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MEMORIA DESCRIPTIVA

Los materiales, fosfatacog wtilizados en el campo
de la alimentacién humana, requieren como condicién imprescin-
dible no contener ciertes impurezas, tales como F, Ag y meta~-
les pesados (determinedo como Pb, segin los métodos de la fax
macopea Briténica y U.S.4.), por encima de limites méximos
que, si bien no estén claramente definidos, alcanzen préctica~
mente a los de los productos clasificados como R. 4.

La preparacidén a escala industrial de log citados
materiales, con una economia satisfgctoria, exige la ubiliw

zacin de materias primas de calidad téenica, las cualeg han
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de ser sometidas a tratemientos depurativos suficientemente

exhaustivos, bien previamente o durante el periodo preparati
vo, Tal es el caso en la uwtilizacibn,como materias fosfdticas
de partida, de fosforita o dcido fosfdrico via himeda, que
aportan al proceso dosis elevadas de T, As y metales pesados
entre otros, gque precisan ser eliminados,

En una forms de tratamiento inicial de dichas mate
rias primas, descrita en nuestras patentes/i?émiﬁo nos. 404,771y
405.110, resultan soluciones formadas por dcido fosférico libre y
fosfato monosdédico o monopotdsico, cuya composicién oscila
entre los sigulentes valores:

PO, total : 16-24% y B0, libre (como PO,H3) : 8~14%,

5 2%
con impurezas del sigulente orden:

SOZ i 1-215% 3 P: 1% 3 As ¢ 10 ppm; met. pesados (Pb)s
més de 100 ppm acompafindas de Fe, Al, §i0,, carbbn, materia
orgénica, Cr, V, etc.

Esencialmente el proceso comprende, en una primera
etapa, la eliminacidén de las impurezas, que son precipitadas
en forma de F68i=, 5=, fosfatos y complejos fluofosfatados;
precipitacidn que se verifica en dos fases, con separacildn
intermedia y final de los lodos formados. Esta etapa se rea
liza incorporando a la masa liquida los reactivos depurado-
res mientras se eleva el pH de la misma escalonadamente y de
manera controlada, por reaccidn con un agente alcalino, pre-
ferentemente en forma de carbonato.

La etapa antedicha conduce a la obtencidn de unas
aguas nmadres purificadas constituwidas por fosfatos sodo—potg

sicos en que la relacién molar de fosfato di-a monoalcalino

eSde1a3o
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Bstas agues madres son el punto de partida para la
obtencidbn, en sucesivas etapas, de ortofosfatos y pirofosfa-
t0s sodo-potdsicos, o bien de fosfato bicdleico conjuntamen~
te con la separacifn de soluciones en que las relaciones mo-
lares ortofosfato di-/ monoalcalinas se mueven entre valores
de 2 a 0'5, asi mismo transformables en orto y pirofosfatos
sodo~potdsicos sbélidog, todos ellos de alta pureza.

BEgtas Gltimas etapas del procedimiento presentan la
extraordinaria ventaja de poder balancear la produccidén simul
tdnea de fosfato bicdleico, ortofosfatos y pirofosfatos alca~
linos, en una planta integral montada segin el proceso de la
inveneién, decantdndola hacia el producto o productos cuys
demanda comercial se presente mds interesante en el mercado.

En una modalidad preferente de la invencidn se par
te de aguas fosfdérico-monopotdsicag y en su etapa de purifi-
cacién se someten a tratamiento con carbonato sédico como agen
te neutralizante de la acidez hasta la consecucién de la re-—
lacién molar 1/3 en ortofosfato di-/ monoalcalino antedicha.

En su realizacién el proceso integral comprende:

1.~ Precipitacién exhaustiva de impurezas: En una
primera fase, la solucidn madre fosfbérico-monopotdsica, se so
mete a la accidén de iones §°, en caliente, y opcionalmente
a temperatura ambiente, con vigorosa agitacién. Segin una
forma preferida se trata la masa liquida con 0'5 a 2% de su
peso en solucidn al 20% de SNa,,.

Los lodos se filtran, favorablemente incorporando
a la masa un meterial poroso, preferentemente contituido por
carbdén activo en proporcibn no superior al 1 por mil sobre

el peso de aguas en tratamiento. Las aguas fosfdrico monopo-
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tdsicas filtradas reducen el contenido de As hasta 0-3 ppm,
normalmente a menos de 0101 ppm, el I desciende a 0'1% y el
contenido en metales pesados (Pb) hasta 6-10 ppm.

Ia segunda fase de purificacién en esta etapa se rea
liza en caliente y en dos escalones de precipitacidn, sin so-
lucidn de continuidad. E1 primer escaldén comprende la elimina
cién de SOf en forma de SO,Ba, elevado el pH seguidamente hag
ta 3'5/3'7 por reacciln con CO3Na2. De este modo el P,0y libre
pasa a ortofosfato monosbédico, E1 segundo escaldén comprende
la eliminacion de R203, Cr, V, etc., por la adicién de agentes
reductores y precipitantes auxiliares (Fe**, S, etc.), mien
tras se eleva el pH, asi mismo con COBNaZ’ hasta 5'6/5'7, trans
formando el PZOS total de la masa reaccionante a ortofosfa-
tos con relacidn molar di-a monoalcalino 1 a 3. Los lodos se
filtran y se lavan reciclando las aguas de lavado a la opera-
cibn preparativa de las aguas madres impuras.

La solueitn filtrada presenta la siguiente composi~-
cibn medias Py0; totals 17-22%; P05 monoalcalino: 13-17%

KZO: 5=b%3 Na.,0: 4~6%;5 87,3 0=0'2%; F: menos de 0'1%; met.

4
pes.: 0-5 ppm; As: menos de 0,1 pym; Ca, 3203, Cr y Vs ina-
preciables,

2.~ Obtencidn de fosfato bicdleico grado alimenti-
cio: Ia solucidn purificada de la etapa anterior se trata con
lechada de cal, seleccionada este Ultima entre los productos
de calidad téecnica con no menos de 93% de rigueza en Ga(OH)z.
La operacidn se realiza a temperatura ambiente y con vigorocsa
agitacidn.

La compogicidn de la solucidén madre, con la rela-

cidn molar 1 a 3 en ortofosfato di- monoalcalino, permite lle
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var esta operacidn con amplia versatilidad en cuanto al por
centaje de P205 precipitado en forma de fosfato bicdlecico,
correlacionado con la relacién molar fosfato di- monoalcalino
que se prefiere alcanzar e¢n las agutas madres filtradas.

Asi, variando la dosis de Ca(OH)2 incorporada a la
solucién FD/FU : 1/3, sc alcanzan los valores siguientes:
PZOS convertido en FDCa comprendido entre 10 y 50%; para cuyos
porcentajes de conversidn corresponden respectivamente 80
a 40% de P205 en las aguas filtradas, que contienen relaciones
molares FD/FM oscilantes entre 0,5 y 2, asi mismo respectiva-
mente.

Las aguas de lavado el fesfato bicdleico pre—
eipitado y filtrado comportan un 10% del P205 entrado en la
etapa que se reciclan o se suman a las aguas madres filtradas
con las que presentan una composicién similar,

Bl fosfato bicdleico seco al estado de dihidrato,
arroja el siguiente andlisis medio:

PZOS total: 41,0%; P205 sol.citratos 40%; Ca: 23,1%; K2O:
“1%:; Na20:<(1%; F: 0105-0'1%; Ass: 0-0'1 ppm; met. pesados
(Pb): 3-8 ppms 804: menos de 0'1%,

3.~ Obtencién de ortofosfatos sodo-potdsicos grado
alimenticio: En esta etapa del procesc se scmeten a concen—
tracién y cristalizacibn, u opcionalmente a evaporacidbn total
a sequedad,; las aguas filtradas en la etapa anterior, y tam-
bién, si se desea las aguas purificadas en la primera etapa,
obteniéndose una serie de ortofosfatos sodo-potdsicos puros
en los que participa la sal mono y/o dialcalina en una rela-

cidn variable y controlable a voluntad, dependiente de la

saturacién alcanzada en la evaporacidn segin su escala de
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solubilidad y de la relacidn molar en sales mono-dialcalinas
de las aguas entradas en esta etapa.

Asi, partiendo de soluciones con relasiones molares
di-monoslcalinas comprendidas entre 1/3 y 2, ¥ con una evapo-
racidn media entre el 60 y el 70% de su peso, resultan las
conversiones y composiciones cristalinas siguientes:

% de P O

25
del cual, en forma mono se encuentran presentes en los mismos

inicial recuperado en los cristales: del 20 al 70,

porcentajes variables entre 4 y 99%, con relaciones molares
K/Na oscilantes entre 0,2 y 24; en tanto que las aguas resi-
duales de la cristalizacidn presentan valores comprendidos

entre 8 y 19% de P20 en forma mono, légicamente con una

gama de cifras y relZciones intermedias entre las citadas
en cada caso,

Las aguas residuales que presentan el contenido en
P205 nmonoalcalino relacionado respecto a un porcentaje en
P205 total comprendido entre 25 y 35% y proporciones varia-
bles entre 12 y 3% en K50 y 8~14% en Na, son reciclables en
un tipo de concentrador-cristalizador convencional o, si se
desea, son conducidas a la etapa de polimerizacidn subsiguien
te.

Los ortofosfatos sodo-potdsicos resultantes en esta
etapa, separados y secog, presentan las siguientes composicio
nes limites:

P205 total : 33-52% 3 P2O5 monocalcalinos 1—51%§K20= 1-32%;
Na: 18~2%; As: menos de 0!1 ppm; met, pesados (Pb): menos
de 10 ppm; F: indicios, y sus caracteristicas son favorables

para ser utilizadas como agentes tamponantes en la industria

de la alimentacidén, pH en solucién acuosa al 1% variable en-
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tre 5 y 815,

4.~ Obteneibn de polifosfatos sodo~potdsicos grado
alimenticio: Beta etapa del proceso comprende el tratamiento
térmico polimerizante de cuwalguiera de las composiciones sodo-
~potdsicas procedentes de las tres etapas anteriores, bien
en solucién con evaporacién y secado previo, bien en forma
s6lida segin resultan de la etapa anterior.

En intervalog comprendidos entre 4002 y 8002C, du-
rante tiempos de permanencia de 5 minutos, a partir de la
formacién de sales sélidas secas, sc obtienen composiciones
variables entrc los siguientes limites:

P 05 total: 50-59%; K,0: 15-25% y Na: 16-20%
totalmente polimerizados y cuya constitucién molecular presen
ta una marcada pendiente descendente en la forma piro-y as-
cendente en la forma hexameta-, desde los 4002 a los 800¢C,
con formas de transicidn intermedias de tripolifosfato, tri-

y tetrametafosfatos,

Estos productos, 98 a 100% solubles en agua, presen
tan un pH en disolucidn oscilante entre 5'8 y 9, dependiente
de la relacioén molaer fosfato di~/monc- del material entrado en
la etapa y de la temperatura y tiempo de residencia en el tra-
tamiento térmico, correspondiendo los pH inferiores a rela-
ciones de entrada FD/FM bajos y fundamentalmente constituie-
dog por pirofosfatos, y viceversa, los pH superiores a rcla-
ciones de entrada FD/FM altas y predominantemente constitufdos
por hexametafosfatos,

En el mismo sentido se encuentra dirigida la capaci
dad secuestrante de los productos finales, expresada en%de

CO3Oa, oscilando entre 7-9% para los piro- y 23-25% para los
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hexametafosfatos.

Las propurciones relativas K/Na no constituyen en
esta etaps un factor determinante y el contenido en impurezas:
0-012 ppm As: menos de 15 ppm en met. pesados y ausencia to-
tal de F, manifiesta su calidad tipo grado alimenticio de es-
tos polifosfatos.

5.- El proceso puede quedar totalmente completado,
en una planta integral para la fabricacidén de estos productos
calidad alimenticia, con la preparacidén de dcido fosférice pu
ro y fosfato monocdleico, a partir del fosfato bicdlcico obte~
nido segin se ha descrito en la etapa 2.

Con objeto de facilitar la explicacién, se acompafian
los siguientes ejemplos, dados con cardcter ilustrativo y no
limitativo de la invencidn:

Ejemplo 19:

Preparacidn de sguas fosfato sodo-potdsicas purifica
das.,

4 kg. de aguas fosférico-monopotdsicas de composi~
cidns
P,0; totals 23'76%; P05 litre: 13'45%; K Oz 7'74sk; S04: 1'44%;
Ca: 0'19%; As: 8'4 ppm y Fs: 0f1%,
gse calientan a 7520 y se someten a tratamiento, durante 30 se
gundos, con vigorosa agitacidn, con un 2% de solucidn al 20%
de SNa, ¥y 1 por mil de carbdn activo. Se filtean los lodos.

Las aguas filtradas presenten menos de 0'01 ppm de
As, 6 ppm de metales pesados y 0'05% de F.

Se calientan a 902C y, con agitacidn y cuidando de
reponer el agua perdida por evaporacidn, se tratan sucesiva-

mente con una lechada de CO3Ba en la proporcién estequiométri
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ca para precipiter 302 v CO3Na2 hasta pH 3'5 (conversidn dél

P205 libre a ortofosfato mconosbdico). Se sigue con la adicién

$, completando después el tra-

da
de un pequefio porcentaje de Fe~
tamiento con CO3Na2 561lido hasta alcanzar pH 5'7, finalizan-
do con la’ incorporacidn suplementaria de 1 por mil de solu-

¢ibn de SNa, al 20% y 1 por mil de carbdén activo.

2
Los lodos, una vez centrifugedos, se lavan con un

equivalente en su peso de agua, resultando:
0'750 kg. de lodos lavados con 12'75% P205 total
0'810 kg. de aguas de lavado con 10'7% P,0; total
9% P205 mono
3'1% K20
219% Na
que se reciclan a la siguiente operaciédn.
Las aguas madres purificadas con un total de
3'500 kg, presentan la siguiente composicidn:
P,0; total: 2117%; P 0. mono: 16'4%; Rel, molar FD/FM = 1/3;

2°5

K50: 5'9%; Na: 5'4%; SOZ indicios; Ca: indicios; As: menos
de 0'01 ppm; met. pesados: (Pb): 5 ppm; F: inapreciable.

La recuperacidn del P205, en este caso del 90%
respecto al inicial puede considerarse como cifra minima
que se encuentra en funcidn de la capacidad de agotamiento
del filtro o centrifugs utilizado en la operacidn.
Ejemplo 22:

Preparacién de fosfato bicdleico.

Las nguas purificadas del ojeplo anterior
se tratan, a temperatura ambiente y con buena agitacidn, con

220 gr. de Ca(OH)2 téenico, 95% riqueza, en forma de lechada

acuosa al 25%. Al cabo de 1 hora se filtra el ppdo. que seé
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lava con un peso equivalente de agua y se seca a T752¢ en co-

rriente de aire.
Asi se obtienen:

872 gr. de P04H0ao 2H,.0, de composicibns

2
5. P205 totals 4010% soz: 0'15%
Ca ;s 23'1% As 5 menos de 0'1 ppm.
KZO <1 % met. pes. 5 ppm.
Na s <1 % F : 0105 %
1600 gr. de aguas de lavado, de composicidn:
10, PZOS total ¢ 5'1% As: 0'05 ppm
P§5mmw ¢ 1Y7%
KZO s 1'3% P : no se aprecia
Na : 172%
vy 2470 gr. de aguas madres, de composicibns
15, P,0, total : 12'0%
> Relac. molar FD/FM = 2
P.O- mono : 3'9%
275
KQO s 611% As : 0'05 ppm
Na ¢ 517% P : no se aprecia
SOX y Ca: trazas
20, Las aguas de lavado se pueden reciclar para el la-

vado de fosfato bicdlcico en operacionss sucesivas hasta alw-
“canzar aproximadamente la concentracién de las aguas madres,
en cuyo punto se unen a éstas, 0 bien se adicionan a las
aguas medres desde el primer momento.

25. Segln el ejemplo descrito el 46% del PZO5 entrado
pasa a fosfato bicalcico, 11% es arrastrado en las aguas de
lavado y el resto permanece en las aguas madres,

Ejemplo 39:

Obtencibn de ortofosfato sodo-potdsico.
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1.370 gr. de las aguas medrss resultantes en el

ejemplo 29 se evaporan en un concentrador a vacio hasta eli-
minar el 70% de su peso, dejendo enfriar la suspensién resi-
dual hasta su cristalizacidn total y separando por centrifu-
gaclén los critales obtenidos, que se secan en estufa hasta
el grado de hidratacidén deseado,
De este modo el 27% del P205 total entrado a la ope

racién queda en forma de cristales, fundamentalmente consti-
tuidos por un 95% de ortofosfato disdédico hidratado, de la

siguiente composicidn:

P205 total ¢ 33'25% As : menos de 0'1 ppm
PZOS mono : 1'7% met. pes. 2 ppm

K20 : 110% pH al 1% : 811

Na : 17VT%

mientras las aguas madres de cristalizacion, que comportan

el resto del PZOS’ arrojan el siguiente andlisis medio:

P205 total: 26% As : menos de 0'1 ppm
P205 mono : 12% met. pes. : 5 ppm
K0 s 11%

Na : 9%

Una evaporacilén mds exhaustiva favorece la cris-—
talizacién simultdnea de ortofosfato monopotdsico, variando
la composicidn de las aguas madres de cristalizacidn, pudiég
dose decantar por tanto la operacién en este sentido.,

Tanto en el ejemplo citado como en todo el proeceso
operativo de la planta, a partir dc la obtencidn de las aguas
purificadas, con relacién molar fosfato di-/mono = 1/3, el
procedimiento presenta la versatilidad suficiente para in-

crementar la produccidén de los materiales mds interesantes,
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Ejemplo 42:

Obtencidn de polifosfatos sodo-potdsicos.

a) Las aguas madres procedentes de la cristaliza-
cidén segin el ejemplo 32, cuya relacidn molaer ortofosfato
di-/mono es 1'1, se someten a tratamiento térmico durante
5 minutos a 5002C, despuéds de su evaporacilbn previa a se-
quedad.

Asi se obtiene un producto blanco, pulverulento,

de la siguiente composicidn:

P205 total : 54'9% Solubilidad en agua : 100%

P205 orto : 0'0% PH al 1% : 8'4

E,0 s 20'0% Capacidad secuestrante en CO3Ca:
20105%

Na 2 17'5% As : menos de O'1 ppm

Polimerizacidn: 100% Met. pes. s menos de 5 ppm

cuya constitucibn estructural, determinada cromatogrificamente,
manifiesta una distribucidn de productos de aproximadamente
75% en tripolifosfato, 15% en pirofosfato y 10% en polimeros
superiores al trimetafosfato.

b) Las aguaes madres de la precipitacidn del fosfa~
to bicdlcico, segin el ejemplo 22, con relacidn molar ortofos
fato di-/mono 2, se someten a tratamiento térmico durante
30 horas a 2402-2502C, después de su evaporaciln previa a se-~
quedad e incorporacifén de uns dosis minima de acido nitrico
diluido que favorece la combustidn de la materia orgdnica pre
sente en las aguas madres.

Resulta un producto con la siguiente composicitn y

caracteristicas:
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P205 total s 51'9% Solubilidad en agua : 100%
P205 orto ¢ 01'0% pH al 1% : 8

0 s 1913% A3 ¢ menos de 0'1 ppm

Na : 15105% met. pes. : 3 ppm

Polimerizacidén : 100%
constituido fundamentalmente por pirofosfato acompafiado de
porcentajes menores que el 25% en tripoli- y trimetafosfato.

Panto el producto a), como el b), comstituyen ejem-
plos tipicos de aditivos en la industria de la alimentacién.
Ejemplo 50

Obtencidén de deido fosférico puro y fosfato mono-
cdlcico.,

a) ELl fosfato bicdlcico obtenido segin el ejsmplo
29 se trata con la proporecidn estequiométrica de SO4H2 98%,
pureza téenica en una masa liguida con 200% de aguas del la~-
vado de yeso resultantes en operaclones anteriores.

E1l dcido fosférico formado, separado del yeso por

filtracidn, presenta la siguiente composiciédns

P2o5 total : 20'2% 807 : 0'4%

P205 libre : 10'5%

K20 ¢ 2'3% As : 0'3 ppm

Na s 117% met. pes.: 6 ppm

en el gue se elimina el SOZ por tratamiento con COBBa y los
cationes por paso a travém de resina Lewatit S~100, fluyen-
do con un % en PEOS total = % P205 libre = 10% y 30 ppm en
Na y K,

Se filtra y concentra a vacio hasta 56% en P205’
quedando Na: menos de 0'01 %; SOZ ¢ menos de 0'01%; As : me=-

nos de 0'1 ppm y met. pes.: 2'5 ppm.
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b) En una potente amasadora de pastas espesas se
traten en proporciones equimoleculares fosfato bicdlecico ob-
tenido segln el ejemplo 22 y dcido fosférico resaltante en a).
La masa homogenizada, lavada con acetona y seca, presenta

la siguiente composicitn:

P205 total : 56'6% SOZ s 0113%
Ca : 16'01% As ¢ 01 ppm
Na s 1'4% met, pes. ¢ 3 ppm

correspondiente a fosfato monocdleico monohidrato.

NOTaA
Descrito ¢l objeto del presente invento se decla-
ran nuevas y d¢ propia invencidn las siguientes reivindi-
cacliones:
1.~ Procedimiento para la preparacibn de compues-—
tos fosfatados alcalinos y cdlcicos de grado alimentacién

humana, que comprende tratamiento depurador de materias pri-

mas, conversién a ortofosfatos sodo-potdsicos y cdleico y

de transformacidn térmica a polifosfatos, caracterizado en
gue los diversos tratamientos constituyen las sucesivas eta-
pas de un solo proceso, coordinadas y decantadas hacis la
obtencidn de distintos nivelss y composiciones en 1los pro-
ductos finales orto y/o pirofosfatos sodo—potésiéos dependien
tes del grado de conversifm en fosfato bicdlcico a que se
lleve el P205 inicial en su etapa de precipitacidn segin el
esquena

a P04H2Me + b PO,HMe 'Me'tc ca(OH)2

4

Ma Mot L - L L
d PO4HLG'M»" L e PO4HéMe { cPO4HCa L 2 HZO

donde Me, Me!,y Me", iguales o distintos, representan los

e
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metales alcalinos Na y/o K; ¥, en cuyn ecuecidén reducida,
g representa 3 o miltiplo de 3,
b representa 1 o miltiplo de 7 por el mismo factor

que a,

¢ representa un nimero entero de 1 a 3,

d representa un ndmero entcro de 2 a 5,

e representa un ntmero entero de 0 a 10,
cumplidndose en todos los casos que

a+b=ddetc;

v en que ¢l material de partida es uno solucidn acuose pro-
cedente del tratamiento dcido de productos fosforados natura
les o transformados de composicidn PEQB total ¢ 16-24% ;
PZOS libre : 8~14% 3 K0 : 5-8% ;3 SOz : 1-2'5% ; menos de
0!3% en Ca ; aproximadamente 10 ppm en As y 1% en F ; mds
de 100 ppm on metales pesados (expresados como Pb) y 0'3-0'7%
en R203, acompafiados de Cr, V, SiO2 y otras impurezas meno-
res; cuya solucién se somete inicialmente a una etapa puri-
ficadora, con transformacibn simultdénes del Péo5 total conte
nido en ella o ortofosfatos alecalinos con una relacidén molar
de la forma ortofosfato monoalcalino a dialcalino de 3 a 1,
antes de su conversiém final a fosfato bicdleico y/o ortofos-
fatos sodo~potdsicos sblidos.,

2, Procedimiento segln la reivindicacidn 1, carac-
terizado en que la etapa inicial de¢ purificacidn se verifica
en dos fases, con separacidn intermedia y final de las impu~
rezas precipitadas; comprendiendo la primere fase la preci~
pitacién de As, Pb en forma de S y parcialmente de F y 810,
en forma de E%Siz, en medio fuertemente deido; y comprondien-—

do la segunda fase la precipitacién de SOZ como SO&Ba y el

(e
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resto de impurezas como complejos fluofusfatados y fosfatos
insolubles, clevando el pH en dos escalones sin solucidn
de continuidad, el primero hasta valores de 3'5 a 3'7 y el
segundo hasta valores de 5'5 a 5°7, e intervencidr, en pro-
porciones minimas, de agentes reductores, absorbentes y/o
porosos, del tipo Fe**, carbdn activo o similares, en forma
tal que la solucién purificada contiene 0-0'2% de S0p, menos
de 0'1% de P, uenos de 1 ppm do As, 0-6 ppm de metales pesa-
dos (Pb), inaprecisbles proporciones en 3203, Cr, V, SiO2 ¥
materisles carbonosos.

3.~ Procedimiento segln la rcivindicacidn anterior,
caracterizado porque, prefsrentemecnte, el materizl de partida,
constituido por una solucidn acuosa de composicidn P,0. to~

275

tal : 17-24%, PZOB libre : 10-14% y K20 s 5-8%, se somete

al tratamiento de purificacién elevando el pH en la segunda
fase de dicha etapa con CO3Na2 gbélido, on la proporcidn nsce-—

saria pars la conversidén del PZOS libre 2 ortofosfato monosé-

dico en el primer escaldén de pH 3°'5/3'7, completdndose la

reacecidn con CO3Na2’ en el segundo escaldn (pH final 5'5/5'7),

hasta convertir todo el P205 de la solucidn a la proporeidn

molar 3/1 en las formas ortofosfato mono~/ dialcalino; cuyos
dos escalones sucesivos se conducen 2 temperaturas entre
75-900C, separdndose finalmente en caliente los materiales
en suspensidn de las aguas purificadas que presentan el si-
totals 16-22%; P

guiente andlisis: P,0 ortofosfato monoal

205
Qs 4—""6%&

5
calinocs 13-17%; K0 & 5-7% ¥ Na,

4.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 3 carac-
terizado porque las aguas fosfato sodo-potdsicas purificadas

se tratan con lechada de cal, con un contenido entre 5 y 25%

ae
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en Ca(OH)z, en proporcicnes cscilantes entre el 50% en exceso
y el 50% en defecto sobre el tedrico necesario para transfor
mar los ortofosfatos sodo~-potdsicog catrados en relacidén mo=-
lar mono/di 3/1 a la relacién molar 2/1, seglin el esguema
3P04H,” + PO, + Ca(OH), 3 PO HCa + 2PO,H" + PO,H,” + 2H,0,
en cuyo tratamiento se produce la precipitacidén de fosfato
bicdleico, con conversidn del P205 entrado en reaccidn a di-
cha sal comprendidas entre ol 10 y el 48% y, respectivamente,
separacibn de soluciones ortofosfatos di~/monozlcalinos con
relaciones molares entre ambos tipos desde 0!'5 a 2'5; cuyo
precipitado, lavado y seco, presenta una composicidn final
de 39-41% en P205 total, 38-40% en P05 soluble al citrato,
2215-23% en Ca, menos de 1% en dlcalis y nmenos de 0'05% en
P, 0'01 ppn en As, 8 ppm en metales pesados (Pb) y 0'1%
en soz, y cuyas aguas madros arrojan 11-17% en P205 total,
4-12% en on5 orto monoalecalino, 4-16% en K0y 4-5% en Nazo.
5,- Procedimiento segin las reivindicaciones an~
teriores, caracterizado porgue en una succsiva etapa las aguas
madres purificadas segin 12 reivindicacidn 3, o blen las
aguas fluyentes segin la reivindicacidn 4, se conecentran
haste cristalizacidn de composiciones ortofosfatadas di-mono-
alcalinas con relaciones molarcs K/Na oseilantes entre 24 y
0'2 y porcentajes en P205 monoalealino, respecto al P205
total contenido en los cristales, variables desde 99 a 4%;
cuya etapa conduce hasta alcanzar lao saturacidén, respectiva-
mente, en ortofosfato disddico y monopotdsico para los lini-
tes antedichos y, opcionalmente, hasta la cristalizacidn
de mezclas sélidas que, llevadas a sequedad, presentan con-

posiciones comprendidas entre 33 y 52% en P205 total, 1y 51%

UG
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en PEO monoalecalino, 1y 324 en.K20 v 18 a 2¢ en Na, con

impurezas méximag de 0'l ppm en As, 10 ppm eb met. pes.
(Pb) e indicios de F.

6.-Procedimiento, segin las reivindicaciones ante~
riores, caracuerizado porque en una etepa subsiguiente, las
aguas madres purificadas seglin la reivindicacidn 3, o bien
las aguas fluyenies en la precipitacidn segln la reivindica-
cibn 4, o bien lazs aguas medres de lg cristalizacibn segin
la reivindicacién 5, o los propios cristales sélidos, evapora-
dos y secos se someten a tratamiento témico durante 5 a 15
minutos a temperaturas entre 4002 y 3002C, o bien con %iem-
pos de permanencia menores que 30 horas a ‘temperaturas entre
2400 y 4009C, con formacién de polifosfatos sodo-potdsicos
1004 polimér@zados, preferentemente constituldos por pirofos-
fato, en gradacidn opcional con la temperatura y tiempo de
permanencia hagba el hexametafosfato, de composiciones come
prendidas enﬁxe_SO ¥y 59% en P205 totaly 15-25% en K,0 y
16-20% en Ne, presentandd como impurezas méximes 0'2 ppm de
As, 15 ppa de metales pesados (Pb) y exentos de Fj cuya pom
limerizacibn se efectia eventualmente con incorporacién,
antes o durante el fratemiento témico, de pequefios porcen~
tajes de un oxidante 4cido, determinante de la combustidn
exhaustiva de materia orgénica, especialmente em los pro.-
cesos a temperaturas y/o tiempos de permanencia bajos.

7. Procedimiento para la preparacién de orto y
polifosfatos sodo-potésicos y chlcicos de grado elimentacibén
humene. '

Segln se describe y reivindica en la presente me~

moria descriptiva que consta de 19 pdginas foliadas y escri-

e



tas a méquina por una sola de sug caras.

Ptrmodor JOSE L. MORA
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