido producto puede reéiblarse como &-
cido depurador a través de los conductos 42 y 20.

" Los siguientes ejemplos se ofrecen para
ilustrar la presente invencién y no deberénéonsidé-
rarse como liﬁitativos de ella. El ejemplo 1 se rea-
1izé de acuerdo con la lista de operaciones espe-
cificada en el dibujo. |
EJEMPLO 1
' Se introdujo en un reactor un dcido hidré~
tado obtenido por acidulacién de una mena fosféticé
con 4cido sulfdrico. La alimentacién dcida cargada
en el reactor pesaba 2.280 gramos y contenia los in-
gredientes indicados en la tabla I. Se afiadié al reac—
tor roca fosfitica y carbonato sddico y se obtuvo wn
precipitado de sulfato cdlecico ¥y fluorsilicato sédico.
El dcido sobrenadante fué separado de la suspensidén
y se mezclé continuamente con 240 gramos de flujo des-
cendente del depurador de dcido fosférico y se pasd
continuamente hacia adelante (en un peso total de
2.520 gramos) hasta la parte superior de una columna
de extraccidn. Se introdujo también continuamente en
la columna de extraccidn una solucidn extractora or-.
génica que pesaba 5,510 gramos y estaba constituida
por fosfato trian-butilico ¥ queroseno en una rela-
cidén volumétrica de 3:1 y se mezcld con el dcido so-

brenadante. La extraccién se 1llevé a cabo a una tempe
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ratura de 20 a 30 C durante un perlodo de 3 horas,El
extracto (con un peso total de 6 2372 gramos) se reti
ré continuamente de la porcidn superior de la columna
de extraccidn y se separd continuamente un msterial
5. refinado (con un peso total de 1634 gbamos) de 1a ba
se de la columna. E1 extracto orgdnico se pasd lue-
€0 2 una unidad depuradora ¥y se depurd con un to -
tal de 240 gramos de un 4dcido producto de grado de-
tergente. El extracto orgdnico depurado (con un peso
10.. total de 6375 gramos) se pasé luego hacia adelante
de modo continuo hasta una columna de destilacidn mien
tras el flujo descendente del depurador (aproxlmadamen
te 240 gramos) se pasé a la columna de extraceién jun-
‘ to con decido sobrenadante para recuperar el contenido
15, en P205en el dcido depurador. Luego se pasaron con -
tinuamente 1100 gramos de agua & la columna de dese-
tilacién y se mezclaron con el extracto orgdnico de -
purado. Se retird un extracto acuoso de dcido fosfé-
rico (peso total 1461 gramos) de la base de la colum-
20. na de destilacién y la solucién orgdnica destilada
(peso total 5730 gramos) se retiré de la parte supe-
rior de la columna., E1 extracto dcido acuoso fué pa-
sado hacia adelante a un alambique, donde se calentd
a, 150 C para volatilizar el contenido en fluor por
25. la parte superior ¥ recuperar un dcido producto de
la base del alambique. La solucidn orgdnice destila—
da de la columna de_destilacidn fué pasada continua~
mente a través de carbén vegetal activo, destilada
¥ reciclada para su uso adicional en la columna de

30. extraccién., Se retird un total de 240 gramos de dese-
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c¢ho orgdnico de la solucidn orgdnica. Las concentra-

ciones de P205 e impurezas de cada una de estas so-

luciones, incluyendo el dcido producto. final, se in-

dican en la tabla I;
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éé@@@ﬁ TABLA I

1

Contenidos Alimentacién Mezcla dcido  Solucidn Extracto : Ext ¢ Extracto
minerales deido hidra- sobrenadante orgdnica Orgdnico Refinado QMMMWMMM organico MMHMMWQM orgdnica POgH3 Acido
tado (2520 gramos) (5510 g.) (6372 g.) (1634 ¢.) _(6375 &.) _ rhwqumWWmaomv MMMMMo v wwon:on
= £ . , ..
| % % % £ _ B % 4 ! " p > p
mMOm . 3..8 43,68 o.wm 940 ,womG uom% 9,03 : o.p.m 3 m.w .57
£e0 0,33 0,56 Na 0,03 ; . 0.74 Na 0.01 : a2 g >
. . a ,
so, t 1.40 0.35 Na? 0.04 * ' 0.46 0.01 0.04 h » Na
P 0.70 0.1 0.04 0.0 0. 2 2 “_ e 0.04 0.04
P .7 +19 . 04 *25 Na Na [ 0.04 0.06 Cantidad
Fe 0 1.4 1.42 0.0009 0,012 -1.98 0.24 0.002 m - Infima
R,0 3.10 3.11 0,013 0,024 4,56 0.37 0.012 _
23 ‘ : 5 o -0125 . 0.0131 0.0114 0,0114
810, 0. 40 0,10 Na 0 0,15 0 0 o o )
, : 0
1

Sefialado como mou.

e No analigzado,

3 Total de impurezas de éxidos metdlicos &Hp<mwob¢om
(incluyendo al Fe, wv.
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Se introdujo continuamente en la parte su-
perior de una columna de extraccidén un deido hidra-
tado obtenido por acidulacién de una mena fosfati -
ca con dcido sulfirico, hasta que se aportd un total
de‘2775 g. También se introdujo continuamente en la
columna de extraccidn une solucidn extractora orgénica, |

que pesaba 9650 g y eataba constituida por fosfato

tri-n-butilico y N-hexano en una relacidén volumétrica

de 3:1, mezcldndose con el dcido. la extraccidn se lle-
v a cabo a una temperatura de 20 a 30°C durante un
perfodo de 4 horas. El extracto (10.942 g) se retird

continuamente de la porcidén superior de la columns

. de extraccién y se separd continuamente un material

refinado (1.383 g) de la base de la columna. El extrac-
to orgdnico fué pasado continuamente a la gqlumna de
destilacidén (sin deburar) y se afiadieron 2540~g. de
agua continuamente para separar el contenido en P205 i
del material orgdnico. Se retird un extracto acuoso

de dcido fosférico (3540 g) continuamente de la base

de la columna de deStilécién mientras que el material
orgénico destilado fué reciclado a la columna de ex-

traccidn.

La concentracidn de P205 e impurezas de

_estas soluciones se muestran en la tabla II.



¢

Acido Material - -
de la  orgédnico Extraccidn Destilacién .
alimen de la ali Refinado Extracto Acido pro Solucidn orgdni
tacidn mentacién (1383 g) (10 942 g.) ducto ca destilada
% (2775 £) (9650 g.) 1_;540 g) 19700 £:)
P205 40.77 1. 50 22,10 8.45 24,34 0.68
s0, * 189 0 2,56 0.10 0.13 ND?
F- 0.61 0,03 0.46 0,10 0.20 0.07
Ca0 0.042 0 0.098  { 0.0001 0.0001 ¢ 0.0001
Fe,0,  1.06 0 174 0.043 0.0063 ND*
£2,0, 0.26 0 0.49 0.0007 0.0004 < 0.0004
g0 0:73 0 .33 {0.0001 0.0002 ND?
1

Sefialado como SO3
2
' No detectado
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NOTA

Descrita suficientemente la naturaleza del
invento asi como la manera de realizarlo en la prédc-
tica, debe hacerse constar que las disposiciones an-
teriormente indicadas son susceptibles de modifica-
ciones de detalle en cuanto no alteren su principio
fundamental,También se hace constar que el invento
corresponde a una solicitudﬂde patente norteameriéa—
na_con el ndmero Ser. 524.272 de 1 de febrero de 1966,
cogiendose por lo” tanto a 10s beneficios que conce-

~den los Convenios Internacioneles en vigor, siendo lo

que constituye 1a ésenqia del referido invento y por
lo que se solicita Patente de Invencidn por 20 afios
en Espafia sobre: . "PROCEDIMIENTO DE PURIFICACION DE
ACIDO FOSFORICO", caracterizdndose por Io,§iguiente:

, osférico
1.~ Procedimiento de purificacidén de &cido/—

"hidratado, obtenido mediante acidulacidén con dcido

sulfirico de menas fosféticas, caracterizado porque
comprende poner en contacto dicho 4cido hidratado con

una solucidén extractor organica, en una relacidn volu

- métrica de 1:1 a 1:10 dotada de una solubilidad limi-

tada en aquél, siendo este relacidn suficiente para

extraer hasta un 85% del ?2Q5 confenido en dicho 4dci-
do hidratado, conteniendo la citada solucid extracto
ra orgdnica un fosfato orgdnico seleccionado entre el
grupo consistente en fosfatos alquiilicos, fosfatos

arflicos y fosfatos alquilarilicos diluidos con un di
solvente orgdnico estando comprendida; la relacidn vo
lumétrica de disolvente orgdnico a solucidén extracto-

ra, entre 10:1 a 0,5:1; recuperar un extracto con me-



5. -

10,

15,

20, |

25.

30.

920—

336087

nos impurezas que dicho dcido hidratado; poner en con

tacto el referido extracto con agua en cantidades su-
ficientes para separar el contenido en P205 de dicho
extracto y formar dcido fosfdérico; separar una solu-
cién acuosa de dcido fosférico de la solucidn extrac~
tora organica restante; y recuperar, como producto, una
solucién de dcido fosférico dotada de una pureza supe~
rior a la de dicho dcido hidratado. 4

2¢= Procedimiento segin la reivindicacién 1,
caracterizado porqué se A@epura el mencionado extracto
recuperado; con un dcido fosférico acuoso de mayor pu-
reza que el referido dcido hidratado, se separa el ex=
tracto depurado, del 4cido fosforlco depurador y este
extracto depurado se pone en contacto con agua para
formar dcido fosfdrico.

3¢~ Procedimiento segin las reivindicaciones
1y 2, caracterizado porque dicho extracto orgdnico se
depura con el citado 4eido fosfdrico acuoso en una re-—
lacién volumétrlca de 10:1 a 40:1 y el referido extrac-
t0 orgdnico depurado es destilado con agua en una rela
cién volumétrica de 5:1 a 12:1.

4.~ Procedimiento segun las reivindicaciones
1 6 3, caracterizado porque~1&:relacién volumétrica
entre el fosfato orgdnico y el disolvente orgénico men
cionados en dicha solucién extractora es de 3:1 y la
relacidn volumétrica entre la citada solucién y el deci~
do hidratado es de 4.1.‘ .

5.- Procedimiento segin cualquiera de las rei-
vindicaciones 1 a 4, caracterizado porque .el fosfato or
génico es fosfato tri-n-butilico y el disolvente orgdni



Se

L]

10..

15«

20

25,

CO es queroseno.
6= Procedlmlento segun cualquiera de las rei-
v1nd1caclones 1l a 5, caracterizado rorque el disolvente
organlco es N-hexano,
Te= Procedlmlento segun cualquiera de las rei-

vindicaciones 1 a 7, caracterizado porque el referido

dcido hidratado se trata antes de su extraceidn con la

citada solucidn extractora orgénica, afiadiendo una sal
cdleica ¥y una sal sédica solubles en aquélla, para pre-
cipitar fluorsilicato 86d100 ¥y sulfato calclco, se sepa
ra el precipitado del acldo sobrenadante ¥ éste Wltimo
©s seguidamente puesto en contacto con dicha solucidn
extractora orgédnica. A

8o~ Procedimiento segin cualquiera de las'rei-
vindicaciones 1 a 7, caracterizado porque dicho 4cido
£osférico acuoso se parado de la mencionada solucidn
extractora orgénica restante se calienta a una tempera-
tura de 110 a 150 C para vaporlzar cualquier contenido
en fluor presente en el mismo, antes de la recuperaci6n
de la solucién de £cido fosférico. ‘

9.- Procedimiento segin cualquiera de las rei-
vindicaciones 1 a 8, caracterikado borque la solucidn

recuperada de dcido fosférico ge trata con carbén vege-

tal activo,

iz

10,- "P ocefimiento

. purififacién de 4cido

£

206 8¢
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& GOMEZ ACEBO Y MODE]
. p. Flrmada: F. Hernéndex Ruls’
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