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Bsta invencidén se refiere a un procedimiento para
la preparacién de &cido fosférico para uso industrial,
Més particularmente, la invencién se refiere
a un procedimiento para recuperar dcido fosférico sus-
tancialmente puro para uso industrial a una concentrsa-
cibén elevada y con un rendimiento alto a partir de un
producto granular s6lido de reaccién entre roca fosfé-
tica o fosfato mineral y gcido sulférico con el empleo
de un disolvente de extraccidén orgédnico mientras quec
se reducen las pérdidas del disolvente orgdnico utili-
zado para la extraccifém a un nivel baijo.

Es conocida la preparacién de Acido fosféri-
co haciendo reaccionar roca fosfdtica con una soluciébn
acuosa de dcido sulfdrico en estado de suspensifn acuo-
sa espesa, separando el 4cido fosférico resultante del
yeso formado como subproducto, y concentrando el &cido
fosférico asi obtenido. Sin embargo, este procedimien-
to conocido, denominado procedimiento hGmedo, es defi-
ciente e insuficiente todavia debido a que estén impli-
cadas dificultades operativas en la etapa de separacién
por filtraciobn del &cido fosfbrico diluido bruto de lsa
suspensién acuosa espesa de yeso formada como subproduc
to, y debido también a que, como el &4cido fosférico re-

sultante contiene cantidades considerables de impurezas

tales como componentes inorgénicos, p. ej., componentes
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de hierro y compuestos orgénicos, el producto tiene una
coloraci6én parda, Por esta razén, el empleo de 4cido
Posférico preparado por este procedimiento hamedo cono-

cido estd limitado a la preparacién de fertilizantes.

5 De acuerdo con ello, el dcido fosférico de alta purceza
a utilizar para diversos procedimientos de sintesis ece
prepara exclusivamente por el procedimiento seco.

Se han realizado varios intentos para recupe-
rar 4cido fosférico puro a partir del dcido fosféricn
10 bruto preparado de acuerdo con el procedimiento htmedo.
Por ejemplo, se ha propuesto un procedimiento que com-
prende poner en contacto 4cido fosférico bruto prepura-
do por el procedimiento h@medo con un alcohol alifdti-
co que tiene de 4 a 8 4tomos de carbono o0 un disolven-
15 te adecuado tal como fosfato de tributilo y extraer de
este modo selectivamente dcido fosférico del producto
bruto. Aunque este procedimiento es satisfactorio en
el sentido de que se puede recuperar 4cido fosfoérico
relativamente puro a partir del 4cido fosférico bruto
20 preparado de acuerdo con el procedimiento hGmedo, en
este procedimiento se disuelve el disolvente en la fa-
se acuosa 0 se disuelve agua en la fase del disolvente
orgénico, y por consiguiente, el procedimiento implica
problemas de recuperacibn del disolvente orgédnico de

25 la fase acuosa y de eliminacién de agua de la fase de
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disolvente orgénico al recircularse la fase orgénica
a la etapa de extraccidén., De acuerdo con ello, este
procedimiento es desventajoso desde el punto de vista
econémico,

Debido a la relacién de distribuciém del com-
ponente de &cido fosférico en la fase del disolvente
orgénico y en la fase acuosa, la concentraéién de 4ci-
do fosférico es generalmente baja en la fase de disvi-
vente organico, y por tanto, es dificil transferir el
componente de &cido fosférico de una concentracién al-
ta con una proporcidén de extraccidén alta a la fase de
disolvente orgénico con urn coste comercialmente permi-
sible. Por lo demé&s, en este procedimiento es imposible
transferir 4cido fosf6érico con un rendimiento satisfac-
torio a la fase del disolvente orgénico por una sola
operacién de contacto liquido-liquido, y si se intenta
transferir la cantidad sustancial del componente de 4ci-
do fosf6érico contenida en la fase acuosa a la fase del
disolvente organico, es necesario llevar a cabo las ope
raciones de contacto liquido-liquido repetidamente, al
menos varias veces. Por consiguiente, este procedimien-~
to implica diversas desventajas operativas.

En resumen, no se ha establecido ningfin pro-
cedimiento industrialmente satisfactorio de purifica-

ci6n del 4cido fosfoérico bruto con el uso de un disol-
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vente orgénico.
Ademés del procedimiento arriba mencionado
en el que se utiliza un disolvente selectivo tal como
el alcohol y el fosfato arriba mencionados, se han pro-
5 puesto diversos procedimientos, por ejemplo, un procz-
dimiento que comprendé extraer selectivamente el compo-
nente de 4cido fosférico con el empleo de un sulféxido
orgénico (véase la memoria descriptiva de la FPatente
de los EE.UU, N6m. 3.438.746), un procedimiento que com
10 prende extraer selectivamente el componente de 4cido
fosfbrico con el empleo de un disolvente de extraccién
especifico formado disolviendo una amina orgénica o0 una
sal de amonio cuaternario en un disolvente orgénico tal
como un liquido hidrocarburado (véase la memoria descrip
15 tiva de la Patente de los EE.UU. Ném., 3.367.749), y un
procedimiento que comprende extraer impurezas de hierro
de un producto de descomposicién de roca fosfdtica-4ci-
do clorhidrico con el empleo de un alcohol alifdtico
que tiene de 5 a 18 4tomos de carbono o una cetona o
20 éster (véase la memoria descriptiva de la Patente de
los EE.UU. 35.497.330). En general, sin embargo, los de-
fectos y desventajas estdn implicados inevitablemente
en estos procedimientos.’
Se observ6é que en estos procedimientos conven

25 cionales para preparar 4cido fosférico de una pureza
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relativamente alta a partir de &cido fosférico bruto,

no pueden evitarse diversos defectos y desventajas ta-
les como los mencionados arriba debido a que el produc-
to liquido una vez preparado de 4cido fosférico bruto

se pone en contacto con un disolvente orgénico. De a-
cuerdo con ello, los autores de la invencidén han reali-
zado extensos trabajos de investigaciln con vistas a
desarrollar un procedimiento en el cual se pueda extraer
directamente A4cido fosférico de un producto de reacciba
entre roca fosfdtica y &cido sulffirico con el empleo

de un disolvente orgénico. Durante el curso de dichus
investigaciones, se ha encontradoc que cuando se trang-
fiere dcido fosférico directamente desde el producto

de reaccién roca fosfitica-&cido sulfdrico a un disol-
vente orginico, la concentracién del componente de 4ci-
do fosférico disuelto en el disolvente orgdnico (concen-
tracidn de extracto) y la cantidad del componente de
4cido Ffosférico transferido a la fase del disolvente
orgénico {proporcibén de recuperacién o ritmo de fabri-
cacién) estédn relacionadas estrechamente con la canti-
dad total de agua presente en el producto de la reaccibn
roca fosfédtica-4cido sulfdrico en estado quimicamente
combinado con el componente de 4cido fosférico (P205)

0 yeso (CaSO4) y agua presente en el estado libre, y

cuando se emplea como material de partida un producto

-6 -



de reaccibn s6lido granular entre roca fosfética y 4ci-
do sulfdrico que tiene un indice de transferencia espe-
cifico, el cual estéd relacionado estrechamente con la
cantidad de agua presente en el producto de reaccién
5 {con inclusién del agua quimicamente unida con el com-

ponente de dcido fosfoérico (PQOS), yeso (CaSO4) y anf-
logos) y se detallard mis adelante en esta memoria, y
seé pone en contacto con un disolvente de extraccién or-
génico, puede recuperarse 4cido fosfo6rico muy puro con

10 un rendimiento muy alto y a una concentracién elevada,
asi como con una alta relacifén de recuperacién y un rit-
mo de fabricacién alto, al mismo tiempo que se reducen
las pérdidas del disolvente orgénico a un nivel muy ba-
jo, Sobre la base de los descubrimientos arriba indica-

15 dos, se ha completado ahora esta invencién.

De acuerdo con esta invencién, se proporcio-
na un procedimiento para la preparacidén de 4dcido fosfé-
rico que comprende mezclar roca fosfdtica con 4dcido sul-
fdrico, moldear la mezcla en grédnulos, secar, si es ne-

20 cesario, 1la mezcla antes, después o durante la etapa
de moldeo, para formar asi{i un producto de reaccién sé-
lido granular de roca fosfdtica~-&cido sulfdrico que tie-
ne un Indice de transferencia comprendido entre 0,8 y
3,2, estando definido dicho indice de transferencia por

28 la férmula siguiente:
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Jpzos]
100 - {[PQOS]J-[CaO] + [so,] + [¥] + [m]}

E =

en la cual [?QOJ representa el porcentaje en peso de
P205 contenido en el producto de reaccién roca fosfati-
ca-fcido sulfdrico, [haQ] representa el porcentaje en
peso de Ca0 contenido en dicho prgducto de reaccifn,

[SO:,‘] designa el porcentaje en peso de SO, contenido en

3
dicho producto de reaccién, [F] designa el porcentaje

en peso de F confenido en dicho producto de reacciédn,
[M] representa el porcentaje en peso de la suma de
A1203, 8102, Fe203 y MgO, y E designa el indice de trans
ferencia, |

y extraer colectivamente el componente de 4cido fosfé-
rico de dicho producto de reaccifén sélido granular con
el empleo de un disolvente orgénico.

El procedimiénto de esta invencién, caracte-
rizado por la extraccién de un producto de reaccién gra-~
nular de roca fosfédtica-dcido sulfGrico con un disolven-
te orgdnico para us0 en la extraccidén de 4cido fosféri-
co, tiene diversas ventajas sobre el procedimiento con-
vencional para purificar un producto liquido de 4cido
fosférico bruto por extraccidén del mismo con un disol=~

vente orgénico y otro procedimiento convencional que

comprende extraer &cido fosférico de las denominadas es-
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corias con el empleo de un medio de extraccidn acuoso.
Més especificamente, como se ha indicado arriba, en el
procedimiento de purificacién convencional que incluye
extraer 4dcido fosférico del dcido fosférico bruto con
un disolvente orgénico por contacto liguido-liquido, 1la
concentracién de 4cido fosfoérico en la fase de disolven-
te orgénico es extremadamente baja, y si se intenta
transferir la cantidad sustancial de Acido fosférico
contenida en la fase gaseosa & la fase de disolvente
orgidnico, es necesario repetir muchas veces la operaciodn
de contacto liquido-~liquido. En contraste, de acuerdso
con el procedimiento de esta invencidn se hace posible
transferir el componente de 4cido fosférico a la fase
de disolvente orgénico con una concentracién mucho ma-
yor de la alcanzable en los procedimientos convenciona-
les simplemente poniendo en contacto un producto de reac
¢ién granular s6lido entre roca fosfdtica y 4cido sul-
farico que tiene un {indice de transferencia comprendi-
do dentro del intervalo arriba indicado directamente
con un disolvente orgénico, y puede obtenerse 4cido fos-
f6rico de alta pureza con una relacidn de recuperacién
tan alta como 90% o mayor, llevando a cabo un solo ci-
clo de la operacibén de extraccién de la manera continua.
En el procedimiento convencional de la esco-

ria, que comprende poner en contacto un producto de re-
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accibén s6lido granular entre roca fosfética y 4cido sul-
farico con un medio acuoso para extraer asi el componen-
te de 4cido fosférico, las pequeiias masas granulares
del producto de reaccibén roca fosfdtica-4cido sulftrico,
excepto las preparadas en tales condiciones que se fcr-
ma yeso dihidratado (véase solicitud de patente espafio-
la de la solicitante N° 417103), se desintegran con ra-.
pidez en el agua, y si estas pequefias masas granulares
se calcinan atemperéturas altas con objeto de impedin
la desintegraci6n en agua, la proporcién de recuperacién
del componente de 4cido f£6sférico se reduce drésticamen-
te. En contraste, de acuerdo con esta invencién, como
el s6lido granular arriba mencionado se somete a extrac-
ci6én con un disolvente organic; tal como butanol, la
tendencia del grénulo a desintegrarse se reduce notable-
mente, con el resultado de que la operacidén de extrac-
cién y la separacifén del extracto del yeso residual pue-
den facilitarse en gran'manera.

A continuacidén se ilustraréd la presente inven-

cién con mayor detalle,

Mezclado de la Roca fosfdtica y el Acido Sulfdrico

En la presente invencién, la roca fosfdtica

se mexcla con 4cido sulfdrico en la primera etapa.
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Se utilizan preferiblemente como roca fosfé-
tica apatito, fosforita, coprolitos, fosfato en nédulos
y fosfato de guano, debido a que son fdcilmente asequi-
bles. La composicifn de tales rocas fosfdticas varia
5 en cierto grado dependiendo del tipo de roca y de su

origen, pero tipicamente es:

P205 25 « 40%
10 Ca O 44 - 52%
81,05, Fe,0g 0,5 - 2,5%
SiO2 0,5 -10,0%
Na20, KQO 0,3 - 1,8%
15 F 2 - 5%
(todos los porcentajes se expresan en peso).
Las rocas se pulverizan preferiblemente, de
tal modo que puedan mezclarse uniformemente con el dci-
20 do sulffrico, El1 tamafio de particula no es particular-
mente critico, pero convenientemente es menor de 150 mi-
cras, preferiblemente menor de 80 micras, y especial-
mente menor de 50 micras.
Bstas rocas fosfédticas contienen un componen-
25 te de &cido FPosférico en forma de una sal de calcio, ¥y

por regla general contienen pequefias cantidades de im-
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purezas tales como Fe, As, Cr, Mg, Mn y V, aun cuando
la cantidad y tipo de impurezas varia en cierto grado
dependiendo de una roca fosfédtica a otra.

Es posible emplear las rocas fosféticas sin
ning@n tratamiento previo, pero las impurezas, en par-
ticular las impurezas de hierro, se separan preferible-
mente en una etapa inicial por medios fisicos tales co-
mo la elutriacifén hidrédulica o por aire, la electrofo-
resia y la separacién magnética,

Cuando una roca fosfitica (fosfato mineral)
se tritura hasta un tamajfio de particula medio de 150
micras o menor, preferiblemente de 50 micras o.menor
(tal que puede pasar a través de un tamiz de 118 mallas
por cm), se suspende en un medio liquido y se agita ba-
jo la imfluencia de un campo magnético, los componentes
de hierro de tipo ™ contenidos en la roca se precipitan
selectivamente y puede separarse la mayoria del compo-
nente de hierro contenido em la roca, p.ej., del 70 al
80%. Las impurezas orgénicas contenidas en una roca fos-
fédtica se pueden eliminar calcinando la roca a una tem-
peratura de, por ejemplo, 400 a 700°C, E1 agua conteni-
da en una roca fosfdtica se puede eliminar cuando se
seca ésta.

Es también posible mezclar un haluro de metal
alcalino tal como cloruro de sodio, un haluro de metal

alcalinotérreo o un haluro de zinc o aluminio con una
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roca fosfatica en una cantidad mayor de 0,2% en peso

basada en la roca fosfAdtica y calcinar la mezcla a una

temperatura de 300 a 1100°C, para eliminar la mayor par-

te del componente de hierro, p.ej,, aproximadamente 80%
5 0 més.

En este caso, si se mezcla una silice amorla o
un silicato amorfo con una roca fosfdtica en una canti-
dad mayor de 0,2% en peso basada en la roca fosfética
junto con un haluro, especialmente un cloruro, de un

10 metal alcalino, un metal alcalinotérreo, aluminio 0 zinc,
y la mezcla se calcina a la temperatura arriba mencio-
nada, como se ilustra en el Ejemplo 5 dado mAs adelan-
te en esta memoria, la eliminacién de los componentes
metdlicos que constituyen impurezas tales como un com-

15 ponente de hierro se puede llevar a cabo mis facilmento
y con toda seguridad., Como tales silice amorfa o sili-
cato amorfo, se pueden emplear gel de silice, sol de si-
lice, silice finamente dividida, minerales de arcilla
de tipo silicato tales como tierra de diatomeas, mont-

20 morillonita y caolfn, asi{ como productos calcinados o
tratados con dcido de los mismos.

La razén por la cual los componentes metdli-
co0s que constifuyen impurezas tales como un componente
de hierro se separan eficazmente cuando se calcina una

25 mezcla de una roca fosfdtica con el haluro y/o la sili-
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ce amorfa o silicato amorfo arriba mencionados, no se
ha esclarecido por completo, pero se cree que se forma
un halégeno por la reaccidén entre el haluro y la sf{li-
ce amorfa o silicato amorfo contenidos en la roca fos-
f4tica, este halégeno recién formado reacciona con los
componentees metdlicos que constituyen impurezas tales
como un componente de hierro, y los productos de reac-
cidén resultantes se subliman, dando asi como resultado
la eliminacién de los componentes metidlicos que consti-
tuyen impurezas, Por supuesto, en esta etapa de calci-
nacidn diversas impurezas orgénicas contenidas en una
roca fosfatica se descomponen 0 se queman. Por consi-
guiente, la aparicidén de un fendémeno indeseado de trans
ferencia de impurezas orgdnicas existentes en la rocse

a un disolvente orgénico se puede reducir en gran mane-
ra,

Es también posible eliminar eficazmente los
componentes metdlicos que constituyen impurezas tales
como un componente de hierro de una roca fosféltica uti-
lizando un componente de silicato contenido en la roca.
Méds especificamente, cuando se pulveriza una roca fos-
f4tica a un tamafio de particula de 50 £ o inferior de
acuerdo con el procedimiento hGmedo, el componente de
silicato cristalino existente en la roca se convierte

en un silicato amorfo, y cuando una mezcla de la roca
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pulverizada por el procedimiento htmedo y un haluro tal
como se ha mencionado arriba se calcina a la temperatu-
ra arriba indicada, los componentes metdlicos que cons-
tituyen impurezas tales como un componente de hierro y

5 las impurezas orgénicas contenidas en la roca se pueden
eliminar con mayor efectividad.

Se puede afiadir 4cido sulffirico a una roca
fosfdtica en forma de una solucibébn acuosa de 4dcido sul-
f4rico, &cido sulfdrico concentrado o dcido sulffirico

10 anhidro tal como &cido sulfdrico fumante. Puede utili-
zarse también dcido sulfdrico diluido con 4cido fosfé6-
rico que no participa en la reaccifén, a saber, una mez-
cla de 4cido sulfdrico y 4dcido fosférico,

Cuando se utiliza una mezcla de 4cido fosfé-

15 rico y #Acido sulfdrico para proporcionar el #cido evl-
fGrico de partida para la reaccién, la concentracidn
de 4cido fosférico se puede aumentar en los grénulos
del producto de la reaccibén, y puede prepararse &acido
fosf6érico de una concentracién eleftada con un alto rit-

20 mo de fabricacibén por extraccién del producto sbélidd de
la reaccién. Esta caracteristica es ventajosa por el
hecho de que una solucién diluida de 4cido fosférico
recuperada de un lavado final con &cido del producto
s6lido de la reaccidn, como se describe mds adelante en

25 esta memoria, 0 un lfquido residual de 4cido fosférico
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o una soluci6én de 4cido fosfdérico de concentracién baja
obtenida en cualquier otra etapa, pueden ser utilizados
junto con el dcido sulfdrico.

La cantidad de 4cido sulf@rico utilizada no
es particularmente critica, con tal que dicha cantidad
sea suficiente para que el Acido sulfdrico reaécione
con un componente de calcio y otros componentes bédsicos
existentes en una roca fosfética y deje en libertad un
componente de dcido fosfbrico en una forma soluble. De
acuerdo con ello, se desea que se utilice el 4cido sul-
farico en una cantidad de 0,90 a 1,15 equivalentes, es-
pecialmente de 0,95 a 1,10 equivalentes, basada en los
componentes bAsicos totales existentes en una roca fos-
fdtica.

Puede estar presente agua cuando se mezcle
una roca fosfédtica con 4cido sulfarico, Es también po-
sible llevar a cabo el mezclado sin afladir agua del ex-
terior. Cuando esté presente agua en la etapa de mezcla-
do, puede conseguirse un mezclado completo de la roca
fosfatica y el 4cido sulfGrico. Usualmente se prefiere
que se utilice agua en una cantidad menor de 122 partes
en peso, especialmente menor de 82 partes en peso, por
cada 100 partes en peso (en base seca) de la roca fosZ
fAtica. Cuando estéd presente una cantidad excesiva de

agua, puede tener lugar la sinéresis del componente de
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4cido fosférico o del agua, y requiere largo tiempo el
secado de la mezcla para proporcionar un producto sé6li-
do de reaccién,
Se puede suministrar agua en la forma de una
5 solucién acuosa de dcido sulfdrico o de una suspensién
acuosa espesa de polvo de la roca fosfédtica. Es tambisn
posible suministrar agua por separado de la roca fosfi-
tica y del 4cido sulfdrico.
El mezclado de la roca fosfdtica (fosfato
10 mineral) y el 4cido sulfdrico deberia llevarse a cabo
durante un periodo de tiempo sustancialmente suficiente
para completar la descomposicién de la roca fosfética,
es decir para completar la formacidén de yeso en la mez-

cla.

15 Como la reaccidén entre la roca fosfdtica y
el 4cido sulfdérico es una reaccidén exotérmica, la tem-
peratura de la mezcla se eleva generalmente hasta 50 a
200°C, Con el fin de favorecer la reaccién entre la ro-
ca fosfAtica y el 4cido sulfdrico es posible calentar

20 directamente la mezcla desde el exterior, Es posible
también enfriar la mezcla de reaccién desde el exterior
de tal modo que pueda evitarse la evaporacién del agua.

En el procedimiento de esta invencién, se pre-

fiere mezclar la roca fosfatica y el dcido sulférico en

25 las condiciones siguientes:
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L
Temperatura (°C): 20 a 200
Tiempo de mezclado (minutos): 10 a 120
Concentracién de roca fosf4tica {C) en la suspensioén
espesa: 0,34 a 0,53
Esta concentraci6n (C) de la roca fosf4tica

en la suspensién espesa se representa por la férmula

siguiente:

C = (peso de roca fosfdtica)

(peso de roca fosfédtica) & [peso de 4cido sulffirico
y agua)

Cuando el mezclado se lleva a cabo en tales
condiciones que la concentracibén de roca fosfética (C)
en la suspensibén espesa estid comprendida dentro del in-
tervalo arriba indicado, la mezcla resultante adquiere
un aspecto semejante a una suspensién espesa o plésti-
ca, y a partir de ella se pueden preparar con gran fa-
cilidad grédnulos de un producto de reaccidn sb6lido en-
tre la roca Posfética y el Acido sulfdrico.

La etapa de mezclado se puede llevar a cabo
empleando cualquier mezclador adecuado. Como el compo-
nente de fldaor de la roca fosfédtica se convierte en un

gas durante la etapa de mezclado, se prefiere llevar
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a cabo el mezclado en condiciones tales que no se reten-
gan burbujas del gas en la mezcla pastosa o pléstica.
Fara este fin, se prefiere llevar a cabo el mezclado de
tal modo que los poros alveolares internos de la mezcla
pastosa o plastica estén siempre expuestos al exterior
por la accién del mezclador, Convenientemente se utiii-
za un aparato de mezclado lateral o vertical provisto
con uno 0 una pluralidad de hélices o paletas de agita-
cién, Con el fin de mantener la temperatura en el inte-
rior del aparato de mezclado en un nivel prescrito, es
posible hacer pasar un medio de enfriamiento o calenta-
miento a través del interior de la hélice o paleta de
agitacibén, o inyectar aire frio o caliente desde tal
elemento.

Una de las caracteristicas més importantes
de esta invencién es que cuando el indice de transferen
cia del producto sélido de reaccién entre la roca fos-
f4tica y el 4cido sulfirico se mantiene dentro del in-
tervalo arriba mencionado y este producto de reaccién
granular se pone en contacto con un liquido orgédnico
para la extraccidén del dcido fosférico, la extraccién
y recuperacién del componente de 4cido fosférico se pue
den realizar.eficazmente sin que se imponga condicién
particular alguna en la etapa de mezclado de la roca

fosfdtica y el dcido sulfarico.
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Como resultado de las investigaciones de los
autores de la invencién, se ha encontrado que en la ex-
traccibén del 4cido fosférico a partir de un producto
granular de reaccidén entre la roca fosfética y el 4ci-
do sulfarico por contacto de aquél con agua, deberian
tomarse algunas precauciones especiales tales como las
que se mencionan & continuacién a fin de prevenir la de
sintegracién del producto granular de reaccibn:

(1) Se emplea 4cido sulffrico en una cantidad
que no exceda de la cantidad equivalente al componente
de calcio existente en la roca fosfética,

(2) La reaccibén de mezclado entre la roca fos-
fatica y el Acido sulfdrico se lleva a cabo en tales
condiciones que se forma establemente yeso dihidratado.
Por ejemplo, la temperatura se mantiene en -un nivel ta-
jo tal que no exceda de 100°C, o estd presente una can-
tidad relativamente grande de agua en la mezcla de re-
accioén.

(3) Se afiade un agente de prevencién de 1la
desintegracifén tal como una sal de metal alcalino o un
componente de silicato al producto de reaccibén sé6lido
entre la roca fosfédtica y el &cido sulfdrico,

En esta invencién, aun cuando no se tome nin-

guna de tales precauciones en la preparacién de grénu-

los de un producto s6lido de reacecién roca fosfédtica-
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~4cido sulft@rico, la desintegracién de los grénulos en
un medio de extraccién se puede prevenir eficazmente,
y si tiene lugar desintegracién, la separacitn del ex-
tracto del residuo se puede lograr con gran facilidad.
De acuerdo con esta invencifn, se puede recu-
perar Acido fosfoérico de alta concentraciém con un ran-
dimiento elevado por una operacién sencilla aun cuando
(1°) el mezclado de la roca fosfédtica y el dcido sulfd-
rico se lleve a cabo en presencia de 4cido sulffrico
en una cantidad tan grande que exceda de la cantidad
equivalente al componente de calcio contenido en la ro-
ca, o (2°) el mezclado de la roca fosfatica y el 4cido
sulfdrico se lleve a cabo en tales condiciones que no
se forme establemente yeso dihidratado, p.ej., en las
condiciones de t= -0,111P + 0,00334P2 -0,000593P° +
107,2, donde t indica la temperatura (°C) de la mezcla
roca Posfética-adcido sulfirico y P indica la concentra-
ci6n en la mezcla. En resumen, en la presente invencion
se puede recuperar Acido fosférico de alta concentra-
¢i6n con un rendimiento elevado con facilidad aun cuan-
do la roca fosfética y el &cido sulfdrico se hagan reac-
cionar en presencia de una cantidad muy pequefia de agua
o cuando la roca fosfética y el 4cido sulffrico se mez-

clen a una temperatura tan alta que exceda de aproxima-

damente 107°C.
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Preparacif6n del Producto sélido de Reaccién Roca Fosfé-

tica-Acido Sulffdrico

En esta invencidén, la mezcla asfi formada de
roca fosfdtica y 4cido sulfGrico se seca para obtemner
un producto sdélido de reaccifn que tiene una forma es-
tabilizada, Pueden adoptarse diversos métodos para con-
vertir la mezcla en grénulos secos, -algunos de los cua-
les son:

(1) Si la mezcla de roca fosfdtica y 4cido sul
f4rico, opcionalmente con un aditivo, es capaz de rete-
ner su forma, puede calentarse directamente y, de acuer
do con las necesidades, puede molerse groseramente p&-
ra obtener grénulos secos, O bien la mezcla puede moler
se primeramente & un tamafio de particula adecuado por
medio de un triturador o laminador grosero, y secarse
después,

(2) Si la mezcla es pastosa o pléstica, (a)
se puede extruir a una forma de varillas y puede cortar
se en pastillas de una longitud adecuada, o (b) se pue-~
de moldear a una forma adecuada tal como de pastilla,
copo, dado, tableta o esfera empleando un aparato de
moldeo apropiado, y puede secarse después.

(3) Si la mezcla se encuentra en forma de una
suspensién espesa que posea capacidad de fluir, aquélla

puede secarse por pulverizaci6n o puede verterse sobre
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un disco rotativo y dispersarse en aire caliente. Los
grdnulos asi obtenidos pueden secarse mis si es necesa-
rio.

{4) La granulacién y el secado de la mezcla
se pueden cumplir simulténeamente} por ejemplo, llevan-
do la mezcla como alimentaci6én a un lecho fluidizado,
Mds especificamente, la mezcla se puede cargar gota a
gota a un lecho en ebullicién, un lecho dilatable o0 un
lecho de circulacién forzada desde el fondo del cual
se introduce aire caliente, y se retiran del lecho, con-
tinua 0 intermitentemente, particulas esféricas del pro-
ducto de la reacci6én que tienen un cierto tamafio, En
este caso, s8i el producto de reaccién pulverizado des-
cargado se recircula al lecho, puede favorecerse la gra-
nulacidén de la mezcla.

Como se ha indicado arriba, una de las carac-
teristicas mds importantes de esta invencifén es que la
preparacién de un producto s6lido de reaccién roca fos-
f4tica~4cido sulftrico se lleva a cabo de tal modo que
el indice de transferencia (E) del producto de reaccifn

final, a saber, el valor representado por la férmula

siguiente

- [P50]
100 - {[ca0] + [s0,] + [p,0¢) + [F]+[1]}

E
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estd comprendido dentro del intervalo de 0,8 a 3,2, pre-
feriblemente de 1,0 a 2,8. En esta invencién, emplean-
do un producto de reaccién roca fosfdtica-dcido sulfé-
rico que tenga un indice de transferencia comprendido
dentro del intervalo arriba indicado y poniéndolo en
contacto con un disolvente orgénico para la extraccit6n
del 4cido fosférico, se hace posible recuperar 4cido
fosférico de alta concentracién con un rendimiento elew~
vado y con un alto ritmo de fabricacién.

Como se ilustra en el Ejemplo 2 que se da més
adelante en esta memoria, cuando el valor E del produc-
to s6lido final de reaccibn roca fosfAtica-4cido sulfg-
rico es 0,8 o mayor, la concentracién del componente
dcido fosforico en la fase del disolvente orgénico se
puede aumentar notablemente en comparacién con el caso
en que esté4 contenida una gran cantidad de agua en el
producto de la reaccibén, y puede evitarse eficazmente
la transferencia de una cantidad excesiva de agua a 1la
fase de disolvente orgénico o la aparicién de separacioém
de fases., Ademds, si el valor E se mantiene dentro del
intervalo arriba indicado, se pueden reducir notablemen-
te las cantidades de impurezas tales como fltior o com-
ponentes salinos transferidas a la fase del disolvente
orgénico,

Como se ilustra también en el Ejemplo 2, cuan-
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do el valor E es de 3,2 o més pequefio, la proporcién

de recuperacién de P205 por extraccién en una sola eta-
pa puede aumentarse mucho en comparacién con el caso

en el que se emplea un producto de reaccién fuertemente
deshidratado, y esta alta relacién de recuperacién no
puede esperarse en absoluto en el procedimiento de ex-
traccién liquido-liquido convencional. En resumen, de
acuerdo con esta invencidén un producto de reaccibén sé-
lido entre roca fosfédtica y 4cido sulftrico que tiene
un valor E de 0,8 a 3,2, especialmente de 1,0 3 2,8,

se pone directamente en contacto con un disolvente or-
génico para extraccién de 4cido fosférico, con lo cual
el componente de 4cido fosférico se puede recuperar coa
una alta relacién de recuperacién mientras que se man~
tiene la concentracién de Acido fosférico em el extrace
to en disolvente orgénico a un nivel muy alto.

El indice de transferencia E es un valor que
se aproxima a la relacifén en peso de P2O5 en el produc-
to s6lido de reaccién roca fosfética-4cido sulfarico a
la totalidad del agua contenida en dicho producto de
reaccidén s6lido (con inclusién del agua unida quimica-
mente al P205). De acuerdo con ello, cuando el conteni-
do de agua en el producto de reacciém s6lido (con inclu-

gi6n del agua unida quimicamente al P205; lo mismo se

aplicard méds adelante en esta memoria) es grande, el
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valor del indice de transferencia E se hace pequefio,

y cuando el contenido de agua en el producto de reac-
cién sb6lido es pequefio, el valor del indice de transfe-
rencia se hace grande., Si la totalidad del agua conte-
nida en el producto de reaccifén gbélido estd unida qui-
micamente al componente de 4cido fosférico (P205) y es-
t4 presente en forma de 4cido ortofosférico (H3PO4), ia
proporcidn en peso (E’) del componente de dcido fosfb-

rico al agua es como sigue:

5 = [P 0] . 1 mol x 142
[ngo] 3 moles x 18

= 2,63

BEste valor de P205/H20 = 2,63 se encuentra
situado prédcticamente en el centro del intervalo del
{ndice de transferencia E de 0,8 a 3,2 especificado en
esta invencién. Los productos de reaccién roca fosfati-
ca-4cido sulférico que tienen un valor B de 0,8 a 3,2
incluyen como tipo central un producto en el cual esté
presente agua en forma de &4cido ortofosférico, produc-
tos en los cuales estd contenida agua libre dentro de
un cierto intervalo, y productos en los que esti favo-

recida una ligera deshidratacién en comparacidén con el
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4cido ortofosférico, Si la totalidad del agua conteni-
da en el producto de reaccién sb6lido estd presente en
la forma de 4cido pirofosfériqo (H4P207),1a proporcién
en peso E“ de P205/H20 es 3,95, la cual estd fuera del
intervalo del indice de transferencia especificado en
esta invencion.

Bste valor E tiene relaciém tanto con la can-
tidad del componente de #dcido fosfoérico transferido a
un disolvente de extraccién orgdnico como comn la con-
centracién del componente de 4cido fosférico transferi-
do al disolvente de extraccifn orgénico, Por consiguien-
te, este valor E se conoce como indice de transferencia
en la presente memoria descriptiva.

Las condiciones para la preparacién de un pso-
ducto s6lido de reaccién roca fosfdtica-4cido sulférico
que tenga un indice de transferencia de 0,8 a 3,2, va-
rfian en cierto grado dependiendo del estado de la mez-
cla roca fosfdtica-dcido sulfdrico, y del tiempo y tem-
peratura de tratamiento. FPor ejemplo, si la temperatura
de secado es mayor de 200°C, se puede preparar un pro-
ducto de reaccién s6lido que tiene un indice de trans-
ferencia E comprendido dentro del intervalo especifica-
do en la presente invencién acortando el tiempo de se-
cado a menos de 30 minutos o impidiendo la condensacién

del componente de 4cido fosférico mediante, por ejemplo,
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la incorporacién de &cido sulftrico libre en el produc-
to de reaccién sélido. De esta manera, se puede contro-
lar la formacién de 4cido pirofosférico o de un &cido
polifosférico de mayor grado de condensaci6én, y el in-
dice de transferencia se puede mantener dentro del in-
tervalo especificado en esta invencién. En resumen, ge
prefiere en general que las condiciones de tiempo y tem-
peratura capaces de dar un indice de transferencia com-
prendido entre 0,8 y 3,2 se seleccionen experimentalmen-
te entre temperaturas de 80 a 300°C y tiempos de 10 a
240 minutos, y que el secado de una mezcla roca fosfé-
tica-4cido sulfdrico se lleve a cabo en las condiciones
de temperatura y tiempo asi seleccionadas.

Con vistas a la facilidad de manipulacién,
por regla general se desea que el producto sbélido de
la reaccién roca fosfdtica-&cido sulfdarico obtenido en
la etapa de secado tenga forma de grédnulos que tengan
un didmetro de 0,1 a 50 mm, en especial de C,5 a 20 mm.
Como el extracto de &cido fosférico se puede separar
fAcilmente del yeso formado como subproducto en esta
invenci6én, no existe desventaja particular alguna aun
cuando el producto s6élido de la reaccién tenga forma de
polvo.

En el procedimiento de esta invencién, el mez-

clado de la roca fosfédtica y el 4cido sulfdarico y la
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preparacién de un producto de reaccidén sb6lido seco se
pueden realizar simultdneamente en una sola etapa o se-
paradamente en dos etapas. Por ejemplo, puede obtenerse
directamente un producto sélido de reaccién roca fosfé-
5 tica-4dcido sulffirico mezclando vigorosaﬁente polvo de
roca fosfdtica con dcido sulfdrico fumante o Acido sul-
farico concentrado., También en este caso, es necesario
mantener el indice de transferencia dentro de un inter-
valo de 0,8 a 3,2 por medios apropiados tales como pre-
10 vencién de la evaporacidén del agua del producto de re-
accién s6lido y represién de un aumento brusco de la
temperatura debido al calor generado por la reaccifm.
Adicionalmente, en esta invencién se pueden
utilizar las escorias de un producto de reaccién roca
15 fosfdtica-4cido sulfGrico preparado por el denominado
método de las escorias. Bn las escorias convencionales,
el componente de 4cido fosférico estd condensado exce-
sivamente y el indice de transferencia E queda fuera
del intervalo especificado en esta invencibn. Por con-
20 siguiente, aun cuando estas escorias se pongan directa-
mente en contacto con butanol o productos andlogos, es
dificil obtener el componente de 4dcido fosférico con
una relacién de recuperacién elevada., Sin embargo, cuan-
do se pone en contacto vapor de agua sobrecalentado con

25 estas escorias o se someten las mismas al tratamiento
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térmico hdmedo en un recipiente de presién tal como un
autoclave, el componente de 4cido fosfoérico condensado
se despolimeriza y pueden obtenerse productos sélidos
que tienen un indice de transferencia comprendido den-
tro del intervalo especificado en la presente invencién.
Con el fin de evitar la desintegracién del
producto de reaccidn roca fosfatica-écido sulfurico en
un disolvente de extraccién orgénico, se prefiere que
la mezcla de roca fosfdtica y 4cido sulfidrico se seque
para obtener un sélido granular que tenga una forma es-
tabilizada., Por ejemplo, un producto de reaccidén obte-
nido por mezcla de roca fosfdtica con Acido sulflGrico
del 98% en una cantidad equivalente a los componentes
bésicos totales contenidos en la roca fosfédtica tiene
un aspecto ligeramente pegajoso, y cuando tal producto
granular se vierte en n-butanol como disolvente de ex-
traccién, tiende a desintegrarse en dicho disolvente
de extraccién. En cambio, cuando el producto de reac-
cién anterior se seca en primer lugar a 150°C durante
1 hora y se vierte después en butanol, el producto gra-
nular no presenta tendencia alguna a desintegrarse. Por
otra parte, cuando este producto granular seco se vier-
te en agua, se desintegra fécilmente en ésta. Sobre la
base de los descubrimientos experimentales que antece-

den, se comprenderd fé4cilmente que cuando un producto
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de reaccioén roca fosfédtica-dcido sulfdrico se seca para
dar un sé6lido granular, puede evitarse la desintegracidn
del producto de reaccién en un disolvente de extraccién
orgénico y por tanto se puede facilitar notablemente

5 la recuperacifn del extracto de &cido fosférico o 1a
recuperacién del resto del disolvente orgdnico.

Cuando el producto de reaccién roca fosfatica-

-4cido sulfdrico tiene un findice de transferencia rela-
tivamente pequefio tal como 0,8 a 1,0, este producto de

10 reaccioén toma la forma de un. s6lido relativamente rico
en viscosidad o capacidad de fluir en algunos casos,
pero cuando se vierte sobre un disolvente orgénico pa-
ra la extraccién del Acido fosférico, se convierte en
un sblido granular que tiene una forma muy estable en

15 el disolvente de extraccibém, De acuerdo con ello, en es-
ta invencién, incluso un producto de reaccién sb6lido ri-
co en viscosidad o capacidad de fluir se puede enviar
directamente a la etapa de extraccién, debido a que el
mismo se granula en un disolvente orgénico para la ex-

20 traccién del dcido fosférico.

Bxtraccién del Componente de Acido Fosférico

La extraccién del componente de Acido fosfoé-

25 rico del producto sélido de la reacciém entre la roca
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fosfética y el &cido sulférico se puede llevar a cabo
por medio de operaciones de extraccién s6lido-liquido
conocidas,

En esta invencién se puede utilizar cualquier
disolvente orgédnico que sea capaz de disolver el compo-
nente de &cido fosférico. Como ejemplos de estos disol-
ventes orgédnicos se pueden utilizar los siguientes:

{1) Alcoholes aliféticos:

Se emplean preferiblemente alcoholes represen-

tados por la férmula general siguiente:

(oH)

Rt <
(or?)_

en la que n es un ntmero de 1 a 3, m es un nfimero com-
prendido entre O y 1, Rl representa un resto de hidro-
carburo alifdtico que tiene de 2 a 8 4tomos de carbono,
que puede tener un dtomo de oxigeno de tipo éter en la
cadena de carbonos, y R2 es un Atomo de hidrégeno 0 un
grupo alcohilo que tiene hasta 4 4tomos de carbono.
Ejemplos especificos de los alcoholes de e¢s-
te tipo son alcoholes monovalentes tales como etanol,
propanol, n-butanol y alcohol n-amilico, alcoholes po-

livalentes tales como etilenglicol, propilenglicol, gli
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cerina y dietilenglicol, y éteres tales como éter mono-
metilico de etilenglicol y éter monobutfilico de etilen-
glicol.

(2) Sulféxidos Orgénicos:

Pueden utilizarse los sulféxidos representa-
dos por la férmula general siguiente como disolvente de

extraccién:

en cuya férmula R3 y R4 representan un grupo alco-

hilo, aralcohilo o arilo que tiene de 4 a 12 4to-

mos de carbono.

Ejemplos especificos de los sulféxidos de este ti-
po incluyen sulféxido de di-n-butilo, sulféxido de di~
pentilo, sulféxido de didodecilo, sulféxido de dibenci-
lo y sulféxido de difenilo.

(3) Fosfatos Orgénicos:
Se pueden utilizar como disolvente de extrac-
cién fosfatos representados por la férmula general si-

guiente:

3
PO(OR")
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en la cual R3 representa un grupo alcohilo, aral-
cohilo o arilo que tiene de 4 a 12 Atomos de carbono,
Bjemplos especificos de los fosfatos orgédnicos de
este tipo son fosfato de tri~n-batilo, fosfato de tri-
-n-amilo, fosfato de tri-n-hexilo, fosfato de tribenci-
lo y fosfato de trifenilo,
(4) Aminas orgfinicas:
Se pueden utilizar como disolvente de extrac-
ci6én aminas orgédnicas representadas por la férmula si=- -

guiente, asi como sus sales de adicién de é4cido:

en la cual R5 Yy R6 representan un resto de hidro-

carburo alifdtico que tiene de 7 a 12 4tomos de

carbono, y R7 es un Atomo de hidrégeno o un resto

de hidrocarburo alifdtico que tieme de 1 & 18 4to-

mos de carbono.

Se pueden emplear también como disolvente de extrac
cién sales de amonio cuaternario representadas por la

f6rmula siguiente:
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en la cual R5, R6 Yy R7 son como se ha definido arribva,
RB es un resto de hidrocarburo alifético que tiene de
1 a 15 4tomos de carbono, e Y designa un anién.

Ejemplos especificos de los disolventes de ex-
traccién de este tipo incluyen tricaprilamina, di=-n-de-
cilamina, tri-iso-octilamina, sulfato de di-n-decilemo-
nio y cloruro de dimetildioctilamonio.

Estos disolventes orgénicos se pueden utilie
zar aisladamente o en mezclas de dos o mls de ellos, Di-
chos disolveﬂtes se pueden utilizar en el estado dilui-
do con otro disolvente orgénico inerte tal como kerose-
no u otro disolvente hidrocarburado., En el caso de disol
ventes de extraccién de los tipos (3) y (4) se prefiere
que los mismos se utilicen en forma disuelta en un di-
luyente orgénico tal como un disolvente hidrocarbura-
do.

En esta invencidn, se prefiere el empleo de
alcoholes alifftivos, especialmente n-butanol. Aun cuan-

do se desea que estos disolventes se utilicen en el es=-
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tado sustancislmente anhidro, es permisible que esté
presente agua en el disolvente orgédnico en una cantidad
que satisfaga el requisito arriba indicado del valor B,

La extraccifn se puede realizar continuamente
o por cargas. Es también posible llevar a cabo la extrac
€¢i6n en la modalidad de etapas miltiples empleando una
serie de aparatos de extraccién unitaria. del tipo de
cargas.,

En esta invencidén se puede utilizar cualquier
aparato de extraceién conocido en el que la extracciébn
se realice en sistema cerrado a fin de impedir 1las evapo-
racién y el escape del disolvente, Por ejemplo, se pue-
den emplear aparatos de extracciénm sélido-liquido del
tipo de lecho fijo o de lecho mdévil, provistos de una
capa compactada, o del tipo de cesto o de hélice.

Las condiciones de la extraccién pueden variar
considerablemente dependiendo del medio de extraccién
empleado y del método de extraccién. Es natural que el
producto s6lido de la reaccién deba ponerse en contacto
con un disolvente de extraccidén a una temperatura infe-
rior a la temperatura de gasificacién del disolvente, y
en algunos disolventes tienen lugar esterificacién, des-
composicién u otras reacciones secundarias, Por esta ra-
zén, las condiciones de temperatura y presién deberian

seleccibnarse teniendo en cuenta los aspectos que ante~
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ceden, Por regla general, se prefiere llevar a cabo la
extraccién del componente de 4cido fosférico del produc-
to s6lido de la reaccién a una temperatura comprendida
entre la temperatura ambiente y 150°C, en especial en-
tre la temperatura ambiente y 100°C, a la presidén atmos-
férica o -a una presioén ligeramente elevada,

De acuerdo con el procedimiento de esta inven-
cién, poniendo en contacto un producto s6lido de reac-
ci6én roca fosfdtica-dcido sulfGrico que tenga un indice
de transferencia E comprendido entre 0,8 y 3,2 con un
disolvente de extraccién orgénico tal como los que se
han mencionado arriba, es posible transferir el compo-
nente de 4cido fosférico contenido en el producto de la
reaccién a la fase del disolvente orgénico con una con-
centracién elevada y con una proporcién de recuperacién
alta. Adicionalmente, la incorporacién de impurezas con~
tenidas en la roca EosEética(fosfato mineral) tales coO=-
mo componentes de fltor, hierro y aluminio se puede re-
ducir, y el componente de 4cido fosférico se puede recu-
perar eficazmente. En virtud del empleo de un producto
de reaccién s6lido que tenga un valor E comprendido den-
tro del intervalo arriba mencionado, en el procedimien-
to de esta invencién se puede recuperar el componente
de dcido fosférico con un ritmo de fabricacidén mucho ma-

yor que en el procedimiento convencional de las escorias,
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Una dellas grandes ventajas alcanzadas por el
procedimiento de esta invencifn consiste en que el Aci-
do fosférico extraido se puede separar con gran facili-
dad del yeso formado como subproducto. Mds especifica-

5 mente, puesto que se utiliza un disolvente orgénico tal
como n-butanol como disolvente para la extraccién del
dcido fosférico, la tendencia de los grénulos del pro-
ducto sblido de la reaccién roca fosfdtica-4cido sulfa-
rico a desintegrarse durante la etapa de extraccién se

10 puede reducir notablemente en comparacién con el casc
en que se utiliza agua como medio de extraccién,

Aun cuando se emplee un producto s6lido de la
reaccibén roca fosfdtica-4cido sulfdrico que tenga forme
de polvo o forma granular de un tamafio de particula muy

15 pequefio, y se desintegre con anterioridad a la operacién
de extraccibn, como el disolvente orgénico utilizado en
esta invencidén tieme una tensién superficial mucho me-
nor que el agua, la separaci6én del extracto de é4cido
fosfoérico del yeso formado como subproducto se puede rea

20 lizar con gran facilidad. De hecho, en el procedimiento
de esta invencidn, la separacién por filtracién del ex-
tracto de #dcido fosférico del yeso formado como subpro-
ducto se puede realizar a una velocidad de 2 a 10 veces
mayor que en los procedimientos de extraccidén convencio-

25 les. Asi, en esta invencién se puede llevar a cabo fécil-
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mente la separacién del yeso formado como subproducto
sin emplear operaciones complicadas o aparatos particu-
lares,

Puede adoptarse cualquier método conocido pa-
ra separar del disolvente el componente de 4cido fosfé-
rico extraido. Por ejemplo, puede utilizarse un método
que comprende someter la fase de disolvente orgdnico
que contiene el componente de &cido fosférico a desti-
lacién, un método que comprende reextraer el componente
de 8cido fosférico de la fase de disolvente orgénico
con empleo de agua, y un método que comprende extraer
selectivamente el disolvente orgénico utilizado para la
extraccidén de la fase del disolvente orgénico recupera-
do con el empleo de un hidrocarburo tal como hexano,
benceno, tolueno, xileno, propano y butano (Publicacioén
de Patente Japonesa Nam, 28005/68) o un hidrocarburo ha-
logenado tal como dicloruro de etileno, tricloroetileno
y metil-cloroformo (Publicacifén de Patente Japonesa Nim,
15462/72), para separar asi el componente de 4cido fos-
férico del disolvente orgénico. Bl disolvente orgénico
extraido selectivamente con tal hidrocarburo o hidrocar-
buro halogenado se puede separar de este hidrocarburo o
hidrocarburo halogenado por un método conocido. El di-
golvente de extraccién orgénico asi recuperado se puede

recircular a la etapa de extraccién y puede utilizarse
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repetidas veces como medio de extraccién,

En esta invencién, como el indice de transfe-
rencia B se mantiene dentro de un intervalo de 0,8 a 3,2
en el producto sbélido de la reaccibn roca fosfética-dci-
do sulfdrico a extraer, el extracto de dcido fosférico
se puede recuperar en el estado que no contiene sustan-
cialmente agua libre, o si contiene agua libre, la can-
tidad es extremadamente pequefia. De acuerdo con ello,
cuando el extracto se somete a, por ejemplo, destilaciln
a presifén reducida, el componente de Acido fosférico
asi como el disolvente de extraccidén orgénico se pueden
recuperar en estado sustancialmente anhidro con una pro-
porcién de recuperacibén muy alta.

Cuando el Acido fosférico asi obtenido se tra-
ta con un adsorbente tal como carbén activo, las impure-
zas orgénicas contenidas en aquél (impurezas orgénicas
contenidas en la roca fosfédtica de partida y componen-
tes orgénicos incorporados durante la etapa de extraccién)
se adsorben sobre el adsorbente y se separan del &cido
fosférico. Asi, en esta invencifn es posible recuperar
4cido fosférico exento de impurezas inorgénicas o impu-
rezas orgénicas. En resumen, de esta manera se puede re-
cuperar 4dcido fosfbérico que tiene mayores pureza y con-
centracibén que losrécidos fosforicos recuperados por los
procedimientos hémedos convencionales, con una eficien-

cia de extraccién alta en una escala industrial.
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En el caso de que quede Acido fosférico en el
residuo de la extracciénm y sea necesario recuperar tal
d4cido fosférico residual, el residuo se trata con &cido
sulfdrico para transferir el 4cido fosférico residual al
d4cido sulftarico, y el 1liquido 4cido resultante se utili-
Za para dilﬁir el fcido sulfdrico destinado a reaccionar
con la roca fosfédtica, o bien el liquido d4cido se absor-
be en la roca fosfética de partida y la roce se utiliza
como material de partida como tal o después de secado
si es preciso, De este modo, el componente de &4cido fos-
féorico residual se puede recuperar eficazmente, Adicio-
nalmente, si el residuo de extraccién se trata con hidré-
xido de sodio o similares, el componente de 4cido fosfoé-
rico se puede recuperar en forma de solucidn, es decir,
como filtrado, mientras que los 6xidos de metales tales
como el hierro quedan en el residuo en forma de hidréxi-
dos.

Cuando el residuo del cual se ha separado el
componente de dcido fosférico de la manera que antecede
se tritura en &cido sulfdrico diluido y se envejece por
calentamiento, se puede comnvertir en un producto valioso,

esto es yeso dihidratado.
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Ventajas de esta invencién

Una de las grandes ventajas sobre los proce-
dimientos convencionales para la preparacién de 4cido
fosfdrico puroc que comprenden someter 4cido fosférico
bruto y un disolvente orgénico a la extraccién liquido-
~liquido consiste en que la eficiencia de recuperacién
expresada por la férmula siguiente puede mejorarse no-

tablemente:

Eficiencia de recuperacién = IP = TP x CP

(AS + WT)/RT

en la cual TP indica la relacién (%) de P205 trans—

ferido a la fase de disolvente orgédnico, AS desig-

na la cantidad utilizada del disolvente orgénico,

WT representa la cantidad de agua transferida a la
fase de disolvente orgénico, y RT indica la concentra-
cibén (proporcién en peso) de P205 en la fase de disolven
te orgénico,

La £6rmula arriba indicada de la eficiencia

de recuperacidén se dedujo sobre la base del concepto de

que la eficiencia de recuperacién del 4cido fosférico

es mayor a medida que se hace mayor la proporcién de
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P205 transferida a la fase orgénica por una sola opera-
cibén de extraccidén, a medida que la cantidad del disol-
vente utilizado por unidad de peso del P205 recuperado
es mds pequeiia, o a medida que la cantidad de agua trans
ferida a la fase del disolvente orgénico por unidad de
peso del P205 recuperado es més pequefia,

En los procedimientos de extraccién liquido-
-liquido convencionales, si se intenta transferir PQO5
contenido en el dcido fosférico bruto a la fase del di-
solvente orgénico con una proporciém alta, es necesario
emplear el disolvente orgdnico en una gran cantidad, ¥y
por tanto, la concentraciésh de P,O0_ en la fase del di-

275

solvente orgénico recuperada deberia ser naturalmente
basja.

Si la extraccién liquido-liquido se lleva a
cabo en los procedimientos convencionales en condicio-
nes tales que se acrecienta la concentracién de P205
en la fase del disolvente orgdnico, a consecuencia de
la proporcién de distribucién o coeficiente de reparto
del P205 en la fase del disolvente orgénico y en la fa-
se de agua, no puede evitarse una reduccidén de la pro-
porcién de transferencia del P205 a la fase del disol-
vente orgdnico. Ademéds, en todos los casos, es inevita-
ble la transferencia de agua a la fase del disolvente

orgénico, De acuerdo con ello, en los procedimientos de
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extraccibén liquido-liquido convencionales, existe un

1imite en la eficiencia de recuperacién definida por

la fé6rmula arriba indicada, y es muy dificil aumentar

la eficiencia de recuperacidn més alld de este limite,
5 ni aun cambiando las condiciones de extraccién de diver

sos modos,

En contraste, en el procedimiento de esta in-
vencidén, como el componente de P205 se transfiere direc
tamente a una fase de disolvente orgénico desde un pro-

10 ducto sbélido de la reasccién roca fosfética-dcido sﬁlfﬁ-
rico que se mantiene en estado granular, es decir, que
la extraccién s6lido-liquido se conduce con empleo de
un disolvente orgénico, se hace posible la extraccién
repetida del producto de la reaccibén con el disolvente

15 orgénico y es posible mantener la concentracién de PQO5

en un nivel alto en la fase del disolvente orgénico en
tanto que se mantiene la proporcién (%) de transferen-
cia del P205 a la fase del disolvente orgénico en un ni
vel muy alto,

20 En el procedimiento de esta invenci6n, emplean
do un producto de reaccitn que tenga un indice de trans-
ferencia de 0,8 a 3,2, se hace posible mantener la efi-
ciencia de recuperacién, como se muestra emn el Ejemplo 2,
en un nivel de al menos 5,6, preferiblemente al menos

25 6,5, aun cuando este valor varia en cierto grado depen-
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diendo de las condiciones de la extraccién. En el caso
de que un producto de reaccién roca fosfdtica-4cido sul-
farico que tenga un findice de transferencia menor de

0,8 o mayor de 3,2 se extraiga con un disolvente orgé-
nico o que la extraccién se lleve a cabo de acuerdo con
las técnicas de extraccién liquido-liquido conocidas,

es imposible obtener una eficiencia de recuperacidn de
5,6 o mayor,

La relacié6n arriba indicada se comprenderé
fdcilmente con ayuda del dibujo que se adjunta. En el
dibujo que se adjunta, las abscisas indican el indice
de transferencia, y las ordenadas indican la eficiencia
de recuperaci6n, La curva A se obtiene representando
grificamente los resultados obtenidos en el Ejemplo 2,

y la linea B indica el limite éuperior de la eficiencia
de recuperacién en el procedimiento de extraccién 1liqui-
do-14quido convencional. Como se ve por la curva A, cuag
do el indice de transferencia E se mantiene dentro de

un intervalo comprendido entre 0,8 y 3,2, se puede re-
cuperar &4cido fosférico puro con una eficiencia de re-
cuperacioén mucho mayor que en el procedimiento conven-
cional para la obtenci6én de 4cido fosférico puro por 1a
extraccién liquido-liquido,

Adem4ds, en esta invencién, como la cantidad

de agua transferida a la fase del disolvente orgénico
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es muy pequefia, puede obtenerse 4cido fosférico de con-
centracidén mucho mayor si el disolvente orgénico se se-
para de la fase del disolvente orgédnico por destilacién
o medios anilogos, Esta es otra gran ventaja de esta in-
vencién,

A continuacibén se describird la invencién con

mayor detalle con referencia.a los Ejemplos gque siguen:

Ejemplo 1

Este Ejemplo ilustra una realizacién en la
que se extrae y se recupera un componente de Acido fos-
f6rico a partir de un producto s6lido de la reaccién ro-
ca fosfatica-4cido sulfarico con el empleo de alcohol
n~-butflico.

Como producto s6lido de reaccién de partida
se utiliza un producto s6lido de la reaccién roca fos-
fédtica-4cido sulférico que tieme un indice de transfe-
rencia E de 2,21, preparado por el método siguiente.

Se selecciona como roca de partida una roca
fosfdtica producida en Florida, y se pulveriza para dar
particulas que tienen un tamafio de 50 o inferior, Los
valores de andlisis de este polvo de roca fosfdtica son

como se muestra en la Tabla 1.

- 46 -



TABLA 1

Contenido (% en peso)

5 Agua 2,34
P2O5 31,22
Ca0 45,13
MgO 0,31
Fe203 1,42
10 Al203 0,88
F 3,70
8102 8,96
15 Se afiaden 1,68 kg de 4cido sulfdrico concen=-

trado del 98% a 2 kg del polvo de roca fosféatica arri-
ba indicado, Esta cantidad de Acido sulfGrico correspon-
de a 1 equivalente de H2304 basado en los componentes
bdsicos totales (CaO, MgO, Fe203, A1203, NaQO, K20, etc, )
20 existentes en la roca fosfética (lo mismo se aplicard

m&is adelante en esta memoria), Cuando se agita la mez-
cla, se genera calor violentamente y tiene lugar forma-
ci6én de ampollas, 1o que da como resultado la formacién
de un producto s6lido glutinoso de la reaccibn entre la

25 roca fosfdtica y el &cido sulfdrico, El producto de la
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reaccidén se moldea para darle forma semejante a fideos
que tienen un didmetro de aproximadamente 1,5 mm, y se
trata térmicamente durante 1 hora en un secador mante-
nido a una temperatura comprendida entre 140 y 150°C,
La composicién del producto de reaccién sé6li-

do asi obtenido es como se muestra en la Tabla 2.

TABLA 2

Contenido (% en peso)

P205 18,23
Ca0 26,35
S0, 40,04
Mg0 0,18
Fe203 0,83
Al,0, 0,51
F 0,58
$i0, 5,02

Bl indice de transferencia E de dicho produc-
to se calcula de acuerdo con la f£6rmula arriba menciona-

da empleando los datos de andlisis que se muestran en
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£ u

la Tabla 2. Se encuentra que el indice de transferencia
E del producto de reaccidén anterior es 2,21,

Un componente de 4cido fosfdérico se extrae
y se recupera de este producto sélido de reaccién gque
tiene un indice de transferencia E de 2,21 con el em-
pleo de alcohol n-butilico deshidratado purificado, de
1la manera siguiente:

Se utiliza como aparato de extraccidn un ex-
tractor Soxhlet, y se lleva a cabo la extraccidén de tal
manera que se mantenga el alcohol n-butilico a aproxiji-.
madamente 80°C en una zona de extraccifn, y se recircu-
la el alcohol n-butilico utilizado como disolvente a
un ritmo de 1 ciclo cada 5 minutos., La exXtraccién se¢
continda de esta manera durante 2 horas.

Una vez completada la extraccién, el alcohol
n-butflico que queda en el residuo de la extraccidén en
estado adherido al mismo se recupera por calentamiento
del residuo a presién reducida,

La mezcla liquida homogénea extraida y recu-
perada de alcohol n-butilico y 4cido fosférico se des-
tila a presibén reducida de acuerdo con procedimientos
usuales, para recuperar asi la mayor parte del alcohol
n-buti{lico. Cuando el contenido del componente de &cido
fosfbrico es mayor que el de alcohol n~butilico en la

mezcla liquida residual, se somete ésta a destilacién
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con vapor de agua & presién reducida, para separar y re-
cuperar asi una mezcla de alcohol n-butilico y agua del
componente de dcido fosférico y recuperar una solucién

de dcido fosf6rico exenta de alcohol n-butilico, en tanto
que se impide la posible esterificacién del alcohol n-bu-
tilico.

La composicién de los principales componentes
del 4cido fosférico asl recuperado es como se muestra en
la Tabla 3.

El residuo que queda después de la separaciébn
del alcohol n-butilico, el cual estd constituido princi-
palmente por yeso, se analiza, obteniéndose los resulta-
dos que se muestran en la Tabla 3. Cuando la relacién del
componente de 4cido fosférico (Pgos) transferido desde
el producto s6lido de la reaccién al alcohol n-butilico
se calcula a partir de estos valores de andlisis y de los
valores de anélisis de CaO y P205 correspondientes a la
roca fosfédtica de partida, se obtiene el valor que se
muestra en la Tabla 3.

Adicionalmente, de acuerdo con la fé6rmula arri-
ba mencionada de la relacién de recuperacidn, se calcula
el valor de la relaciébn de recuperaciém a partir del con-
tenido de P205, alcohol n-butf{lico y agua en la mezcla
lifquida homogénea de alcohol n-butilico y dcido fosfébri-

éo antes de la separacién del alcohol n~butilico y a par-
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tir del valor asi obtenido de la coeficiendia de recupe-

raci6n, para obtener el resultado que se muestra en la

Tabla 3.

TABLA 3

Composicién de los Componentes Principales (% en peso)

del Acido Fosférico Recuperado

Composicién de los Componentes Principales (% en peso)

del Residuo de Extraccién

P205 Ca0 SO3

3,79 32,13 49,23

Proporcién de Transferencia del Componente de Acido Fos-

férico
83,0%

Eficiencia de Recuperacibn

7,32

Proporcién de Recuperacién Total de Alcohol n-Butilico

97,7%
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P203 = Fe203 + A1203 (1o mismo se aplicard mds adelante
en esta memoria)
El residuo de la extraccifén se sumerge en éci-
do sulffrico 2N y se calienta a una temperatura compren-
5 dida entre 80 y 90°C, se lava con agua y se seca. El pro-
ducto secado se analiza para determinar los contenidos
en P205 y Ca0, y se calcula la relacién de recuperaciodn
total de P205 basada en el componente P205 exidtente en

la roca de partida., Los resultados se muestran en la Ta-

10 bla 4.
TABLA 4
15 Composicién de los €omponentes Principales (% en pesn)

del Producto Tratado del Residuo de Extraccidn

Cal P205 SO5
37,81 0,46 58,15
20 :
Proporcién de Recuperacién Total del Acido Fosférico
98,20%
25 A fines de comparaci6n, liquidos de 4cido fos-
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férico bruto que tienen una composicidén que se muestra
en la Tabla 5, y que se preparan por el procedimiento
htmedo convencional, se extraen con el empleo de alcohol
n-butflico de acuerdo con la técnica de extracciém liqui~
do-liquido conocida, para transferir asi el componente
de 4cido fosfoérico a la fase del alcohol n-butilico. De
la misma manera que se ha descrito arriba, se determinan
los valores de andlisis del Acido fosférico recuperado,
la proporcién de transferencia del 4cido fosférico y 1la
eficiencia de recuperacién, parsa obtener los resultados
que se muestran en la Tabla 5.

En la extraccién liquido-liquido, la relaciébn
en peso del 4dcido fosférico bruto al alcohol n-butilice
se ajusta a 1 de acuerdo con la doctrina de la Publica-
cién de Patente Japonesa Nim. 15462/72, y la temperatura
de extraccién se mantiene aproximadamente a 80°C, como

en el caso de la extraccién s6lido-liquido arriba indica-

da.

~
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Composicién (% en peso) del

4cido fosfdrico bruto

Ca0

Composicibén (% en peso) del

fcido fosférico recuperado

Proporcibn (%) de transfe-

rencia del &cido fosférico

Eficiencia de recuperacidn

TABLA 5

Operacidn

Comparativa
1

1,19

1,54

19,08

0,35

5745

5458

- 54 -~
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15,28

0,21

58,8
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Operacién Operacidn Operacibn
Comparativa Comparativa Comparativa
2 3 L

19,54 11,80 4,92
0,93 0,56 0,24
1,21 0,73 0,305

15,28 9,51 3,98
0,21 0,10 0,06

58,8 60,5 60,7
b,ho 2,78 1,12
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Si se comparan los resultados que se muestran
en la Tabla 3 con los que se muestran en la Tabla 5, se
comprenderd fdcilmente que cuando se utiliza un producto
de la reaccién roca fosfdtica-fcido sulfdrico que tiene

5 un indice de transferencia comprendido dentro del inter-
valo especificado en esta invencién y se extrae directa-
mente el componente de #4cido fosférico de este producto
de reaccién con el empleo de alcohol n~butflico, puede
recuperarse el componente de 4cido fosférico con propor:

10 cién de transferencia y concentracién mucho mayores, es
decir, con una eficiencia de recuperacién muy superior,
que en él método de extraccién lfiquido-liquido conven-
cional en el que el &cido fosfbérico bruto se extrae con
alcohol n-butilico.

15 Puede considerarse que la proporcién de recupe-
raci6n del 4dcido fosfoérico se aumentard empleando una can
tidad en exceso de Acido sulfdrico en la reaccifn entre
la roca Posfédtica y el 4cido sulfdrico. Sin embargo, el
empleo de una cantidad excesiva de dcido sulfarico da co-

20 mo resultado el fen6meno indeseable de que queda un cier-
to contenido de 4cido sulfdrico en el 4cido fosférico re-
cuperado, y debe tenerse en consideracién el hecho de que
ge transfieren sales metédlicas al 4cido fosférico junto
con tal Acido sulfdrico.

25 En esta invenci6n, como se deduce claramente
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de la Tabla 4, el componente de 4cido fosférico no recu-
perado por el alcohol n-butflico sino que queda en el re-
siduo de la extraccifén, se puede recuperar eficazmente
tratando el residuo de la extracci6én con un fcido dilui-
do de concentracifén baja. Adicionalmente, el 4cido resi-
dual utilizado para este tratamiento puede ser utilizado.
convenientemente para diluir el 4cido sulfdrico de parti-
da, o bien puede absorberse dicho &cido residual en 1la
roca fosfatica de partida. Asi, tal componente de &cido
fosférico residual se puede recuperar finalmente como &-
cido fosférico puro, y por consiguiente, puede alcanzar-
se una alta proporcidén de recuperacidén del Acido fosfori-
co.en esta invencién,

En el caso de que el 4cido fosfoérico bruto se
extraiga con alcohol n-butilico de acuerdo con la técni-
ca de extraccidén liquido~liquido, el alcohol n-butilico
recuperado contiene una cantidad considerable de agua.
Por esta razén, si tal alcohol n-butilico se utiliza nue=
vamente para la extraccién, se reduce la relacién de
transferencia del 4cido fosférico, De acuerdo con ello,
se requieren etapas adicionales para separar el alcohol
n-butilico del agua después de la destilacién de la fa-
se de alcohol n-butilico para separar el componente de
4cido fosfoérico,

A la vista de lo que antecede, se comprenderé
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f4cilmente que es muy ventajosoc industrialmente extraer
el componente de dcido fosférico directamente de un pro-
ducto s6lido de la reaccién roca fosfdtica-4cido sulflri-
co de bajo contenido en agua con el empleo de un disolven

te orgéinico tal como el alcohol n-butilico,

Ejemplo 2

En este Ejemplo, con el fin de averiguar la in-
Pluencia del fndice de transferencia sobre la eficiencia
de recuperaci6n y la proporcién de recuperacibén del 4ci-
do fosférico, se extraen con alcohol n-butilico productos
de la reaccién roca fosf4atica~4cido sulfdrico que difie-~
ren en el indice de transferencia E.

Los productos de la reaccién roca fosfitica-dci
do sulférico a utilizar como material de partida para la
extraccién se preparan por los métodos siguientes.

La misma roca fosfdtica producida en Florida
que se utiliza en el Ejemplo 1 se muele de la misma mane-
ra que se ha descrito en el Ejemplo 1, y se utiliza el

polvo resultante como roca de partida.

Método A

Con empleo de las mismas cantidades de la roca
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fosfatica y el édcido sulfdrico que en el Ejemplo 1, se
prepara un producto s6lido glutinoso de la reaccién roca
fosfdtica-4cido sulfirico, de la misma manera que en el
Ejemplo 1. Este producto de la reaccién se moldea en gré-
nulos que tienen un diadmetro de aproximadamente 1,5 mm

y se trata térmicamente en las condiciones de temperatu-
ra y tiempo .que se indican en la Tabla 1 para obtener

un producto s6lido de la reaccif6n roca fosfé4tica-4cido

sulfarico a extraer.

Método B

Se afiade 1 litro de agua a 2 kg de la roca fos-
fatica en polvo, y la suspensidn espesa resultante s¢ mez
cla con 4cido sulftrico del 98% en una cantidad de 1,0
equivalentes basada en los componentes b&sicos totales
contenidos en la suspensibén espesa (aproximadamente 1,1
equivalentes basados en el componente de calcio existen-
te en la roca fosfadtica (fosfato mineral)), a saber, 1,68
kg de 4cido sulfarico del 98%. La mezcla resultante se
mezcla y se hace reaccionar para obtener un producto de
reaccién pastoso. El producto pastoso se somete a un tra-
tamiento previo durante 3O minutos en un secador manteni-
do a 120°C, y se moldea luego en grénulos que tienen un

didmetro de aproximadamente 1,5 mm. Después de ello, el

- 58 -



10

15

20

25

12-1I-74

producto granular se trata térmicamente en las condicio-
nes de temperatura y tiempo que se indican en la Tabla
6, para obtener un producto s6lido de la reaccién roca
fosfatica-dcido sulfdrico a extraer.

Con respecto a cada uno de los productos sfli-
dos de la reaccidn roca fosfdtica-4cido sulfdrico asi ob.-
tenidos, el componente de 4cido fosférico se extrae con
alcohol n-butflico deshidratado purificado con el empleo
del mismo aparato de extraccién que se ha utilizado en
el Ejemplo 1 de la misma manera que en el Ejemplo 1, y
se obtiene un residuo de extraccién constituido principal
mente por yeso.

En el caso del producto de reaccién pastoso obL-
tenido en el método B, la pasta se agita en el alcohol
n-butflico a utilizar para la extraccifn, antes de cargar
la en el extractor Soxhlet, y el producto granular resul-
tante se carga en el extractor y se extrae de la misma
manera que se ha descrito arriba,

Después de haber transcurrido la extraccién du-
rante 2 horas, la recuperacién del alcohol n-butilico
que ha quedado en el residuo de la extraccién en estado
adherido al mismo, y la del alcohol n-butilico a partir
de la mezcla liquida homogénea recuperada de alcohol n-

~butilico y de dcido fosférico se lleva a cabo de la mis-

ma manera que en el Ejemplo 1. Los valores de anédlisis
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de los componentes principales de los 4cidos fosféricos
recuperados son como se muestra en la Tabla 6.

Se analizan todos y cada uno de los residuos
de la extraccidn, y se determina la proporcién de trans-
ferencia del componente de Acido fosférico basada en el
P205 contenido en la roca de partida a partir de los va-
lores de anflisis de CaO y P205, para obtener los resul-
tados que se muestran en la Tabla 6.

Aun cuando el tiempo de extraccifén se limita
a 2 horas en el Ejemplo 1, en este Ejemplo se recircula
el alcohol n-butfilico hasta que se extrae por completo
el componente de 4cido fosférico extraible. Se analizan
los componentes principales del residuo de extraccién ob-
tenido en este caso, y se determina la relacién de trans-
ferencia del 4cido fosférico basada en el componente P205
existente en la roca de partida, a partir de los valores
de anélisis de Cal0 y P205 para obtener los resultados
que se muestran en la Tabla 6. E1l tiempo requerido para
esta extracciém completa se muestra también en la Tabla
6.

Adicionalmente, se calcula la eficiencia de re-
cuperacién a partir de los contenidos de P205, alcohol n-
~butilico y agua en la mezcla liquida homogénea de alco-
hol n-butilico y édcido fosférico antes de la separacién
del alcohol n-butilico, y a partir del valor calculado de
la proporcifn de transferencia del 4cido fosférico, para

obtener los resultados que se muestran en la Tabla 6.
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TABLA 6

Opera- Cpera- Opera~- Opera- Ogera-
cién 1  cibén 2 cién 3 cién 4 cidnm
Método de reaccidn A A A A B
Condiciones del
5 tratamiento termico: produc- 140 a 140 a 140 a produc-
temperatura (9C) to glu~- 150 150 130° to pas-
tinoso toso
tiempo (horas) 1,0 1,5 2,0
Composicién de los com-
ponentes principales del
producto sélido de la re
accién (% en peso):
10 Ca0 23,55 26,35 26,40 27,00 21,63
P05 16,22 18,23 18,14 18,71 1h,87
50, 36,21 40,04 40, 60 51,05 33,18
Mgo 0,16 0,18 0,19 0,19 0,1k
Fe,0, 0,73 0,83 0,83 0,85 0,68
15 A1,0, 0,47 0,51 0,53 0,52 0,43
F 1,63 0,58 0,6k 0,59 1,63
510, 4,78 5,02 5,02 5,15 byus
Indice de 6
transferencia E 1,00 2,11 2,43 3,16 0,65
Composicién de los com-
20 ponentes principales del
residuo de extraccién ob-
tenido después de una ex-
traccibén de 2 horas
(% en peso):
ca0 35,57 32,13 32,08 34,72 31.20
2% 2,97 3,79 k11 6,32 T
23 503 54,40 49,23 48,50 53,22 1292
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sra~ UOpera- Operar Opera- Opera- Opera=~ Opera~- Opera-
gn y, &idén 5 cidn 6 cidén 7 cidén 8 cidn 9 cién 10 cidén 11
:__- B B B B B B B
430 a Produc-  grénu- 120 a 140 a 170 a 200 a 240 a
50° to pas- lo pre- 130 150 180 210 250
: toso tratado

2,0 1,0 1,0 1,0 1,0 1,0
,00 21,63 22,98 24,03 24,80 25,92 26,30 27,05
71 14,87 15,80 16,55 17,08 17,84 18,12 18,63
,05 33,18 35427 36,90 38,03 39,74 40,44 41,57
,19 0,1k 0,15 0,16 0,17 0,18 0,19 0,19
,85 0,68 0,72 0,75 0,78 0,81 0,83 0,85
.52 0,43 0,46 0,48 0,50 0,52 0,53 0,54
.59 1,63 1,59 1,66 1,72 1,80 1,28 0,86
,15 bybs 4,69 4,88 b,72 5,00 5,19 5,15
,16 ¢,65 0,86 1,13 1,40 2,18 2,55 3,62
,72 31,20 33,81 33,02 33,12 34,55 33,03 28,95
.32 Ty 47 2,97 3,23 3453 4,03 5,18 13,47
,22 L7,62 51,65 50,58 50,70 52,85 50,68 44,60
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TABLA 6 (CONTINUACION)

Opera- Opera=- Opera- Opera-
cidén 1 cibn 2 cibén 3 cibn 4
Relacién (%) de transfe-
rencia del &cido fosfé-
rico 88,0 83,0 81,5 73,8
Composicién de los com~
ponentes principales del
extracto recuperado obte-
nido después de 2 horas
de extraccibén (% en peso):
on5 42,38 47,26 46,90 55,58
Cal 0,07 0,01 0,01 0,01
R203 0,39 0,22 0,22 0,20
Eficiencia de
recuperacién 6,99 7405 6,76 5,76
Proporcién (%) de trans-
ferencia del &cido fosfé-
rico después de la extrac-
cibfn completa 88,0 &§3,0 82,5 80,3
Tiempo (horas) requerido
para la extraccidén com-
pleta 2,0 2,0 2,5 3,0
- 62 -~

Opera-

cibén 5

65,4

40,33
0,82

0,98

3,40

65;4

2,0



Ty, f-

‘a=- Opera=~ Cpera-~ Opera- Opera- Opera~ Opera- Opera=-

& cibn 5 cién 6 cibén 7 cién 8 cién 9 cién 10 cién 11
8 65,4 87,4 85,9 84,7 83,3 7,7 33,0
58 40,33 43,92 48,83 49,08 48,29 46,83 45,80
01 0,82 O,u4h4 0,10 0,03 0,01 0,01 0,01
20 0,98 0,57 0,35 0,32 0,24 0,17 trazas
76 3,40 6,82 6,51 7,18 6,95 6,18 1,20
3 65,4 87,4 85,9 8h4,7 84,0 79,7 62,1
2,0 2,0 2,0 2,0 2,3 3,0 4,5

) -
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De los resultados que anteceden, se deduce que
cuando el indice de transferencia es extremadamente peque
flo, es decir, cuando el contenido de agua es grande, se
reduce la proporcién de transferencia del 4cido fosfoéri-
co o 1la eficiencia de recuperacién. Se considera que es-
to es debido a la solubilidad mutua en el sistema alcohol
n-butilico-4cido fosférico, como en el caso de la extrac-
cién liquido~liquido del Acido fosférico bruto menciona-~
da en el Ejemplo 1, donde o bien la proporcidén de trans-
ferencia o la eficiencia de recuperacidén se reducen con
la disminucién de la concentracién de 4cido fosférico
bruto.

Se ve también que, cuando el indice de transfe-
rencia es demasiado grande, se reduce la proporcién de
transferencia o la eficiencia de recuperacién, y simulté-
neamente se reduce el ritmo de fabricacién.

A la vista de lo que antecede, se comprenderd
fdcilmente que se pueden obtener resultados de extrac-
ci6én satisfactorios cuando el producto s6lido de la re-
acci6bn roca fosfdtica-4cido sulfdrico tiene un indice de
transferencia comprendido dentro del intervalo de 0,8 a

3,2, preferiblemente entre 1,0 y 2,8,
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Ejemplo 3

En este Bjemplo, se extrae el componente de &=~

dido fosférico de un producto sélido de la reaccidén roca
fosfdtica-4cido sulffrico con el empleo de diversos disol
ventes de extraccién,
A) Se emplea el mismo producto de la reaccién roca fosfé&-
tica-4cido sulftrico que tiene un indice de transferencia
de 2,21, utilizado en el Ejemplo 1, como producto de re-
accibn de partida que ha de someterse a la reaccién.

Como disolventes de extraccifén, se emplean ace-
tona, éter etilico, alcohol etilico y alcohol isobutili-
co.

Se emplea el mismo extractor Soxhlet utilizado
en el Ejemplo 1 para la extraccién, y se lleva a cabo la
extraccién de tal manera que se mantiene el disolvente
de extraccidén a la temperatura que se indiéa en la Tabla
7 en la zona de extraccién, y se recircula el disolvente
a un ritmo de un ciclo cada 5 minutos. De este modo, se
continda la extraccién durante 2 horas.

Una vez completada la extraccidn, se separa dél
residuo el disolvente que ha quedado en el residuo de 1la
extraccién en estado adherido al mismo, por calentamien-
to del residuo a presién reducida.

La mezcla liquida homogénea recuperada consti-

- 64 -
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tuida por el disolvente y el 4cido fosférico extraido,
se somete a destilacién a presidén reducida para separar
y recuperar el disolvente y una solucidén de 4cido fosfé-
rico exenta de disolvente. Se analiza él residuo de la
extraccién compuesto principalmente de yeso, para deter-
minar el contenido de sus componentes principales, y se
calcula la proporcién de transferencia del componente de
4cido fosfdrico basada en el Pgos contenido en la roca
de partida a partir de los valores de andlisis de CaO y
P205 encontrados en el residuo de la extraccién. Los re-
sultados se muestran en la Tabla 7,

Los contenidos de los componentes principales
del 4cido fosférico recuperado son como se muestra en la
Tabla 7. Se calcula también la eficiencia de recuperacién
a partir de los valores de andlisis de Pgos' agua y disol
vente encontrados en la mezcla liquida homogénea consti-
tuida por disolvente y 4Acido fosférico antes de la sepa-
raci6n del disolvente y a partir de la proporcién de

transPerencia del 4cido fosférico, obteniéndose los resul

tados que se muestran en la Tabla 7,

- 65 -
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Disolvente
Temperatura de extraccién (2C)

Composicién (%. en peso) de los
componentes principales del re-

siduo de extraccidn

Ca0l

PO,

2°5

S0
3

Proporcidén (%) de transferencia
del &cido fosférico

Composicibén (% en peso) de los
componentes principales en el

fcido fosférico recuperado
P205

Cal

h203

Eficiencia de recuperacidn

TABLA 7

Operacién 1 Operac:

acetona éter et:

45 ~ 50 28 -
33,59 33,32
7,86 8,34
50,95 50,54
66,3 64,0
44,60 L7,82
0,005 0,01
0,18 0,26
4,82 kyo7

- 66 -



Operacibn 2

&ter etilico

28 - 32

33,32
&,34

50,54

64,0

Operacibn 3 Operacifn &
alcohol
alcohol etilico isobutilico
65 - 70 95 - 100
33,65 34,78
5,15 4,38
51,06 52,76
T7+9 81,8
45,09 48,11
0,01 0,01
0,31 0,23
6,66 7416
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B) Se emplea el mismo producto sélido de la reaccién ro-
ca fosfética-4cido sulffrico de fndice de transferencia
2,21 utilizado en el Ejemplo 1 como producto de reaccién
de partida a extraer.

Como disolvente de extraccién se emplean alco-
hol n-butilico y fosfato de tri-n-butilo diluidos con
queroseno a una concentraci6n de 5% en volumen,

Se emplea como extractor un recipiente provis-
to de un refrigerante de recirculacién, y el producto sé-
lido de la reaccién se sumerge en el disolvente en dicho
recipiente. La mezcla se calienta durante 20 minutos a
una temperatura que se indica en la Tabla 8 para efectuar
la extraccién, E1 disolvente se separa del producto sOli-
do de la reacci6n por filtraciém, y el producto sélido
de la reaccién recuperado se extrae de nuevo con disol=
vente de nuevo aporte de la misma manera que se ha men-
cionado arriba. Esta operacidn se repite seis veces.

Una vez completada la extraccibén, el disolven-
te que ha quedado en estado adherido en el residuo de ex-
traccién compuesto predominantemente por yeso se separa
del residuo por-.calentamiento de.éste a presi6n reducida.

La mezcla liquida homogénea extraida y recupe-
rada del disolvente y el 4cido fosférico se somete a des-
tilacién a presién reducida para separar y recuperar el

disolvente y una soluci6bn de dcido fosférico exenta de
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disolvente.

El residuo de la extraccién, compuesto predo-
minantemente por yeso, se analiza, y a partir de los va-
lores de anélisis para CaQ y P295 se calcula la propore
¢idén de transferencia del componente de 4cido Fosférico
basada en el P205 contenido en la roca fosfdtica de par-
ti€a para obtener l0s resultados que se muestran en la

Tabla 8.
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TABLA 8

Disolvente

Temperatura de extrac-—
cién (2C)

Composicién (% en peso)
de los componentes principales
en el residuo de extracciédn:

Cal

Proporcidn de transferencia

Composicién (% en peso) de
los componentes principales
en el &cido fosférico recu-

perado:

P205

Cal

2°5

- 69 -

Operacién Operacién
5

alcohol fosfato de

n=butflico tri-n-butilo

75 - 85 120 - 13C
34,46 33,88
5,77 8,09
75,8 55,6
b7,63 bg,25
0,02 0,01
0,33 0,17
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De los resultados que se muestran en las Ta-
blas 7 y 8, se deducird claramente que se pueden utilizar
para la extracciém diversos alcoholes, pudiendo extraer-
se el componente de dcido fosférico directamente a partir
de un producto s6lido de la reaccién roca fosfética-dci-

do sulffrico.

Ejemplo 4

En este Ejemplo se ilustra otra realizacién
de separacibén y recuperacién del Acido fosférico a par-
tir de una mezcla liquida homogénea extraida de un disol
vente y &cido fosférico.

De l1a misma manera que en el Ejemplo 1, se pre-
para una mezcla liquida homogénea extraida de alcohol n-
-butflico y 4cido fosférico, De acuerdo con los procedi-~
mientos habituales siguientes, se separa el alcohol n-bu-
tilico de la mezcla homogénea y se recupera una solucién
de 4cido fosfb6rico exenta de alcohol n-butilico.

Se afiade agua pura a la mezcla liquida homogé-
nea de alcohol n-~butfilico y Acido fosférico en tal canti-
dad que no se produzca separacién de fases, A continua-
cién, se incorpora a la mezcla liquida que contiene agua
el mismo volumen de un hidrocarburo halogenado o de un

hidrocarburo para extraer selectivamente el alcohol n-bu-
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t{lico en dicho hidrocarburo halogenado o hidrocarburo,
y se recupera una solucién de &cido fosférico.

La mezcla separadea de alcohol n-butilico y el
hidrocarburo halogenado o hidrocarburo se separa en sus
componentes individuales por destilacién o rectificacibn
si es necesario, de acuerdo con procedimientos usuales.
Los disolventes as{ recuperados se pueden utilizar repe-
tidas veces para la extraccidn.

En calidad de hidrocarburo halogenado a utili-
zar para la extraccién selectiva arriba indicada, se
pueden mencionar, por ejemplo, dicloruro de etilerno y
tricloroetileno, y en calidad de hidrocarburo se pueden
mencionar, por ejemplo, hexano, bencenc, tolueno y xile-
no.

En este Ejemplo, se elige tricloroetileno co-
mo el hidrocarburo halogenado, y se selecciona el ben=-
ceno como hidrocarburo.

La extraccibn selectiva arriba indicada del
alcohol n-butflico a partir de la mezcla lfquida homogé~
nea de alcohol n-butflico y &cido fosférico se lleva a
cabo de acuerdo con los procedimientos usuales arriba
mencionados, con empleo de triclorcetileno o benceno.

Se analiza el Acido fosférico recuperado, obteniéndose

los resultados que se muestran en la Tabla 9.
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TABLA 9

Operacién 1

Operacién 2

Disolvente de la extrac-

¢idn por retroceso tricloro~
etileno

Composicibén (% en peso)

de los componentes principales

en el &cido fosférico recupe-

rado:
PO, 42,44
Cal 0,00.5
R203 0,14

Proporcién de recuperacidn
del &cido fosférico (%) 97,5

benceno

95,3

Observando los resultados que se muestran en

la Tabla 9, se comprenderé fécilmente que, en el procer

dimiento de esta invencibn, se puede recuperar el com=-

ponente de &cido fosfdrico a partir de un disolvente que

contiene &cido fosflrico extrafdo de acuerdo con la téc-

nica convencional de extraccién por retroceso, lo cual

es totalmente evidente para los expertos en la técnica.
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Ejemplo 5

En este Ejemplo, la roca fosfAtica de parti-
da se somete a diversos pretratamientos, y los produce-
5 tos de la reaccién roca fosfltica-dcido sulflrico pre-
parados a partir de estos productos tratados de la ro-
ca fosfltica se extraen con alcohol n-butflico para re=-
cuperar el componente de &cido fosférico.
Se preparan cinco productos de roca fosféti-
10 ca pretratados de acuerdo con los métodos siguientes:
A) Una roca fosfltica producida em Makatea, que tiene
una composicién que se muestra en la Tabla 10, se car-
ga en un molino de bolas del procedimiento himedo. Se
seleccionan bolas de allimina que tienen un didmetro de
15 aproximadamente 5 a aproximadamente 2 mm como medios de
molienda, y se carga agua en el molino de bolas. Se 1lle
va a cabo la molienda en hiimedo de la roca fosfética
durante 24 horas de acuerdo con los procedimientos de
molienda en héimedo usuales. En el momento de completar
20 se esta operacibén de molienda, se observa la generacién
de fléor gaseoso libre en el molino dé bolas, Por esta
operacibén de molienda, la silice cristalina contenida
en la roca de partida resulta dividida de un modo sufi-
cientemente fino y se transforma en sflice amorfa. La

25 roca fosfitica asi molida se seca y se calcina a apro-

12-1-74 o - 73 =
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ximadamente 9502C durante 20 minutos para obtener una

roca fosfética calcinada (a).
TABLA 10

Composicidén (% en peso) de la roca fosfitica de partida

Producida en Makatea

PO, 37,14
Cal 53,43
Fe,0, 0,34
A1,0, 1,14
Na,0

2} 0,54
K,0
F 5,12
s10, 2,20

B) La roca fosfitica molida y secada obtenida de acuer-
do con el método A) arriba indicado, se mezcla con 3%
en peso de cloruro célcico(CaC12.2H20), ¥y la mezcla se
calcine a aproximadamente 950¢C durante 20 minutos para
obtener una roca fosfética calcinada (b).

C) La roca fosf&tica molida y secada obtenida en el mé-

todo A) arriba indicado se mezcla con 3% en peso de clo=-

- 74 - .



ruro de calcio (CaClz.ZHZO) ¥ 3% en peso de polvo de si-
lice amorfa, y la mezcla se calcina a aproximadamente
9502C durante 20 minutos paré obtener una roca fosfAti=-
ca calcinada (8).

5 D) La misma roca fosfética producida en Florida que se
utilizé en el Ejemplo 1 se somete a separacibn magnéti-
ca para separar de la misma los componentes de hierro.
Se encuentra que la roca fosfAtica resultante tiene la
composicifn que se muestra en la Tabla 11, De la misma

10 manera que en el método A) anterior, esta roca fosféti-
ca se muele en hilimedo y se seca. La roca fosfitica se-
cada se mezcla con 5% en peso de cloruro de calcio
(CaC12.2H20), y la mezcla se calcina a aproximadamente
950¢C durante 20 minutos para obtener una roca fosféti-

15 calcinada (d).
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TABLA 11

Composicién (% en peso) del producto desferrificado de

la roca fosfltica producida en Florida

PO, 33,64
Ca0 48,64
Fe203 0439
A1203 0,94
Na.O

2 } 0,52
X0
F 4,00
si0, 8,65

E) La roca fosfAtica desferrificada, molida vy secada
del método D) anterior se mezcla con 3% en peso de clo-
ruro de sodio (NaCl), Y la mezcla se calcina a aproxima-
damente $502C durante 20 minutos parxre obtener una roca
fosfética calcinada (e).

Cada una de las rocas fosfiticas (a) a (e)
calcinadas se hace reaccionar con Acido sulffirico de la
mismwa manera que se ha descrito en el Ejemplo 1., M&s es-

pecificamente, 2 kg del polvo de la roca fosfhtica calci-
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nada se mezclan con Acido sulffirico del 98% en una can-
tidad de 1 equivalente basada en los componentes bési-
cos totales contenidos en la roca, y el producto séli-
do glutinoso de la reaccién roca fosfitica-&cido sulfé-
rico se mol-dea para darle una forma semejante a fideos
y se trata térmicamente z una temperatura comprendida
entre 140 y 1509C para obtener un producto de reaccién
sélido.

Las composiciones de los productos de la
reaccién sélidos asf obtenidos se muestran en la Tabla
12.

De la misma manera que se ha descrito en el
Ejemplo 1, se somete cada uno de los productos sélidos
de 1; reaccidn al tratamiento de extraccifén con el em-
plec de alcohol n-butflico deshidratado y purificado.

Los resultados del andlisis de los Acidos

fosféricos recuperados se muestran en la Tabla 12,

-77_
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foca fosfAtica calcinada

Composicién (% en peso) de la

fosfitica calcinada:

P205

Cao
bezo

3
Al,0,

Nazi}
KZO
F
SiC2
Composicién(% en peso) del producto
de la reaccién roca fosfética-&cido

sulférico:

P205

Cal

SO

.
hazo}
K..0

P
e, 0

273

A1203

P
5102

Indice de transferencia E del producto
de la reaccién roca fosfética-&cido sulffirico:

Contenido (% en peso) del compounente principal
en el 4cido fosférico recuperado:

Fe203

Proporcibn (%) de transferencia del
fcido fostdrico:

TABLA 12

Operacidn 1 Operacil
(a) (v)
37,21 37,1:
53,48 S5hy b
0,34 0,0!
1,15 0,8:
0,55 0,5!
14,82 417:
2,00 1,9
18,20 17,¢
26,16 26,"
39,76 39,¢
0,27 Oy¢
0,17 0,(
0,57 0,!
1,21 1,]
1,03 1,1
1,544 1,
45,25 48,
0,04 tra:
83,4 62,



Operacibn 2

Operacién 3

Operacibn b

Operacidn 5

(v)

4,73
1,95

1,18

1,17

.41
48,57
trazas

62,7

(e)

36,92

54,27
0,035
0,75

3,83
k6

0,02
0,38
0,96
3,57

1,67
b7,89
trazas

82,3

(d)

18,03
25,56
38,85

0,26

48,33

trazas

81,04

4

(e)

18,11
25,47
38,71

0,31
0,08
0,52

0,98

3,80

1,52

48,08
0,01




Del examen de los resultados que se muestran
en la Tabla 12, se ve gue, aun cuando la roca fosf4tica
de partida se someta a diversos tratamientos previos,
se puede recuperar Acido fosférico de una concentracién

5 elevada con una proporcién de recuperacién elevada de
acuerdo con el procedimiento de esta invencién. Adicio-
nalmente, cuando se emplea la roca fosfltica tratada
térmicamente, las impurezass orglnicas se eliminan sus~
tancialmente en la etapa de calcinacibn, y por consi-

10 guiente el Acido fosférico recuperado es incoloro y tyansg
parente. Ademls, cuando se mezcla la roca fosfltica de
partida con un haluro o siflice y se calcina después,
se puede obtener &cido fosfédrico sustancialmente exento
de impurezas, tales como componentes de hilerro, con umna

15 concentracibfn elevada y con una alta proporcién de recu-
peracién,

Esta solicitud que corresponde a la presen-
tada en Japbn, el 25 de Noviembre de 1972, bajo el N?@
118342/72, se acoge a los beneficios del articulo 51

20 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

REIVINDICACIONES

Los puntos de invencién propia y nueva, que

25 se presentan para que sean objeto de esta solicitud de

12-I-74 -79 -
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@ﬂindica el porcentaje en peso de la suma de A120

Patente de Invencifén en Espafia, por VEINTE afios, son
los que se recogen en las reivindicaciones siguientes:i
l%,~ Un procedimiento para la preparacidn
de &cido fosférico que comprende mezclar roca fosf&ti-
ca (fosfato mineral) con &cido sulffrico, moldear la
mezcla en grénulos, secar si es necesario, la mezcla
antes, después o durante la etapa de moldeo, para for-
mar asi un producto sélido granular de la reaccién re-
ca fosfédtica-&cido sulfl@rico que tiene un indice de
transierencia comprendido entre 0,8 y 3,2, estando de-

finido dicho fndice de transferencia por la férmula -

siguiente:

. [P 20 5]

" 100 - {[CaOJ 1-[563] + [1)205] t[F] ¢ [M]}

en la cual oné]representa el porcentaje en peso de

P205 contenido en el producto de la reaccidn roca fos-
fética~4cido sulfﬁrico,I?aé]representa el porcentaje
en peso de Cal0 contenido en dicho producto de reaccidn,
l?oi]designa el porcentaje en peso de SO3 contenido en
dicho producto de la reacci6n,l?]indica el porcentaje
en peso de F contenido en dicho producto de la reaccibn,

3!
FeZO3 ¥y Mg0, ¥ E designa el indice de transferencia, y

- 80 -
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extraer selectivamente el componente de &cido fosférico
de dicho producto sélido granular de la reaccidn con el
empi.eo de un disolvente orgénico.

22 .~ Un procedimiento de acuerdo con la rei-
vindicacidén 1%, en el que antes del mezclado de la roca
fosfltica con el fcido sulfdrico, se mezcla la roca fos-
fética con al menos 0,2% en peso, basado en la roca fos-
fética, de un haluro de un metal alcalino, metal alcali=-
notérreo, aluminio o zinc, si es necesario junto con al
menos 0,2% en peso, basado en la roca fosfitica, de una
silice o silicato amorfos, v la mezcla se calcina a una
temperatura de 300 a 1100¢C,

32,=- Un procedimiento de acuerdo con la rei-
vindicacién. 12, en el que antes del mezclado de. la roca
fosfltica con el 4cido sulfdrico, la roca fosfAtica ce
muele en hiimedo de tal modo que el tamajio de particula
se reduce por debajo de 50 y el componente de silicato
contenido en la roca fosfitica se hace sustancialmente
amorfo, la roca fosfhtica molida en hfmedo se mezcla con
lo menos 0,2% en peso, basado en la roca fosfdtica, de
un haluro de un metal alcalino, metal alcalinotérreo,
aluminio o zinc, y la mezcla resultante se calcina a una
temperatura de 300 a 1100¢°C,

4a,- Un procedimiento de acuerdo con la rei-

vindicacién 1%, en el que la cantidad de Acido sulféri-
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co a mezclar con la roca fesfética es de 0,90 a 1,15
equivalentes basada en los componentes bAsicos totales
contenidos en la roca fosfitica,

52.= Un procedimiento de acuerdo con la rei-
vindicacién 12, en el que el mezclado de la roca fosfé-
tica y el &cido sulffirico se lleva a cabo a una tenpe-
ratura de 20 a 2002C ﬁurante 10 a 120 minutos.

6%.- Un procedimiento de acuerdo con la rei-
vindicacién 12, en el que el mezclado de la roca fosfé-
tica y el Acido sulfirico se lleva a cabo de tel modo
que la concentracidn de la roca fosfhtica C en la suse
pensifn espesa resultante, que se define por la férmu-
la siguiente, esti comprendida dentro de un intervalo

de 0,34 a 0,53:

C = (peso de roca fosfitica)
(peso de roca fosf4tica) + (peso de &cido sulffirico)+

+(peso de agua)

2,= Un procedimiento de acuerdo con la rei-
vindicacién 12, en el que la mezcla roca fosfitica~&ci-
do sulffirico se seca a una temperatura comprendida en-~
tre 80 y 3002C durante 10 a 240 minutos de tal modo que
el indice de transferencia E del producto sélido final
de la reaccidén roca fosfltica-&cido sulfirico esté com-

prendido dentro del intervalo arriba mencionado.
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b2,~ Un procedimiento de acuerdo con la rei-
vindicacién 72, en el que el indice de transferencia E
del producto sélido de le reaccidn roca fosfhtica-bcido
sulfirico esti comprendido dentro de un intervalo que
va desde 1,0 a 2,8.

98,= Un procedimiento de acuerdo con la rei-
vindicacién 12, en el que el disolvente orgénico es un
alcohol alifftico representado por la férmula general

siguiente:

Rt —

en la cual n es un nfimero comprendido entre 1 y 3, m es
un nfiimero comprendido entre O y 1, R1 representa un res-
to de hidrocarburo alifético que tiene de 2 a 8 &tomos
de carbono, que puede tener un &tomo de oxigeno de ti-
po &éter en la cadena carbonada, Yy R2 representa un 4to-
mo de hidrégeno o un grupo alcohilo que tiene hasta 4
ftomos de carbomo.

102 .~ Un procedimiento de acuerdo con la rei-
vindicacién 12, en el que el disolvente orgénico es n-
-butanol.

1l12,- Un procedimiento de acuerdo con la rei-

vindicacién 1%, en el que el disolvente orgénico es um

- 83 -
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alcohol alifftico que contiene agua.

128.~ Un procedimiento de acuerdo con la rei-
vindicacifn 1%, en el que la extraccibn del componente
de 4cido fosflrico con el disolvente orginico se lleva
a cabo a una temperatura comprendida entre la temperatu-
ra ambiente y 1502C,

132.- Un procedimiento de acuerdo con la rei-
vindicacién 12, en el que la solucién del disolvente or-
génico que contiene el componente de 4cido fosférico
obtenido en la etapa de extraccibém se separa del pro-
ducto sélido residual de la reaccién roca fosfitica-&ci-
do sulffirico, la solucibn del disolvente orgénido sepe-
rada se somete a destilacidn, y el disolvente orgénizo
destilado se recircula a la etapa de extraccidn del com=
ponente de &cido fosférico a partir de dicho producto
sélido de la reaccién roca fostética-&cido sulfidrico.

148 ,- TUn procedimiento de acuerdo con la rei=
vindicacibén 12, en el que el extracto del disolvente or-
glnico que contiene el componente de &cido fosférico ob-
tenido en la etapa de extraccidn se separa en el disol-
vente orghnico y el Acido fosférico por medios conoci-
dos.,

152.- Un procedimiento de acuerdo con la rei-
vindicacibn 12, en el que el disolvente orginico conte-

nido en el residuo de extraccién que queda despuds de

- 84 -



la extraccidén del componente de Acido fosférico a par-
tir de dicho producto sélido de la reaccibén roca fosfé-
tica-Acido sulffirico se recupera por destilacién.

16%,~ Un procedimiento para la preparacién

5 de 4cido fosférico.

Tal vy como se ha descrito en la Memoria que
antecede, representado en los dibujos que se acompafian
y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de Cchenta y cinco ho=-

10 jas escritas a mlquina por una sola cara.

Madrid,
P. A.

i R
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