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Es objeto del presente invento un procedimiento
Pera la purificacién de dcida fosfdérico de procedimiento
en himede mediante extrasccidn en contracorriente con los
disolventes organicos en los cuales es limitadamente solu-
ble el aguas y que son capaces de absorber acide fosférico,
por separacidn del extractoc orgénico de acido fosférico
respecto dela parte del acido fosférico de procedimiento
en himedo no absorbida por &1, y por recuperacién del aci-.
do fosfdrico a partir del extracto orgdnico separado de dci-
do fosférico,

Es sabida, para la purificacidn de &cido fosféri-
co, emplear en forma anhidra disolventes parcialmente misci-
bles con agua., De acuerdo con un procedimiento descrito en
la DT-AS 2.321.751, los disolventes mencionados se utilizan
en cantidades tsles que se disuelven en los disolventes or-
génicos la totalidad del Acido fosfdrico no fijado asi como
el agua, presente sn forma no fijada, del acido bruto. Es
desventajoso en este modo de procedimiento el hecho de que
el residuo que contiene las impurezas, también denominado
producto refinado, results en una forma desde viscoga hasta
gdlida, dependiendo del acido bruto utilizado, lo cual difi-
culta su manipulacidn y conduce a inclusiones de disolvente.

Es sabida, ademds, emplear los disolventes mencio-
nados en una forma en la que contengan Ad a 50% menos dé agua
que lo que corresponde a su saturacidn con agua. Este proce-
dimiento, descrito en la DT-0§ 2,127.141, tiens'la desventa- -

ja de que para ls extraccidn cuantitative del dcido fosfd-
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rico se necesitan proporciones acrecehtadas de disolvente:
dcido asi como un ndmero elevado de etapas, ya que se tra-
baja ampliamente de acuerdo con las leyes cldsicas del re-

parto de una gustancia entre dos fases quqidas. Los resi-

- duos de impurezas que resultan en tal caso contienen hasta

mds de 60% de agua, lo cual es desventajoso, toda vez que

no se puede efectuar sin eliminacidn de ague - por sjemplo
mediante una concentracion - una transformacién de los re-
siduos, necesaria por lo general, en una forma desechable a
vertederos. Dado que los residuos consisten en soluciones
concentradas de sales acidas, el espesamiento de tales resi-
duos plantea dificultades técnicamente considerables.

Se conocen ademas algunos procedimientos para la
obtencidn de dcido fosfdrico a partir de residuos que con-
tienen fosfato, mediante tratamiento de estas sustancias con
scidos minsrales y recogida del acido fosférico formado en
disolventes organicos. En cooperacidn con un procedimiento
de pur@ficacién para acido fosfdrico de procedimiento en hi-

medo, teles procesos sirven para aumentar el rendimiento glo-

bal de PZDS'

Es misidn del presente invento llevar a cabo la pu-
rificacidn de dcidos fosfdricos de procedimiento en himedo
en condiciones tales que la recogida de acido fosférico en
el disolvente se efectle con la mas baja proporcidn posible
de disolvénta e acido asi como con utilizacién del menor nd-
mero posible de etapas;

que” se obtenga una cantidad maxima de P,0g en forma purifi-

cada;
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que resulten productos refinados que contengan preciéamente
la cantidad de agua oportuna para que puedan ser manipula-
dos de modo comodo y el mismo tiempo puedan ser transforma=-
dos sin un gasto tecnico grande en una forma desechable a
vertederos.,

Sorprendentemente, se encontrd que esta wisién
puede ser resuelta de manera sencilla si.para la extraccidn
del acido fosférico de procedimiento en himedo se emplea sl
diéolvente con un contenido de agua que es mayor de 0% y me-
nor qua 504, y preferiblemente es de 15 a 30%, de la concen-
tracidon de saturacidén del disolvente con agua y con un con-
tenido de dcido mineral que corresponde a la proporcidn en
moles de fosfato fijado en el &cido 'bruto a cationesy...

Preferiblemente, al disolvente se emplaa con un
contenido de agua que asciende a 15 hasta 30% de su concen-
tracién de saturacidn. Como disolventes orgénicos san apro=
piados especialmente alcoholes con § étnmns’da carbono. El°
disolvents empleado se conduce del mejor de los modos en
circuito despues de haber recuperado sl acido fosférico pu-
rificado, Como acido mineral, que se afMads al disolvente an-
tes de la extraccion, se utiliza un 4cido que es un acido
distinto del acido fosférico. Preferiblemente se emplea éci-
do sulflirico, Se aconseja afladir el Acido mineral en forma
concentrada, El disolvente se emplea en cantidaﬁes que de-
penden de la concentracién de P,0g del acido fosférico de
procedimiento en himedo, impurificado. Es decir, los disol-

ventes son afladidos en cantidades crecientes a2l disminuir la
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cancentracion de Féﬂs del dcido. Asi, por ejsmplo, en el ca-
80 de utilizarse alcoholass con 5 @tomos de carbone an cali-
dad de disolvente y en el caso de contenidos de P205 de los
écidos en cada caso de 43 a 50% en peso, los alcoholss se em-
plean cgrréspondientemanta en cada caso an 5,5 a 2,5 par?es
en volumen parlparte en volumen de acido. La extraccidn pue-
de ser llevada a cabo a temperaturas entre 0 y 98¢C; preferi
blemente se escogen temperaturas entre 20 y 402C, Para la ex-
traccidon se aconseja utilizar una instalacidn en contraco-
rriente a base de 4 a 6 etapas, preferiblemente de 5 stapas.
El residuoc rasultante durante la extraccidn pusde ser trans-
formado con facilidad, mediante adicidn de cantidades adecua-
das de cal viva en un producto desechable a vertederos, sdli-
do, que reacciona de modo neutro. Ademas de por destilacién
azeotrdpica, el disolvente saturado con agua, caliente, von-
ducido en circuito cerrado y cbtenido de manera conocida me-
diante reextraccidén del extracfo organico ubtenidn.de acido
fosfdrico con hidroxidos de metales alcalinos, puéde ser des~
hidratado parcialmente hasta menos de la mitad del volumen so-
metiéndolo de modo conocido a una refrigerscidn sn vacio,

De modo especialmente ventajoso, el procsdimisnto
de écusrdo con el invento se lleva a cabo seglin el siguiente
esquema de flujo, que consiste en que el dcido fosférico de
procedimiento en himedo A a purificar se mezcla con una so-
lucion de lavado B que procade de una etapa III pnsterior.'y
la mezcla se introduce en una instalacion en contracorriente

I, en la qus es extraida con el disolvente N, antes menciona-



10

15

20

.25

-5 -

do, que contisne agua y acido mineral. El extracto organi- -
co de dcido fosfdrico H, obtenido en tal caso, es lavade
luego en la etapa de lavado III ya mencionada, y la golu—
cién de lavado B resultamte es recirculada para el mezclado
con el dcido fosférico de procedimiento en himedo A. A par-
tir del extracto orgadnico de acido fosfdrico 0, lavado, se
obtiene a continuacion el acido fosfdrico purificado K de
manera en si conocida por reextraceidén IV bien sea en for-
ma de acido libre con ayuda de agua bien sea como fosfatos
de metales alcalinos con ayuda de 4lcalis J. E1 disolvente
L recuperado sn tal caso contiene agua, por lo que aesdé el
ge elimina el agua en una etapa V, preQ@sta para ello hasta
llegar al contenido residual deseado, el agua M separada es
recirculada a la etapa de lavado III y el disolvente par-
cialmente deshidratado D es mezelado con el acido minefal
L para formar la mezecla N, que es empleeﬁa en la instala-
cidén en contracorriente I para ls extraceidn del Acido fos-
férico de procedimiento en himedo A, Finalmente, el produc-
to refinado £ que queda en esta extracciép, es hecho reac-
cionar en un recipiente II con cal viva F para formar un re-
siduo G s0lido, que preferiblemente reacciona de modo neu-
tro, el cual es muy bisn apropiado comg producto desechable
a vertedaros,
Mediante el procedimiento segin el invento resul-

tan las siguientes ventajas:

+ 1, En contra del prejuicio existente en los sec-

torms aspecializados; al emplearse disolventes barcialmenta
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miscibles con agua que tienen un CDntenidﬁ de agua de méé
de 0% y menos de Sb% de su saturacidn, sn la sxtraccidn de
dcido de procedimiento en himedo no resulta ningdn produc-
to refinado sélido o que ya no es capaz de fluif. Especial~
mente, mediante el empleo adecuado de acides mina;alés con-
juntamente con el disolvente en contracorriente, de acuerdo
con el invento se transforman sales de fosfato &cidas en sa-
les acidas de otros dcidos minerales, con lo cusl se influ=
ye considerablemente sobre la consistencia y aptitud para
el almacenamiento del praducto refinado. Los productos re-
finados que resultan .en el procedimiento segdn sl invento,
tienen una consistencis liquida o cgpacidad ge fluir, esta-
ble durante un éspacio de tiempo de al menos 4 gemanas,

2. Se disminuyen considerablemente las pérd@daa
de PZUS en comparaéién con modos de trabajo sin sl empleo
de écidos minerales en contracorriente. Dependiendo del ti-
po del écido fosfdrico en bruto empleado, lés pérdidas de
P05, por ejemplo en el caso de dcidos procedentes de fos-
fato de Marruecos, dependiendo del tipo de édcido, son redu-
cidas desde 3 a 7% hasta 1,5 a 3% del P,0; total. En el ca-
8o de los dcidos todavia mds intensamente impurificades pro-
cedentes de fosfato de Florida, la pérdida disminuye inclu-
so desde 15 a 18% hasta 5 a 7% del mencionado P,0..

3. Mediante la conduccién en contracorriente del
acido mineral mezclado con el disolvente orgédnico se supri=-
me la extraccién.cnnjunta del 4cido minersl, que tiene lu~-

gar en caso contrario,
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4, la formacidn de une Gnica sustancia‘de desecho
séliaa en pequefla cantidad abre el camino a un modo de pro-=
cedimiento exento de aguas residuales, no contaminante del
ambiente, y a pesar de ello independiente dal trabajo com-
binade con otros productos, |

5. E1 invento permite la raaliz;cién en aolo.4
hasta 6 etapas de extraccidn,

Con ayuda de los siquientes ejemplos se ha de ex-
plicar todavia con méyor detalle el procedimiento, siﬁ que
por ello tenga que estar liﬁitado el objeto del invento a
dichos ejemplos. b

Ejemplo 1,

Un &cido fosfdrico en brute de Florida, usual en

el comercia, contiene 50, 0% &n peso de F'2 5 ¥ las giguien-

‘tes impurezes principales, referidas a % de P,0_:

25
Fe 2,48 %
Al 1,60 %
Mg 0,56 %
Ca 0,13 % .
Vv 260 ppm
Mn 760 ppm
s0, 0,15 %

. 400 kg/hora de este ECLdD bruto A Juntn con 55 5
kg/hora de solucidn de lavado reczrculada B se condujaran en
una bateria de contracorriente I de cinco etapas, en contra-
corriente con una mezcla N de 21,5 kg/hora de écido aulfdri—

co concentrado C (96% ds HyS 0,) y 1142,7 kg/hors de alcohol
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anilico D procedente de la sintesis oxo con 2,0% de conte-
nido de H,0 (22,8 kg/hora de H,0). Quedaren 91,8 kg/hora de
producto refinado E con 10,0 kg/hora de P2U5, de menera que
la pérdida.final, referida al P,0; empleado con el dcido
bruto, fue de 5,0 %. Este producto refinado E fﬁa hecha reac-
cionar con 16,5 kg/hora de CaD F en un mezclador de doble

arbol II, no calentado, para formar un producto desechabls

. a vertederos, desmenuzable y solido G, en una cantidad de

98,5 kg/hora, y el agua que se evaporaba fue succionada,
Junto al otro extremo de la bateria de contrecorriente I
resultaron 1527,9 kg/hora de extracto bruto H con un conte-
nido de 13,7 % de P,0c, & partir del cual después ds un la-
vado en contracorrients de varias etapas IIl con una reex-
traccién de una sola etapa IV con lejia de sosa concentradg
J (50% de NaOH) se obtuvieron 570,5 tonsladas/hora de solu-
cidn de fosfato monosddice K can 33,3% en peso de PZDS' Las
impurezas principales del acidc bruto estaban presentes an
la solucidn de sal con los siguientes contenidos rss;dua-
les, referido a % de P205:

Fe £ 20 ppm

Al <« 20 ppnm

Mg « 10 ppm

Ca <« 20 ppm

V <« 3 ppm

M £ 1 ppm

50, < 0,1 %

Después de la reextraccién IV, el slcohol amilico L-
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saturado parcialmente con agua, célentadﬁ a8 T8LC por el ca-
lor de neutralizacidn, panatré en un gistema de aparatos pa-
ra refrigeracidn en vacfo V. Sin calentamiento adicional re=-
sultaron 1142,7 kg/hora de alcohol am{lico D con un conte-
nido de agua de 2,0% con una temperatura de 328C. Este al-
cohol, después de afadir el écido sulfiricc C, fue recircu-
lado en forma de mezcla N sn la etapa de extraccion 1, mien-
tras que el agua separada fue devuelta en una cantidad de
42,1 kg/hora de H,0 & la etapa de lavado III del extracto
bruto H, '

Ejemplo 2,

Un acido fosfdérice bruto dé_Martuecoa,.usual en el
comercio, contenia 50,3% en peso de P205 y les siguientes im-
purezas principales, referidas a % de Pzﬂsz
Fe 4070 ppm
Al 2200 ppm
Mg 8460 ppm

Ca 2500 ppm

v 460 ppm
Mn 80 ppm
504 0,15 %

400 kg/hora de este acido bruto A, junto con 55,5
kg/hora de solucién de lavado B recirculada, fueron conduci-
dos en una bateria de contracorriente I de seis etapas, en

contracorriente con una mezcla N de 8,8 kg/hora de dcido

" sulflrico concentrado C (96% de HZSDA) y 1142,7 kg/hora de

alcohol amilico D procedente de la sintesis oxo con un can-
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tenido de HZU de 2,0% (22,8 kg/hora de HZD)' Quedaron 72
kg/hora de producto refinado E con 3,1 kg/hora.da PZDS’ de
manera que la pérdida final, referida al PZDS empleads con
el dcido bruto, fue de 2,0%. Este producto refinado E fus
hecho reaccionar con 10,9 kij/hora de cil viva F eﬁ un mez-
clador de doble érbol II, no calentado, para formar un pro-
ducto desechable a vertederos G, desmenuzable y sdlido, en
una cantidad de 75 kg/hora; el agua que.se svaporaba fus |
succionada, Junto al otro extremo de la bateria de contre-
corriente I resultaron 1534,5 kg/hora de extracto bruto H
con un contenido de 14,0% de PZUS' a partir del cual, des-
pués de un lavado en contracorriente de varias etapés 111

y de una reextraccion en varias etapas IV con agua J, se ob-
tuvieron 555,4 kg/hora de dcido fosforico puro K con 35,5%
en peso de PZDS' Las impurezas principales ael dcido bruto
estaban presentes en el acido fosfdrico purificado con los

siguientes contenidos residuales, referidas a % de PZUS:'

Fe £ 20 ppm
Al < 20 ppm
Mg < 10 ppm
Ca ¢ 20 ppm
v < J ppm
M < 1 ppm

504-4 0,1 %

En la reextraccidn IV resultaron ademds de ello
tambi#n 1.245,33 kg/hora de alcohol amilico L saturado con

agua (10,0% de HZU) a la temperatura ambiente. Mediante una
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destilacién azedtropa continua V el alcohol fue deshidrate-
do hasta un contenide residual de Z;U%>de HéO; retornaron

a la bateria de extraccidn I 1.142,7 kg/hofa del alcohol
amilico D con 22;8 kg/hora de agua disuelta después de ha-
berse mezclado con el acido sulfﬁrico.concentrado C. Ademas
de ello, 102,6 kg/hora de agua destilada M, que contenia una
pequefia cantidad de disolvente, fueron recirculados parcial-

mente al lavado de extracto brute III, y parcialmente dese-~

chados, tras haber separado el disclvents.
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~ REIVINDICACIONES -

1, Procedimiento para la purificacién de dcido fosfdrico

de procedimiento en hdmedo ﬁediante extraccién en contra-
corriente corf un disolvente orgdnico en el gue el agua ;a
limitadamente soluble y que es capaz de recoger el é&cido
fosférico, por ssparacién del extracto orgénico de acido
fosféricq respecto del residuo del écido fosfdérico de proce-
dimiento en hidmedo na recogido por el disolvente, y por re- .
cuperacidn del acido fosfdrico a partir del extracto aréé-
nico de dcido fosfdrico, caracterizado porque se emples sl ‘
disolvente con un contenido de agua que es mayor que_d% y
menor que 50% de la concentracidén de saturacidn del disol-
vente con agua, y con un contenido de un &cido mineral, que
corresponde a la proporcidn en moles de fcsfaté fijada a ca-

tiones en el dcido bruto,

2, Procedimiento segln la reivindicacidn 1, caracterizado
porque se emplea el disolvente con un contenido de agua que

asciende a 15 hasta 30% de su.concentracidn de saturacién.

3. Procedimiento segln las reivindicaciones 1 6 2, caracte-
rizado porque en calidad de disolvente orgénico és emplean .

alcoholes con 5 Adtomos de carbono.

4, Procedimiento segdn una de las reivindicaciones 1 a 3,
caracterizado porque el disolvente empleado, dbspués de re-
cuperacidn del dcido fosfdrico purificado, se conduce en cir-

cuito cerrado.

e
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5. Procedimiento segun una de las reivindicaciones 1 a 4,
caracterizado porque al disolvente, antes de la exfraccién,
se le affade un dcido mineral, que es un dcido distinto del

dcido fosfdrica,

6. Procedimiento segin la reivindicacidn 5, caracterizado
porque en palided de dcido mineral se utilizs dcido sulfi-

rico.

7. Procedimiento segin las reivindicaciones 5 66, caracte-
rizado porque el dcido mineral se emplea en forma congen-

trada,

8. Procedimiento segdn una de las reivindicaciones 1 a 7,

caracterizado porque el disolvente se emplea en cantidades

‘que dependen de la concentracidn de P,0; del écido fosférico

de procedimiento en hdmedo, impurificado, sfadiéndose el di-
golvente en cantidades crecientes al disminuir la concentra-

cidn de PZDS del écido.

9. Procedimiento segin la reivindicacidn 8, caracterizado
porque en sl casa de utilizarse alcoholes con 5 dtomos de
carbono en calidad de disolvente y con contenidos de P205

de los dcidos en cada caso en 43 a 50% en peso, los alcoho-
les se emplean correspondientemente en cada caso en 5,5 hag=

ta 2,5 partes en volumen por 1 parte en volumen de &cido.

10. Procedimiento seqlin una de las reivindicacionss 1 a 9,
caracterizado porque la extraccién s lleva a cabo. a tempe-

raturas antre 0 y 982C,

T
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11, Procedimiento segin la reivindicacidn 10, caracterizado

porque la extraccidn se lleva a cabo a temperaturas entre

20 y 402C,

12. Procedimiento seglin una de las reivindicaciones lia 11,
caracterizado porque la extraccidn se lleva a cabo en una

instalacidn de contracorriente a base de 4 haste 6 etapas.

13, Procedimiento segdn le rsivindicacién 12, caracterizado
porque la extraccidn se lleva a cabo en una instalacidn de

contracorriente de 5 etapas.

14, Procedimiento segin una de las reivindicaciones 1 a 13,
caracterizado porque el residuo que resulta durante la ex-
traccion es transformado en un producto desechable a verte-
deros, sdlido, de reaccidén neutra, mediante adicidn de cal

viva.

15. Procedimiento segdn una de las reivindicaciones 1 a 14,
caracterizado porque se somete a una refrigefacién en vacio
al disolvente saturado con agua, caliente, obtenido de manera
conocida por raextraccién con hidréxidos de metales alcalinos
del extracto organico de dcido fosfdérico que sé ha ob£enido,
y de este modo se le deshidrata parcialmente a menos de la

mitad del valor de saturacidn.

16, Procedimiento seglin una de las reivindicaciones 1 a 15,
caracterizado porque a) al acido fosférico de procedimiento

en himedo & purificar se ls afade una solucién de lavado que

procede de una stapa posterior, y la mezcla obtenida de éci-

(e,
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do fosférico es extraida en contracﬁrriente con el disol-
vente que contiene agua y &cido mineral;b) se lava el ex-
tracto orgdnico de Acido fosférico obtenido en tal ecaso y

la solucién de lavado resultante se recircula para el mez-
clado con el dcido fosfdrico de procedimiento en himedo a
purificar; c) el extracto de acido fosférico lavédo se trans-
forma o bien por ree#traccién con agua en &cido fosfdrico pu-
rificado o bien por reaccidn con alcalis en fosfatos de me-
tales alcalinos puros; d) a partir del disslvente que con-
tiene agua, que resulta en tal caso, se elimina agda, la fa-
se acuosa obtenida se devuslve pars el lavado del extracto
orgdnico de acido fosférico y el disolvente resultante, tras
mezclar con el acido mineral, es recirculado para la extrac-
cidn del édcido fosfdérico de procedimianto’en hﬁmedo;'y e) el
producto refinado que queda en la extraccion de acido fos-
farico de procedimiehto'en himgdo ss hace reaccioner con cal

. . g
viva para formar un residuo solido.

17. PROCEDIMIENTO PARA LA PURIFICACION DE ACIDO FOSFORICO

DE PROCEDIMIENTO EN HUMEDO.

Tal como se describe y reivindica en la presente




o

- 16 -

Memoria Descriptiva, gque consta de dieciseis hojas escritas
a mdquina por unm sola cara, y de sus correspondientes dibu-

jos.




HOECHST AG hoja dnica

|

Escala variable
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