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I N V E N C I O N

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION PE ORTO Y POLIFOS- 
FATOS SCDO-POTASICOS Y CALCICOS DE GRADO ALIMENTACION HUMA­
NA", a fav o r áe l a  firm a española, S.A. CROS, dom iciliada 
en Barcelona^ PS, de G racia, 56.

MEMORIA DESCRIPTIVA

Los m a te ria le s , fo sfa tados u ti l iz a d o s  en e l  campo 
do la  alim entación humana, requ ieren  como condición im prescin­
d ib le  no contener c ie r ta s  impurezas, t a le s  como F, As y meta­
le s  pesados (determinado como Pb, segán lo s  mótodos de l a  f a r  
macopea B ritán ica  y U .S.A .) , p o r encima de l ím ite s  máximos 
que, s i  b ien  no es tán  claramente d efin id o s, alcanzan p rá c tic a ­
mente a lo s  de lo s  productos c la s if ic a d o s  como R.A.

La p reparación  a esca la  in d u s tr ia l  de lo s  c itad o s 
m a te ria le s , con una economía s a t i s f a c to r ia ,  exige l a  u t i l i ­
zación de m aterias primas de ca lidad  tác n ica , la s  cuales han



de s e r  sometidas a tra tam ien tos depurativos suficientem ente 
exhaustivos, b ien  previamente o durante e l  periodo p rep a ra ti 
vo. Tal es e l  caso en la  u tilización ,com o m aterias fo s fá tic a s  
de p a r tid a , de f o s f o r i ta  o ácido fo sfó ric o  v ía  húmeda, que 

5. aportan  a l  proceso dosis elevadas de F, As y m etales pesados
en tre  o tro s , que p rec isan  se r  elim inados.

En una forma de tra tam ien to  in ic ia l  de dichas mateenr ía s  prim as, d e s c r i ta  en n uestras p a ten te^ /trám itc  nos. 404.771 y 
405.110, re su lta n  soluciones formadas por ácido fo sfó rico  l ib r e  y 

10. fo s fa to  monosódico o monopotasico, cuya composición o sc ila
en tre  los s ig u ien te s  v a lo res:

FgO  ̂ to t a l  : 16-24% y PgO  ̂ l ib re  (como PO^H ĵ : 8-14%, 
con impurezas d e l s ig u ien te  orden:

SO  ̂ : 1-2'5% g F: 1% s As : 10 ppm; met. pesados (Pb):
15. más de 100 ppm acompañadas de Fe, A l, SiOg, carbón, m ateria

orgánica, Cr, V, e tc .
Esencialmente e l  proceso comprende, en una primera 

e tapa , l a  elim inación de la s  impurezas, que son p rec ip itad as 
en forma de FgSi", S=, fo sfa to s  y complejos fluofosfatadosg 

20. p re c ip ita c ió n  que se v e r i f ic a  en dos fa se s , con separación
interm edia y f i n a l  de los lodos formados. E sta  etapa se rea  
l i z a  incorporando a la  masa líq u id a  los reac tiv o s  depurado­
re s  m ientras se eleva e l  pH de l a  misma escalonadamente y de 
manera con tro lada , por reacción  con un agente a lc a lin o , p re - 

25. ferentem ente en forma de carbonato.
La etapa antedicha conduce a la  obtención de unas 

aguas madres p u rificad as co n s titu id a s  por fo s fa to s  sodo-potá 
sico s en que la  re la c ió n  molar de fo s fa to  d i-a  monoalcalino 
es de 1 a 3.



E stas aguas madres son e l  punto de p a r tid a  para la  
obtención, en sucesivas e tap as, de o rto fo sfa to s  y p iro fo s fa -  
to s sodo-potásicos, o b ien  de fo s fa to  b icá lc ic o  conjuntamen­
te  con la  separación de soluciones en que la s  re lac ion es mo-

5. la re s  o rto fo sfa to  d i - /  monoalcalinas se mueven en tre  valores
de 2 a 0 '5 , a s i  mismo transform ables en orto y p iro fo sfa to s  
sodo-potásicos só lid o s , todos e llo s  de a l t a  pureza.

E stas últim as etapas d e l procedimiento presentan  la  
ex tra o rd in a ria  v en ta ja  de poder balancear la  producción simul 

10. tánea de fo s fa to  b ic á lc ic o , o rto fo sfa to s  y p iro fo sfa to s  a lca ­
lin o s , en una p lan ta  in te g ra l  montada según e l  proceso de la  
invención, decantándola hacia e l  producto o productos cuya 
demanda com ercial se presente más in te re sa n te  en e l  mercado.

En una modalidad p re fe ren te  de la  invención se p^r 
15. te  de aguas fosfórico-m onopotásicas y en su etapa de p u r i f i ­

cación se someten a tra tam ien to  con carbonato sódico como agen 
te  n eu tra liz a n te  de la  acidez h asta  l a  consecución de l a  re ­
lac ión  molar 1/3 en o rto fo sfa to  d i - /  monoalcalino an tedicha.

En su re a liz a c ió n  e l  proceso in te g ra l  comprende:
20. 1 .-  P rec ip ita c ió n  exhaustiva de impurezas: En una

prim era fa se , la  so lución  madre fosfórico-m onopotásica, se s_o 
mete a l a  acción de iones S", en c a lie n te , y opcionalmente 
a tem peratura ambiente, con vigorosa ag itac ió n . Según una 
forma p re fe rid a  se t r a t a  la  masa líq u id a  con 0 '5  a 2% de su 

25. peso en so lución  a l  20% de SNa^.
Los lodos se f i l t r a n ,  favorablemente incorporando 

a la  masa un m a te ria l poroso, preferentem ente co n titu íd o  por 
carbón ac tivo  en proporción no su p erio r a l  1 por m il sobre 
e l  peso de aguas en tra tam ien to . Las aguas fo sfó ric o  monopo-



tá s ic a s  f i l t r a d a s  reducen e l  contenido de As h as ta  0-3 ppm, 
normalmente a menos de O'01 ppm, e l  F desciende a O '1% y e l  
contenido en m etales pesados (Pb) h a s ta  6-10 ppm.

La segunda fase  de p u rif ic a c ió n  en e s ta  etapa se re a  
5 . l i z a  en c a lie n te  y en dos escalones de p re c ip ita c ió n , s in  so­

lu c ió n  de continuidad. E l primer escalón comprende la  elim ina 
ción de SC  ̂ en forma de SO^Ba, elevado e l  pH seguidamente has 
t a  3 '5 /3 '7  por reacción  con CO^Na^. De e s te  modo e l  P^O  ̂ l ib re  
pasa a o rto fo sfa to  monosódico, E l segundo escalón comprende 

10. l a  elim inación de RpO^, Cr, V, e t c . ,  por la  ad ic ión  de agentes
reductores y p re c ip ita n te s  a u x ilia re s  (Fe*^*, S", e t c . ) ,  míen 
t r a s  se eleva e l  pH, a s í  mismo con CO^Nag, h as ta  5 '6 /5 '7 ,  tran s
formando e l  PJ3- t o t a l  de la  masa reaccionante a o rto fo sfa - 

2 5
to s  con re la c ió n  molar d i-a  monoalcalino 1 a 3. Los lodos se 

15. f i l t r a n  y se lavan recic lando  la s  aguas de lavado a la  opera­
ción p rep a ra tiv a  de las  aguas madres impuras.

La so lución  f i l t r a d a  p resen ta  l a  s ig u ien te  composi­
ción medias PgO  ̂ to ta ls  17-22%; PgO  ̂ iR°R°alcali:no° 13- 17%
KgO: 5-6%; Na^Os 4- 6%; SO^s 0-0'2%; Fs menos de 0'1%; met.

20. p es .s  0-6 ppm; Ass menos de 0,1 ppm; Ca, R 0 -, Cr y Vs in a -2 J
p rec iab le s .

2 .-  Obtención de fo s fa to  b icá lc ico  grado a lim en ti­
cios La so lución  p u rif icad a  de l a  etapa a n te r io r  se t r a t a  con 
lechada de c a l , seleccionada e s ta  últim a en tre  los productos 

25. de calidad  té c n ic a  con no menos de 93% de riqueza en Ca(0H)2.
La operación se r e a l iz a  a tem peratura ambiente y con vigorosa 
ag ita c ió n .

La composición de l a  so lución  madre, con la  r e la ­
ción molar 1 a 3 en o rto fo sfa to  d i -  monoalcalino, permite l i e
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var e s ta  operación con amplia v e rs a ti l id a d  en cnanto a l  por
cen taje  de PgO  ̂ p rec ip itad o  en forma de fo sfa to  b ic á lc ic o ,
correlacionado con la  re lac ió n  molar fo s fa to  d i -  monoalcalino
que se p re f ie re  alcanzar en la s  aguas madres f i l t r a d a s .

A sí, variando la  dosis de Ca(0H)2 incorporada a la
so lución  FD/FM : 1/3, se alcanzan los valores s ig u ien te s :
PgO  ̂ convertido en FDCa comprendido en tre  10 y 50%; para cuyos
porcen tajes de conversión corresponden respectivam ente 80
a 40% de P 0 en la s  aguas f i l t r a d a s ,  que contienen re lac ion es ^ 5molares FD/FM o sc ilan te s  en tre  0,5 y 2, a s í mismo re sp ec tiv a ­
mente .

Las aguas de lavado d e l fo s fa to  b ic á lc ic o  pre­
c ip itad o  y f i l t r a d o  comportan un 10% d e l PgO  ̂ entrado en la  
etapa que se re c ic la n  o se suman a la s  aguas madres f i l t r a d a s  
con las  que presentan  una composición s im ila r .

E l fo s fa to  b icá lc ico  seco a l  estado de d ih id ra to , 
a r ro ja  e l  s ig u ien te  a n á lis is  medio:
P̂ Or- to ta l :  41,0%: P.0- s o l .c i t r a to :  40%; Ca: 23,1%; K.O:¿o 25 ¿
<1%; Nag0:<1%; F: 0'05-0'1% ; As= 0-0 '1 ppm; mat. pesadas 
(Pb): 3-8 ppm; SO^: menos de 0'1%.

3 .-  Obtención de o rto fo sfa to s  sodo-potásicos grado 
a lim en tic io : En e s ta  etapa d e l proceso se someten a concen­
tra c ió n  y c r is ta l iz a c ió n , u opcionalmente a evaporación t o t a l  
a sequedad, la s  aguas f i l t r a d a s  en la  etapa a n te r io r , y tam­
b ién , s i  se desea la s  aguas p u rificad as en la  prim era etapa, 
obteniéndose una se r ie  de o rto fo sfa to s  sodo-potásicos puros 
en los que p a r t ic ip a  la  s a l  mono y/o  d ia lc a lin a  en una r e la ­
ción variab le  y con tro lab le  a voluntad, dependiente de la  
sa tu rac ió n  alcanzada en l a  evaporación según su esca la  de
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so lu b ilid ad  y de l a  re lac ió n  molar en sa le s  m ono-dialcalinas 
de la s  aguas en tradas en e s ta  e tapa.

A sí, partiendo  de soluciones con re lac ion es molares 
di-m onoalcalinas comprendidas en tre  1/3 y 2, y con una evapo­
rac ió n  media en tre  e l  60 y e l  70% de su peso, re su lta n  la s  
conversiones y composiciones c r is ta l in a s  s ig u ie n te s :
% de P O- i n i c i a l  recuperado en los c r i s ta le s :  d e l 20 a l  70,2 5
d e l cual, en forma mono se encuentran p resentes en los mismos 
porcen ta jes v a riab le s  en tre  4 y 99%, con re lac iones molares 
E/Na o sc ilan te s  en tre  0,2 y 24; en tan to  que la s  aguas r e s i ­
duales de l a  c r is ta l iz a c ió n  p resen tan  valo res comprendidos 
en tre  8 y 19% de P^O  ̂ en forma mono, lógicamente con una 
gama de c if ra s  y re lac io n es interm edias en tre  la s  c itadas 
en cada caso.

Las aguas re s id u a le s  que presentan  e l  contenido en 
PgO  ̂ monoalcalino relacionado respec to  a un porcentaje en 
PgO  ̂ t o t a l  comprendido en tre  25 y 35% y proporciones v a ria ­
b les en tre  12 y 3% en EgO y 8-14% en Na, son re c ic la b le s  en 
un t ip o  de co n cen trad o r-c ris ta lizad o r convencional o, s i  se 
desea, son conducidas a la  etapa de polim erización subsiguien 
te .

Los o rto fo sfa to s  sodo-potásioos re su lta n te s  en e s ta  
e tapa , separados y secos, p resen tan  la s  s ig u ien te s  composiclo 
nes lím ite s :
P 0^ t o t a l  : 33-52% ; P„0,- monoalcalino: 1- 51%5K 0: 1-32%;¿ 5 2 5 2
Na: 18-2%; As: menos de 0'1 ppm; met. pesados (Pb): menos 
de 10 ppm; F: in d ic io s , y sus c a ra c te r ís t ic a s  son favorables 
p ara  s e r  u ti l iz a d a s  como agentes tamponantes en la  in d u s tr ia  
de l a  alim entación , pH en so lución  acuosa a l  1% v ariab le  en-



7

t r e  5 y 8*5.
4 .-  Obtención de p o lifo s fa to s  sodo-potásicos grado 

a lim en tic io : E sta  etapa d e l proceso comprende e l  tra tam ien to  
térmico polim erizante de cualqu iera  de la s  composiciones sodo-

5. -p o tás icas  procedentes de la s  t r e s  etapas a n te r io re s , b ien
en solución con evaporación y secado p rev io , b ien  en forma 
só lid a  según re su lta n  de la  etapa a n te r io r .

En in te rv a lo s  comprendidos en tre  4002 y 8002C, du­
ran te  tiempos de permanencia de 5 minutos, a p a r t i r  de la  

10. formación de sa le s  só lid as secas, se obtienen composiciones
v ariab les  en tro  los s ig u ien te s  lím ite s :

PgO  ̂ to t a l :  50-59%; K^O: 15-25% y Na: 16-20% 
totalm ente polim erizados y cuya co n stitu c ió n  m olecular presen 
ta  una marcada pendiente descendente en la  forma p iro -y  a s -  

15. cendente en l a  forma hexameta-, desde los 4003 a lo s 8003C,
con formas de tra n s ic ió n  interm edias de t r ip o l i f o s f a to ,  t r i -  
y te tram eta fo sfa to s .

Estos productos, 98 a 100% so lub les en agua, presen 
tan  un pH en d iso lución  o sc ilan te  en tre  5*8 y 9? dependiente 

*20. de la  re lac ió n  molar fo sfa to  di-/mono- d e l m ate ria l entrado en
la  etapa y de l a  tem peratura y  tiempo de re s id en c ia  en e l  t r a ­
tam iento térm ico, correspondiendo los pH in fe r io re s  a r e la ­
ciones de entrada FD/FN bajos y fundamentalmente c o n s ti tu i­
dos por p iro fo s fa to s , y v icev ersa , los pH superio res a r e la -  

25. clones de en trada FD/FM a l ta s  y predominantemente con stitu id o s
' por hexam etafosfatos.

En e l  mismo sen tido  se encuentra d ir ig id a  la  capaci 
dad secuestran te  de los productos f in a le s ,  expresada en%de 
COjCa, oscilando en tre  7-9% para los p iro -  y 23-25% para los
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hexametaf osf a to s .
Las proporciones re la t iv a s  E/Na no constituyen en 

e s ta  etapa un fa c to r  determ inante y e l  contenido en impurezas: 
0 -0 '2  ppm As: menos de 15 ppm en met. pesados y ausencia to ­
t a l  de F, m an ifiesta  su calidad  tip o  grado a lim en tic io  de es­
to s  p o l if  osf a to s .

5 .-  E l proceso puede quedar totalm ente completado, 
en una p lan ta  in te g ra l  para la  fab ricac ió n  de estos productos 
calidad  a lim e n tic ia , con la  preparación de ácido fo sfó rico  pu 
ro  y fo s fa to  monocálcico, a p a r t i r  d e l  fo s fa to  b icá lc ico  obte­
nido segán se ha d e sc rito  en l a  e tapa 2.

Con objeto de f a c i l i t a r  l a  exp licac ión , se acompañan 
los s ig u ien te s  ejem plos, dados con ca rá c te r  i lu s t r a t iv o  y no 
lim ita tiv o  de l a  invención:
Ejemplo 16;

Preparación de aguas fo s fa to  sodo-potásicas p u r if ic a
das.

4 kg. de aguas fosfórico-m onopotásicas de composi­
ción:
PgO  ̂ to t a l :  23*76%; P^O  ̂ l ib r e :  13*45%; K^O: 7'74%; SO^: 1'44%? 
Ca: 0'19%^ As: 8*4 ppm y F: 0'1%,
se c a lien ta n  a 75^0 y se someten a tra tam ien to , durante 30 se 
gundos, con v igorosa ag ita c ió n , con un 2% de so lución  a l  20% 
de SNag y 1 por m il de carbón ac tiv o . Se f i l t e a n  los lodos.

Las aguas f i l t r a d a s  p resen tan  menos de O'OI ppm de 
As, 6 ppm de m etales pesados y 0'05% de F.

Se c a lie n ta n  a 909C y , con ag itac ió n  y cuidando de 
reponer e l  agua perd ida por evaporación, se t r a ta n  sucesiva­
mente con una lechada de CO^Ba en la  proporción estequiom étri
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ca para p re c ip ita r  SO  ̂ y CO^Na  ̂ h asta  pH 3 '5  (conversión d e l
PgO  ̂ l ib re  a o rto fo sfa to  monosódico). Se sigue con la  ad ic ión  
de un pequeño porcentaje de Fe' , completando después e l  t r a ­
tamiento con CO^Nag só lido  hasta  alcanzar pH 5 '7 , f in a liz a n -  

5. do con la* incorporación suplem entaria de 1 por m il de so lu ­
ción de SNag a l  20% y 1 por m il de carbón ac tiv o .

Los lodos, una vez cen trifugados, se lavan con un 
equivalente en s.u peso de agua, resu ltando :
0'750 kg. de lodos lavados con 12*75% PgO  ̂ to ta l  

10. 0'810 kg. de aguas de lavado con 10'7% PgO  ̂ to ta l
9% PgÔ
3'1% KgO

2'9% Na
que se re c ic la n  a la  sig u ien te  operación.

15. Las aguas madres p u rificad as con un t o t a l  de
3'500 kg. p resentan  la  s ig u ien te  composición:
PgO  ̂ to ta l :  21'7%;PgO^ mono: 16*4%; Reí. molar FD/FM = 1/3$ 
KgO: 5'9%! Na: 5'4%? SO  ̂ in d ic io s  $ Ca: in d ic io s  $ As: menos 
de 0*01 ppm$ met. pesados: (Pb): 5 ppm; F: in ap rec iab le .

20. La recuperación d e l PgO^, en e s te  caso d e l 90%
respecto  a l  i n ic ia l  puede considerarse como c i f r a  mínima 
que se encuentra en función de la  capacidad de agotamiento 
d e l f i l t r o  o cen trífu g a  u tiliz a d o  en la  operación.
Ejemplo 22:

25. Preparación de fo s fa to  b ic á lc ic o .
Las aguas p u rificad as d e l ejenplo  a n te r io r  

se tra ta n , a tem peratura ambiente y con buena ag itac ió n , con 
220 g r. de Ca(0H)g técn ico , 95% riqueza , en forma de lechada 
acuosa a l  25%. Al cabo de 1 hora se f i l t r a  e l  ppdo. que se



lav a  con un peso equivalente de agua y se seca a  75^0 en co­
r r ie n te  de a i r e .

y

Así se obtienen:
872 g r . de PO^HCa. 2HgO, de composición: 

to t a l :  40'0% S0=: 0'15%
Ca * 23'1% As : menos de 0'1
K 0 2 ° < 1  % met, pes. 5 ppm.
Na *< 1  % F : 0'05 %
?. de aguas de lavado, de composición:
P 0j. 2*^ t o t a l : 5 ' 1% As: 0'05 ppm
P-,0- ¿ 0 mono : 1 ' 7 %
KgO : 1'3% F : no se aprecia
Na : 1 ' 2%

r. de aguas madres, de composición:
Po°,= t o t a l : 12 ' 0%

2 5 Relac. molar FD/FM -
?2°5 mono : 3 *9%
K 0 2 : 6 ' 1% As : 0 '05 ppm
Na : 5'7% F : no se ap recia

80^ y Cas tra za s
Las aguas de lavado se pueden re c ic la r  para e l  la ­

vado de fo s fa to  b icá lc ic o  en operaciones sucesivas h asta  a l ­
canzar aproximadamente la  concentración de las  aguas madres, 
en cuyo punto se unen a é s ta s , o b ien  se adicionan a las  
aguas madres desde e l  primer momento.

Según e l  ejemplo d e sc r ito  e l  46% d e l PgO  ̂ entrado 
pasa a fo s fa to  b ic á lc ic o , 11% es a rra s trad o  en la s  aguas de 
lavado y e l  re s to  permanece en la s  aguas madres.
Ejemplo 33:

Obtención de o rto fo sfa to  sodo-potásico .
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1.370 g r . de la s  aguas madres re su lta n te s  en e l  
ejemplo 2S se evaporan en un concentrador a vacío h asta  e l i ­
minar e l  70% de su peso, dejando e n f r ia r  la  suspensión r e s i ­
dual hasta  su c r is ta l iz a c ió n  t o t a l  y separando por c e n tr ifu ­
gación los c r i ta le s  obtenidos, que se secan en e s tu fa  hasta  
e l  grado de h id ra tac ió n  deseado.

De e s te  modo e l  27% d e l ?20^ to t a l  entrado a l a  op_e 
ración  queda en forma de c r i s ta le s ,  fundamentalmente co n s ti­
tu idos por un 95% de o rto fo sfa to  disódico h id ra tado , de la  
s igu ien te  composición:
P„0,- to t a l  2 5 : 33*25% As : menos de 0'1 ppm
P^O- mono 2 5 : 1 '7% met. pes. 2 ppm
KgO ! 1 '0% pH a l  1% : 8'1
Na : 17*7%
m ientras la s  aguas madres de c r is ta l iz a c ió n , que comportan
e l  re s to  d e l P^O^, a rro jan  e l  s ig u ien te  a n á l is is  medio:
P.Oc to ta l :  2 5 26% As : menos de 0'1 ppm
PgO  ̂ mono : 12% met. pes. : 5 ppm
KpO : 11%
Na : 9%

Una evaporación más exhaustiva favorece l a  c r i s -
ta liz a c ió n  sim ultánea de o rto fo sfa to  monopotásico, variando 
l a  composición de la s  aguas madres de c r is ta l iz a c ió n , pudien 
dose decantar por tan to  la  operación en e s te  sen tid o .

Tanto en e l  ejemplo c itado  como en todo e l  proceso 
operativo de l a  p la n ta , a p a r t i r  de l a  obtención de la s  aguas 
p u rif ica d as , con re lac ió n  molar fo s fa to  di-/mono = 1/3, e l  
procedimiento p resen ta  la  v e rs a ti l id a d  su f ic ie n te  para in ­
crementar la  producción de los m ateriales más in te re sa n te s ,



disminuyendo los que no lo son tan to .
Ejempl o 43:

Obtención de p o lifo s fa to s  sodo-potásicos.
a) Las aguas madres procedentes de la  c r i s ta l iz a ­

ción según e l  ejemplo 33, cuya re lac ió n  molar o rto fosfa to  
di-/mono es 1 '1 , se someten a tra tam ien to  térm ico durante 
5 minutos a 5003C, después de su evaporación p rev ia  a se­
quedad.

Así se obtiene un producto blanco, pu lveru len to , 
de la  s ig u ien te  composición:
^ ° 5 t o t a l  s 54'9% Solubilidad  en agua : 100%
P2°5 orto  : 0'0% pH a l  1% s 8 '4
EgO : 20'0% Capacidad secuestran te  en CO^Ca:

20*05%
Na 5 17 <5% As : menos de 0*1 ppm
Polim erización: 100% Met. pes. : menos de 5 ppm
cuya co n s titu c ió n  e s tru c tu ra l ,  determinada cromatográficamente, 
m an ifie s ta  una d is tr ib u c ió n  de productos de aproximadamente 
75% en t r ip o l i f o s f a to ,  15% en p iro fo sfa to  y 10% en polímeros 
superio res a l  tr im e ta fo sfa to .

b) Las aguas madres de l a  p re c ip ita c ió n  d e l fo s fa ­
to  b ic á lc ic o , según e l  ejemplo 23, con re la c ió n  molar ortofojs 
fa to  di-/mono 2, se someten a tra tam ien to  térmico durante 
30 horas a  2403-25030, después de su  evaporación p rev ia  a se­
quedad e incorporación de una dosis mínima de ácido n í t r ic o  
d ilu id o  que favorece la  combustión de l a  m ateria  orgánica pro 
sen te  en la s  aguas madres.

R esu lta  un producto con la  s ig u ien te  composición y 
c a r a c te r í s t ic a s :



5.

10.

?2°5 to ta l  : 51 '9% Solubilidad  en agua : 100%
^ ° 5 orto  : 0'0% pH a l  1% : 8
"2° i 19'3% As s menos de 0 '1 ppm
Na : 15*05% met. pes. : 3 ppm
Polim erización : 100%
co n stitu id o  fundamentalmente por p iro fo sfa to  acompañado de 
porcen tajes menores que e l  25% en t r i p o l i -  y tr im e ta fo sfa to .

Tanto e l  producto a ) , como e l  b ) , constituyen  ejem­
plos t íp ic o s  de ad itiv o s  en la  in d u s tr ia  de l a  alim entación. 
Ejemplo 59:

Obtención de ácido fo sfó ric o  puro y fo s fa to  mono-
cá lc ico .

a) E l fo sfa to  b icá lc ic o  obtenido según e l  ejemplo 
2S se t r a t a  con la  proporción estequiom étrica de SO^H  ̂ 98%, 

15. pureza tácn ica  en una masa líq u id a  con 200% de aguas d e l la ­
vado de yeso re su lta n te s  en operaciones a n te r io re s .

E l ácido fo sfó rico  formado, separado d e l yeso por 
f i l t r a c ió n ,  p resen ta  la  sig u ien te  composición!
?2°5 to ta l  : 20'2% SO  ̂ : 0'4%
?2°5 l ib re  : 10'5%
^2° ° 2'3% As : 0 '3  ppm
Na : 1 '7% met. p e s .: 6 ppm
en e l  que se elim ina e l  SO  ̂ por tra tam ien to  con CO^Ba y los 
cationes por paso a través de re s in a  Lewatit S-100, fluyen- 

25. do con un % en P^O  ̂ to ta l  = % PgÔ  l ib re  = 10% y 30 ppm en 
Na y K.

Se f i l t r a  y concentra a vacío hasta  56% en PgO^, 
quedando Na: menos de 0'01 %; SO  ̂ : menos de 0'01%^ As : me­
nos de 0'1 ppm y met. pes.s 2 '5 ppm.
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b) En una potente amasadora de pastas espesas se 
t r a ta n  en proporciones equim oleculares fo sfa to  b icá lc ico  ob­
ten ido  según e l  ejemplo 2S y ácido fo sfó rico  re su lta n te  en a ) . 
La masa homogenizada, lavada con acetona y seca , p resen ta  
l a  s ig u ien te  composición:
P-0_ to t a l  : 2 5 56 ' 6% SO  ̂ : 0'13%
Ca : 16*01% As s 0'1 ppm
Na : 1 '4-% met. pes. s !
correspondiente a fo sfa to  monocálcico monohidrato.

N O T A
D escrito  e l  objeto d e l presente invento se decla­

ra n  nuevas y do propia invención la s  sig u ien tes  re iv in d i­
caciones:

1 .-  Procedimiento para l a  preparación de compues­
to s  fo sfa tados a lca lin o s  y cá lc icos de grado alim entación 
humana, que comprende tra tam ien to  depurador de m aterias p r i ­
mas, conversión a o rto fo sfa to s  sodo-potásicos y cá lc ico  y 
de transform ación térm ica a p o lifo s fa to s , caracterizado  en 
que los d iversos tra tam ien tos constituyen  la s  sucesivas e ta ­
pas de un so lo  proceso, coordinadas y decantadas hacia la  
obtención de d is t in to s  n iv e les  y composiciones en los pro­
ductos f in a le s  o rto  y /o  p iro fo sfa to s  sodo-potásicos dependían 
te s  d e l grado de conversión en fo s fa to  b icá lc ic o  a que se 
llev e  e l  P^O  ̂ i n i c i a l  en su etapa de p re c ip ita c ió n  según e l  
esquema

a PÔ HpMe 4- b P0^HMe'Me"4-c Ca(OH)^------
------  d PO^HMe'Me" 4- e PÔ Ĥ Me 4- cPO^HCa 4- 2 Ĥ O
donde Me, M e',y Me", iguales o d i s t in to s ,  represen tan  los
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m etales a lca lin o s  Na y /o  K; y, en cuya ecuación reducida) 
a rep resen ta  3 o m últip lo  de 3?
b rep resen ta  1 o m últip lo  de 1 por e l  mismo fa c to r  

que a,
o rep resen ta  un número en tero  de 1 a 3.
d rep resen ta  un número en tero  de 2 a 5 ?
e rep resen ta  un número en tero  de 0 a 10,

cumpliéndose en todos los casos que 
a 4 b  = d 4 - e 4 - o  $

y en que e l  m a te ria l de p a r tid a  es una solución acuosa pro­
cedente d e l tra tam ien to  ácido de productos fosforados na tu ra  
le s  o transformados de composición P^O  ̂ t o t a l  : 16-24% ;

lib re  : 8-14% ! KgO - 5-8% ; SO  ̂ : 1-2'5% ; menos de 
0'3% en Ca $ aproximadamente 10 ppn en As y 1% en F ; más 
de 100 ppm en m etales pesados (expresados como Pb) y 0'3-0'7%  
en RgO ,̂ acompañados de Cr, V, SiO^ y o tras impurezas meno­
res  j cuya solución se somete in icia lm ente a una e tapa p u ri­
f ic a d e ra , con transform ación sim ultánea d e l P.O_ t o t a l  conte¿ 5  —
nido en e l l a  o. o rto fo sfa to s a lc a lin o s  con una re la c ió n  molar 
de la  forma o rto fo sfa to  monoalcalino a d ia lc a lin o  de 3 a 1, 
antes de su conversión f in a l  a fo s fa to  b icá lc ic o  y/o o rto fo s­
fa to s  sodo-potásicos só lid o s.

2 .-  Procedimiento según la  re iv in d icac ió n  1, carac­
te rizad o  en que la  etapa i n i c i a l  de p u rif ic a c ió n  se v e r if ic a  
en dos fa se s , con separación interm edia y f in a l  de la s  impu­
rezas p rec ip itad as ; comprendiendo la  primera fase  la  p re c i­
p itac ió n  de As, Pb en forma de S" y parcialm ente de F y SiOg 
en forma de FgSi"", en medio fuertem ente ácido; y comprendien­
do la  segunda fase  la  p rec ip ita c ió n  de SO  ̂ como SO^Ba y e l



re s to  de impurezas como complejos fluofosí'a tados y fo sfa to s 
in so lu b le s , elevando e l  pH en dos escalones s in  solución 
de continuidad, e l  primero h asta  valo res do 3 ' 5  a 3 ' 7  y e l  
segundo h asta  valo res de 5'5  a 5 ' 7 ? o in tervención , en pro­
porciones mínimas, de agentes redu c to res , absorbentes y/o 
porosos, d e l t ip o  F e " ', carbón ac tivo  o s im ila re s , en forma 
t a l  que la  so lución  p u rificad a  contiene 0- 0 ' 2% de SO^, menos 
de 0'1% de F, menos de 1 ppm do As, 0-6 ppm de metales pesa­
dos (Pb), in ap rec iab les proporciones en RgO^, Or, V, SiOg y 
m ate ria les carbonosos.

3 .  -  Procedimiento según la  re iv in d icac ió n  a n te r io r , 
ca rac terizad o  porque, preferentem ente, e l  m a te ria l de p a rtid a  
co n stitu id o  por una so lución  acuosa de composición P^O  ̂ to ­
t a l  : 17-24%, PgO  ̂ l ib re  s 10- 14% y : 5- 8%, se somete
a l  tra tam ien to  de p u rif ic a c ió n  elevando e l  pH en la  segunda 
fa se  de dicha etapa con CO^Na  ̂ só lid o , en la  proporción nece­
s a r ia  para la  conversión d e l P^O  ̂ l ib re  a o rto fo sfa to  monosó- 
dico en e l  primor escalón de pH 3 '5 /3 '7 ,  completándose la  
reacción  con CO^Na ,̂ en e l  segundo escalón (pH f in a l  5 '5/5*7) 
h as ta  co n v ertir  todo e l  P^O  ̂ de la  so lución  a la  proporción 
molar 3/1 en la s  formas o rto fo sfa to  mono-/ d ia lc a lin o ; cuyos 
dos escalones sucesivos se conducen a  tem peraturas en tre  
75-909(3, separándose finalm ente en c a lie n te  los m ateriales 
en suspensión de la s  aguas p u rificad as  que p resen tan  e l  s i ­
gu ien te a n á l is i s :  P^O  ̂ tobáis 16-22%; P^O  ̂ o rto fo sfa to  monoal 
calino* 13-17%; KgO * 5-7% y Na^O: 4-6%.

4 . -  Procedimiento según l a  re iv in d icac ió n  3 carac­
te rizad o  porque la s  aguas fo s fa to  sodo-potásicas p u rificad as 
se t r a ta n  con lechada de c a l , con un contenido en tre  5 y 25%



en Ca(OH)^, en proporciones o sc ilan te s  en tre  e l  50% en exceso 
y e l  50% en defecto  sobre e l  teó rico  necesario  para tra n s fo r  
mar los o rto fo sfa to s  sodo-potásicos entrados en re lac ió n  mo­
l a r  monq/di 3/1 a l a  re lac ió n  molar 2/ 1 , segán e l  esquema
jPO^Hg*" -!- PO^ET 4- Ca(0H)g__^ PO^HCa 4- 2P0^lf 4- PO^Hp" 4- 2HgO,
en cuyo tra tam ien to  se produce la  p re c ip ita c ió n  de fo sfa to  
b ic á lc ic o , con conversión d e l PgO  ̂ entrado en reacción  a d i ­
cha s a l  comprendidas en tre  e l  10 y e l  48% y, respectivam ente, 
separación de soluciones o rto fo sfa to s  d i-/m onoalcalinos con 
re lac ion es molares en tre  ambos tip o s  desde 0 '5  a 2 '5 ; cuyo 
p rec ip itad o , lavado y seco, p resen ta  una composición f in a l  
de 39-41% en to t a l ,  38-40% en PpO  ̂ so lub le a l  c i t r a to ,
22'5-23% en Ca, menos de 1% en á lc a l i s  y menos de 0'05% en 
F, 0'01 ppm en As, 8 ppm en m etales pesados (Pb) y 0'1% 
en SO^, y cuyas aguas madros a rro jan  11-17% en P^O  ̂ to ta l ,  
4-12% en P ^  orto monoalcalino, 4-16% en KgO y 4-5% en NapO.

5 .-  Procedimiento según la s  re iv ind icac iones an­
te r io r e s ,  caracterizado  porque en una sucesiva etapa la s  aguas 
madres p u rificad as según la  re iv in d icac ió n  3 , o b ien  la s  
aguas fluyen tes según la  re iv in d icac ió n  4 . se concentran 
h asta  c r is ta l iz a c ió n  de composiciones o rto fo sfa tad as di-mono- 
a lc a lin a s  con re lac iones molares E/Na osc ilan tos entro  24 y 
0'2  y porcen tajes en PgO  ̂ monoalcalino, respecto  a l  PgO  ̂
t o t a l  contenido en los c r i s ta le s ,  v a riab les  desde 99 a 4%3 

cuya etapa conduce h asta  alcanzar la  sa tu rac ió n , re sp ec tiv a ­
mente, en o rto fo sfa to  disódico y monopotásico para lo s lím i­
te s  antedichos y , opcionalmente, h as ta  la  c r is ta l iz a c ió n  
de mezclas só lid as  que, llevadas a sequedad, p resentan  com­
posiciones comprendidas en tre  33 y 52% en PgO  ̂ t o t a l ,  1 y 51%



en m onoalcalino, 1 y 3% en KgO y 18 a % en  Na, con 
impurezas máximas de O 'l  ppm en As, 10 ppm eb met. pes.
(Pb) e in d ic io s  de F.

6 .  -Procedim iento, según la s  re iv ind icac iones ante­
r io r e s ,  ca rac te rizad o  porque en una etapa subsigu ien te , la s  
aguas madres p u rif ic a d as  según l a  re iv in d icac ió n  3, o b ien  
la s  aguas flu y en tes  en l a  p re c ip ita c ió n  según l a  re iv in d ic a ­
ción  4y o b ien  la s  aguas madres de l a  c r is ta l iz a c ió n  según
l a  re iv in d icac ió n  5, o lo s  propios c r i s ta le s  só lid o s , evapora­
dos y secos se someten a tra tam ien to  tóim ico durante 5 a 15 
minutos a  tem peraturas en tre  4003 y 8002C, o b ien  con tiem ­
pos de permanencia menores que 30 horas a tem peraturas en tre  
2402 y  40020, con formación de p o lifo s fa to s  aodo-potásicos 
100% polim erizados, preferentem ente co n s titu id o s  po r p iro fo s -  
fa to , en gradación opcional con l a  tem peratura y tiempo de 
permanencia h as ta  e l  hexam etafosfato, de composiciones com­
prendidas en tre  50 y 59% en PgO^ to ta l?  15-25% en KgO y 
16-2% en Na, presentando como impurezas máximas 0 '2  ppm de 
As, 15 ppm de m etales pesados (Pb) y exentos de F§ cuya po­
lim erizac ió n  se e fec tú a  eventualmente con incorporación, 
an tes o durante e l  tra tam ien to  térm ico, de pequeños porcen­
ta j e s  de un oxidante ácido, determ inante de l a  combustión 
exhaustiva de m ateria  orgánica, especialm ente en lo s  pro­
cesos a tem peraturas y /o  tiempos de permanencia bajos.

7. Procedim iento para la  preparación  de orto y 
p o lifo s fa to s  sodo-potásicos y cá lc ico s  de grado alim entación 
humana.

moría
Según se describe y re iv in d ic a  en la  p resen te  me- 

d e sc r ip tiv a  que consta de 19 páginas fo lia d a s  y e s c r i -
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ta s  a máquina por una so la  de sus caras. 
Madrid, a  ̂
p* a.

pírtr-edo: JOSE t .  MORA
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