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t fatoy, en forma de gcido fdsférico concentrado por eveporg-

ties y numerosos procedimientos quimicose. Sin embargo, la fog
-forite es fundgmentalmente fluorapatito, CaF2.3Ca3(PO4)2,

. con pequeilas cantidadés de materis orgénica, hierro, alumi-

; nio y otras 1mpurezas. Dado que el fosfato ‘contenido en la

E fogforits es insoluble en aguay enlos disolventes orgdnicosg

E corrientes, se han ideado muchos procedimientos pars conver

. tir el fosfato en uns forma soluble.

| utilizado, la fosforlta se descompone con éc1do sulfirico

- 2,—
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RESUL'IEN DB I:A MBIORTA

Lo fosrorlta se digiere con bisulfato aménico fun—
dido y entre 5~y'16 %.en peso de sguas para formaer un prdduc-.
t0 de reaccidén sblido. El agua e agrega’e la mezcla de fos-
forite y bisulfato aménico entes, duranie o después de la
regccidn de digestidn entre la fosforita ¥ el bisulfato
aménico fundido. EL Acido fosfdérico concentrado se extrae
del producto de regccidn sélido molidd con un disolvente
orgénico no acuoso, polar y oxlgenado, conteniendo enire
1 ¥y 10 4bomos de carbono. Después se separa del disolvente

un compuesto de deido fosgférico, o en otras palabras un fog-

eién del dmsolvente o en forma de ung sal fosfato nediante
la adicién de una base al extracto y preclpltaci6n del fog-
fatoe

ANTECEDENTES DE T4 INVEFCION

La fosforits es uns fuente comtin de compuesgios fog—

féricos que son Gtiles en fertilizantes, elimentos, detergen

" En el llamado "proceso por via humeda" anplismente

para ‘formar sulfato calcico ¥y édcido fosférico. No obstante,
aperecen dificultades cusndo el deido fosférico se separa'del

sulfato cédlcico debido a la dificultad y a lo costoso de la
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1 deficiencias del tratemiento por via himeda de la fosfori~

| tema produce fosfztos y polifosfatos sménicos gque son diff-
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separacién del sulfato calc%co por tiltracidn. Ademés, el
proceso por via himeda da un dcido fosférico relstivamente
débil, del orden del 33 % de P05 y contiene una gran can-
tidad de agua; Con objeto de concentrar el dcido fosForico
debil de forma que su {ransporte resulte econdmico, el agua
en exceso contenida en el 4cido fosfdérico debe ser evapora-
da mediante la ap;icacidn de grandes cantidades de caloX.
Ademds, en el dcido fosférico producido por via himeda se
encuentran presentes nuchas impurezaes y es dificil separar
estas impurezas del dcidoe .

Se han realizado muchos intentos para superar las

ta con decido sulfiricos. Uno de los sistemas propuestos con-
siste en utilizar bisulfato aménico para tratar la fosfo~
rite en ausencia de agua, a presiones elevadas y 2 tempera-

‘uras superiores a unos 350°F (177°C). Yo obstente, este. .sig

ciles de separar de los otros productos de la reaccidéne. Ade-
nds, el sigtema no es tan eficaz como seria de deseare Tem-
bién se hg propuesto preparar materisles Fertilizantes a
partir de rosforita por tratamiento del mimeral con solucio-
nes gcuosas de bigulfaoto aménico. No obstante, el producto
resultante en el que el fosfato se encuentra presente predo-
minantemente en forma de fosfato eménico, solaomente es ade-
cuado para fertilizante debido é las impurezas que permane-
cen degpubs del tratamiento del mineral con le soluciébn acuo
sa de bisulfato aménicoe Adeﬁés, el exceso de agua utilize-
da para formar la solucidén de bisulfato eménico da luger a
productos que son costosos de transportar o menos que se se~

bare el agua mediante una evaporacibn también costosas Ade-
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1 partir de la fosforita por digestioén del mineral con bisulfes
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més ninguno de los pistemas conocidos que utilizan bisulta-

to sménico como agente acidulante dan lugar a un producto
final que sea esencislmente dcido fosidérico puro. En lugar
de ello, estos procedimientos proaucen mezclas variadas en
las que los compueétos Posfdéricos predominantes presentes
son gales aménicas de 165 écidoé foaférico o polifosfdéricos
Teqnicamenté es diffcil separar las sales aménicas de los
dcidos fosféricos de lasg sales aménicas del dcido sulfirico.

COMPENDIO DE IA INVEECION

De acuerdo con el presente invento, se obtiene un

compuesto de 4cido tostbérico concentrado de gran pureza a

t0 aménico fundido y una pequefia cantidad de agua para pro=
porcionar un producto de feaccidn sélidos Se emplean entre
4 ¥y 9 partes en peso de visulfato aménico en la reaccién
de digestién por cada parte en péso de pentéxido de fégforo
en la fosforita. Se utiliza.uné cantidad de agua suficiente |
para proporcionar entre 5y 16 % en peso de agué, calculado
sobre el peso tdﬁai de fosforita, bigulfato anénico ¥y agua.
La digestién de fosforite con bisulfato aménico y agua en
135 proporciones establecidas proporciona un elevado rendi=
miento de dcido fosférico soluble en el disolvente que des—
pués es extrafdo del producto de reaccidén mediante un disol-
vente orgénico dxigenado, polar, no acuoso, conteniendo en—
tre 1 y 10 4tomos de carbono. El 4cido Fogiérico buede ger
separado del extracto en disolvénte por cualquier medio con=
venpional comno evaporacidn del disolvente o por precipite—
cidén del dcido rosférico en forma de un fosfatoe

El 4cido fosférico producido de acuerdo con este in-

vento, después de la separacién del disolvente, tiene un

.
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tlg etapa de digestidn y el dcido fosférico se separa fécil-
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elevedo contenidp en PéOs A2 pue@e ser concentrgdo ficil y
econdémicamente g scido superfosforico con un 72 % aproximg-
demente en PéOsAmédiaﬁte la aplicacién de calors EL resulte-
do es que el fosfato concentrado results de transporte eco-
némicoe. Ademds, el proceso de digestibn y extraccidén es efi-
ciente y capaz de proporoionar'renaimientos globgles del
85 % del P,05 de la fosforita de portida.

Is facilidaed de separacién del fosfato de la mezcla
de reaccién es una ceracteristica imporiante del invento. Se
produce ung mezcla de reacci@n constitufas fundsmentalmente

por sulfato eménico, dcido fosfdérico y sulfato cdlcico en

mente de esta mezela de reaccidén por extraccién del mismo
con disolvente. En los procedimientos anteriores que produ-
cen ung mezela de reaccidn que contiene fosiato o poliros-
fato eménico en lugar de éciéo foéférico, es muy diffcil y
costogo separar el fosfato del sulfato émdnico y célcico en
las mezelas de reaccifne.

Como resultado de este proceso, se obtienen fosfatos
ée gran purezae los compuestos de calcio, hierro, aluminio
y otros presentes en la fosforita que formarian compuestos
indeseables insolubles en agua con los fosratos cuando el
dcido rosférico es neutralizado posteriormente, se separan
del Acido rosférico en la fase de extraccibn debido a gue
no ge disuelven en el disolvente salvo en cantidades trazae.
Igualmente, se arrastra al Producto tinal una cantidad minimg
de sulfato y de smoniaco contlo que se obtlene un elevado:
contenido en ong y un bajo nivel de impurezas.

Ademis de la mejor capacidad de filtracién de la sus-

pensién en disolvente de sulfato célcrco en comparacién con

-
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bajas y con aplicacibén reducida de calor.s

. do 1on sulfato soluble en la fase de digestiéns Si no se

_en la relacién en peso de sulfato a amoniaco en el exiracto
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la capacidad de_filtraeién de una suspension acuosagpermi-
te que el sulfato cilcico séa facilmente separado del disol
vente por riltracidne

También es importante que el procedimiento de este

invento puede ser realizado a temperatures relativemente

En los procedimientos convencionales pars la produc-
cién de 4cido fosférico utilizando dcido suifﬁrico_cbmo
agente de acidulacidén se requleren grandes corrientes de

H13P04 reciclado con objeto de controlar la concentracién

hace asf, la formacibn de 03504_en lg superficie de las
particulas individuales de minerzl es la céusa de que la
reaccidén se inberrumpa, reduciendo con ello los rendimientod
a niveles antieconomicos. En el procédﬁmiento del presente
invento no es necesariez esta reoielaclon, produciendo de
esta forms un shorro sdicional en la produccidn de fosfatos.
) BREVE DESCRLIVION UE TAS FLGURAS

| Ia Figura 1 es wn éréfico que ilustra el aumento en-
el porceniaje de PZOS soluvle en disolvente obtenido a me-
dida que aumenta el porcentaje de agua en la masa de diges-
ti6n de este invento. Ios datos de este grdfico se encuen—
tran en el Ejemplo 4. '

Ie Figura 2 es wn gréfico que ilustra la reduccién

en disolvente s medida que awmenta la cantidad de agua en
la mgsa de digestilén, hasta que se encuentra presente una
proporcldn indegeablemente eIQVada de amoniaco. ILog datos

de este griafico se enouentran en el Ejemplo 4.
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DESCRIFCLION DE TLAS REALLZACIONES PREFERTDAS

La fosforita se diglere con bisulfato aménico mezclan-
do bisulfato gménlco rundido con fosforita molida en una
vasija adecusdas El término "fundido” cuandé se utiliza al
hacer referencia al bisulfabo eménico conteniendo pequefias
cantidades de agua se refiere a las mezclas gue son siste~
mes birdsicos hasta que se calientan a temperaturas conside-
reblemente superiores a la temperaturs smbiente. A estas
temperaturas las mezclas se convierten en liquidos transpa-
rontes, homogéneos y monorasicos, con un aspecto similar al
del ﬁisulfato amonico anhidro fundido. Se cree que esgtas
mezc.las a,esas'temperafuras gson verdaderas masgs fundidas en
lugaf de soluclones sgturadas.

Puede emplearse c&alquier tipo molido comercial de
fosforita en la reaccién de digestion debido a que la réao—
¢ién entre la fosforita y el bisuifato aménico fundido se
proddca répidementes En general es suficiente un tiempo de
digestidén de 2 o 3 minutos para dar un rendimiento sdecuado,
pero con 10 & 15 minutos se asegure una digestidn completae

Se mezcla una cantidad-de agua pequefia pero critica
con el mineral y el bisultato aménico antes, durante 0 desw
pués ae'la digestién del mineral y bisultato aménico. EL
agua proporciona un gran renaimiento de doido ortofosférico
soluble en el digolvente e impide la formacion de cantida-
deg importentes de los politosiatos insolubles en disolven—
te. De prererencis, el agua se mezcle con el bisulrato amé=-
nico antes de uigerlr la rosrorita con este ultimo con ob-
jeto de permitir que la digestién se realice a temperaturas
nds- bajage

.En la regccién con fosiorite se empleg bisultfato amb-
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nico fundaido en lugar de soluciones acuosas de blsulfeto cnd-
nicoe Ia temperaturs s la cual se reéiiza la reaccién entre
el blsultato aménico y La rosforita no es critica. No ovstan<
te, solamente es importante que la temperatufa sea suficien-
te para proporcionar pLsulrato aménicovrunaido- Como el pun- |
40 de Tusidn del pisuliato aménico varla con su contenido en
Iagua, la temperatura & .La cugl Transcurre la reacCLon ensre
el bisulrato amonico y la rostforita depende de Sl el agua
se agrege antes 0 despues de la reacclonnSiseanade agua al |
plsulrato amonico antes de la reaccién con la rostorita en
las cantidatdes equl establecidas, la reacolon entre el olsul
Yato amonico y el minersl puede reailzarsé a cuaiquier'tempe—
ranuré comprencida gproximadamente entre 2000 h'd 15000 debido
al etecvo del agua en .la reducelon del puntd ce rusion del
DLSULISTO SMONLCO. Aungue Llas mezCias G bLsulTato smonico y
agna agll establecidas no estan rﬁndmdas’a 20%, la lenta
reacclLoOn envre ol pisulfato y la fosforita en la mezcla sb-
1205 es exotérmica y la temperaturs asumenta raplaamente cuan-
do Se mezclan los compuestos a la temperatura ambiente hasgta
que el pisulfato amonicb se funde y la reaccion con la Ifos—
fo;lﬁa prosigue rapidamente. A temperaturss interiores g
unos zOOC, la reaceidn transcurre muy lentamente y .a tempe-
raburas superiores g unos 15000, lg reacclon ue aigestion
del plsultato amonico, égua y rosrorite aa .Llugar a ﬁn renci~
miento menor del tosrato solunle en disolvente adeseable ae—
bido a la rormaclién de po.llrosIatos y 1osratos de amonloe

" Por otra parte, cuando la reaccion entre la roszorite

y-eL pisulrigto aménico se reallze 81n'agregar ramero Las

anvidades establecidas de aguz, Ja digestion debe erectucr=

'se e temperaturas nayores con onjeto de proporcionsr el bisul
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sulfato aménico por debajo de 9 partes en peso de birsulfem-
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tato amonico Irunaido requerido paras la reaccltn. rueae
emplearse cualquier temperatura comprendida entre 14709 y
30090 cuzndo no se agregs agua en primer lugar a. la mez-
cle de reaccidéns ror encimg de unos 300°u,lse reduce el
rendimiento rinal de acido ortorosrorico y se ovtienen
cantidades excesives de Los PpoliIostatos relativemente in-
solubles en el digolventes

Con opnjeto de obTener un elevado rendimiento de rog
fato solunle en disolvente organico, relativemente puro,
bara una mayor ericacia cel proceaimiento la cantidad de
basulfato amonico que reacciona con la fostorita debe es-
tar comprendida entre 4 y 9O partes en peso de bisultato
eménico por cada parte en peso de pentoxido de rostforo en
la rosroritae. Si se empleagn menos de 4 partes en peso de
bisulrato aménico, se obtiene un.nago rendinmiento de foé—
fato soluple en disolventves s;rée euplean mds ae 9 partes
en peso de bisulfato aménico en .lg reaccion con fosrorita,
no se optiene un aumenso 51gﬁlzlcat1vo ael rendimiento del
fosfato deseados _ ' ' |

Acemss, a meoida que se aumenta la cantidad de bi=
sulfgto eménico gobre las Y Partes en peso, calculado sobrd
el pentoxido de £6STOTO0 ‘en el mineral, Tamblen sumenta la
cantidad de suliato que es extralaa Por el disolvente, -
reguirlienco pdr Lo Tanto la. posterior eliminagcién del sul=
fato. For consiguientve, puesto que es conveniente obtener
un proaueto’ae la mayor bureza posible y evitar el desper—

dicio de sulfato, es pfererlble mantener lg cantidad de b=

TO"por cada Dparte en peso dé Pentoxido de TosForo. Ademas,'

un excesc de blsulrato por encima de Y partes en peso aumen
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de fosrato se separan mediante extraccidn con disolvente ¥

fato amdnico y agua en la mezcla de reaccibne Si se utiliza

- 10-
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ta la solubilidad del sulfato cdlcico que se torma'en la

reaccién del bisulfato amdnico con la fosrorita. Esto no

es conveniente ya que el sulfato calcico y los conpuestos

posterior riltracibéne S1 no se separa el calcio que haya
podado extraerse junto con el xrosfato, se formard fosrato
cdlcico insoluble indeseable cuando el rosfato se neutra-
liza posteriormentes

Es esencial lncorporar una pequefia cantldad de agus
g la mezcla de bisultato aménico y rosrorita con 6bjeto de
obtener un gran fenaimiento de dompuesto Ioszorico soluble
ern disoivente cuando sé extrae el producto de reaccién con
ol disolvente orgdnico polare. Aungue el agua no es esencial
para proporcionar un fosfato soluble en agua en la reaccidén
entire la fosforita y el bisulfato amdnico, el sagua en las
proporciones establecidas es esencial pafa formar un 4cido
fostdrico soluble en el disolvente orgdnico ubilizado en la
préotica de este invento. Se emplea entre 5y 16 % en peso

de egug calculado sobre el peso totallde togforita, bisul-

menos del 5 % en peso de agus, el rendimiento de dcido fos-
£érico soluble en agua y en disolvente extraldo de la mez-
cla de reaccidn por el Qisolvente se reduce considerablemen=
tee Asimismo, se provoca la formacidén de polifosfatos lnso-
lubles en disolvente. Con uds del 16 % en peso de agua no
se obtlene ningln aumento en el rendimlento de fogfato go=
luble en disolvente sino que simplemente se diluye el deido.
Adends, por encims de alrededor del 16 % de agua, la rela=-
cidn en peso SO¢/NH4 en el exitracto se hace muy baja indi-

cando la produceidn y extracclén de una cantidad indeseable
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mente. Unos rendimientos inferiores al 60 % aproximadamen—

. ricos, principalmente de hierro y aluminio, que son insolu-

40 del rendimiento por encima del 60 %, mientras que una pe=

de fosfato aménico en lugar de una porcién del decido .orto-
fogférico més deseable.
En la Figura 1 puede ohgervarse que el rendimiento

de P05 soluble en disolvente,medido por- extraccidén en un

| Soxhlet, aumenta congtantemente hasta que se ha agregado al- .

rededor de 12 a 14 % en peso de agua a la mezcla de digestid

despuds de lo cual el rendimiento es pricticamente consgtanw
te hasta log limites estudiados. Que el rendimiento mdximo
se produzcs alrededor del 85 % en lugar del 100 % parece

ger debido a la formacidn de impurezas de compuestos Ffosfd-

bles en los diéolventeé no acuosos utilizados en la practi-
ca de este invento. Se requiere alrededor del 5 % de agua
en la masa de digestidn total para obtener un rendimiento

de P205 goluble en disolvento superior al 60 % aproximada-

te no son pricticos desde el punto de vista comercials Pue—
de observarse en la Figura 1 que la adicién de pequefias can-

tidades de agua por encima del 5 % produce un répido aumen=-

quefia reduceién en la cantidad de agua por debajo del 5 %
produce una répida disminucién del rendimiénto de P205.

En la Figurg 2 puede observarse que la relacidén en

peso 304/'NH4 en el extracto metandlico obtenido en la extracy

cién en Soxhlet antes mencionada disminuye al aumentar la

concentracién de agué en 15 etapa de digestién. En otras pa |

labras, la cantidad de NH4 en el extracto amente & medida
gue sumenta el porcentaje de agua. Esto significa que se for
man cantidades crecientes de fosfatog de amonio que son diw

ficiles y costosas de separar del fcido fosfdérico deseado.
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' taje Sptimo de agua-entre 5y 16 %

Se desea un deido fosférico de gran pureza debido a que per
mite una mayor flexibilidad en la consecucidén de un produc—
to comercialtfinal indepenaienteﬁente de si el producto ha
de ser 4cido fosférico o una sal de gecido fostéricos Cuan-
do se encuentra presente en la mezcla»de digestién més del
16 % aproximadamente de agua, la relacién SOMNH4 disminuye
por debajo de 4 aproximadamente, como muesira la Figura 2.
Pucde observarse que esta disminucién es rdpids por debajo
del 16 % de aguas, ya que este porcentaje se encuentra en la
parte pendiente de la curva de la Figura 2.. Por 1o'tanto,
las zonas sombreadas de la F;gura'l_y de la Figurs 2. ilus=
tran clargmente las zonas en 1a§ cuales el porcentaje en
agua en la mezcla de digestidn os demasiado bajo (Figura 1)

o demasiado alto (Figura ZJ.y con ello establece el porcen-

Otra razén para mantener la cantidad de agua por de~
-bajo'del 16 % aproximadsmente, calculado sobre el peso de la
mezele de digestidn, es la conveniencia de obtener dcido fog
férico concentrado o.un fosfato concentrado que pueda ser .
transéortado con un minimo de gastos. Si se encuentra pre-
sente demasiada agua, es necesario comunicar calor para eve-
pérar el agua en exceso y elevar la concentracién hasta el
tipo comercial del 54 % o del 72 % en ol doido superfosféri-
co. Debido a la importante cantided de calor requerida para
evaporar el agua, el coste del procedimiento se aumenta ine-
necesarianentes Variando la cantidad de agus .entre 5 y 16 %
puede producirse directamente dcido al 54 % de P05 sin se-
paracién del disolvente o dcido superfosférico al T2 i media

te una concentracida adicional relativimente reducids 0 me-

diante deshidratacidne Cuando se incluye el aguas en lg mezcle
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inicial de reaccidn de bisulfato, aménico y fosforita, el pro
ducto de reaccidn resultante después de la digestién se en-
cuentrs en forma de ung masa dura. Lig adicidén de agua al
producto de reaccibén duro molido después de haber digerido
| 1a fosforita con el bisulfato aménico fundido'en ausencia
de agus produce iniciahmeﬁte'el degprendimiento de gas. Des~
pués la mezcla de reaccién se solidifica de nuevo. Indepen—
dientemente de si el agua se agregs an%es, durante o después
de la reaccldén entre el bisulfato aménico fundido y la fos-
forita, los mejores rendimientos de 4cido fosférico soluble
en disolvente en el extracto ge obtienen si el producto de
reaccién se madura, 0 en otras palabras se almacena, duran-
te 6 horas como mfnimo pero preferiblemente hasta 48 horas
después de la adicidén del agua. B

. A continuacidén, la mezcla de reaccibn o de dlgestldn
L muele en particulas pequeiiag y se extrae con un disolven-
te orgédnico oxigenado, polar, no gcuoso, conteniendo entre
1 y 10 £tomos de carbonos Puede emplearse cuaslquier forma de
eitraecidn conocida, por ejemplo exiracciones sucesivas en
baralelo o cual@ﬁier sistema de extraccidén en contracorrien-
te convencionale. Son especialmente dtiles como disolventes
los alcoholes y las cetonas. Como ejemplos de disolventes
sdecuados citaremos el alcohol isoproplilico, acetona, n-bu-
tanol, seo—butaﬁol,'alcohol emflico, metil-etil~cetona, n-de-
canol y cioclopentanonae. Se han obtenido resultados de extrac-
cién especialmente buenos empleando metanol como disolvente.
{Cuando se realizan extracciones discontinuas en una sola ete-
pa, débeutilizarse relaciones de disolvente a digestato su-
periores g 3 ml por gramo para obtener una extraccién méxima

pero cuando se emplea una extraccién continua en contraco-
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_tldades de otras impurezas originalmente presentes en la

- el extracto puede ser reducida por evaporacién parcial del

disolvente o por enfriamiento de este Wltimo. Mediante cual

- como la cantidad de sulfato en el disolvente orgdnico puede

- 14..
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rriente deben utilizarge rela01ones de 1 ml por gramo o

0,75 ml por ﬂramo eon concentrgeiones resultantes superlo-
reg de H3P0 para el extracto.

Después de haber extrafdo el producto de digestién,
el disolvente de extraccidn contiene 4cido ortofosfdrico-
disuelto junto con pequefias cantidades de sulfato y amo-
nigco. Los s6lidos .residuales en el producto de reaceién
despuds de la extraccién estdn constituldos fundamentelmen~

te por sulfato cdlcico y sulfato aménico con pequefias can-

foaforita. Puede utilizarse cualquier aparato de filtracidn
convencional para separar el disolvente que contiene el dcif
do fosférico de los sélidos. Si se desea broducir un compues

40 de fosfato de pureza muy alia,’la centidad de sulfato en

qulers de estos procedimientoé precipits sulfato aménico,
bisulfato ambénico o ambos en el disolvente, que después

bueden ser separados mediante otra filtracidén. Sin embargo,

gser nuy pequefia, egta nueva etapa de purificecidén no es ne-
cesariamente esencial para la mayoria de 1los fines.

Con objeto de obtener dcido fostdrico del extracto en
disolventé, se'prefiere la eVapofacidn del disolvente y la
recuperacidn pars su uso posterior.'Por éestilacidn 0 eva-
poracién del disolvente, quéda un £cido fosférico con una
concentracidn de hasta el %2 % de Fbo5 despuds de haber
separado el disolvente por 9Vaporaeidn. Lg concentracién
del dcido fosférico depende de la cantidad de agus original

mente agregads a la mezcla de reaccidén. El fcido Fosférico
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' mente. Este compuesto contiene myy poca agua y su ‘transpor-

| te resulta bastante econémico.

‘1 plensos para animaleg agregando un compuesto de calcio al

- fogfato cglcico.'Tgmbién la neutralizacidén con nidréxido

3 .-:'F"":" > 4
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puede ser concentrado todavia mis fdcilmente calentando el
deido pars separar el agua. EL Acido.superfosférico, que

contiene alrededor de 72 % de P 05 ¥ es una mezcla de deido |

" ortofosférico con 4cidos polifosféricos; se obtiene fécil-

Alternativamente, los compuestos de dcido fésfdrico
pueden ser precipitados en forma de sales del disblvénte O
génico de extraccidns La amoniacacién del disolvente después
de la reduccién del sulfato da lugar a la formacién de un |
precipitado huy puro de f&sfato aménico que contiene una
gran concentraéidn de'f205 ¥ que puede ser separado ficil-
mente pof filtracibn. Este compuesto soluble en agua es un

fertilizante extraordinariamente valiosos Pueden obienerse
disolvente orgénico, en forma de una base, para precipitar

sédico del disolvente de extraccidn produce la precipitacién
de tosfato sédico, que es Util en detergentes. Las neutrali=-
zgcldn con- compuestos de potasio, como hidrdxiao potédsico,
formg un preclpitado de fosfato potdsico que es un material
fertilizante dbile Por consiguignte, puede verse que el com=—
puesto de dciao fosférico se separa técilmente del disolven-
te'orgénico de extraceidn ya sea por evaporacién 0 por pre-
cipitacidn en forms de una sale

Pueden emplearse otros métodos, como la electrodidli~
gis o camblo de ion. También ée puede utilizar la extracclién
acuoss, péra separar el 4dcido fosférico de los disolventes
orgénicos de extraccidn no miscibles con el aguae. Sin embar-

g0, en general este procedimiénto no esg tactible econdmica-

-
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mente si el producto resultante hs de ser transportado de-
bido a que ge obtiene un producto dilufdo y. hay que recurrir

a la concentracibn, por ejemplo por evaporacién, para obte—

ner un producto con un 54 % en Pp0g 0 mayors

Por ol procedimiento deAeste invento se obtienen com=
puestos de decido fosférico de gran pureza debido a que la
operacidén de digestién con las proporciones especificas de
fosforita, de sulfato amdnico y agua proporciona un produc-
to de reacoidén del que solamente es cxtraldo por el disolven
ﬁe de extracciln orgénica el 4eido fosférico con pedueﬁas
cantidades de impurezas. El andlisis revels que mediante es-
te procedimiento se obtienen'fécil y directomente unas relg-
ciones en peso de sulfato g Pé05'inferiores a 0,15. La can-
tidad'total de otras impurezas antes de proseguif lg purifi-
caclidn, que permanecen en el dcido fostricd después de ha-
ber eveporado el disolvente de exbraccidn, es normalmente
inferior al 1 % en peso. Por lo tanto, se requlere muy poca
purificacién posterior de los compuestos de fosrato de gran
purezs obtenidos por esté procediniiento. '

' Los siguientes ejemplos iluatran el método de puesta
en préctica del inventos
' BIBMPIO 1

Se hacen reaccionar 2200 g de fosforita de Florida
(3454 % de Py05) con 3960 g de bisulfato aménico y 740 par-
tes de gguas en un megclador sgitado, @ 100°C durante 15 mi-
nutos. Ia mezcla resultante se trénsfiere a unas bandejas,
se enfria a la témperatura ambiente y se almacena durente
48 horas. . ‘ ‘

Lg mezcla de digestidn enffiada se tritura después de

forma que aproximadamente el Y5 % de la mezcla atraviese un
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ltamiz de 40 mallase

Irar la solucidén metandlica retenida. El extracto enriquecido

| " - F7tnoey

A continuacidén los sélidos tamizados se introducen en
un extractor dondé estos sélidos se ponen en contacto con
metanol, en contracorriente. Se emplea 1 nl de metanol pof
gramo de s6lidose Después de un tiempo de permanencia en el
extractor de Y0 minutos, los 6900 ml de extracto enriguecido

se fiitran ¥y el residuo s6éllido extraldo se filtra para sepa—

lcleriticado que contiene 615,4 g de P205, 69,0 g de 503,
23,0 g de NH3 ¥ 555 g de Ho0,. se enfria después a ~60°F
(-51°C) ¥y se filtra, separando una porcidn del (NH4)2804
por cristalizacidn y produci;an do. un extracto final enrigue—|.
cido conteniendo 615,0 g de ?265, 38,2 g de S03, 9,9 g de
B, ¥ 555 g de Hy0- _ |
El extracto enrlquec:!.do f:.nal se evapora después a
vaclo en un calderin de acero 1nozldable, con lo que se sepa-
ra el agua ¥y el metanol dando 854,2 g de un producto cuyo
endlisis dié los siguientes resultados: 72 % de P05y 4,5 %
de 503 ¥ 1,1 % de'NHS. Las dends impurezas de este producto
son 510, 500 ppm, Fey03, 1200 ppmj Mg0, 200 pmm; Al0s,
20 ppmj Orp03, 150 ppm; Ca0, 5,0 ppm y S, 10 ppm.
| BJBIPLO 2

Se hacen reaccionar\100 g de rostrorits de Florida
(34,0 % de P205j con 220 g de NH,HSO, y 35,5 g de agua, a re-
flujo, a 120% durante 20 minutos y con agitacidén constante.
Ie masa fundida se coloca en una bandeja revestida de tefLdn,
se mantiene durante 48 horas y se ftritura con ayuda de maza
vy mortero. El digestato molido se mezcla después con 1 ml

de metanol y se agita a reflujo durante 20 minutos. EL re-

siduo sélice se separa del extracto metanélico por riltracidn
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conteniendo 3,12 % de Py0gy 1,57 % de S0, y 0,029 % de

‘residuo contiene 1,7 g de P205 v el extracto metandiico con=

: 18-
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a vaclo. Se recuperan 290 g de sélido ‘seco con un 3,1 % de

Py0ge

El extrachto metanblico estéd constituido por 800 g

4

NH,« A continuacién se hacen pasar por el extracto 4,04 g
de amoniaco gaseoso y. despuds se enfrie y se riltra. El re-
siduo recuperado pesa 15,77 .8 y esta constituido por 15,57 4
de_(NH4)ZSO4 ¥ 0,2 g de NHHpFO e El filtrado (795 g) cone-
tiene 3,13 % de PyOsy 0,16 % de 50, ¥y 0,029 % de Ni.

Después de la riltrgcidn, se introduceleh el riltra~-
do 6,23 g de amoniaco gaseoso y se recupers por filtracién
un precipitado -que ﬁesa 42443 g,(enAseco), congtituldo por
451 % de (WH, )80, ¥ 95,9 % de NH HyPO4e

‘ EJEMPIO 3

Se hacen reaccionar 25 g de fosforita de Florida
(34,0 % de Péos) con 50 g de bisulfato aménico a 200°c, en
condiciones de corsiante agitacién, durante 5 minutos. Ia
masa tundida resiltante se enfria después y se almacena du-
rente 48 horas, conteniendo 8,5 g de P00

Ig masa dura se tritura después en un mortero de rormL
que el 100 % atraviese un tamiz de 40 mallas y este materiall
trituredo se mezcla con 8,4 g de agua en un mezcladoxr Waring
y después ae mantener en reposo durante 48 horas se extrae
con %0 ml de aicohol metilico en un exiractor Soxhlet duran
te 4 horas. ' )

Bl residuo extraldo se seca después y se gnalizas El

tiene 6,8 g de Po0s: 6,0 g de S04 ¥ 1,2 g de IHye Por evapo-
racién del metanol, se obtiene un liquido siruposo negro

constituido por dcido rostérico conteniendo 72 % de P,0g,
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" ila bandeja, se triturs mediante meza y mortero y se determi-
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Se repite el prrocedimiento anterior empleando cdndlcié

nes ¥y proporciones'idénficas a excepclén de que no sge agre-
ga agus a la mezcla de reaccibn. EL endlisis del residuo re-

vela que contiene 334 & de POy y el extracto metandlico
contiene 5,1 g de POy Esto revela que se obtlene un rendi=-|
miento mucho mas bajo cuando no se agregs agua a la mezcla
de reaccién de fosforits y bisulfato aménicos

ETHIPLO 4
Se mezclan 100 g de fostorita de ¥lorida con;enmendo

34,0 % de POy con 200 g de bisulfato aménico de calidad
reactivo y les 9antiaades de_agua destilada especificada en
las'tablas dadas més adelante, en un natraz de reaccidn de
resina, de 500 ml de capacidad, mantenido a 120% mediante
una mufla eléctrica de éalefaccién. Inmediatemente después
de introducir los ingredientes en el metraz, se sujeta fir—
memente la tapa del mlsmo. Sobre esta tepa se monts un con=
densador de reflujo enfriado con égua corriente y se hace
pasar el eje de un agltador a través de una empaiuetadura de
teflon que se encuentra en la tepa. Una tercera aperturs de
lg tapa estéd provista de un bermémetro de vidrio.

Le mase de reaccién se mantiene a 120°C durante 20 ui
nu%os, con agitacién congtante. Transcurrido este tiempo se
retire la tapa ¥y todo el contenido se vierte sobre la super—
ficie de una bandejarrevestida de teflon, de tal forma que
quede une capa muy delgada (1/4", 6,2 mm, o menos) de la ma-
sg digerida. s bandeja ¥y su ooﬁtenido se dejan enfriar a la
tempergtura ambiente y después se guarda en una bolsa de po-
lietileno durante 48 horas. '

Lk continuacidén, la masa sélida digerida se retirsg de
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ina el contenido totzl en P205. Ig masae digerida triturade
%se extrae después con metanol mediante extracciones Soxhlet

y se determina la centidad de POy soluble'eg metanol por
endlisis del residuoe EL porcentaje de Po0g soluble en disol
vente se encuentrs dzado ‘en la Tabla I y representado en la
Figura 1 frente al porcentaje de sgua en le masa de diges-

tién.

TABIA I

_ % de P,05 solu-
% H0 . ble en disolvente
3,95 S 50,0%
4,0 . , . 5245 %
6,0 - 69,2
8,0 - | - 80,0 %
10,0 - : . ‘ 82,5 %
12,0 _ - . 84,0 %
24,2 : ' 85,1 %
30,0 - 85,0 %

Para obtener los datos indicados en la Figurs 2, se

Jrealizan ensayoé en la misme forma gue para la Figurg 1 y en

el extracto en disolvente se defermina el NH# ¥y el SO4 Pars
establecer la relacién SO¢/NH4. Ias relaciones pare diversos
porcentajes de agua en la mesa de digestidn se encuentranen
la siguwlente Taﬁla II y estdn representados en la Figura 2.
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TABIA II

. | Relacidn en peso
% de Hy0 50,/NH,

4,0 T3

6,0 7,0

14,0 233

20,0 25
22,0 2,15

28,0 1,25

En regumen, la Patente de Invencién que se soliclta

deberd recaer sobre las siguientes:
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- cidn entre la fosforita y el bisulfeto aménico.

RETLVINDICACIONES

1« Un método de obtencidén de wn compuesto de dcido
fogférico concentrado a partir de fosforita, que consiste
ensd |

digerir uns ﬁezcla,de fosforita molida, bisulfato amé
nico fundido en una cantided comprendide aproximadamente = |
entre 4 y 9 partes en peso sob:e.el peso de pentdxidolde
f£ésforo en dicho mineral y agua en una cantidad,comprendidg
aproximadsmente entre 5y 16 % en peso sobre el peso total
de dioha nezclg de fosforita; bisulfato aménico y aéua;

extraer gcido fosférico del producto resultante de di-
cha diges#idn poniendo en cohtaéto dicho producto con un di-
solvente oxigenado polar; no acﬁoso, conteniendo entre 1 y
10 éﬁomos de carbono, para disolver dicho'écido fosférico en
el citado disolvente y

" obbener despuds un compuesto de dcido fosférico por
separacidn de dicho compuesto del disolventes

2. Un método segin la Reivihdicacidn 1y en el que el
ggua eg incorporada a la mezcla de digestidn antes de gue
ge hays producido cualquier reaccién sustancial entre la
fogforita y el bisulfato aménico y la digestién de dichs
mézcla se realiza a una temperaturs comprendlda aproximada—
mente entre 20°¢ y 150°¢C.

3. Un nétodo segin la Reivindicacidh 1y en el que la
fogforita y el bisulfato aménico se digieren a una tempera-
tura comprendids sproximadamente entre 147°C y 30000 vy el

agua se agrega 8 la mezcla de digestidén después de la reac-

4¢ Un método segin la Reivindicacién 1, en el que

el metanol es el disolvente oxigenado, polar, no acuosos; uti
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.separacidn del compuesto de 4cido fosfdérico del disolvente

- -23.-
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U
lizado para extraer el dcido fosférico del producto.tritura-
do resultente de la digestién de fosforita, bisulfato amé-
nico y aguae
' 5« Un método segin la Reivindicacién.1, en el que la
separacidn del compuesto de dcido fosférico del disolvente
oxigenado, polar, no acuoso,'en el que se disuelve el 4cido
fosférico, se realiza calentando para evaporar el disolvente
¥y dejar dcido fosférico concentrado como compuesto separado
de dcido fosférico.

6+ Un método seglin lg Reivindicacién 1, en el que la

oxigenado, polar, no acuoso, en el que se disuelve el dcido
fosférico, se realize sometiendo el disolvente que contiene
deido fosférico disuelto a contacto con emoniaco con 1o que
precipita foasfato aménico como compuesto de 4cido fosférico.

T« Un método seglin la Reivindicacién 1, en el que le
separacién del compuesto de 4cido fosférico del disolvente
oxigenado, polar, no acuoso, en el que se disuelve el #ci-
do fosforico, se realiza sometiendo el disolvente que con=-
tiene 4cido fosférico disuelto a contacto con ion sodio con
lo que precipita fosfato sédico como compuesto de 4cido fos-
férico. o

8. Un método seglin la Reivindicacién 1, en el que la
separacidn del compuesto de éc%do fosférico del disalvente
oxigenado, polar, no scuoso, en el éue ge disuelve el 4cido
fosfbrico, se realize sometlendo el disolvente que contiene
deido fosférico disuelto a contecto con ion calcio, con lo
que precipita fosfato cdlcico como éompuesto de 4cido fos-
férico.

9. Un mébodo seglin la Reivindicecién 1, en el que la
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separacién del compuesto de dcido fosférico del disolvente

(0x1lgenado, polar, N0 acuoso, en el que se disuelve el 4eldo

fosférico, se realiza sometiendo el disolvente que contiene
docido fogférico disuelto a contacto con ion potasio, con lo

que preoipi%a fosfato potdsico como compuesto de dcido fos~
£8ricoe. ‘

10, BSe reivindica por Gltimo como objeto sobre el -
que ha de recaer la Patente de Invencidn gue se solicita:
"UN METODQO DE OBTENCION DE UN COMPUESTO DE ACIDO FOSFORICO
CONCENTRADC A PARTIR DE FOSFORITA",

Todo conforme queda descrito y reivindicado en la -

presente Memoria descriptiva, que consta de veinticuatro pé-~

_ginas'mecanografiadas ¥y dibujos que se acompaiian,

Madrid, 23 de diciembre 1969

BERNARDO UNGRIA
' P«.D. L
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