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La presente invencién se relaciona con un proce—
dimiento mejoiadp para preparar fosfato dicdleioo (denomi-
nado de aqul en adelante DCP) y para preparar foido fosféri-'
co puro. El fosfato dichlcico obtenido estd caracterizado

5 por un bajo coqtenido en fluor, giendo de utilidad como Su-

plemento de alimentos pare snimales por 10 .que en el comer-
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cio se le conoce como "ICP de calided alimenticial,

Se conocen varios métodos que proporclonen DCP para
fertilizentes y DCP de calidad alimenticia. Estos méfodos 8o,
pueden dividir en dpé grupos principalesi '
(a) Los métodos bas;dos en la neutralizacién de &cide fosfé-

rico por cal o éarbggato céleico, ¥
(b) los métodos- basados en la utilizacién de fosforita en
~ donde en primer lugar la fosforita se ataca por un Acido
mineral, tal como HC1 o HN03 Yy & oontinuac;dp, el licor
de disoluclén obtenido se neutraliza con cal o carbonato
~céleico,
Los métodos incluidos en el grupo (b), con los cua=~

les ia presente inveneién guarda una relacién Intima, son uti-

~lizados de un modo més extensivo puesto que se utiliza una ma-

teria prima barata, tal como fosforita, pero requieren opera-
ciones de purificacién en el licor de disolucién, al objeto de
obtener P de calidsd alimenticia. En adieién, en la separe~
cién de la materia insoluble del licor'de disoluclén, surgén
serios problemas que se traducen en una pérdida severa de
P205. Con el fin de reducir las pérdidas de P05 durante la
etapa de aqidulacién y separaclén de la mgteris insoluble, sme °
han propuesto diversos medios, Sin embargo, hasta ahora todos
los métodos conocidos, basedos en la fosforite, han.experimenp
tado pérdidas de P205 durante las operaciones de acidulacidn

¥ separacién. Ias pérdidas encontradas en la operacidén de 801~
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dulacién se debian al grado»de solubilizacién de 1a4fosforita. 

Para resolver estas pérdidss, se sugeri6 el empleo de .un tiempo . .
de reacoibn relativamente largo entre el dcido mineral y la fos-

forita. Por otra parte, en el caso de que las condicionés de

o reaccién, tal como pH, concentracién y temperaiura, no sean 013~ '
gidas de un modo adecuado, la separacién del rcsiduo no disuelto T

” reeulta muy lente y hace muy diffcil la separaéién de 1a,masa ,

do reaocidn. _ ,

En los ltimos 20 afios,; se ha desarrollado e1 proce—.
dimiento pare preparar fcide fosférico mediante extraceién con -
disolventes, Segin eate proeedimiento, se acidula fosforita '

con HCL acuoso o HNO3 acuoso y el geido fosférico se eziracta

del licor de disolucién mediasnte un disolvente orgénico,.penmq— ji'f

neciendo las impﬁrezas en 1a‘fase acuosa. El procedimiento esté -
basado en la obsérVaaidn de que, en presencia de403012 é Oa(Nos)z,
el coeficiente de distribucién de P2b5 entre una fase acuosa y
una fase disolvente orgénica, se encuentra a favor;'en un gran
grado,‘del disolvente,orgénico} El extracto disolvente que con- -
tiene Acido foaférico se separa del rafinato acuoso y sé vuel-
Ve 2 extractar en una fase scuosa mientras que el disolvente
orgénico se recicla a la.etapa de extramoeién. El1 4cido fomféri-
co puro producido por la exiraccién del disoivente se pqéda cone—.
centrar a H3Pd4 al 80-95 % ain?qné se produzcan problemas teoe'i

nolégicos, ahorrando asi los costes de transporte. Esto congtie-

" tuye otra ventaja con respecto al 4eido fosférico obtenido por -
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un proceso por via himeda, comiin, ademis de su elevada pureza.
Sin embargo, los dltimos informes econémicos muestran que el
proceso es factiblemente atractivo particularmente cuando puede‘
disponerse de deido clorhidrico subproducto a bajo precio. De
hecho existen muchos pfdébdimientos’que conducen g subproduc-—
tos de &cido clorhidrico acuoso, yero normaelmente la concehtra~
cién del hcido clorhidrico es muy baja, del o¥den de 5 a 8 % en
peso. En tales casos, es necesario concentrarrpreviamente el
dcido clorhidrico antes de su empleo y ésto, desde luego,
afecta a la posibilidad econdémica del uso del Acido clorhidri-
co pere la preparacién de &cido fosférieo por extraccién con
disolvente, Para la acidulacién de fosforita (28 % Py0g), la
concentracibén de 4cido clorhidrico acuoso, adeouadg para el
proceso, se encuentra en un valor préximo al 22 % (en peso),
en donde se obtiene un licor de disolucién con sproximademen-—
te 80-100 /1 P,05. Las soluciones aouosas de HCL més dilui-
das se traduciran en la obtencién de licores de disolucién
con concentraciones inferlores de Péos, que causarsn proble-
mas en las efapas ulteriores de la produccién de Acido fos-
férico. Como ya se sabe, cuanto mds baja sea la concentracién
de P50 en el licor de disolucién; menor serd el coefioiente
de distribucién del i6n PO, ™~ entre la fase disolvente y
la fase acuosa.

El objeto de la presente invenciéin consiste en pro- -

porcionar un procedimiento combinado pars preparar DCP de
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calidad alimentaria y écido fosférico puro, & partir_de fom-

forita. Otro objeto de la presente 1nvanoidn consinste en prod

porcionar un procedimiento combinado para preparar DOP de oa~ _,'

lidad elimentaria y 4cido fosférico puro, sin realizer’ ningu—
na etepa previa de desfluorscién para 1a preparacién de DCP
de calidad alimen$er1a.

' Otro objeto ain de 1a presente inyencién es pro-

porcionar un procedimiento combinado para preparar ICP de

calidad altmentaria ¥y écido fosférico puro, cn donde se uti—
" liza feido clorhidrico acuoso, diluido, subpboduoto, para 1a

aeparacidn de DCP, mejorando asi la posibilidaﬂ econdmica

de la preparacién del &cido fosférico por extraecidn con

.disolvente. Estoa ¥ otros objetos de la preaente inVeneién

que serén evidentes a medida que avanza la degcripcidn, son
conseguidos por la presente invencién. »

' La invencién camsiste en un procedimiento combina- '

do para preparar DCP de calidad alimentaria ¥y &cido fosfé—

rico, a partir ‘de fosforita, que comprende: _

(a) hacer reaccionar fosforita calcarea, pulverizada en exoce- -
80, con soluciones acuoses de un 4oido mineral elegldo |
entre.écido ¢lorhidrico, 4Acldo fosférico y écido nitri=-
co, y que se caracteriza por el hecho de que la acidez -
iibre (como se define en la memoria) del licor de diso-
lucién no excede del 60 %; o

(b) separar la solucién clara de los sélidos;

Ty
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(e)

(d)

(e)

(£)

(g)

(n)

precipitar el ICP de calidad alimentaria de la solu- ;:
cibn clera obtenida en la etapa (b), por adicién de hi-
dréxido cAloico, carboneto céloico o mezclas de los mig-
mos; T - - A

hacer reeccionar los sélidos obtenidos en la etepa (b)
con 4cido clorhidrico, a una %emﬁeratura comprendids,
entre la ambiente y 1202C aproximadamente, para producir
un ecidulado que contiene &cido fosférico; .
geparaxr el aciduledo que contiene 4cido fosférico, ob-~
tenido en'la;etapa (d);

extractar el.acidulado separado en la etapa (e) cod un
disolvente oggénico miseible con dcido fosférico e in~
miscible con cloruro cédlcico, seleccionado eﬁtre buta-
noles, pentanoles y mezclas de los anteriores, pera for-
mer une fase-de salmuera mutuamente immiscible que con-
tiene cloruro cédleico y una fase de extracto Acido fos-
férico~disolvente;

geparar la fase extracto de Acido fosférico~disolvente

de la fase de salmuers que contiene cloruro cédlcico; ¥y
separar el 4cido fosférico de la fase extracto disol-

vente obtenide en la etapa (g), siendo reciclado dicho
disolvente miscible con &cido fosférico a la etapa (f).
El proceso combinado para preparar DCP y é&cido

fosférico reduce al minimo las pérdidas de P205 encontra-

das normaglmente en el ataque de fosforita por un 4cido mine~

ral en la preparacién de DCP, ya que, y segin la presenie in-
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véncidn, ellaisﬁema de reécci&n para la préparacidn de DCP
implica un exceso de fosforita en el éual casl el contenido
total en Péos se solubiliza en la etapa (a).

Otra ventaja importanﬂe de la preaente invenci6n
consiste en que pare la etapa (a), en donde solo se ataca
ung parte de la fosforita, puede utilizarae cualquier fuen-
te de docido mineral selecoionado entx‘e doido clorhidrioo,

'écido nitrico o deido fosfbrico, e incluso se puede emplear -

con éxito éoido diluido,con una concentracidn del orden de

HC1, HNO4 é H3P04 al 2-20 %. Ademéa, el empleo de un axoesa

de fosforita provocari una cierts mejora del contenido en

P205 an la fosforita sin atacar puesto que, como ya se sabe,

. 1a mayor parte de carbonato célcico preaente en la fosforita"

es atacada y solubilizede mée facilmente.

El resultado es que en le etape (d), 1a fosforita

sin gtacar gue permaenece de la etapa (a), estard més concen-

trada en P205, facilitando asf la prgducéiﬁn de licores de
disolucién con concentraciones en F,0; precises. De acuerdo
con una forme de realizacién particuiar ¥ preferida de ls '
presente invencién, la corriente de aguﬁ de lavado-de la
materia insoluble resultante del ataque sobre la fostorita
residual‘én la etapa (d), que contiene componentes acfdicos
de HCL y'H3PO4, ée puade'ﬁtilizar ocon éxito péra la primera
etapa de la acidulacién de parte de la fosforita en la eta-

pa (94)n
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Ie reaccién de la etapa (a) con el 4dcido mineral

(&cido clorhidrico, &cido nitrico o agua‘de lévado que con~

tiene &cido fosférico) se efectiia & temperatura ambiente

(16-3090) ¥y normelmente, después de un tiempo de reaccién
de 10-45 minutos, se alcanza una acidez libre inferior al
60 %. Imponiendo éste limite superior en la acidéz libre de
la etapa (a), el componente fluoradorde la fésforita se |
queda en la fase sélids ¥y se obtiene un licor de disolucidn
adécuado paras preparar DCP de calidad alimentarim., De éste
modo, y seglin la:presente invenciém, no es necesario nin;
guna etepa separada para la desfluoracién del licor de di-
golucién empleado en la produccién de DCP de calidad ali-
mentaria, no estando implicada hinguna pérdida de 9205 en
la produccidn del licor de disolucién, Esfo conatituye otra
ventaja en comparacién con los nétodos enteriores, en don-
de tenia que llevarse a cabo un cierto compromiso entre
ias condiciones para la solubilizacién méxima de Py0g de la
fosforita y solubllizacién minime del fluoruro presente en
la fosforita. | .

Con un contenido en fluor extremadamente bajo
en el licor de disolucién, se puede llevar a cabo, segin
nétodos conocidos, una etapa adicional de defluoracidn.

La fosforita celcarea a utilizar en el proceso
de la presente invencién, estd sin calcinar y puede ser de

baja calided en relacién a su contenido en P205. En con-
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traste con los métodos anteriqres, en donde a~e sugiere'un‘a
elevads co:mcaem:ra.c:;i.ég;xi de P,05 en la fosférita,_ ‘pera la,
preparacién de ﬁ3P04 por extraccién con disolvente, y Be-

£4n 1g presgnte invencién, esta necesided es superflua

y8 que se prodx;u;e uns conoent;-agidn de la :foefor:l.ta deg-

pués de la primera etapa, cuando una parte sustanciel delﬂ |

carbonato céleico de la fosforite reacciona con el &cido

) mineral introducido en la reaccién.,

Ia fosforite es prevismente molturada para que,
preferiblemente, un 70 % aproximesdamente de las particulas

de fosforita sean inferiores a la malla 45, normes USA apro- .

ximedamente. ' ,

El término "acidez libre" fal como se emplea én
lg presente invencién, posgee el gignificédo _usu',al.del
porcentaje de Py0g solubilizedo como écido fosférico (H3P04)
a partir de P205 total en solucién. Como ya se sabe, el

fosfato monocéleico Ca(HyP0y), se forma tembién como un

" componente soluble por la reaceién de un &cido mineral con

fosforita. De éste modo, una acidez libre méxima del 60 %
que puede estar presente después de la acidulao:ldn,- segin

la eté,pa (a), sigh;[ficq que estd, en el licor de disolucidn,
un méximo del 6C % del Py0y ‘total solubilizado en 1@ solu .-
oién aonosa, como HiPO,4. La acidiez libre preferida, que
como sé ha encontrado produce los mejores reaultadoe_s ‘para el
ICP de calided alimentaria, esté comprendida entre 20 y 50%.
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Bato constituye otra importante ventajé de la presente inven-

c¢ién, puesto que se ahorra una proporcién considerable de &ci-

do mineral en la produceién de fosfato dicélcico. Imponiendo
un limite superior en la acidez libre, es decir no superior &l

60 % y con preferencia en 1a géma de 20 a 50 %, el 80-40 %

 restanto del ong disnelto ge encontrard en forma de fosfato

monocéloico.
La foaforita sin atacar sedimenta rapidamente y

normelmente la materia insoluble, presente generalmente en ls

fosforita sedimenta después de lg adioién de un floculante

comin. la solucién decantada se puede filtrar adicionalmente
al objeto de separar las particulas finas que puede contener
todavia el licor de diabluoién. Normalmente, la solucién dq;
cantade tiene un contenido en fluor muy bajo, del orden dé
0,1 g/1itro, que es permiaible pera alimentos de animales.
No es necesario ningin tratamiento particular para los s6li-~
dos bestos obtenidos en la etapa (b), si blen todayia contie-
nen glgo de licor madre adherido, puesto que estos sélidos
son scidulados ulteriormente en la etapa (d) para-una recupo-
raci6én completa del contenido en P,05. La solucién obtenida en
1la etapa (b) se transforma en DCP de calidad alimentaria =
en la etapa (¢) -~ tratdndola con oal, cerbonato célcioo o mez-
clas de los mismos, segin el método conocido. . |
Los s6lidos separsdos en la etaps (b) se traten

adicionslmente (etapa d) con Acido clorhidrico acuoso o gases
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que »contienen clorﬁro de hidrégeno, tales como los obtenidos

en la desc’bmposibién térmica de soluciones de clorui'b met -

. 1ico. Puesto que la mayor{a del carbonato clleico presente

en la fosforite se ha descompuesto prev:l.amente (etapa a)y
separado en la etapa (b), el contenido en P,05 de los s6-
11dos es mayor que el contenido -en P,05 presente en la fosfo-
rita original. La reaccién ocurre a una temperatura com-
prendida,entre la ambiente y 1202C y normalmente ‘o8 sufi-
ciente un tiempo de ree.ccidn de 10 a 30 minu'l:os. Esta aci-
dulaeién se efectﬁa con soluciones acuosas de 4cido clorhf-
drico que contienen més de 15 % .de HCL (en poso) El empleo
de soluciones sobre-diluidas de Hc:l. deberé evitarse ya que

el licor de disolucién obtenido tendré un ba.jo contenido on

 Po0g. En general, se prefieren les solucionee acuoses que .

contienen més del 18 % de HOL (en peso), ‘y& que las miemas.
ge traducen en licores de disolucién con aproximedemente

90-110 &/1 P205. Cuando puede Vdisponerée as gases que con-

tienen cloruro de hidrégeno, evidentemente es deseable utili- ‘

zarlos directamente en la etapa de ao:ldula.oidn () de la
fosforita y.evitar la produceién separada de Acido clorhi- -
drico aouoso 'a‘ntes de la reaccién de la fosf.qri_‘_ta.. En éste
cago, la afbsbrciéﬁ de HCl y la reé.cei&x con fosfor:f_.ta-,, ,oelzu-. -
rren en ung misma unidad. Esta car_aéteristtica.v:lene deéérita ,
en el Bulletin of the Research Council of Israel, Vol. 11,

No. 4, pégina 339. Igualmente, es posi_bie utilizai'_una éoml_;i-
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ngcién de dcido clorhidrico acuoso y gases que contienen
HC1 para la acidulacidén de la fosforita en la etapé (a).

Eato pénmite el ajuste de la concentracién de HCL, como se
desee, facilitando asf el equilibrio de ague del &istema

total. .

Después de la reaccién segdin la etepa (d), la
materia insoluble sedimenta, normalmente después de la adi-~
cién de un floculante (por ejemplo Megnafloc R 455), segin
se conoce ya en la técnica, ¥ se separa (etapa e) mediante
un dispositivo comin, tsal como filtro, centrifuga o espe~
sante. Con el fin de separar el licor medre adherido de la
materia insoluble, se sugiere uno o dos lavados con agua
corriente. Las soluciones de latado obtenidas, que contienen
glgo de dcido fosférico (aproximadamente 2;4 % en pesa) ‘
¥y posiblemente algo de Aoido clorhidrice (aproximademente
0,4=0,8 % en'peso), se utilizen en la etapa (&) para la
preparacién del licor de disolucidén a utilizerse en la
produceién de DCP como anteriormente se ha descrito. Por
lo tanto, perece claro que los dos procedimientos se pue-
den ajustar facilmente para obtener, a partir de fosforita,
la cantidad deseada de DCP y el resto de Péos como fcido
fosférico, seglin la cantided de &cido mineral utilizado -en
la primera etapa. Cualquier corriente interna de la plan-
ta que contenga un dcido mineral, se puede utilizar con

éxito sin causar inconveniente alguno y evitando as{ cual-
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quier pérdida de Py0s.

El licor de solucién elarificado se procesa adi- -
cionalmente pera preparar Acido fosférico puro por extrac- ,
eién con disolvente'(etapa £), tal y como desoribe Slack
( Phosphoric Aéid, Vol: I, part 1, pp.43-44). Ios disol-

ventes orgénicos preferidos son n-butanol, n~pentancl, al-

- cohol iso-amflico o mezolaevde los anteriores. Eatos’di~

golventes disuelven selectivamente cualquier &cido fos-

férico presente en el licor de disolucién mientras que la

.masa del cloruro céleico, junto con la mayoria de loe ce~

tiones presentes normalmente en la fosfbrita;‘phrmanece

en 1a solucién acuosa de rafinato. La fase ligera de extrac-

to disolvente se separa (etapa g) y se pasa a la siguiente

etape (h) en donde el écido fbsfbrico ge separa del disolven=- ;

te, Cuando se requiere un &cido fosférico més puro, el X~

tracto diSOIVente ge puede pqrificar con ventaja utili-

- gando una pequefie cantidad de solucién pura de écido fos-

férico libre de caloio. Esto meparard las pequefins canti-
dedes de 16n calcio presentes en el extracto disolvente.

El extracto disolvente se lava con agua pura y, de égte mo}
do, el disolvente orgénico libre de &cido foéférico ge re-

cupera.y.recicla s la etapa (£). La fase:acuosa obtenida

en la etapa (h) contiene dcido fosférico, &cido clorhidrico f

¥ prequefias cantidades de.disolvente-oigénico, HF ¥ H281F6;

Todos estos componentes se separan facilmente por evepore-
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cién utilizendo un evaporador de efectos miltiples, ob-

teniéndose asf 4cido fosférico concentrado, puro (80-95 % de

H4yPOy en peso).

La presente invencién proporciona in toto un gis—

tema coordinado de dos procedimientos, teniendo ambos mu-

chas ventajas debido a su combingscién., Las ventajas prin-

cipales para la preparacién de DCP de calidad alimentafia,

se pueden resumir del siguiente modo:

(1)

(2)

(3)

(4)

(5)

(6)

No es necesario realizar desfluoracién alguna del licor
de disolucién. '

Se ahora una proporcién considerable de Acido mineral
en la etapa de acidulacién (=). ' .

Se puede utilizar cualquier solucién scuosa diluida

de un &cido mineral seleccionado entre ﬁcl, HyP0y 6
HNG, | |

Se puede utilizer en le etapa (a) ~ acidulacién de par—
te de la fosforita - cualquler corriente interna de la
plenta de los procedimientos anteriores que contenga
compoﬁentes acidicos, incluso de baja concentracién.

Se emplean tiempos de reaccidén relativemente cortos

en la produccidén dellicor de disolucidn para la.prepa—
racién de DCP sin causar pérdida alguna de P205.

De los sblidos que contienen fosforita sin reaccioner,
se presente une rédpida preparacién de la solucidén que

contiene P205.
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(7) E1 método ppnmite el enri&ueci@iento del contenido; eh
P05 de 1o fosforita sin atecer, pudiéndose utilizer '
a continuacién pare la preparacidn de écido fosfﬁrico.
Las' principales vents.jas para la preparacidn de
éci&o fosférico, se pueden resumir del siguienxa modos
(1) E1 fosfato a acidular tiene un contenido en P,0g gupe="
rior al de la fosforita original. -
(2) El proceso es mucho més flexible que los procesos cono-
cidoa para_prépafar docido fosférico por extracciém con
disolvente. El equilibrio de ague se puede regular mn-
diante oombinacidn con el proceao de preparaeidn de .
DCP, utilizando cualquier corrienxe que coﬁtenga cohpo-
nentes acidicos en la primera etapa de acidulacidn.
(3) Para la disolucién de le fosforita enriquecida que
' permanece sin atecar después .de la separacién del lioor
~ de disolucidén utilizado en la produccién de-DCP, g6 pue=- -
de utilizar 4cido clorhidrioo acuos0, gaéee qné 6ontieneﬁ
cloruro de hidrégeno o mezclas de los mismos, penmitién~,'
dose gsf la obtencidn de licores de disoluoién con las S
concentraciones 6ptimas de Pp0s. Ademéa, el hepho de due
una perte d¢l fosfato cdlcico ya haya sido separade en
la etapa (a) implice una gonqeﬁ#raciéﬁ inferior en
CaCly en el licor de disolucién y mejora_por,loifah%o
las condiciones de equilibrio para la absoreién de

cloruro de hidrégeno.
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(4) E1l rendimiento de molubilizacién total de Py05 es muy
elevado puesto que el ataque de la fosforita se reali-
za en dos etAapas geparadag., _

(5) Ambos procesos son més flexibles j 88 éueden doordinar
més facilmente para obtener o bien més DCP de calidad
alimentaria o bien més 4cido fosféricé puro, segin las
necesidades del mercado. La proporcién de P y é4cido
fosfbérico puro producido depende de la centidad de fci-
do mineral utilizado en las etapas de acldulacién, En
general, la relacién de los pfodgctoé esté comprendida»

entre 20-40 % de DCP y 80-60 % de HyP0, puro.

La invencién es en particular muy dtil cuando pue-
de disponerse de componentes acidicos subproductds, taies
como HCl, HNOy 6 HyPO,. ' N

Con el fin de ilusirar la naturaleza de éstg in-
vencién y la manera de llevar a la préctica la misma, se
muestran a continuacién los siguientes ejemplos pera facili-
far el entendimiento de la misma, gin'que por ello se inpk
tente limitar ls invencién, ye que serfnevidentes ulteriofgs
modificaciones pars los expertos en la técnica, In todos
los ejemplos, los porcentajes se ofrecen en peso. |

EJEMPLO 1 *~- .

Se meéclan 1.000 kg de foaforita ealcarea pulve-
rizeda (70 ¢ de malla—45 USA) conteniendo 25 % P205,

3,1 % F, 10,7 % C0y y 4,8 % Ho0 (sobre una base himeda)
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durante 30 minutos, con 3,630 kg de una solucién diluida de
HCL1 (8 %) 5.18-2690. Los s6lidos sedimentan rapidemente y,

en la solucién sobrenadante que contiene 2,8 % de P05, la '
acides libre resulta ser de 40 % (al 40 # de P205 solubilize~
do fue como H3P04). Ia solucién sobrenadente me aepara de la

maieria‘sélida y se libera de los sélidos suspendidos por

-medio de un filtro de clarificacidén; el peso de los sélidos

suspendidos; filtrados es de 80 kg y el cc.mte_nido' en P205 es
del 10 % . Estos sélidos fueron lavados pars recuperer el
cc‘m'benido en foofato y el filtrado eé afiadié a la solucién
clara obtenida a partir del filtro clarificdnte. Ia solucidn |
tobal (£11tvado claro en combinacién con el agae de lavado)

asgoendié a 4.150 kg de una solucién conteniendo 2,6 % de P05 '

y 0,06 g/1 de fluor, 1a. solucidn se egité con 108’ kg de
carbonato eéleico (98 % de pureza) y 48 kg de lechads de oal
con un contenido del 7 % en peso de CaQ. ‘E1 DCP precipitado
fue ﬁltrado ¥y secado, obteniéndose asf 268 kg de DCPAseco
conteniendo 40 % de P205 y 0,09 % de fluor. '
Tos s6lidos separados después de la acidulacidn

(etapa a) contenian 400 kg de fosfato enriquecido (32,5 % dé
Py05) ¥ 70 kg de licor madre adherido que contenfa 2,8 % de
Po05. Los ac.f;lidoa se transfirieron a otro recipiente dotado

de un mezclador y se afiadieron 1.390 kg de una sqlugidn aocuoss.

de 4cido clorhidrico (18 % en peso de HCl) mezcléndose _dui‘an?i
te 25 minutos a una temperatura de 702C. Se extrajeron 1‘.543
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kg de licor de disolucién clarificado conteniendo 7,1 % de
P05 ¥ 1,3 % de HCl libre. El residuo de materia insolu~
ble se lavé con agua corriente, proporcionando 560 kg de
ague de lavado co?teniendo 2,2 % de P205; el residuo s6-
lido contenia, de;pués del lavado;'solo 12 kg de P205

y fue deseéhado. La solucidén de sgua de lavado se transfié

rié a un tanque de almacensmiento y se utilizé para la

- @tape de acldulacidén (a) en la fabricacién de fosfato

dicéleico, *
| Los 1,543 kg de licor de disolucién (7,1 % Py0s,

1,3 HC1 y 19,6 ¢ CaClz) se pusieron en contacto en una
bateria de mezcladores-decentadores con 1.750 kg de‘alcohbl
isoamilico en presencia de dcido clorhidrico reciclado
de la etapa de concentracién de dcido fosférico como a
continuacibén se describe. La sslmuerg de rafinsto, sis-
tancialmente libre de P205, fue desechada. La fase ligera
de extracto de alcohol isoamflico fue separads y lavada
con 1.030 kg de agua destilads, traduciéndose asi en una
solucidén acidica acuosa, pura, conteniendo HC1, H3P04 ¥y
trazes de disolvente. El rafinato de slcohol fue reciclado
al proceso de extraccién, Lahéolucién acidica, acuosa, pu-
ra, fue concentrada en un evaporador de triple efecto,
recicléndose el HC1l al proceso de extraccidn y recicléndose

el disolvente al tanque de almacenamiento del mismo. Des-

pués de la concentracién, se obtuvieron 155 kg de &cido fos-



10

15

25

- 19

£érico puro de H3Po4 al 95 %.
BJEMPIO 2

'Se mezclaron, durante 30 minutos, 1.000 kg de

foaforita calearea triturada (70 % de malla USA~45) con

1s misma composicién que le utilizeda en el ejemplo 1 (25 %
P205), con 500 kg de ague de lavado acfdica conteniendo 2,6 %
de Py05 (obtenida lavando le meteria insoluble en la etapa
de acidulaci&n en la fabriecacién de 4cido fosférico) y '
2.340 kg de una solucién acuosa di;uidarde éoido clorhi-
drico (8 % HCl), Los e6lidos sedimenteron rapidemente y,

en la soluclién sobrenadante conteniendo 2,2 % de Py05, la

acidez 1ibre resultd ser del 27 % (27 % del P05 solubili-

zado estaba en forma de H3P04) Ia solucién sobrenadante

-fus’ separada de los sélidos auapendidos por medio de un fil=

tro clarificante., El peeo de los sélidos suspendidos fue de
70 kg y -6l contenido ‘ex Pp05 del 10 %. E1 £iltrado claro
ascendié a 3.005 kg de una solucién conteniendo 2,2 % de
P205 ¥ 0,07 g/1 de fluor; se agité éon 55 kg de carbonato '
cdleico (98 % de pureza) y 23 kg de lechada de cel que con-
tenia 7 4 en peso de Cal. El DCP precipitado fue filtrado
¥ secado, obteniéndose asf 165 kg de DCP ‘seco que contenis
40 % de P205 y 0,09 % en peso fluor. o

Tos s6lidos separados después de la primera etapa
de acidulacién, ascendieron a 529 kg de fosfato enriqueci-~
do ( 35 % Péos) ¥ 91 kg de licor medre adherido que §6n~'
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tenia 2,2 % de P205. Se transfirieron a otro recipiente do-

tado de mezclador, en donde se afiadieron 2.088 kg de ura so~

lucién adﬁosa de &cido clorhfdrico (18 % HCl), mezcléndose
durente 25 minutos a 702C. El residuo de materia insolu-
ble fue lavado con agua corriente,loﬁteniéndose asl 500 kg
de ague de lavedo conteniendo 2,6 % de P205_(a utilizar en
otro ciclo para la primera meidulacién de fosforita). El
residuo sélido consistia en 80 kg conteniendo solo 10 % de
P205 y 320 kg de licor madre adherido contemiendo 9 kg de
P205. El licor de disolucidén sobrenadante obtenido después
de la acidulacién, que ascendia a 2.276 kg de una solucién
conteniendo 6,9 % Py05, 1,8 % HCl y 20 % CaCl, se puso en
contacto con 2.800 kg de alcohol 1soaﬁilico en presencia
de 4cido clorhidrico reciclado de la etapa de concentracién -
de 4cido fosférico. El proceso se continué del modo des-
crito en el ejemplo 1. Se obtuvieron 223 kg de 4cido fos-
férico purc de HyPOs al 95 #.

EJEMPLO

En éste experimento, la primera acidulacidén de
rarte de la fosforita se llevé a cabo con una solucién
acuoga diluida de dcido nifrico, En éste experimento se
utilizaron las mismas cantidades, condiciones ¥y secuenclas
operacionales que en el ejemplo 1. La diferencia coneistiéd
en el uso de 3.841 kg de &cido nitrico (HNOy al 13 %),
siendo la acidez libre obtenida del 40 %. La cantidad de'
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DCP recuperada fue de 268 kg (46 &% Péog), siendo el conteni-
do en fluor del 0,09 %. La recﬁperacién de écido fosférico
puro se llevé a cabo en la forma descrita en el ejémplo 1,
obtenidndose apl 155 kg de &cido £os£6rico (H3P04 al 95 %). -
EJEMFIO 4

-Utilizando les mismes cantidades de reactantes, 56
repitié el experimento del modo descrito en el ejemplo 2, ex-
cepto que la segunda acidulacién del foefato enriquecido -

separado de la primera etapa de acidulaocién, se llevé a ca=

bo con gases conteniendo HOL obtenidos en la desoompbsicion

térmica de soluciones de cloruro de ‘magnesio y cloruro de
calcio. Gomo se ha descrito en al edemplo 2, se acidularon
1.000 kg de fosforita con 500 kg de ague de lavado contenien-'”
do 2,6 % de Pp05 ¥ 2.340 kg de una solucién acuosa diluida -

de 4cido clorhidrico (HCL al 8 %). Se obtuvieron 165 kg de

A los 529 kg de sélidos de foefato enriquecido
(35 % Py05) conteniendo, ademés, 91 kg de licor madre adhe-

~rido (2,2 % Py0g), se afiadié una cantided de 1.250 kg de

agua corriente y la lechada se puso en coqtaéto con gases
qonteniéndo cloruro de hidrégeno (9,3 % HC1, 46,8 % N3,
30,3 % Hy0, 10,3 % C0p ¥ 3 % 09, tédos los pofceﬁfajes en
peso) en columnas de acidulacién. Loa gases conteniendo
cloruro de hidrdgeno pasaron a través de ‘las columnas de

acidulacién en contra corriente con el flujo de la lechada
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de fosfato. El gas de combusiién, agotado en cloruro de hi-
drégeno, se descargé de la parte superior de la segunds colum-
na de acidulacién g travée de uns ventilacién. La temperge
tura en le columna de acidulgeién fue del orden Qe 90 =&

1102C. Los 1.810 kg de licor de disolueién obtenido, conte-
nien 8,4 % P05, 1,6 % HCl y 24 % CeCly, ¥y se procesaron de
un modo similar sl ejemplo 2, obteniéndose asi 217 kg de
4eido fosfbérico puro (H3P04 al 95 %). '

Descrita sgficientemente 1la naturaleze del invento,
asi como la manera d§ realizarse en la préctica, debe hacerse
constar que las dispésiciones anteriormente indicadas son
susceptibles de modificaciones de detalle en cuanto no alte-
ren su principio funéamental. Tembién se hace constar que el
invento corresponde ; ung solicltud de patente presentads en
Israel con el n? 44,977 de 5 de junio de 1.974; acogiéﬁdose
por lo tanto a los b;neficios que conceden los Convenios In-
ternacionales en vigor, siendo lo qﬁa constituye la epencia
del referido invento por lo que se solicita Patente de In-

vencién por 20 efios en Espafia, sobre: FPROCEDIMIENTO COMBINA~
DO PARA LA PRODUCCION DE FOSFATO DICALGICO DE CALIDAD ALIMEN-

TARIA Y ACIDO FOSFORICO FURO, A PARTIR DE FOSFORITA; carac-—

‘terizéndose por lo siguiente:

e Procedﬁmiento combinado pare la produccién de
fosfato dicalecico de}oalidad alimentaria y écido fosférico

puro, a partir de fogforita, caracterizado porque comprende:
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(v)
(e)

(d)

hacer reacclonar fosforifa oalcérea en exceso, £r1turada,
con golueciones acﬁosae de un Acido mineral elegido entre
écido clorhidrico, écido fosférico y Acido ﬁitricb, efec~
tudndose la reaccién de modo tal que la acidez libre

del licor de disolucién no exceda del 60 %

geparar la solucién clara de 105 s6lidos;

'precipitar el fosfato dicédlcico de calidad'élimentaria

de la solucién clara obtenida en le etépa (b) por la |
adicién de hidréxido célcico, carbonato cdlcico o mez-

clag de ambos;

hacer resccionar los sélidos obtenidos en la etapa (b)

~con écido clorhidrico a una temperatura comprendida enw

~(e)

(£)

(2)

(h)

-tre la temperatura embiente y 1202C aproximadamente, pa?

re producir un acidulado que contiene &cido fosférico;

separar un acidulado que contiene fAcido fosféricp obte~

nido en la etapa (d);"

extractar el.acidg}gdo geparado en la etapa (e) coﬁ un di-
solventerorgénico miscible en Acldo fosférico e ihmis-
cible en cloruro cdlcico, seleccionado entre butanoles,
pentanoles y mezclas de los mismos, para formar una fase
de selmuera mutuesmente inmiscible que contiene cloruro
céleico y.una fage de extracto Acido fosférioo-diaolven—
te; .

separar la fase extracto 4cido fosférico-disolvente de la
fagse salmuere conteniendo ¢loruro cédlcioco; &_

separar el dcido fosfbérico de la fase extracto disol-
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vente obtenido en la etapa (g), siendo reciclado dicho
disolvente miscible en 4cido fosférico a la etépa (f).

2.~ Procedi@iento seglin la reivindicaciéh 1, carac=
terizado porque la etapa de acidulacién (a) se lleva a cebo
utilizando una solucién acuosa de un Acido mineral elegido
entre HC1l, H3P0; y HNO,; con una concentracién de 2-20 % en
peso. 4

3.~ Procedimiento segtin la reivindicacién 1, ca-
racterizado porque la solucién de dcido fosférico utilizada
en la etapa de acidulacién (a) précede del lavado del residuo
de materie insoluble obtenido eﬁ‘ié etapa (e).

4,=- Procedimiento segin la teivindicacién 1, ca-
racterizado porque la acidez 1libre Gel licor de disolucidn
después de la reaccién de la etapa (a), es del orden de 20 a
50 %.

5.- Procedimiento segin le reivindicacién 1, carac-
terizado porque la etapa de acidulacién (a) se lleva a cabo
a temperatura embiente.

6.~ Procedimiento segdn la reivindicecién 1, carac-
terizado porque el atague sobre los sélidés obtenidos en la

etapa (b), se lleva a cabo en la etapa (d) utilizendo so-

‘luciones de dcido clorhidrico, gases que contienen cloruro de

hidrégeno o mezclas de ambos.

7.~ Procedimiento segdin la reivindicacién 1, carac-

terizado porque la acidulacién del residuo obtenido en la
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etapa (d) se efectdia con 4cido clorhidrico de una concentra-

.eién superior a HC1l al 15 % en peso,

8.~ Procedimiento combinado para le produccién
de fosfato dicalcico de calidad alimentaria y é.cido fosfbri-
co. puro, 8 partir de fosforita, tal ¥y como queda sustancial-

mente descrito en la presente Memoria. »
Esta Memoria consta de 25 hojas ascritas & méquina

por una sola cara, j -5 .
Madrid, -3 JI. 175

ISRAEL CHEMICALS LTD.
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