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FOSFATO DE ALUMINIO
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Miramontes Cardenas, Javier Hebrero Rodriguez y Francisco -
Javier Ladron de Guevara Ruiz; todos de nacionalidad mexica
na, con domicilio en Av., Eje Central Lazaro Cardenas Norte
No. 152, Delegacidon Gustavo A. Madero, México 07730, D.F.

NOMBRE DEL CAUSAHABIENTE: Instituto Mexicano del Petrdleo
NACIONALIDAD: Mex1cana

DOMICILIO: Av; Fje Central Lazaro Cardenas
Norte No. 152, Delegacion Gustavo

A. Madero, México 07730, D.F.

EXTRACTO DE LA INVENCION

La presente invencidon se refiere a un método
mejorado para la obtencidon de alimina a partir de minerales
que contienen fosfato de aluminio; y mas particularmente se-

refiere a un método para obtener alimina, a partir de rocas

fosforicas del tipo Variséita, Wavelita, Seudowavelita Cran-
dalita y otras. Dicho método consiste esencialmente en -

poner en contacto el mineral con una solucidon acuo



sa de hidroxido de sodio en una etapa de digestidén y a par
tir del producto de la digestidn recuperar el fosfato --
trisdédico formado. Una vez separado el fosfato trisddi-
co, el producto de la digestidn se hace reaccionar con -
lechada de cal, se filtra para recuperar el fosfato tri-
calcico a partir del sbélido producto de dicha filtracién,
y el liquido filtrado se concentra por evaporacidn, se -
cristaliza, se filtra y finalmente se calcina para obte-
ner la alimina. Por otra parte, el fosfato trisdédico --
que se obtiene de la etapa'de digestidon se hace reaccio-
nar con acido sulfirico para obtener acido fosférico, --
que puede aprovecharse como tal 6 puede hacerse reaccio-

nar con mas fosfato trisddico, para obtener tripolifosfa

to de sodio.

ANTECEDENTES DE LA INVENCION

La presente invencidn ha sido desarrollada con el objeto

de aprovechar los valores de aluminio y fosforo de rocas

 fosféricas del tipo Variscita, Wavelita, Seudowavelita, -

Crandalita y otras que contengan fosfato de aluminio.



De acuerdo con la presente invencidn, los valores de alu-
minlo se aprovechan para obtener alimina que posteriormen
te puede ser empleada para la elaboracidn de aluminio me-
talico, y los valores de fésforo se aprovechan para obte
ner diversos compuestos de fosforo tales como fosfato tri
sodico, fosfato tricllcico, Acido fosfbébrico y tripolifos-
f;to de sodio, de una calidad tal que haga posible su em-

pleo i1ndustrialmente.

Como es conocido, la alimina cuyo uso principal es su em-
pleo como materia prima para la elaboracidén de aluminio -
metalico, se obtiene industrialmente por medio del proce-
sO Bayer a partir de la bauxita, que es un mineral forma-
do esencialmente de 6xido de aluminio de diversas formas—
hidratado, que contiene impurezas tales como Oxidos de --
fierro, silicato de aluminio, didxido de titanio, cuarzo-

'y compuestos de fésforo y vanadio.

En la patente Norteamerilicana No. 2'843,456 se describe un
proceso para la extraccidn de alumina y fosfato trisddico
a partir de minerales de fosfato de aluminio, incrementan

l

do la relacidn aliimina/hidréxido de sodio que comunmente



se emplea en el proceso Bayer en la etapa de digestidn.

Otro proceso conocido para la recuperacidn de aliimina y -
fosfato trisb6dico a partir de minerales de fosfato de alu
minio, es el que se describe en la patente Norteamericana
No. 4'016,238, que comprende la digestidn alcalina del mi
neral previamente molido y calcinado, y una vez separado
-el fosfato trisddico, éste se hace reaccionar con 6xido -
de calcio para obtener fosfato tricalcico, que a su vez -
se hace reaccionar con acido sulfrico para obtener acido

fosforico.

La solicitante ha comprobado que el hecho de calcinar el

mineral antes de someterlo a la etapa de digestidn, hace

que decrezca la cantidad de aluimina que se recupera en el

proceso.

Por otra parte, con la practica de la presente invencidn
se logra incrementar la recuperacidn de los valores de --

fosforo, al hacer reaccionar con lechada de cal el liqui-

do que se obtiene al separar el fosfato trisddico, obte--

niendo asi, fosfato tricdlcico que puede ser empleado co-



mo suplemento alimenticio de alimento para ganado.

Otra de las ventajas que se obtienen con la practica de
la presente invencidn, es la de obtener acido fosfbrico
directamente, al hacer reaccionar el fosfato trosidico -
que se obtiene en el proceso, con acido sulfirico concen

trado.

Una ventaja mas de la presente invencién, es la de apro-
vechar los valores de fosforo para la obtencidén de tripo
lifosfato de sodio, que tradicionalmente se obtiene por

medio de la reaccidn de acido fosfdrico con carbonato de

sodio o hidrdoxido de sodio a temperatura del orden de -~

450°C.

RESUMEN DE LA INVENCION

La presente invencidn se refiere a un procedimiento para

obtener alimina y compuestos de fésforo a partir de mine
rales que contengan fosfato de aluminio. Dicho procedi-

miento consiste esencialmente en someter el mineral pre-




viamente molido a una etapa de digestidén, en la que se po
ne en contacto con una solucidn acuosa de hidrdxido de so
dio en una concentracidn de 10 a 20% en peso a una tempe-
ratura comprendida dentro del intervalo de 80 - 110°C, vy
por medio de una etapa de cristalizacidén que se lleva a -
cabo a una temperatura dentro del intervalo de 5 - 15°C vy
una etapa de centrifugacidén 6 cualquier otra técnica em--
Pleada para separar sdlidos, se recupera a partir de pro-
ducto de la digestidn el fosfato trisdédico formado. Una
vez separado dicho fosfato trisddico, el producto de la -
digestidn se hace reaccionar con lechada de cal mantenien
do la temperatura dentro del intervalo de 50 - 70°C y se
separa por filtracidn el fosfato tricédlcico formado. Pos
teriormente, el liquido producto de la filtracidn ante---
rior se evapora hasta alcanzar un indice catstico de 170-
180 gramos de Na,CO,/1lt y se somete a una etapa de crista
lizacidn a una temperatura dentro del intervalo de 28-30°C,
se filtra y el sbélido producto de la filtracibén se calci-
na para recuperar la alumina. Por otra parte, el fosfato
trisddico que se obtiene de la etapa de digestiédn, una --

vez separado se hace reaccionar con acido sulfarico con--

centrado, a una temperatura dentro del intervalo de 70 -




80°C. El producto de la reaccidn se somete a una etapa -
de cristalizacidn a una temperatura dentro del intervalo-
de 0 - 5°C, en la gque se adiciona un solvente tal como --
acetona, metanol & di-isobutil carbinol, se filtra para -
recuperar el sulfato de sodio a partir del sbélido produc-
to de la filtracidn, y el liguido filtrado se concentra -
por evaporacidn, se hace reaccionar con fosfato trisdédico

que se obtiene en el proceso y finalmente se calcina para

obtener el tripolifosfato de sodio.

Es por lo tanto un objeto de la presente invencidn, pro--
porcionar un proceso para la obtencidn de altmina y com--

puestos de fosforo, a partir de minerales que contengan -

fosfato de aluminio.

Otro objeto de la presente invencidn, es el de aprovechar
minerales que contengan fosfato de aluminio en la elabora

cidn de alimina y compuestos de fosforo.

S Un objeto mds de la presente invencidn, es el de propor--

C:if/f cionar alimina y compuestos de fésforo de una calidad tal,

que haga posible su empleo industrialmente.



DESCRIPCION DETALILADA DE LA INVENCION

La presente invencibén se refiere a un procedimiento para
la obtencidn de alGmina y compuestos de fdésforo, a pér——
tir de minerales que contengan fosfato de aluminio, y --
mas particularmente se refiere a un procedimiento para -
obtener alimina, fosfato tricalcico, fosfato trisddico ,
dcido fosfdrico y tripolifosfato de sodio, a partir de -

rocas fosfdricas de tipo variscita, wavelita, seudowave-

lita, Crandalita y otras.

Dicho procedimiento consiste en someter el mineral pre--
viamente molido a una primera etapa de digestidn, con --
una solucidn deﬁhidréxido de sodio en una concentracidn
de 10 a 20% en peso y a una temperatura comprendida den-
tro del intervalo de 80 - 110°C:; filtrar el producto de
/ la digestidn para separar el mineral gque no haya reaccio
nado y regresarlo a una etapa de agotamiento, y someter
el liguido producto de la filtracidn anterior a una eta-

pa de cristalizacidn que se lleva a cabo a una temperatu

ra comprendida dentro del intervalo de 5 - 15°C, y poste

riormente a una etapa de centrifugacidn o cualquier otra



técnica empleada para separar sdlidos; someter el sdlido
que se separa en la operacidn anterior y que consiste e-
sencialmente en fosfato trisddico, a una segunda etapa -
de digestidn con &cido sulfarico concentrado a una tempe
ratura comprendida dentro del intervalo de 70 - 80°C y -
posteriormente, el producto de la;digestién se somete a
una etapa de cristalizacidn que se lleva a cabo a una

temperatura comprendida dentro del intervalo de 0 - 5°C,
en la gque se adiciona un solvente tal como acetona O me-
tanol; filtrar el producto de la cristalizacidn y recupe
rar a partir del sélido producto de dicha filtracidn, el
sulfato disddico formado; posteriormente, el liquido que
se obtiene al separar el sulfato disddico y qgue consiste
esencialmente en acido fosfdérico, se concentra por evapo
racidén, se hace reaccionar con fosfato trisddico que se
obtiene del proceso y el producto de reaccidn se seca, -
se muele y finalmente se calcina para obtener tripolifos
fato de sodio. Por otra parte, el liguido que se obtie-
ne al separar el fosfato trisddico se hace reaccionar --
con lechada de cal a una temperatura comprendida dentro

del intervalo de 50 - 70°C y se filtra para recuperar a-

partir del sdlido producto de dicha filtracidn el fosfa-



to tricélcicq formado; posteriormente, el ligquido filtra
do se evapora hasta alcanzar un indice catGstico de 170 -
180 gr de Na,CO3/lt y se somete a una etapa de cristali-
zacidn a una temperatura comprendida dentro del interva-
lo de 25 - 35°C; el producto de dicha cristalizacidn se

filtra, el liquido filtrado se recircula a la primera e-
tapa de digestidn y el sb6lido producto de la filtracidn

se lava con agua y finalmente se calcina para recuperar

la alimina.

LOos siguientes ejemplos sirven para ilustrar la presente

invencidn, pero no limitan el alcance de la misma.

EJEMPLO No. 1

1,000 partes en peso de un mineral previamente molido --

hasta un tamafio de particula de -200 mallas y con la si-

guiente composicidn:

P50g 30.79% en peso
Aly0q 19.7% en peso
S104 25.68% en peso



H20 13.49% en peso

(O0xidos) 10.28% en peso

se alimentan en un reactor en una etapa de digestién don
de son puestos en contacto con 3,461.57 partes en peso de

una corriente de reciclo con la siguiente composiciodn:

NaAlo, 2.29% en peso
NaOH 11.06% en peso
HH0 86.65% en peso

y con 5,789.92 partes en peso de una solucidn que se obtie
ne al filtrar el producto de una etapa de agotamiento, en
la gue se ponen en contacto 1,666.66 partes en peso de agua
de carga, 3,847.66 partes en peso de una solucion de hidrd
xido de sodio al 13.36% en peso y 666.66 partes en peso de
una ganga que se recicla de la etapa de digestidn, a una -
temperatura de 80°C durante 10 minutos con agitacidn conti
nua. La etapa de digestidn inicia a una temperatura de --
85?C vy se eleva a 95°C como consecuencia en la exotermici-
dad de la reaccidn. Posteriormente el producto de la diges
tion se filtra a través de un filtro de placas, con lo que
se obtlienen 666.66 partes en peso de una ganda dJue --

se recicla a 1la etapa de agotamiento y 9,584.79 --



partes en peso de un liquido filtrado que se pasa a los -
cristalizadores donde se mezclan con 3,461.53 partes en -

peso de una solucidn de reciclo con la siguiente composi-

cidn :
NaAlO, 2.29% en peso
NaOH 11.06% en peso
HoO 86.65% en peso

La cristalizacidn se efectla a temperatura ambiente por -~
24 horas, y una vez formados los cristales se separan por
centrifugacidn, con lo que se obtienen 680.63 partes en -~
peso de fosfato trisddico y 24,731.4 partes en peso de --
aguas madres que se dividen en dos corrientes iguales de
1l2,365.7 partes en peso cada una. La primera se recicla

a la etapa de cristalizacidn y la segunda se somete a una
etapa de caustificacidn, en la que se ponen en contact; -
34.8 partes en peso de 6xido de calcio, a una temperatura
de 80 - 82°C durante 3 horas con agitacién'continua. Texr
minada la caustificacidn el producto se filtra a través -
de un filtro de placas, con lo que se obtienen 53.33 par-

tes en peso de fosfato tricélcico y 12,344.18 partes en -

peso de una solucidn que se alimenta a los evaporadores -



\

donde se evaporan 5,157.30 partes en peso de agua. El1 11
cor evaporado (7,186.88 partes en peso) se para a los pre
cipitadores con una relacidn Naj;0/Al,03 de 1l.65, donde se
mantiene con agitacidn continua a una temperatura de 28 -
30°C y se siembran con cristales de trihidrato de alumi--
nio del lote anterior hasta que la relacidn de Nazo/A1203
alcanza el valor de 6.8 . Terminada la precipitacidn, el
producto se filtra a través de un filtro de tambor rotato
rio con vacio y se obtienen 263.86 partes en peso de ala-
mina trihidratada y 6,923 partes en peso%de un liguido --
filtrado que se divide en 2 corrientes iguales que forman
los reciclos de las etapas de digestidn y cristalizacidn.
Los cristales de alimina trihidratada se lavan y finalmen

te se calcinan a 1,100°C con lo que se obtienen 172.53 --

partes en peso de alimina.

EJEMPLO No. 2

Sigulendo el procedimiento descrito en el Ejemplo No. 1 ,
se obtuvieron 150 partes en peso de fosfato trisddico do-

decahidratado que se pusieron en contacto con 205.74 par-

-
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tes en peso de agua y 59.26 partes en peso de acido sulfa
rico al 98%. Posteriormente la mezcla de reaccidn se en-
frio hasta temperatura ambiente y se le adicionaron 180 -
partes en peso de metanol con lo que se logrd la precipi-
tacidn de la sal de Glauber (sulfato de sodio decahidrata
do). El sdlido formado se separd por filtracidn, se lavd

con 100 partes en peso de metanol y se secd a 110°C. Fi-

" nalmente el liquido filtrado (acido fosfOrico) se evapord

hasta una concentracidn de 70% en peso.

EJEMPLO No. 3

Sigulendo el procedimiento descrito en el Ejemplo No. 1 -
se obtuvieron 150 partes en peso de fosfato trisddico do-
decahidratado, que se pusieron en contacto con 206.74 par
tes en peso de agua y 58.26 partes en peso de acido sulfl
rico al 98%. Posteriormente, la solucidn obtenida se en-
frid hasta una temperatura de 10°C y se puso en contacto

con 720 partes en peso de acetona en una columna de ex-—-
traccidn a contracorriente en forma continua. El extrac-

to obtenido se puso en contacto con 150 partes en peso de



agua desionizada y se calentd a ebullicidn hasta obtener

una solucidn de Aacido fosfdorico al 70%.

EJEMPLO No. 4

Sigulendo el procedimiento descrito en el Ejemplo No. 1 -
se obtuvieron 146.47 partes en peso de fosfato trisddico

dodecahidratado que se pusieron en contacto con 43.16 par
tes en peso de una solucidn de acido fosfdrico al 70% . -
La solucidn obtenida se calentd a ebullicidén hasta obte--
ner un material de consistencia pastosa y se deshidratd -
mediahte una corriente de aire caliente. Posteriormente

el sdlido se enfrio y una vez molido se secd a 150°C du--
rante'dos horas y se calcind a 450°C durante 45 minutos -

para obtener tripolifosfato de sodio.

NOVEDAD DE IA INVENCION

/ﬁ‘

Habiendo descrito la presente invencidn, se considera co-

mo una novedad y por lo tanto se reclama como de nuestra



propiedad, 1o contenido en las siguientes clausulas:

1.~ Un método mejorado para la obtencion de
alamina a partir de minerales que contienen fosfato de -
aluminio, caracterizado pdrque comprende someter mineral
previamente molido a una digestion con una solucidon del -
10 al 20% en peso de un hidroxido calUstico de metal alca-
lino, preferentemente hidroxido de sodio, a una temperatu
ra entre 5 y 15°C; separacion de los solidos cristaliza--
dos de 1alsolucT6n en forma de fosfato trisddico, hacer -
reaccionar la solucién obtenida de dicha separacidn con -
una lechada de cal, a una temperatura entre 50 y /0°C; se
paracién de los sSTTdos en suspensién en forma de fosfato
tricé]cfco; evaporacfén de la fase liquida obtenida hasta
un indice caustico de 170 a 180 gr. Na,CO5/1t; cristaliza
cidn de dicha fase a una temperatura entre 20 y 30°C; fil
tracién y calcinacidn del sélido para la obtencidon de aldi
mina, a temperaturas de 1000 y 1400°C, hasta la eliminaciodn
del aqua.

2.- Un método mejorado para la obtencion de
alimina a partir de minerales que contienen fosfato de -
aluminio, de conformidad con la clausula 1, caracterizado
porque 1los sé]fdos remanentes de la etapa de digestidon -

del mineral, pueden ser reciclados a una seccidn de ago-

tamiento, donde es adicionado el hidroxido de sodio.

S



3.- Un método mejorado para la obtencidon de
a]ﬁmina a partir de minerales que contienen fosfato de -
aluminio, de conformidad con las clausulas 1 y 2, caracte
rizado porque la solucidon que se obtiene después de la se
paracién del fosfato tricdlcico, es evaporada hasta un in
dice céustico entre 170 y 180 gr. Na2603/1t, para crista-
lizar posteriormente la alimina trihidratada entre 25 y -
35°C de temperatura, la cual al ser filtrada, el filtrado

obtenido puede ser reciclado a la etapa de digestion del

mineral.

4 .- Un método mejorado para la obtencidn de
alumina a partir de minerales que contienen fosfato de -
a]umfnio; de conformidad con las clausulas anteriores, -
caracterizado porque el mineral que se procesa es prefe--

rentemente variscita, a un tamafio de particula preferido

de 200 mallas.
Fn testimonio de lo cual, firmo la presente
en la Ciudad de México, Distrito Federal, a 3 de abril de

1979.

POR INST MEXICANO DEL PETROLEO.

L1C. AULIO BRENA TORRES.
APODERADO.

ATA/AMN/VML/rra.



