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MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invencion se refiere a un procedimiento para le
obtencidn de écido fosférico o fosfatos solubles en ague

partiendo de minerales fosfeticos, = = = = = = - - -

5. Es conocido el ubtilizar minersles fosfaticos como me~
terial de partida pers obtener scido fosférieo, tanto por
el proceso en horno eléctrico, como por el ataque de los

mismos minerales con écidos fuerteS. = = = = = = - ——— -

Por el primer proceso se obtiene fdsforo elemental con
10. un alto gredo de pureze, el cual fosforo se quems subgi-
gulentemente con anhidrido fosfdrico y 9¢ convierte ention-
ces en H3P04; sin embargo, debido al alto consumo de ener=-
gla, ol proceso pusde resultar ventajoso sélo en el caso
en que haye disponible suficiente energia eléctrica a bajo

Por el segundo proceso, el mineral fosfatico se ataca

con écido minersl fuerte: HySO,, HCl, HNO3: = = = = = = =

De este modo se obtiene una solucidn de écido fosfori

co de la que se obtiene HyPO, por filtracion o extraceion

Este proceso es menos caro que el anterior, perc el

producto obtenido de €l estd fuertemente contaminado por
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impurezas. De hecho, por la sccidn de los dcidos minersles
fuertes sobre lg fosforita, pasan 2 la solucion el 8102, As,

Pb, Fe, Al, V, que generalmente acompefien el mismo mineral.

Tales impurezas, ademss de ser diff{ciles de eliminar,
son tembién un serio obstaculo pare le concentracién del a-
cido fosforico. Ademés de las impurezas mencionades ente=
riormente, también pasan a la solucidon las sustencias orge-
nicas que estan en la fosforita, tento por la formecién de
complejos como de productos de descomposicidn. La solucidn
de HyPO,, debido al efecto de esta contaminacion, toma una
coloracion oscura que limita el campo de aplicacidn del a-
cido obtenido. En efecto: no puede utilizarse como aditivo

en la produccion de piensos y detergentes. = = = ~ « = = =

Ambos procesos citedos anteriormente requieren, ade-
més, una instalacion considerablemente compleja. En el pro-
ceso en himedo, debido al desarrcllo de humos de dcidos ca=
lientes, es necesario utilizar materiales resistentes g lg
corrosidn, mientras que en el proceso con horno eldctrico
se requieren materisles que resistan altes temperaturas de

hesta 15008Cs = = = = = = P

As{, un propésito de esta invencidn es el obtener so-
luciones de acido fosforico o fosfatos solubles en sgus no
contaminados por impurezas de naturasleza inorgénica n orgaé=

nica procedentes del material de partida: — « = = = « « - =

Otro propdsito de esta invencion es el obtener un mé-

todo por el cusl se hace posible operar s temperaturs am-
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Otro propdsito de esta invencidn es el de owbener vl me-

todo econdiico y de £deil aplicacidi, - = = = = = = = = = = =

spacias al wétodo

1)

Dotos y obros propduidos se zleunzen
objeto de esta iuveneidn, el cuel wdlodo consiste, ol solu-
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pilizar el f£dsforo coutenido en los ninerales focfaticos troe

ando estos Ulbinos en uwua solucidn acuosa con resines ii-

tercanbladoras de cationes, y separar luepp, de Lla resing

y del residuos iusolubles procedeirtes de lou minmerales, la

solucldl wue contlcine iohes FouifilcoB, = = = = = = = = = =

. " co s . . 2 et £t
Lo reaccldn de solubilisacidn del doido Foufdrico con-
tenido, por cjeuplo, en wn fluoapatito puede representarge

vor medio de la ecuacidn &l “ulentes
10R- + Ca(20,) ¥ —> 50a(R), + 30, +IF (1),
en el cual 'R' represenia lo mot.oiz de la reging, — = = - -

Intonces, si L resiung eh rurwa hidrogeniduica se em—
plea en exceso coil respecto el mineral rosidtico a atacar,
gobre lu base de lo ecuzcidn deda anteriormente se obtiene

(1) Ii;,’.i.’f)4

libre de Iupurezof, — — = = = = m =« - - - - - -

o

Si el materigl fosidtico, por el contrario, estd en
Xceso con .respecto a la cunvidad de redina intercambisado-
o de 'éa‘aiones utilizada, la solucidn contendrd buividn
iones Oa"'"’. Botoa pﬁ.eden en%ul caso purificirse por troe
temlento de los wiwwos con ung resiua iotercombizdora en
foxrma hidrogenidunlca o vueden convertirse .en soluclones de

. fosfatos por tratemiento de los mismos con wne resins

" /PPOR
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enlazada al catidn particular del que se desea obtener el

£0sfato. = = = = - .= e m e, — -

Demuestran ser particularmente adecuadas para este
fin, esto es, en la utilizacion como resinas intercambiado
5 ras de cationes, los productos de sulfonacidén del copolimg

70 eatirol-divinil=benzol,: « = = « v - - - - - - - - - -

Segin el método objeto de esta invencidn, el mineral
fosfético, finemente triturado y tamizaedo de forme que pre-
gsente una granulametria preferentemente por debajo de malla

10. 100 (el tamafio de malle se refiere siempre & la escala Ty-
ler), se trata en uns suspension acuosa con la resins inter-
cambiedors de catlones, tomendo precauciones para que entre
los elementos de la reaccidn tengs luger un contacto {ntimo

Y econtinuoe = = = « o = o ot = - - .- - -

15 Preferentemente la suspensién acuosa se mantiene a tem
peratura embiente. Aungue ests temperatura no es esclusivsa,
debe geflalarse gque un incremento moderado de la temperatura
no sumenta correspondientemente el rendimiento, mientras
que, por el contrario, el que la resine alcance temperatu~

20. ras mas bien altas puede dafiarlas = = = = = = = = - - - -

Con respacto a la obtencidn de un contaeto intimo, ge
han obtenido buenos resultados respetando ciertas relacio-
nes entre el volumen de ague, el volumen de la resina y el

peso del mineral FosfaticOs — = = = = = = = = = = - -

25, Por ejemplo, se alcanzaron Optimas condiciones utili-

zando en el caso de apatito y/o fosforita una cantided com-
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prendida entre 1.100 y 2.200 ml de sgua por 1000 ml de re-—
sina himeda en forms hidrogenidnica y pare 150 g de apeti-

to o fosforita, = = = = = = = = e . . . - e om o e

Le velocidad de solubilizacidn depende en una conside
reble extensidn del grado de finure del polvo de mineral

F0SPAtLC0. = = = = = = = = - - .- .- —— - - - -

5i, por ejemplo, se utiliza apatito o fosforita que
tengen une gramlometria de menos gque malla 100, el +tiempo
de contacto requerido a fin de que la resccidn se complete

gerd de aproximedamente 1 hOTfie = = = @ = = = = = = = = =

De este modo se obtiene una solucidn fosférica que
tiene una concentracion igual a aproximadamente 1,9% de
H3PO4. Preferentemonte la solucidn se separa de la resina
¥ de los residuocs insolubles procedentes del mineral ope-
rendo del modo siguiente: primero se separa las resina de
la solucidén y de los residuos de minersl por clasificacién
o por tamizedo, luego se procede a separar, de la solucién,
los residuos, por ejemplo, por filtrado o decantacion. A
fin de obtener soluciones con une mayor concentracion de

H3PO, se utiliza, en vez de agua, la solucidn obtenida por

. £iltracidn o decantacidn como liquido de suspension pera

el staque del nuevo mineral fosféatico con une resina hidroe
geniénica. De este modo pueden obtenerse por ejsmplo solu=—

ciones con une concentracidn de H3P04 del 8%, = = = = = -

Ia resina agoteds, separads del minerel Ffosfético re-

giduel, puede recircularse después de haber sido regenera-

da a su forme hidrogenionica por tratamiento de la misma
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Este posibilidad de regeneracidn de la resine hace
que el procedimiento resulte muy ventajoso en tanto que el
consumo de le resina se reduce practicamente a un minimo,
e9t0 es, se reduce a las pérdidas normales que tienen lu-

gar en la fase de tratamientos = = = = = - w 0w - v o -

La reaccidn entre el mineral fosfatico y la resina
intercambiadore de cationes puede conducirse adecuadamente
8 contracorriente, alimentandc por ejemplo a la parte supe
rior de una torre adecuede la resine y la fosforita y ali-
mentando el agua & la parte inferior de ls torre. De la
perte inferior se extraeré entonces una resina calcica jun-
to con losz productos ingrtgs procedentes del mineral fosfa~

tico y de la parte superior se extraers une solucidn de

HPO!"“" —————— - e e Gw AP em S R W M e =R N W R em

Si en vez de una solucidn que contiene dcido fosfdéri-
co se desea obtener dirsctamente una solucidn que contenga
un fosfato serd suficlente realizar el ataque del mineral
fosfatico suspendido en agua, en vez de con une s0le resi-
na en forma hidrogenidnica, con une mezcla constitufda por
una resina enlazeda al cation del que se deses obtener el
fosfato y por wna resina en forme hidrogenidnica. De es-
te modo se obtiene un fosfato acido, por ejemplo fosfato '
monosodico. Si se desea obtener la sal neutra, seras sufi-
clente neutralizar la sal écida con medios conocidos, por

ejemplo por neutralizacion con hidreto o carbonato. = = =

Cuando el meterial fosfatico contiene como impurezas
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jones de flior, el acido fosfdorico estars polufdo por HF

que puede eliminsrse, por ejemplo, por desprendimiento
(“stripﬁing") por medio de vapor recalentado. XEn el caso
de la producoién de fosfatos, los compuestos fluordados pue
den separsrse también, por ejemplo, por cristalizacidn

A fin de ilustrar mejor la idea inventiva de esta in-

o 7 . 4 .
vencion se da a continuacion una serie de ejemplog. = « = =

EJEMPLO 1

En un matraz de 5 litros, provisto de un agitador, se
introducen 645 ml de resina catidnica del tipo DOWEX 50
¥ = X 8 con una granulometria comprendida entre malla 20 y
50 y, en forma hidrogenionica himeda, 96,7 g de apatlito ta-
mizedo a través de un tamlz de malla 100 y 1420 ml de H,O.
Ta suspension asi obtenida se agite durante 1 hora a tempe-
rature ambiente. Después ge tamiza haciendola pasar por un
tamiz de malla 65,.separando por ello la resina del residuo
de apatito suspendido en el H,0. Zste ultimo se elimine en
tonces de la solucién que contiene HyPO, por medio de £il-
tracidn. Ia solucidn asi obtenida fendra un contenido de

H3P04de1,9%-"“'--'-—-‘—“——‘ ———————— -

EJEMPLO 2

Siguiendo el mismo proceso que en el ejemplo 1, se pre
pere wns soluciodn de HyPO, al 1,9%; se disponen de nuevo

1420 ml de esta soluciéq en un matraz de 5 lidros junto con
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645 ml de resina regenerada en forme hidrogeniénica y 96,7
g de apatito nuevo, y se somete el conjunto a agitaclion du~- -
rante 1 hora a temperatura ambiente; después de ello se ta~
miza y se filtra la suspension, obteniendo de la misme una
golucion que tiene una concentracion de HyPO, de 3%. Lle-
vando a 8 el numerc de estos tratamientos subsiguientes,

en ceda uno de los cuales se utiliza como liquido de sus—
pensién para el apatito y le resina la solucién fogférica
procedente de lavoperacién precedente, se obtiene una solu

cion finasl que tiene una concentracion de H3PO, del 8%. -

EJEMPLO 3

En un matraz de 2 litros provisto de un agitador se
introducen 50 ml de una resina humeda (DOWEX 50 W -X 8 con
granulometria comprendida entre mella 20 y 50) en forma
sédica, 30 g de fosforita, tamizade a través de un temiz
de malle 100, y 220 ml de H,0. Después la suspension asi
obtenida se agita fusrtemente durante 1 hora & temperatu-
ra ambiente. Iuego, por medio de un temiz de malla 65, la
resina se separa de la lechada que contiene los residuos
de fosforite. Iuego, esta lecheds se filtra y la solucidn
clare as{ obtenida se concentra hasta la sequedad. ELl soli~

do asi obtenido estard constitufdo por fosfamto monosddico.~

N O T A

Se declaren de novedad y propiedad pars Espafla, sus

territorios y plazas de soberenia, las siguientes: = = = =’



REIVINDICACTIONES

1.~ Procedimiento para la preparacidn de écido fosfo-
rico y fosfatos solubles en agua, partiendo de minerales
fosféticos, caractefizado porque se hacen reacclonar bajo
5. agitacion un minersl fosfatico y una resine intercambiado-

radeca‘tiOHQSO-" -------- - at WP A m ve s WS ms an e

2.~ Procedimiento segun la reivindicaciodn 1, caracte-
rizedo porque dicha resina se separa primero de la solucion
fosfatica obtenida ¥ de los residuos insolubles proceden=—
10. tes del mineral, por medio de clasificacion y ‘tamizedo ¥y
por separscidn subsiguiente de estos residuos insolubles

de la solucidén por filtracion y decentacidn. —~ = - = = « =

3+= Procedimiento segun la reivindicacidn 1, caracte-
rizedo porque segun se desee obtener una solucidn que con-

15. tenga acido fosforico o un fosfato particular se utilizen
respectivamente una resina intercambisdors de cetiones en

forme hidrogenidnica o una mezcla constitufda por una re-

sine enlazada al catidn particular del que se desea obte-

ner el fosfato y por una resins en forme hidrogenionica. -

20. 4.- Procedimiento segun las reivindicaciones anterio-
res, caracterizado porque como resginas inbtercambiadoras de
cationes se utilizan productos de sulfonacidn del copoli-

me?o egtirol-=Aivinil=benzol.: = = = = = = = = = - - - - -

5.= Procedimiento segin las reivindicaciones anterio-
25. res, caracterizado porque el mineral fosfatico se tritura

a un grado granulométrico por debajo de malla 100 = = = -



mtg.

50

10.

- 311~

343268

6.~ Procedimiento segun las reivindicaciones anterio—

res, ceracterizado porque la solucidn que contiene iones
PO4= obtenida de una primera extreccion se utilize como fa~
se acuosa para las extracclones siguientes hasta obtener

la concentracidn desesda de 10nes POp s = = = = = = = = =

7.~ WPROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE ACIDO FOSFQ
RICO Y FOSFATOS SOLUBLES EN AGUA": = = = = = = = = = = = =

Todo ello conforme se describe y reivindica en la pre-
sente memoria que consta de diez hojas, foliadas y mecano-

grafiadas por una sola de sus careas.

BARCELONA, -6 JUL, 1967
P. A M. cURmL suNeL

Firmado: F. Cortijos
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