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Es objeto del presente invento un procedimiento 

para la purificación de ácido fosfórico de procedimiento 

en húmedo mediante extracción en contracorriente con los 

disolventes orgánicos en los cuales es limitadamente solu- 

5 ble el agua y que son capaces de absorber ácido fosfórico,

por separación del extracto orgánico de ácido fosfórico 

respecto déla parte del ácido fosfórico de procedimiento 

en húmedo no absorbida por el, y por recuperación del áci-. 

do fosfórico a partir del extracto orgánico separado de.áci- 

10 do fosfórico.

Es sabido, para la purificación de ácido fosfóri­

co, emplear en forma anhidra disolventes parcialmente misci- 

bles con agua. De acuerdo con un procedimiento descrito en 

la DI-AS 2.321.751, los disolventes mencionados se utilizan 

15 en cantidades tales que se disuelven en los disolventes or­

gánicos la totalidad del ácido fosfórico no fijado así como 

el agua, presente en forma no fijada, del ácido bruto. Es 

desventajoso en este modo de procedimiento el hecho de que 

el residuo que contiene las impurezas, también denominado 

20 producto refinado, resulta en una forma desde viscosa hasta

sólida, dependiendo del ácido bruto utilizado, lo cual difi­

culta su manipulación y conduce a inclusiones de disolvente.

Es sabido, además, emplear los disolventes mencio­

nados en una forma en la que contengan 40 a 50% manos de agua 

25 que lo que corresponde a su saturación con agua. Este proce­

dimiento, descrito en la DT-OS 2.127.141, tiene'la desventa­

ja de que para la extracción cuantitativa del ácido foafó-

t



rico ae necesitan proporciones acrecehtadaa de disolvente; 

ácido así como un número elevado de etapas, ya que se tra­

baja ampliamente de acuerdo con las leyes clásicas del re­

parto de una sustancia entre dos fases líquidas. Los rasi- 

5 - dúos de impurezas que resultan en tal caso contienen hasta

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

no se puede efectuar sin eliminación de agua - por ejemplo 

mediante una concentración - una transformación de los re­

siduos, necesaria por la general, en una forma desechable a 

10 vertederos. Dado que los residuos consistan en soluciones

concentradas de sales acidas, el espesamiento da talas resi­

duos plantea dificultades técnicamente considerables.

Se conocen además algunos procedimientos para la 

obtención de ácido fosfórico a partir de residuos que con- 

15 tienen fosfato, mediante tratamiento de estas sustancias con

ácidos minerales y recogida del ácido fosfórico formado en 

disolventes orgánicos. En cooperación con un procedimiento 

da purificación para ácido fosfórico de procedimiento en hú­

medo, tales procesos sirven para aumentar el rendimiento glo- 

20 bal de P-0-.

Es misión del presente invento llevar a cabo la pu­

rificación de ácidos fosfóricos de procedimiento en húmedo 

en condiciones tales que la recogida de ácido fosfórico en 

el disolvente se efectúe con la más baja proporción posible 

25 de disolvente a ácido así como con utilización del menor nú­

mero posible de etapas;

que se obtenga una cantidad máxima de P^O^ en forma purifi­
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que resulten productos refinados que contengan precisamente 

la cantidad de agua oportuna para que puedan ser manipular- 

dos de modo cómodo y al mismo tiempo puedan ser transforma­

dos sin un gasto técnico grande en una forma desechable a 

vertederos.

Sorprendentemente, se encontró que esta misión 

puede ser resuelta de manera sencilla si para la extracción 

del ácido fosfórico de procedimiento en húmedo se emplea el 

disolvente con un contenido de agua que es mayor de 0% y me­
nor que 50%, y preferiblemente es de 15 a 30%, de la concen­

tración de saturación del disolvente con agua y con un con­

tenido de ácido mineral que corresponda a la proporción en 

moles de fosfato fijado en el ácido brüto a cationes.-...

Preferiblemente, al disolvente se emplea con un 

contenido de agua que asciende a 15 hasta 30% da su concen­

tración da saturación. Como disolventes orgánicos son apro­

piados especialmente alcoholes con 5 átomos de carbono. El 

disolvente empleado se conduce del mejor de los modos en 

circuito después de haber recuperado el ácido fosfórico pu­

rificado. Como ácido mineral, que se añade al disolvente an­

tes de la extracción, se utiliza un ácido que es un ácido 

distinto del ácido fosfórico. Preferiblemente se emplea áci­

do sulfúrico. Se aconseja añadir el ácido mineral en forma 

concentrada. El disolvente se emplea en cantidades que de­

penden de la concentración de P^D- del ácido fosfórico de¿ b
procedimiento en húmedo, impurificado. Es decir, los disol­

ventes son añadidos en cantidades crecientes al disminuir la
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concentración de P^Og del ácido. Así, por ejemplo, en el ca­

so de utilizarse alcoholes con 5 átomos de carbono en cali­

dad de disolvente y en el caso de contenidos de P^Dg -*-°s 

ácidos en cada caso de 43 a 50% en peso, los alcoholes se em­

plean correspondientemente en cada caso en 5,5 a 2,5 partes 

en volumen porl parte en volumen de ácido. La extracción pue­

de ser llevada a cabo a temperaturas entre 0 y 98SC; preferí 

blemente se escogen temperaturas entre 20 y 4QBC. Para la ex­

tracción se aconseja utilizar una instalación en contraco­

rriente a base da 4 a 6 etapas, preferiblemente de 5 etapas. 
El residuo resultante durante la extracción pueda ser trans­

formado con facilidad, mediante adición de cantidades adecua­

das de cal viva en un producto desechable a vertederos, sóli­

do, que reacciona de modo neutro. Además de por destilación 

azeotrópica, el disolvente saturado con agua, caliente, con­

ducido en circuito cerrado y obtenido de manera conocida me­

diante reextracción del extracto orgánico obtenido de ácido 

fosfórico con hidróxidos da metales alcalinos, puédB ser des­

hidratado parcialmente hasta menos de la mitad del volumen so- 

matiándolo de modo conocido a una refrigeración en vacío.

De modo especialmente ventajoso, el procedimiento 

de acuerdo con el invento se lleva a cabo según Bl siguiente 

esquema de flujo, que consiste en que el ácido fosfórico da 

procedimiento en húmedo A a purificar se mezcla con una so­

lución de lavado B que procede de una etapa III posterior, y 

la mezcla sa introduce en una instalación en contracorriente 

I, en la que es extraída con el disolvente N, antes menciona-



do, que contiene agua y ácido mineral. El extracto orgáni­

co de ácido fosfórico H, obtenido en tal caso, es lavado 

luego en la etapa de lavado III ya mencionada, y la solu­

ción de lavado B resultante es recirculada para el mezclado 

con al acido fosfórico de procedimiento en húmedo A, A par­

tir dBl extracto orgánico de ácido fosfórico 0, lavado, se 

obtiene a continuación el ácido fosfórico purificado K de 

manera en 31 conocida por reextracción IV bien, sea en for­
ma de acido libre con ayuda de agua bien sea como fosfatos 

de metales alcalinos con ayuda de álcalis J. El disolvente 

L recuperado Bn tal caso contiene agua, por lo que desde ál 

se elimina el agua en una etapa V, prevista 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 mezclado con el ácido mineral 

C para formar la mezcla N, que es empleada en la instala-r 

ción en contracorriente I para la extracción del ácido fos­

fórico de procedimiento en húmedo A. Finalmente, el produc­

to refinado E que queda en esta extracción, es hecho reac­

cionar en un recipiente II con cal viva F para formar un re­

siduo G sólido, que preferiblemente reacciona de modo neu­

tro, el cual es muy bien apropiado como producto desechable 

a vertederos.

Mediante el procedimiento según el invento resul­

tan las siguientes ventajas:

s 1. En contra del prejuicio existente en los sec­

tores especializados, al emplearse disolventes parcialmente



miscibles con agua que tienen un contenido de agua de más 

de 0% y menoa de 50% de au saturación, en la extracción de 

ácido de procedimiento en húmedo no resulta ningún produc­

to refinado sólido o que ya no es capaz de fluir. Especial­

mente, mediante el empleo adecuado de ácidos minerales con­

juntamente con el disolvente en contracorriente, de acuerdo 

con el invento se transforman salea de fosfato ácidas en sa­

les acidas de otros ácidos minerales, con lo cual se influ-. 

ye considerablemente sobrB la consistencia y aptitud para 

el almacenamiento del producto refinado. Los productos re­

finados que resultan .en el procedimiento según el invento, 

tienen una consistencia líquida o capacidad de fluir, esta­

ble durante un espacio de tiempo de al menos 4 semanas.

2. 5e disminuyen considerablemente las pérdidas 

de Pg 5̂ comparación con modos de trabajo sin el empleo 

de ácidos minerales en contracorriente. Dependiendo del ti­

po del acido fosfórico en bruto empleado, las pérdidas de 

^2^5* ejemplo en el caso de ácidos procedentes da fos­

fato de Marruecos, dependiendo del tipo de ácido, son redu­

cidas desde 3 a 7% hasta 1,5 a 3% del P-0^ total. En el ca- 

so de loa ácidos todavía más intensamente impurificados pro­

cedentes de fosfato de Florida, la pérdida disminuye inclu­

so desde 15 a 18% hasta 5 a 7% del mencionado P-0-.4 b
3. Mediante la conducción en contracorriente del 

acido mineral mezclado con el disolvente orgánico se supri­

me la* extracción conjunta del ácido mineral, que tiene lu­

gar en caso contrario.
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4. la formación de una única sustancia de desecho 

solida en pequeña cantidad abre al camino a un modo de pro­

cedimiento exento da aguas residuales, no contaminante del 

ambiente, y a pesar de ello independiente del trabajo com­

binado con otros productos.

5. El invento permite la realización en solo 4 

hasta 6 etapas de extracción.

Con ayuda de los siguientes ejemplos se ha de ex­

plicar todavía con mayor detalle el procedimiento, sin que 

por ello tenga que estar limitado el objeto del invento a 

dichos ejemplos.

Ejemplo 1.

Un ácido fosfórico en bruto de Florida, usual en 

el comercio, contiene 50,0% en peso de P^O^ y las siguien­

tes impurezas principales, referidas a % de P-0-:2 5
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Fe 2,48 %

Al 1,60 %

Mg 0,56 %

Ca 0,13 %

V 260 ppm
Mn 760 ppm

SO.4 0,15 %

400 kg/hora de este ácido bruto A junto con 55,5 

kg/hora de solución de lavado recirculada B se condujeron en 

una batería de contracorriente I de cinco etapas, en contra­

corriente con una mezcla N de 21,5 kg/hora de ácido sulfúri­

co concentrado C (96% de H^SO^) y 1142,7 kg/hora de alcohol



amílico D procedente de la síntesis oxo con 2,0% de conte­

nido de HgO (22,8 kg/hora de H^O). Quedaron 91,8 kg/hora de 

producto refinado E con 10,0 kg/hora de P^O^, ^  manera que 

la pérdida-final, referida al P^O^ empleado con el ácido 

bruto, fue de 5,0 %. Este producto refinado E fue hecho reac 

cionar con 16,5 kg/hora de CaO F en un mezclador de doble 

árbol II, no calentado, para formar un producto desechable 

a vertederos,, deamenuzable y sólido G, en una cantidad de 

98,5 kg/hora, y el agua que se evaporaba fue succionada. 

Junto al otro extremo de la batería de contracorriente I 

resultaron 1527,9 kg/hora de extracto bruto H con un conte­

nido de 13,7 % da P^O^, s partir del cual después de un la­

vado en contracorriente de varias etapas III con una reex­

tracción da una sola etapa IV con lejía de sosa concentrada 

J (50% de NaOH) ae obtuvieron 570,5 toneladas/hora de solu­

ción de fosfato monosódico K con 33,3% en peso de P^Og. Las 

impurezas principales del ácido bruto estaban presentes en 

la solución de sal con los siguientes contenidos residua­

les, referido a % de P^0 :̂

Fe ^ 20 ppm 

Al 20 ppm 

Mg 10 ppm 
Ca <  20 ppm 

V 3 ppm 

Mn <  1 ppm
S0g 0,1 %

Después de la reextracción IV, el alcohol amílico L



saturado parcialmente con agua, calentado a 7SBC por el ca­
lor de neutralización, pe-netró an un sistema de aparatos pa­

ra refrigeración en vacío V. Sin calentamiento adicional re­

sultaron 1142,7 kg/hora de alcohol amílico D con un conte­

nido de agua de 2,0% con una temperatura de 32BC. Esta al­

cohol, después de añadir el ácido sulfúrico C, fue recircu­

lado en forma de mezcla N en la etapa de extracción I, mien­

tras que el agua separada fue devuelta en una cantidad de 

42,1 kg/hora de H^O a la etapa de lavado III del extracto 

bruto H.

Ejemplo 2.

Un ácido fosfórico bruto de Marruecos, usual en al 

comercio, contenía 50,3% en peso de P^Og y ias siguientes im­

purezas principales, referidas a % de P„0,:2 5
Fe 4070 ppm

Al 2200 ppm

Mg 8460 ppm

Ca 2500 ppm

V 460 ppm

Mn 80 ppm

S°4 0,15 %

400 kg/hora de este ácido bruto A, junto con 55,5 

kg/hora de solución de lavado B recirculada, fueron conduci­

dos en una batería de contracorriente I de seis etapas, Bn 

contracorriente con una mezcla N de 8,8 kg/hora de ácido 
sulfúrico concentrado C (96% de H-SO.) y 1142,7 kg/hora de 

alcohol amílico D procedente de la síntesis oxo con un con­



tenido de HgO de 2,0% (22,8 kg/hora de H^O). Quedaron 72 

kg/hora de producto refinado E con 3,1 kg/hora de P^Og, ^  

manera que la pérdida final, referida al P^Og empleado con 

el ácido bruto, fue de 2,0%. Este producto refinado E fue 

hecho reaccionar con 10,9 k§/hora de cal viva F en un mez­

clador da doble árbol II, no calentado, para formar un pro­

ducto deaechable a vertederos G, desmenuzBble y sólido, en 

una cantidad de 75 kg/hora; el agua que ae evaporaba fue 

succionada. Junto al otro extremo de la batería de contra­

corriente I resultaron 1534,5 kg/hora de extracto bruto H 

con un contenido de 14,0% de P^Og, a partir del cual, des­

pués de un lavado en contracorriente dB varias etapas III 

y de una raextracción en varias etapas IV con agua J, se ob­

tuvieron 555,4 kg/hora de ácido fosfórico puro K con 35,5% 

en peso de P^Og. Las impurezas principales del ácido bruto 

estaban presentes en el ácido fosfórico purificado con los 

siguientes contenidos residuales, referidos a % de P^Og:

Fe < 20 ppm 

Al < 20 ppm 

Mg 10 ppm 
Ca 20 ppm 

V < 3 ppm

Mn < 1 ppm 
50^ ¿  0,1 %

En la reextracción IV resultaron además de ello 

tambi'én 1.245,33 kg/hora de alcohol amílico L saturado con 

agua (10,0% de H^O) a la temperatura ambiente. Mediante una
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destilación azeótropa continua V el alcohol fue deshidrata­

do hasta un contenido residual da 2,0% de HgO; retornaron 
a la batería de extracción I 1.142,7 kg/hora del alcohol 

amílico D con 22,B kg/hora de agua disuelta después de ha- 

5 berse mezclado con el ácido sulfúrico concentrado C. Además

de ello, 102,6 kg/hora de agua destilada M, que contenía una 
pequeña cantidad de disolvente, fueron recirculados parcial­

mente al lavado de extracto bruto III, y parcialmente dese­

chados, tras haber separado el disolvente.



REIVINDICACIONES

1. Procedimiento pare la purificación de ácido fosfórico 

de procedimiento en húmedo mediante extracción en contra­

corriente con un disolvente orgánico en el que el agua es 

limitadamente soluble y que ea capaz de recoger el ácido 

fosfórico, por separación del extracto orgánico de ácido 

fosfórico respecto del residuo del ácido fosfórico da.proce­

dimiento en húmedo no recogido por el disolvente, y por re- 

cuperación del ácido fosfórico a partir del extractó orgá­

nico de ácido fosfórico, caracterizado porque se emplea el 

disolvente con un contenido da agua que es mayor que 0% y 
menor que 50% de la concentración da saturación del disol­

vente con agua, y con un contenido de un ácido mineral, qua 

corresponde a la proporción en moles de fosfato fijada a ca­

tiones en el ácido bruto.

2. Procedimiento según la reivindicación 1, caracterizado 
porque se emplea el disolvente con un contenido de agua que 

asciende a 15 hasta 30% de su.concentración de saturación.

3. Procedimiento según las reivindicaciones 1 ó 2, caracte­

rizado porque en calidad de disolvente orgánico se emplean 

alcoholes con 5 átomos de carbono.

4. Procedimiento según una de las reivindicaciones 1 a 3, 

caracterizado porque el disolvente empleado, dóspués de re­

cuperación del ácido fosfórico purificado, se conduce en cir­

cuito cerrado.



5. Procedimiento según una de las reivindicaciones 1 a 4, 

caracterizado porque al disolvente, antes de la extracción,

se le añade un ácido mineral, que es un ácido- distinto del 

ácido fosfórico.

6. Procedimiento según la reivindicación 5, caracterizado 

porque en calidad de ácido mineral se utiliza ácido sulfú­

rico.

7. Procedimiento según las reivindicaciones 5 ó *6, caracte­
rizado porque el ácido mineral se emplea en forma concen­

trada.

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

caracterizado porque el disolvente se emplea en cantidades

que dependen de la concentración de P-0- del ácido fosfórico¿ o
de procedimiento en húmedo, impurificado, anadiándose el di­

solvente en cantidades crecientes al disminuir la concentra­

ción de PgOg del ácido.

9. Procedimiento según la reivindicación 8, caracterizado 
porque en el caso de utilizarse alcoholes con 5 átomos de 
carbono en calidad de disolvente y con contenidos de P^O^ 

de los ácidos en cada caso en 43 a 50% en peso, los alcoho­

les se emplean correspondientemente en cada caso en 5,5 has­

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

10. Procedimiento según una de las reivindicaciones 1 a 9, 

caracterizado porque la extracción áe lleva a cabo.a tempe­

raturas entre 0 y 983C.



11. Procedimiento según la reivindicación 10, caracterizado 

porque la extracción se lleva a cabo a temperaturas entre 

20 y 40SC.

12. Procedimiento según una de las reivindicaciones lía 11, 

caracterizado porque la extracción SB lleva a cabo en una 

instalación de contracorriente a base de 4 hasta 6 etapas.

13. Procedimiento según la reivindicación 12, caracterizado 

porque la extracción se lleva a cabo en una instalación de 

contracorriente de 5 etapas.

14. Procedimiento según una de las reivindicaciones 1 a 13, 

caracterizado porque el residuo que resulta durante la ex­

tracción es transformado en un producto desechable a verte­

deros, solido, de reacción neutra, mediante adición de cal 

viva.

15. Procedimiento según una de las reivindicaciones 1 a 14, 

caracterizado porque se somete a una refrigeración en vacío 

al disolvente saturado con agua, caliente, obtenido de manera 

conocida por reextracción con hidróxidos de metales alcalinos 

del extracto orgánico de ácido fosfórico que se ha obtenido, 

y de este modo se le deshidrata parcialmente a menos de la 

mitad del valor de saturación.

16. Procedimiento según una de las reivindicaciones 1 a 15, 

caracterizado porque a) al ácido fosfórico de procedimiento 

en húmedo a purificar se la añade una solución de lavado que 

procede da una etapa posterior, y la mezcla obtenida de áci-
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do fosfórico ss extraída en contracorriente con el disol­

vente que contiene agua y ácido mineral;b) se lava el ex­

tracto orgánico de ácido fosfórico obtenido en tal caso y 

la solución de lavado resultante se recircula para el mez- 

. 5 ciado con el ácido fosfórico de procedimiento en húmedo a

purificar; c) el extracto de ácido fosfórico lavado se trans­

forma o bien por reextracción con agua en ácido fosfórico pu­

rificado o bien por reacción con álcalis en fosfatos da me­

tales alcalinas puros; d) a partir del disolvente que con- 

10 tiene agua, que resulta en tal caso, se elimina agua, la fa­

se acuosa obtenida ae devuelve para el lavado del extracto 

orgánico de ácido fosfórico y el disolvente resultante, tras 

mezclar con el ácido mineral, es recirculado para la extrac­

ción del ácido fosfórico de procedimiento en húmedo; y a) el 

15 producto refinado que queda en la extracción de ácido fos­

fórico de procedimiento en húmedo se hace reaccionar con cal 

viva para formar un residuo sólido.

17. PROCEDIMIENTO PARA LA PURIFICACION DE ACIDO FOSFORICO 

DE PROCEDIMIENTO EN HUMEDO.

20 Tal como se describe y reivindica en la presente
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Memoria Descriptiva, quB consta de dieciseis hojas escritas 

a máquina por una sola cara, y de sus correspondientes dibu­

jos.



M O EC H ST  AG. hoja única
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