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Es objeto del presente invento un procedimiento
para la purificacién de dcido fosférico de procedimiento
en himedo, en el que el acido fosfdérico a purificar y un
disolvente orgénico, que es parcialments miscible con agua
y Bs capaz de recoger el Acido fosférico, son conducidos en
contracoriiente entre si. La solucidn argénica de acido fos-
foérico resultente en tal caso - sl extracto primario - es
separada entonces de las impurezas no recogidas por sl di-
solvente - el producto refinado primaric -, luego, a partir
de la solucidn organica de &cido fosfdrico, se recupera el
acido fosfdrice purificado por reextraccién con agua en for-
ma de acido o mediante reaccion con &lcalis como fosfato de
metal alcslino, y el preducto refinado primario es tratado
en contracorriente con un disolvente gque contiesne acido mi-
neral, con formacidén de un extracto secundario.

Para la purificacidn de &cido fosférico es sabido
emplear en forma enhidra disolventes percialments miscibles
con agua. De acuerdo con un prucedimiénto descrito en la DT~
AS 2,321,751, los disolventes mencionados son utilizados en
cantidades teles gque ss disuelven en los disolventes organi-
cos la totalidad del &cido fosfdrico no fijado asi como el
agua.del écido bruto presente en forma no fijada, Es desven-
tajoso en eéte modo de procsdimiesnto el hecho‘de que el re-
siduoc que contiene las impurezas, también denominado produc~
to refinado primario, resulta en una forma desde viscosa
hasta sélids dependiendo del &cido bruto utilizado, lo cual
dificulta su manipulecién y conduce a inclusiones de disol-

vente,
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Es sabido ademés emplear los disolventes mencio-
nados en una forma, en la que éstos contienen 40 a 50% me~
nos de agua que lo que coxrespnnda a su saturacifn con abua,
Este procedimieﬁtn descrito en la DT-0S5 2,127,141 tiene la
desventaja de que para la extraccidn cuantitativa del Acido
fosférico se necesitan proporciones acrecentadas de disolw
vente: Acido asi como un ndmero elevado de etapas, ya que
se trabaja ampliamente de acuerdo con las leyes clésicas del
reparto de una sustancia entre dos faaes liquidas. Los resi-
duos de impurezas resultantes en tal caso contienen hasta
més de 60% de agua, lo cual es desventajoso toda vez- que no
se puede efectuar sin eliminacidn de agua - por ejemplo me-
diente una concentracidn -, una transformacidn de los resi-
duos, necesario par lo general, en una forma desechable a
vertederos, Dado que los residuos consisten en soluciones
concentradas de sales fcidas, el espesamiento de tales resi-
duos plantea técnicamente considerables dificultades,

Se conocen ademds algunos procedimientos para la
obtencidn de &cido fosfdrico @ partir de residuos que con-
tienen fosfato mediante tratamiento de estag sustancias con
dcidos minerales y recogida del &cido fosfdrico formado en
disolventes orgdnicos. En cooperacidn cﬁn un procedimiento
de purificacidn para cido fosférico de procedimiento en hd-
medo, tales procesos sirven para aumentar sl rendimiento glo-

bal de PZDS.

Es misidn del presente invento llevar & cabo la

purificecién de 8cidos fosfdricos de procedimienta en hiimedo
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en condiciones talss que

1a recogida de Acidao fosfﬁ:ico en sl disolvente se efectie
con la menor proporcién posible de disolvente a &cido, asi
como utilizando sl menor nimero posible de etapas;

se obtenéa una cantidad méxima dg P205 en'fq?ma pur?ficada:
resulten productos refinados finsles que contengan precisa-
manta‘una cantidad de agua tal que puedan ser manipulados
con facilidad y al mismo tiempo pusdan sexr transformados

sin un gran gasto técnico en uns forma desechable a vertede-
ros.

De acuerdo con el invento, esta misidn es resusl=
ta mezclando con un disalvente anhidro el extracto drgénico
de &cido fosfdérico formado en el tratamiento del producto
refinado primario - que también es denominado extracto se-
cundario = con un contenido de agua mayor de 0 e igusl o me=
nor de 10% en pseso, en una proporcidn ponderal tal que la mez=
cla obtenida tenga un Eontenidn de .agua que sea mayor que 0

y menor que 50% de la concantrécién de'saturacién con agua
en el disclvente. Luego esta mezcla se conduce en contraco=
rriante con respects al dcido fnsféricq a purificar,

Ventajosamente, en tal caso para la extraccidn
del producto refinado se utiliza el mismo disolvente orga-
nico que se emplea para la recogida del &cido fosférico a
partir del &cido fosfdrico de procedimiento en himedo.

Especialmente, son apropiados como disolventes

orgénicos alcoholes con 5 &tomos de carbono.

Se aconseja emplesr el disolvente anhidro en can=-
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tidades tales que éste sea capaz de recoger tanto la tota=~
lidad del &cido fosférico presente en forma soluble en sl
dcido fosférico de procedimiento en himedo a purificar, coe
ma tamSién 8l agua presente en forma no fijada en este dci=
do fosfdrico de procedimiento en himedo. |

Las cantidades del disolvente anhidro necssarias
para ello depanden de la concentracién de P205 del &cido
fosférico de procedimiento en himedo & purificar, es decir
que se deben utilizar mayores cantidades de disolvente al
disminuir la concentracidén de P,0; del acido.

En el caso de utilizarse alcoholes con § &tomos
de carbono en calidad de disolventss y con contenidos de

P,0g de los dcidos en cada caso de 50, 40 & 30% en peso, es=-
to significa, por ejemplo, que los alcoholes se emplean co-
rrespondientemente esn cada caso en aproximadamente 2,5; 6 &
9 partes en volumen por ) parte en volumen de &cido.

El extracto orgdnico de &cido fosférico, formado
en el tratamiento del producte refinado primario (extracto
secundario) se ﬁezcla preferiblemente con e; disolvente snhi-
dro en proporciones cuantitatives tales que la mezcla obte=~
nida tenga un contenidec de agua que aacienda'a.lo hasta 30%
de la concentracidn de saturscidén con agus en el disolvsnte.
De manera en s{ conocida, el disolvente ampleado es conducido
an circuito cerrado, tras haber recuperado el acido fos~
fﬁrico purificado,

Ventajosamante, del disolvente conducido en cir-

cuito cerrsdo se deshidrata una parte y se utiliza 8ata pera
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disolver el fcido fosférico de procedimiento en hiimedo, La
parte no deshidratada se emplea luego directamente para la
extraccidn del producto refinado. Para la extraccién del

producto refinado primarioc se han de aconsejar proporcio=-

nes en volumen de disolvente & producto refinado de 4:) hasg~-

ta B8:1, preferiblemente de alrededor de 6:1, E1 &cido mine-
ral es empleado convenientemente en forma concentrada y en
cantidades tales qus por 1 &tomo-gramoc de P, contenido en
8l producto refinedo, se consume 1 equilvalente de Acido..

Coma fcido mineral el &cido sulfirico ofrece ventajas espa=

ciales, La extraccién 'del producto resfinado puede efectuar=

5@ a tempersturas entre 0 y 982C, paro han de preferirse tem=

peraturas de 20 hasta 60%C. La extraccidn enm contracorrien-
te del producto refinada primario se lleva a cabo en 2 hag-
ta 10, preferiblemente 3 hasta §, etépas de extraccién. El
producto refinado secundario que resulta en la extraccidn
del producto refinado primario ss hecho reaccionar con cal
viva para formar un residuo\sélido, qus reacciona de modo
neutro, que es apropiado como producto desechable a verte=-
deros,

De modo especialmente ventajoso, el procedimiento
segin sl invento ge lleva a cabo de acusrdo con el siguien-

te esquema de flujo, extrayendo el producto refinado prima-

rio F en una instalacidn de contracorrisnte I con 8l disol=-

vente S que contiene agua y &cido mineral, El eftracto se=
cundario D que contiene &cido fosfdrice, resultante en tal

caso, se mezcla luego con el disolvente anhidro C con for=
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macién de una mezcla de extracto y disolvente E, La mezcla

T del 8cido fosférico de procedimiento en himedo A a puri-
ficer y la solucién de lavado B, que procede de.la etapa de
lavedo 1V, se somete a tratamiento en la instalacidn de con-
tracorriente I adicional con la mencionada mezcla de ex-
tracto y disolvente £, resultando una cantided adicional

de producto refinedo primario F asi como un extracto pri=-
mario J consistente en una solucidn orgénica de &cido fos-
férico, Este (ltimo extracto se introduce en la mencionada
etapa de lavado IV, en la cusl se introduce ademés la fase
acuose R, que rasuité en la subsiguiente destilacidn azeo-
trépica en VI, y a partir de la cual se retira por un lado
la solucién de lavado B ya mencionada y por otro lado la so-
lucién orgénica de &cido fosflrico U, lavada, formada a par~
tir del extracto primarioc J. Esta solucifn de &cido fosfd-
rico U es transformads después de ello, o bien por reextrace
cidn V con agua K en &cido fosfbrico purificado L o bien por
reaccidn con 8lcalis en fosfatos de metales alcalinos, Del
disolvente P que econtiene sgua, resultante en tal caso, se
conduce una parte Q a la destilacidn azeotrépica'VI mencio-
ﬁeda y la otra parte G, tras mezclarla con el &cido mineral
H, como disolvente S'ique contiene agua y &cido minersl, a

la extraccién en contracorriente 11 d;l producto refinado
priqario F. El disolvente anhidro C obtenido en la destila-
cién azeotrdpica VI se utiliza paré la preparacidn de la
mencionads mezcla de extracto y disolvente E, Finalmente,

el producto refinade secundario M que queda en la extraccidn
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en contracorriente Il del producto refinade primario F es
hecho resccionar con esl viva N en un recipiénta de reac~
cién IlI para formar un residuo 0 sdlido, apropiado como
producto desechaeble a vertederos.

Mediante sl modo de trabajo de acuesrdo con el in=-
vento resultan las siguientes ventajas:

La{capacidad para rscogida de agua del disclvente
organico, anhidro, parcialmente miscible con agua, utiliza-
do pare la recogida y separacidn del fcido fosférico respec=
to de las impurezas, no es disminuidas por el mezeclado con

el extracto secundario que contiene egus, procedénte del

tratamiento con Acido mineral del producte refinado prima=-

rio, Por consiguiente, se mantiene en el disolvsnte sl pa-
der de rscoger junto al écido fosfdrico también la totali-
dad del agua, pressnte en forma no fijeda, del &cido fnsfo-
rico de procedimiento en himedo, Al mismo tiempo. sin ember-
go, par mezclado de la corriente anhidra de disolvente con
el extracto secundario y por empleo des esta mezcla pera el

tratamiento del acido bruto se genera un producto refinado

primario que es capaz de fluir y bien susceptible de ser

transformado.

La capacidad para fluir del producto refinedo
primario es mejorada adicionalmente en el tratamiento con
acido minersal en el transcurso de 15 transformacidn en el
producto refinade secundarioc con un contenido de agua casi
constante.

Este hecho sorprendente, scbre to&n. en el caso
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de utilizerse un disolvente no sesturado con agua, ss ex~
plica por la composicidén modificada de los productos rgfi~
nados. Mientras que el producto refinado primsrio consiste
ampliesmente en seles de fosfato, el producto refinado se-
cunderio consiste sn una mezcla de sales &cidas del &cido
mineral empleado y ds este acido. |

La recogida de la totalidad del &cido fosfdrico
se sfectda en una contracorriente de dos etapas con utili=-
zacidn de cantidades comparativamente mis bajas de discl-
vente, '

Los productos refinados secundarios son pohres en
PZOS' En el caso de emplearse acidos procedentes de fosfato
de Marruscos, estos contienen menos de 3% del PZDS total em=e
pisado, y en el caso de los &cidos procedentes de fosfatos
de Florida contienen menos de 5% de dicho P,0; total.

' Los productos refinados secundsrios pueden ser
transformados en una forma desechable a vertederos, no con~
taminante del smbiente, sin eliminacién previa de agua, por
ejemplo madiante reaccidn con cal. La psquefa proporcion de
agua de los productos refinados es en tal caso svaporada o
fijada por las sales que se fdrman.

Como disolvente apropiado pars el procedimiento
se ha manifestado, ademés de muchos ofroa disolventes par~
cielmente miscibles con agua, la mezcla de alcoholes de §
&dtomos de carbono que resulta en la sintesis oxo.

Con ayuda de los siguientss ejemplos se ha de ex-

plicar adicionalmente 8l invento, sin que por esllo deba
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estar limitado a estos ejemplos el objeto del invento,
Ejemplo 1.
Un dcido fosférico bruto usual en sl comercio,
a2 base de un mineral de fosfato de Marruecos, confiene
50,2% en peso de PZU5 y las siguientes impurezas principa~

les, referidas a % de P.D_:

2°5
Fe 4070 ppm
Al 2200 ppm
Mg 8460 ppm
Ca 2500.ppm
v 460 ppm
Mn 80 ppm
504 1500 ppm

En Bl transcurso de 60 horas se trataron 23,12
toneladas de este acido bruto A junto con 3;20.tonalada§_
de solucidn de lsvado recirculada B en una instalacidn en
contracorriente en dos etapas I, con 49,62 toneladas de al-
cohol amilico anhidro C procedente de la sintesis oxo, asi
como 14,03 toneladas de un extracto secundario orgénico D
procedente de la extraccifn en contracorrients en tres eta=
pas II del producto refinado primario F, La mezcla E de es=
tas dos fasas créénicas C v D contenia 2,1% en peso ds H,0.
3,45 toneladas del producto'refinadu primario F, cgei g0li=
do, fusron introducidas en la mencionads extraccidn en con=
tracorriente II y alli fueron puestos en contacto como mez-

cla S, a 252C, con 13,82 toneladas de alcochol amilico sa=-

turado con agua G, al que se habian afMadido 0,52 toneladas
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de &cido sulfirico concentrado (96% de H,50,) H. El extrac-
to secundario D que salia de esta baterfia de extraccidn 11
fue empleado tal como arriba ge deseribe, En total se ob-
tuvieron en el tratamiento en contracorriente I del épidu
bruto A 86,43 toneladas de extracto primario J con un con-
tenido de 15,1% en peso de P,0:, & partir del cual después
de un lavado en contracorriente en varies etapas IV y de
una reextraccidtn en varias etapas V co'n agua‘_K.'se obtuvie=
ron 32,36 toneladss de &cido fosférico puro L con 56,4%;an
peso de P,0.. Las impurezas principales del fcido bruto es-
taban presentes en el &cido puro con los aigqientua conte~
nidos residusles, refsridos a %4 de Poles -
Fe « 20 ppm
Al ¢ 20 ppm
Mg <& 10 ppm
Ca < 20 ppm
V & 3 ppm
Mn <& 1 ppm
50, < 0,1 %.

Ademés de ello habian resultado 3,85 toneladas de
producto refinado secund.a:ciu M con un contenido raaiddal
de 6,0% en. peso de P,0z. La pérdide total sscendié a 1,9%
en peso, referido al P,0, empleado con el dcido bruto. Lue-
go, 8l producto refinado secundario M, en un mezclador de
doble &rbol III no calentado, se aladieron dosificadamente
0,53 toneladas de cal viva N sdlida, ge aspiréAel ague que

se evaporaba en la vigorosa reaccidn, y se obtuvieron final-
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mente 3,93 toneladas de un producto desechable & vertede-~
ros o, desmenuzable y sdlido, El alecohol amilico'P ;atura-_
do con agua, procedente de la stapa de reextraccitn de éc;-
do puro V fue mezclado con acido suifﬁrico H en una corrien=-
te parcial ﬁenor G y fue conducido de nuevo a la bateria II,
La cantidad mayor de alcohol Q fue deshidratada en una Qes-
tilacion azedtropa continua V1 y recirculada a la instala;
cidn de contracorriente I,

El agua R separada en la destilaéién fue conduci-
de a la bateria de lavado IV,

Ejemplo 2,

Un dcido fosférico bruto de Florida, Qeual:an el
comarcio, contiene 50,0% en peso de Péﬂs. con las siguien~
tes impurezss principales, referidas a % de P205=
Fe 2,48 % en peao :

Al 1,60 % en peso.
Mg 0,56 % en psaso

Ca 0,13 % en peso

v 260 ppm
Mn 760 ppm
s0, D0,15%

En el transcurso de 100 horas se trataron 40,00
toneladas de este &cido bruto A juntaments con §,55 tone-
ladas de solucidn de lavado B recirculada, en una contra=-
corriente en dos etapas I, con una mezcla E a base de
78,73 tonsladas de alcohol amflico anhidro C procedente

de le sintesis oxo aef como 38,71 toneladas de un extrace
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to secundario D, procedente de una bateria de contraco-
rriente en cuatro etapas Il. La mezcla E de aquéllos en
las fases orgénices C y D contenia 2,0 % en peso de HZD'
9,46 toneladas de un producto refinado primario
F casi sdlido procedente de la instalacidn de contraco-
rriente I fueron introducidas en la sxtraccidon en contra=-
corriente en cuatro etapas II y alli fueron puestas en con-
tacto como mezcla S con 35,28 toneladas de alcohol amilico
G parcialments s;turado con agua con 5,5% an peso de H20,
que tenia una temperatura de 762C y al que se habian aRa-
dido 2,82 toneladas de &cido sulfirico concentrado (96%
de HZSUA) H. En tal caso se establecid en la baterfa I1I
una temperatura medias de 552C., El extracto secundario D
que salia de esta baterim de extraccién, pesaba 58,71 tone~
ladas y fue smplesdo tal como arribe se describe, En total,
en el tratamiento en contracorriente I del &cido bruto A
se obtuvieron 153,78 toneladas de extracto primario J con
un contenido de 13,7% en peso ds PZDS’ a8 partir del cual
después de un lavado en contracorriente de varias etapss
IV y de une subsiguisnte reextraccién en una gola etapa V
con lejia de sosa concentrada (50% en peso de NaOH) K se
obtuvieron 56,97 toneladas de soluciéq de fosfato monosé=
dico L con 33,3% en peso de PZDS’ Las impurezas principe-
les mstaban presentes en la solucidn de sal con los si=

guientss contenidos residuales, referidos a % de Py0g.
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Fe ¢ 20 ﬁpm_ o -i
Al < 20 ppm
Mg ¢ 10 ppm
Ca ¢ 20 ppm
V < 3 ppnm
Mn < 1 ppm
S0, < 0,1 %. |
Ademés de ello se habian. formado 8,65 toneladas
de producto refinado secundario M con un contenido iesia
dual de 11,3% en peso de Py0g. La pérdida total ascendid
a 5,0 % en peso, ‘referido sl P_,0. empleadn con sl &cido

25

bruto. Entonces se afMadieron dosificadamente 1,11 tonela=

" das de cal ina sdlida N al producte refinade secundario

M en un mezclador de doble &rbol III no cal:htado, 88 a8s=.
piréd el agua evaporada y finalmente ée obtuvieron 8,66 to- ‘
neladas de un producto 0 desechehle a vertederos desmenu-
zable y sSlidao, El alcohol emilico parcialmente saturado
con agua P! calienté,'procedanta de la etapsa de reextrac-
cidn V fue conducido en una corriente parcial G menor des-
pués de haberse mezclado con el dcido sulflrico H; a la ex=

traccion en contracorriente II, La cantidad de slcohol ma-

~yor  fue deshidratada en una déstilacién azaﬁtrqpam"‘con-

tinua VI y mezclada tal como arriba se describe con el ex-
tracto sacundario D, El agua R obtenida en la @aatiléciﬁn

VYl fus afadida & la bateria de lavado IV.




10

15

20

25

-14 -
- REIVINDICACIONES =

1, Procedimisnto pare la purificacidn de dcido fosfdrico de .
procedimiento en himedo, &n que el dcido fosfdrico a puri-
ficar y un disolvente organico, que es parcislmente misci-
ble con agua y es capaz de recoger el écido fosférico, son
conducidos en contracorriente entre si, la solucibn orgénica
de Acido fosférico, resultante en tal ceso, es separada de
lag impurezas no recogidas por el disolvente, el producto
refinado primario, a partir de la solucidn organica dajécido
fosforico se recupera el &cido fosférico purificedo por re-
extraccidn con agua en forma de &cido o por reaccidn con &l-
calis en forma de fosfato de metal alcalino, y el producto
refinado primario es tratado en contracorrients con un di-
solvente que contiene acide minersl, caracterizado porqus se
mezcla con un disolvente anhidro el extracto orgénico ds aci-
do fosfdrico formado en sl tratamiento del prodﬁcto refinado,
con un contenido de agus mayor de 0 e igual o menor de 10%
en peso, en una proporcidn ponderal tal que la mezcla obte=
nida tiena un contenido de agua qus es mayor que 0 y menox
de 50% de la concentracién de saturacién con agus en sl di=
solvente, y porque esta mezcla se conduce Bn contracorriente

con respecto al écido fosfbrico a purifiecar,

2, Procedimiento segin la reivindicacidn 1, caracterizado
porqus para la sxtraccidn del producto refinado se utiliza
8l mismo disolvente orgénico que se emplea para la recogida

del écido fosfdrico a partir del &cido fosfdrico de procedi-~
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miento en himado.

3, Procedimiento segln las reivindicsciones 1 é 2, caracte-
rizado porque en calidad de disolvente orgénico se emplean

alcoholes con 5 &tomos ds esrbano.

4, Procedimiento segdn una de las reivindiﬁacionea la3l, .
caracterizado porque 8l disolvente anhidro sg emplea en can-
tidades tales que es capaz de recoger tanto la totglidad del
acido fosfarico presente en forma soluble en el acido fosfd-
rico de procedimiento en himedo a purificar, como también sl
agu; presente en forma no fijada en este dcido fosférico de

procedimiento en himedo.

5. Procedimiento segiin una de las reivindicaciones 1 & 4,
caracterizado porque el disclvente anhidro se emplea en can-
tidades que dependen de la concentracidn de P,0, del éciéu
fosférico de procedimiento en hﬁquo a purificar, utilizan=-
dose cantidades crecientes de disolvente al disminuir laAcpn-

centracidn de P,0g del acido.

6. Procedimiento segin la reivindicaci6n>5, caracterizado
pﬁrque en el caso de utilizarse alcoholes de § atomos de
carbono como disolvente, y con contenidos de FZUS de los.
acidos en cada caso de 50, 40 & 30% en paéo, los slcoholes
se emplean cnrrespondiantementa en cada caso en aproximada=
mente 2,5,639 partes en volumen por 1 parte en vqlumen de

éCidOo

7. Procadimiento segin una de las reivindicacionss ) a 6,
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caracterizade porque el extracto orgédnico de dcido fosfd-
rico formado en el tratemiento del praducto refinado prima-‘
rio se mezcls con el disolvente anhidro en proporciones cuan-
titativas tales que la mezcla obtenids tiena’un contenido
de agua que asciende s 10 hasta 30% de la concéntracién de

saturacién con sgua en el disolvente,

8. Procedimiento segin una de las reivindicacicnes 1 a7,
caracterizedo porque sl disolvente empleado se conduce en
circuito cerrado después de haber rscuperado el 4cido fosfd-

rico purificado,

9. Procedimiento segin la reivindicacién 8, caracterizado
porque del disolvente conducido en circuito cerrado se des-
hidrata una parte y se le utiliza para disolver el &cide
fosférico de procedimiento én'himedo,y la parte no deshidra=
tada se emplea directamente pare la extraccién del producto

refinado,

10, Procedimiento segln una de las reivindicaciones 1 a 9,
caracterizado porque para la extraccidn del producto refina-
do el disolvente se emplea en una proporcidn en volumen res-—

pecto al producto refinado de 4:1 hasta 8:l.

11. Procedimiento seglin la reivindicacidén 10, caracterizado
porque el disolvente se emplea en una proporcidn en volumen

respecto al producto refinado de aproximadamente 6:1.

12. Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1 a 11,
caracterizado porque el dcido mineral se.emplea sn forma

concentrada,
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13, Procedimieﬁto segln una de las reivindicaciones 1 a 12,
caracterizado porque el écido mineral se emplea en cantida=-
des tales que por 1 &tomo=-gramo de P, contenido en sl pro-

ducto refinada, ss consume 1 equivalente de é&cido.

14, Procedimiento segln una de las reivindicaciones 1 a 13,
caracterizado porque en calidad de &cido mineral se emples

acidao sulfirico.

15, Procedimiento segln una de las reivindicaciones 1 &-14,

caracterizado ﬁorque la extraceidn del pinductu refinado &e

efectla a temperaturas entre 0 y 982C,

16, Procedimisnto eegidn la reivindicacidn 15, caracteiizadu

porque la extraccidn se efectla a 20 hasta 608C,

17, Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1 a 16,
ceracterizado porque la extraccibn en contracorrieﬁte del
producto refinado se lleva a cabo en 2 hasta 10 etapas de

extraccién.

18. Procedimiento segén la reivindicacion 17, caracterizado

porque la sxtraccidn se lleva a cabo en 3 hasta 5 etapas de

o #
extraccion,

19. Procedimiento segdn una de las reivindicaciones 1 a 18;
caracterizado porque el residuo que resulta en la extraccién
del producte refinado se hace reaccionar con cal viva para

formar un productoc sdlido desechable a vertederos, de reac-

cién neutra.
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20, Procedimiento gsegin una de las reivindicaciones l:a 19,
caracterizade porque a) el producto refinado primario se ex=~
trae en contracorriente con el disolvente que contiene agua

y 8cido mineral; b) el extracto secundario que contiens &ci-
do fosfdrico resultante en tal caso se mezcla con el disol-
vente anhidroc con formecidn de una mezcla de sxtracto y di-
solvente; c) une mezcla del acido fosférico de pgocedimiento -
en himedo a purificar y una solucidn de lavado, que procede
de una posterior etapa de lavado, se tratan en contracorrisne
te con la mencionada mezcla de extracto y disolvents, resul-
tando una cantidad adicional de producto refinedo primario
asi como un extracto primarie consistents en una soluciédn
organica de &cida fosfdérico; d) este Gltimo ext:actﬁ se in~
troduce en la etapa de lavado mancionadé; en la cual'se in=-
troduce ademés una fase acuosa, que resulta en una subsi-
guiente destilscidn azeotrdpica, y a partir de la cual se
retira pnr.un lado la solucidn de lavado ya mencionade y por

otro lado una solucidn orgénica de &cido fosfdérice, lavada,

formada a pertir del extracto primario, la cual esolucidn

e) se transforma o bien por reextrasccidn con agua en écido
fosforico purificado o bien por reaccién con lcalis en fog-
fatos de metales alcalinos; f) del disolvente que contiene
agua, resultante en tal caso, ss introduce una parte en la
mencionada destilacidn azeotrdpica y la otrs parte, después
de mezclarse con el écido mineral, en la extraccidn en con-
tracorriente del producto refinado primario; g) el disolven=

te enhidro obtenido en la destilacidn azeotrdpica s8 utiliza
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para la preparacién de la mencionada mszcla de e;tracto vy -
disolvente; y h) el producto refinado secundario que queda .
en la extraccidn en contracorriénté del producto refinado

primario se'hqcaéraaccionar con cal viva para formar Un re-

siduo sdlido apropiado como producto désachabla-a vertedseros,

21, PROCEDIMIENTO PARA LA PURIFICACION DE ACIDO FOSFORICO
DE PROCEDIMIENTO EN HUMEDO,

Tal como se describe y reivindica en la presente
Memoria Descriptiva, que constas de dia:ﬁnUeva hojas escrites

a méquina por una sole cara, y de sus correspondientss dibujos,
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hoja dnica

Escala variable

Madrdid, 27 Octubre 1977
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