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La depuracidén del 4cido fosférico por via himeda, me-

diante extraccidn de impurezas con ayuda de disolventes misci-
bles en agua es conocidérdesde hace tiempo.,

Ya en 1936 la patente alemana No. 6@8.295 describia
un procedimiento eun el cual se hacia uso de un disolvente misci-
ble tal como el alcohol, en presencia de una pequefiza concen-
tracidn de elementos aicalinos. Los datos de esta patente son
tomados por la patente alemauna No, 2,109,861 del 22 de Sepbiem-
bre de 1971 que describe el empleo de isopropanol en presen—
cia de una cantidad muy pequefia de NH3° .

Tas téenicas descritas en estos documentos anteriores
consisten esencilalmente en crear un medio orgénico (fase di-
solvente mezclada con Acido fosférico) en el cual los fosfa-~
tos de los catiomes que constituyen las impurezas son muy poco
solubles. Respetando algunas condiciones de concentracidn y
temperatura, estos fosfabtos se precipitan bajo une forma cris-
talizada facilmente separable de la fase liquida por filtra-
cidn. Por destilacidn del filtrado se aisla enbouces de nuevo
la fase orgdnica del 4cido depurado ¥y se recicla el destilado.

Estos procedimientos conocidos dan buenos resultados
cusndo se dispone de &cido fosfdrico conteniendo un total del
1 al 2% de cationes a eliminar por 52 al 54% de P205. Se ob-
tienen entonces como lo muestran en psrticular los ejemplos

citedos en la patente No, 2,109.8061 acidos muy puros perdien—

.do tan solo algin porcentaje de P2050

Sin embargo, la tendencia actusl al empleo de fosfa-
tos brubos ¥ ror consiguiente ricos en impureszas, en la fabri-
J I D s
ecacion de ?04H5 trac consigo una solubllizacidn de estas ime

purezas gque se puede llegar cerca del 10% de cabiones en el
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4dcide con 5O ¥ e Entre estos cationes, el magnesio predo-~
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“wming a menudo tanbo por su cantidad como por sus efectos duran~-

te el empleo del &cido fosférico en los abonos.,

En presencia de tales cantidades de impureszas, la
aplicécién de los procedimientos conocides indicados anterior-
meute traeria consigo pér@idas de &cido fosfdrico prohibitivas.

Se puede ilustrar el efecto poco ventajoso de estos
procedimientos anteriores sobre los rendimientos de fabrice-

cién de &cido fosférico a partir de fosfatos brutos con ayuda

" de las cifras siguientes. Cuando un 4cido cempuesto por 48,4%

do P05 y que contiene 6,9% de Mgd, 1,05% de Fe05 ¥ 0,96%
de A1 05 se trata mediante acebona, siendo la relacién ponde-
ral acebona -acido igual e 4, y en presencia de 0,35% de NH3
con relacidn al peso de &cido bruto, se obtiene como producto
final un Acido que contiene menos del 0,4% de MgO, 0,10% de
Fe205 y tragzas de A1205, sin gmbargo se obsér&a un pérdida de
P05 en el precipitado de 47,7% del P205 del &cido de partida.

En e8tas condiciones este procedimiento de depura-
cidn solo interesa si se puede comercializar el precipitado
obtenido cuyo contenido en P205 se aproxima a mis del Yriple
¥y que ademés es rico en Mg, Fe y Al. '

Como ejemplo, se puede citer el andlisis de un preci-
pitado:
48,5% de P05 del cual el 90% es soluble en agua, 14,3% de
Mg0, 2,2% de Fe205 ¥ 5,0% de Alzoa; aqui se observa-igualmen-
te el fuerte contenido en on5 con relacidn a las impurezas.

| La invencidn tiene por objeto remediar estos inconve~

nientes y se refiere a este efecto 8 un-vrocedimiento para la
depuracién de &cido fosférico, parbticularmente de &cido fabri-
cado a parbir de fosfatos brutos con un contenido elevado de
impurezas por medio de un disolvente ofgénico, caracterigzade
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porque se aiflade en una primera fas§ un reactivo cuyo anidn
ferma, con los cationes indeseébles, sales poco solubles en
medio orgénico, y en una segunda fase, se mezcla la solucidn
obtenida con un disolvenbe miscible con el fin de crear el
medio orgénico anteriormente mencionado y precipitar la sales

-

formadas por las impurezas catidénicas y el 2nién del reactivo

afiadido, y a2 continuacidn se separa el precipitado por £il-

tracidn.

..Ahora se ha encontrado-gue se pueden evibar pérdidas
elevadas si se afiade al 4cido fosférico a depurar primeramente
un reactivo gue contiene un anidén susceptible de formsr con
las impurezas catidénicas sales poco solubles en el medio orgl-
nico‘que se crea a continuacidn por la adicidn de una canti-
dad suficiente de un disolvente orgénico misciblé ~con A&cido
bruto. ’ C

Como aniones se ha encontrado que los iones de sul- .
fato, silicofluoruro y fluorurc son los més apropiados pora
la utilizacién en las fébricas de dcido fosfOrico, aunque en
principio puedan convenir todos los aniones que conducen a
una precipitacidén de las impurezas del &cido en el medio di-
solvente orgénico.

De acuerdo con el invento, se afiade el reactivo en

una- primera etapa, preferentemente en forma de un Acido del.

anidén seleccionado, en solucidén concentrada si es posible,.y

se aglta 8 continuacidén para obtener una mezcla homogénea,

T:a cantidad de reactivo a afiadir se determinarid por
unog ensayes previos para cada materia prima y para cada anidn

vara obtener los mejores resultados dada 1la complejidad

Q&

lel mecanismo de las reacciones que producen las distintas im=-

purezds, Si se toma por criterio la cantidad estequiométrica
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del anidn con relacidn al MgO,; se observs gue la cantidad
dptima puede veriar la mitad al'doble de la cantided estequio=
métrica,

La temperatura a la cual se aiiade el reactivenuede
esbar comprendida entre la temperatura ambiente y aproximada-
mente los 60°C, La temperétura se aumenta cuando el 4cido &
tratar se concentra, para reducir la viscosidad, lo cual fa-
cilita 1la obtencién de una mezcla homogénea.,

Fn una segunda fase se afiade a la mezcla asi obfeni-
da una cantidad suficiénte de un disolvenbe orginico miscible.
A este efecto, se pueden utilizar los disolventes habitualmen-
te empleados para la depuracidén del &cido fosférico de acuerdo
con ias téenicas anteriores y particularmente de la acetona,

La cantidad de disolvente a utilizar es de 8 a 10
veces el peso de oné contenido en el écido.a'tratar, es decirr
la proporcidn habitualmente utilizada en las vécnicas ante~
riores. Después de la adicidn del:disolvente se agita durante
algunos minutos para homogeneizar la masa y a continuacidn
se filtra el precipitedo formado., E) filtrado se somete a una
desbilacién para separsr y recuperar el disolvente, y se lava
el precipitado. EL disolvente de lavado puede ﬁezclarse con
el que se introduce en la mezcla de H,PO,/reactivo.

u Se obtiene de éste modo un 4cido fosférico depurado
con un rendimiento muy bueno. -

Los tratamientoé mediante compuestos fluorados, en
particular H,SiFg presentan la ventaja de poder realizarse
sobre 4cidos compuestos por el 25 al %0% de P205'por congi
guiente antes de la comcenbracidn., Elle permite por una parbe
tratar fcidos muy cargados de 30 que ne se hubieran podide

llevar al 50% de P205 a causa de su viscosidad. Por otra parte
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- gse evita la reaccién entre el disolvente y el fcido concentra-

do que puede proporcionsr en ciertes condiciones &cidos fos-
féricos 1igeraménté enriquecidos con materias orgénicas.

T om presente procedimiento de depuracién permite pues
hacer ubtilizable en.todos los &mbitos de los abonos, cidos
muy cargados de impurezas, principalmente obtenidos a partir
de fosfabtos brutos y que tal cual no pueden encontrar salida,

Igualmente permite llevar la concentracidn de los
dcidos-asi depurados a unos valores-netemente superiores al S

de P205 y particularmente llegar a la altura de los &cidos

superfosforicos.

A titulo de ilustracidn, el invento se describe a con~

tinuacidn en algunos ejemplos no limitativos,

e

Ejemplo 1

Se trata un 4cido fosférico compue;té por el 52,32%
de P,0g ¥ con 3,87% de Mg0, 0,87% de Fe203, 1,66% de Aleo5 y
1,26% de F.

A 400 g de éste &cido, se afiade a 40°C y agitando
sucesivamente 35,6 g de stou'al 95% y 1674 g de acebtona, se
continua la sgitacidén alin durante algunos minubos luego se
filtra y se lava el precipitado formado.

El filtrado se somete a2 una destilacidén a vacio para
separar la acetona y se obtiene asi un &cido compuesto por el
51,62% de P205 que solo contiene 0,8% de Hgd, 0,5% de Feq0zs
0,4% de A1203 ¥y 0,1% de T,

" Bn el precipitado lavado se encuentra 8% del P205

’ . ke )
del acido de-partida, y su composicién es la siguiente:

IR 20,9% Fe 0, : 1,8%

273
MgO ¢ 14,58 A1203 : 3,8%

805 ao,o%_ 4 N :h, 0%
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Se puede aprecisr que para una pérdida del 8% solameiie
del PO infcial, se obtiene la eliminacidén del 80% de KgO,
del 50% aproximadamente del conjunto hierro y aluminioc y 70%
de fiﬂor.
Para sacér.provegho de su contenido de P205 el preci-
pitado puede utilizarse como abono.

Ejemplo 2.
Se afiade &.400 g de un &cido fosférico con el 25,6% de PO

"y-con:un conbénido de 1,87% de MgO, 0,42% de Fe 05 ¥ 0,67 de

A12059 a temperatura ambiente, y agitando sucesivamente 167 &

de H251F6 (solucién al 8%) y 820 g de acetona, e agita todavia

duragte 10 minubtos y luego se filtra.

Se destila el filtrado para separar la acetona y
para concentrar el 4dcido fosférico hasta el'SQ% de P205.

El &cido asi obtenido estd compuesto por el 54,3% de
Péos ¥y solo contiene 0,4% de Mg0, 0,6% de Fe 05 ¥ 0,2% de
AL,05. -

En el precipitado lavads solo se euncontrd el 4% de

P205 del &cido inicial, y su éomposicién es la siguiente:

P05 : 9,7 % Fe205' : 1,0 %
- Mg0— : 13,8% - 'A1203 : 3,2%
F : 31,7%

7 Asi para una pérdida de aproximadamente el 4% de
P205 se elimina mis del 90% de MgO, 60% de A1205.y 30% de
6,0
Peye
El precipitadce puede igualmenbe valorizarse.
Ejemplo %
Se afiade a la temperatura ambieate y bajo agitacidu
a un 4cido fosfdérico que contiene 27,8% de P?O5 y 2,05% de

MgO, &cido fluorhidrico en una cantidad ipual al doble de 1a



PR PN

s

.10

15.

20

25

’

relacién estequiomética HF/MgO. A continuacidn se afiade a esta
mezcla acebona en una cantidad igual al doble del peso del
&cido., .

Después de la separacién del precipitado, destila-
cién de la acetona y concentracién del &cido fosférico, se

obtiene un é&cido compuesto por el 54% de P205 Y que contiene

un 0,15% de #g0.

Fn resumen, la Patente de Invencidn que se solicita
deberd recaer sobre las siguientes:

REIVINDICACTIONES

"1, Procedimiento para la depuracidn, con ayuda de
un disolvente orgdnico, de-acido fosférico particularmente &cido
fébricado a partir de fosfatos brutbs don ua elevado conteni-
do de impurezas, cuyo procedimiento se caracteriza porque se
introduce, en el transcurso de una primera étépa, en el &cido
fosférico que se trata devdepurar, un reactivo que countiene
un anidén susceptible de formar con las impurezas catidnicas
contenidas en el dcido a purificar, sales poco solubles en
medio orgdnico, luego en introducir, en el transcurso de una
segunda .etapa, en la mezcla obtenida durante la primera etapa,
un disolvente orgénico miscible con el dcido fosfdrico que se
trata de purificar, conocido en si como disolvente de depura-
cién del &cido fosférico, cuyo disolvenbe provoca la precipi-

tacién de las sales formadas por reaccidn del anibén.del reac-

~tivo introducido en el traunscursc de la primera etapa. del pro-

cedimiento, con las impurezas catidnicas contenidas en el 4ci~
do a purificar, separéndose a conbinuacidén el preéipitado for-
mado por filtracidu.

2. Procedimiento segln lo reivindicapién 1, caracte~

rizado porque el reactivo es dcido sulfiirico, dcido fluosili-
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cico o el dcido fluorhidrico.

%3, Procedimierto segin una cualquiera de las reivin~
dicaciones 1 o 2, caracterizado porque el disolvente orghnico
misciﬁie eé acetona, _

. 4, Procedimiento segin una cualquiera de las reivin-
dicaciones 1 a 3, caracterizado porque se opera a una btempe-
ratura comprendida entre la temperatura ambiente y 60°C aproxi-
madamente, cuando el Acido de partida tiene una viscosidad ele~
vada, con el fin de‘facilitar la homogeneizacidn del medio.

5. Se reivindica por Ultimo como cbjeto sobre elque
ha de recaer la Patente de Invencidn que se solicita: PROCE-
DIMIENTO PARA LA DEPURACION CON AYUDA DE UN DISOLVENTE ORGANI-
CO, DE ACIDO FOSFORICO.

Todo confoime queda descrito ¥ reivindicado en la
presente memoria descriptiva que consta de ﬂue%e'péginas meca-
nografiadas. |

Madrid, 8 octubre 1.976
BERNARDO UNGRIA

4 LY AT
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