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En la fabricacidn de hilo artificial por
el procedimiento de dxido de cobre aminiacal, se extrsae
el amoniaco de los hilos que salen del aparato, como es
sabido, por medio de un liquido precipitante de accidn

lenta, por ejemplo, agua caliente, con lo que los hilos
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se endurecen, El smoniaco queda disuelto en el baflo pre-
cipitante, gue debe renovarse tan raptdamente que la con-
centracién de amoniaco no pase de un valor muy pequedo,

ya que, de otro modo, la accidén del baflo precipitante
sobre los hilos obtenidos se alteraria. El méximo de

la concentracidén de amoniaco précticamente admisible

viene a ser de ¢,u5 por 100.

Resulta pues en el proceso de hilatura,
una gran centidad de solucibén acuosa de amonlaco muy
dilufda, cuya reducida concentracién hace imposible re-
cuperar econdmicamente el amoniaco por un método sen-
cillo, por ejemplo, mediente destilaciédn,

El invento tiene por objeto ante todo dar

al esmoniaco en solucidn extraordinariamente diluidas,

contenido en el bafio, una forma més concentrada, ha-
ciendo esf{ posibld su recuperacidn.

Es sabido el modo de definir cuantitea-
tivamente el maghesio y el écido fosférico, por preci-
pitacién, como fosfato magnésico, habiéndome de operar
siempre con exceso de esmoniaco. Esta reaccién se desarro-
lla a la inversa en elsentido de una precipitacidén prac-
ticemente completa del amoniaco, especialmente favora-
ble y rapida, cuando la concentracién amoniacal es pre-
cisament e muy pequefia.

3l fosfato magnésico de amonio resultan-
te presenta la forma de un precipitado pesado, cristali-
no, de deposicidén tan répida que la precipitacidén puede
efectuarse con agua corriente, interponiendo una torre
de deposicidn, sin pérdida apreciable de fosfato magné-
gico de amonio.

El precipitado puede escurrirse fécilmen-
te. El comprimido contiene hasta 5 por 1C0 de NHZ.

De este modo, le& conceﬁtracién de amoniaco queda multi-
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plicada por 100.

Bjemplo:

100 metros clbicos de Dbafio precipitante
contienen 50 Xgs. de amonfaco en solucidn. Para preci-
pitarlo, se mezcla con 598 Kgs. de soluéién de Mg Clo o
6aq y con otra de 1054 Kgs. de Nap H POq . 12 aq. El
fosfato magnésico de amonio se separa entonces en for-
ma de precipitado cristalino.

Lo esenciel del invento consiste ademés
en la posibllidad de precipitar cuantitativamente, tam-
bién de modo directo, el emonfaco contenido en los de-
sagtles, por medio de formas de hidratos comvenientes
de foefeatos secundarios de magnesio.

Se ha comprobado, en efecto, que no todos

log fosfetos magnésicos pueden precipitar cuantitativa-

mente smonfaco, y asi, el fosfato magnésico anhidro no
lo precipita en absoluto, y el gue contiene 3Hp0 muy po-
co, en tanto que log hidratos de 6 o 7 y 14Ho0 precipi-
tan cuantitativamente amonfaco. De estos Ultimos el
més adecuado es el hidrato con 7H0, porque puede recu-
perarse siempre de modo fécll y seguro.

Este invento es especialmente importan-
te por haberse comprobado ademés que todas estas for-
mes de hidratos apropiados para precipitar el amonia-
co pueden obtenerse de manera muy sencilla partiendo
de los fosfatos magnésicos gque no le precipitan o lo
precipitan dificilmente, y aun es posible llegar a
ellas partiendo de fosfato magnésico de amonio directa-
mente, con la misma facilidad o més sencillamente to-
davia. Iniciada la precipitacidén del amoniaco, el
producto de la reaccidn Mg (NHg4) PO4 puede regenerar-
se de modo cue la precipltacidn pueda efectuarse siem-

pre con el mismo sulfato magnésico o sus formas apro-
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pladas de hidratos, especlalmente MgHPO4 . 7HX0.

Psr ejemplo: 100 metros clbicos de asgua
precipitante, que contenga 50 Kge. de amoniaco, se mez-
clan con 730 Kgs. de MgHPO4 . 7H0, obteniéndose como
precipitado 720 Kgs. de Mg (NHg) PG4 . 6 aq (seco).

El procedimiento con fosfatos de magne-
sio que asdmitan poco amonfaco o no lo admitan en abso-
luto, como los que por ejemplo vueden obtenerse al divi-
dir el fosfato magnésico de amonioc en caliente, se diri-
ge convirtiendo el fosfato magnésico de que se trate, en
primer término, por disolucidén en dcido sulfirico, en
MgSO4 . Mg(HoPO4)2, provocando, por medic de sosa, una
precipitacidn de MgHPO4 . THO:

Mg S04+ Mg(HpP04)2 4 NapCOz 4 Agua = Nap
S04 +2MgHPO4. THO 4 CO 2.

Realmente, tambien la solucidn de MgSOgq -

g(HoPO4) 2 sirve para precipitar amonfaco, pero sélo en

rarte, pues la mitad se convierte en sulfato de amonio
¥ permanece disuelta.

Iste procedimiento permite convertir to-
dos los sulfatos magnésicos en aguellos gque sirven pera
precipitar cusntitativamente amoniaco.

Por ejemplo: Spponiendo que hayan de
convertirse 100 Kga. de Mg.HPO4.§HéJ en la forma de hi-
drato con 7Ho0, mezclemos para este fin con 28,6 Kgs.
de HyS04, ¥y precipitamos el sulfato de magnesio <4 fos-
fato de magnesio con 20,4 Xgs. de sosa (calcinade).

La solucidn de MgSC4 . Mg(HpoPO4)2 puede
unirse naturalmente de modo directo con amonfaco y so-
sa, obteniéndose al formarse fosfato magnésico, como
producto intermedio, el fosfato magnésico de amonio.

La produccidn del fosfato magnésico se-
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cundario es posible tambien directamente, segin el inven-
to, partiendo del fosfato magnésico de amonio exprimido
dividiendo este Ultimo con acido. Se le trata con una
cantidad de &cido eguivalente al amoniaco, por ejemplo,
aéido sulfirico o dcido muridtico, obteniéndose sal de
amonio en solucidn y fosfato secundario con 7 moléculas
de agua cristalizada. Mientras el sulfato de amonio,
en general, especislmente en la proporcidén que agui re-
gulta, da lugar a uns sclucidn de fosfato de magresio,

c a una reduccidén de su precivitacidn, manteniendo cier-
tas concentraciones es posible separar todo el fosfato
magnésico como cuerpo basico insoluble, de modo cue en
la solucién no haya méds que sal de amonio, Se ha vis-
to sl mismo tiemmo que las condiciones del periodo de
reaccidn, temperatura y concentracidn pueden estable-
cerse de modo que el fosfato de magnesio separado como
cuerpo vaslco insoluble se nrecipite en una forme de
hidrato tal que sirva directawente para la precipita-
cidn cuantitativa del amonfaco.

Si la divisidn del fosfato magnésico de
amonio se efectla con una concentracidén de acido dema-
siado baja, al escaso calor de reaccidn no se produce
una separacidén del fosfato doble,. Pero si se calien-
te més, se forma amonf{dco sulfuroso y fosfato de mag-
nesio, y éste se precipita con % moléculas de agua
cristalizada, forma que no adopta el amoniaco de solu-
ciones diluidas.

Abora blen, ¢i se quiere emprender la
divisidn del fosfato magnésico de amenio en una concen-
tracidén dcida demasiado fuerte, no se consigue aguella
desde luego. Sélo después de calentar lentamente se

forma amonfsco sulfuroso, y el fosfato de magnesio se
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precipita igualwmente en la forma no utilizable con % mo-
léculas de agus cristalizada.
Ejemplo:

726 Xgs. de Mg(XWHy).PO4.62q., con 50 Kgs.
de emonfaco, se descomponen con 1432 ¥gs. de #cido sul-
firico (que ha de diluirse al peso especifico de 1,7),
formdndose como cuerpo vésico fosfato de magnesio, en
tanto que el smonfsco permanece en la solucidn unido
al écido esulfurico.

Ista solicitud que corresponde a la pre-
sentada en Alemania en 6 de Mayo de 1924, bajo el No.

B.113%080 IV/12k se acoge a los beneficios del artfculo

16 de 1la Ley de Propiedad Industrial.

~D=0=0= N O T A ~0=Q=0=

Los puntos de invencidn propia y nueva
que se presentan para gue seah objelto de esta Patente
de VEINTE &a%os, son los siguientes:

12, - Un procedimiento de recuperacidn
del amoniasco contenido en el ba®o »recipitante, en le
fabricacidén de hilo artificial, por el procedimiento
del dxido de cobre ampniacal, caracterizado vor preci-
pitarse el amoniaco disuelto en el bafio a baja concen-
tracidédn por medio de una sal de magnesio y fosfato de
sodio, exprimiendo el precipitado para enriguecer el
contentdo de amonfaco, y separando s continuecidn éste
del fosfato de magnesio, por ejemplo, tratédndolo con
4éidos.

2¢, - Un procedimiento de reciiperacidn
del smoniaco contenido en el bafio precipitante, en la
fabricacldn de hilo artificial, por el procedimiento del

dxido de cobre auoniacal, caracterizado por precipitar-
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se el amonfaco disuelto en el baflo a baja concentracidn
por medlo de un fosfato de magnesio apropiado para la pre-
cipitacidn cuantitativa de agquél.

30, - Un procedimiento conforme se rei=-
vindica en el punto 22, caracterizado por utilizarse pa-
ra la precipitacidn una forma de hidrato del fosfato de
ragnesio, por ejemplo, MgHPO4.7HX0.

4Q, - Un procedimiento conforme se rei-
vindica en el punto 29, caracterizado por regenerarse
constantemente los fosfatos de magnesio necesarios para
la precipibtacidn, partiendo de fosfato magnésico de amo-
nio.

50, = Un procedimiento conforme se rei-
vindica en los puntos 22 a 42, caracterizado por conver-

tirse fosfatos de magnesio no eproviados para la preci-

pitacidn de amonfaco, o capaces sdlo de precipitarlo en
. vparte, en otros fosfatos gque pueden nrovocar una preci-
pitacidn cuantitativa del NHz , digolviéndolos en é&cido,
por ejemplo, Hp304, ¥ precipitandoles de nuevo con sosa.

62. - Un procedimiento conforme se rei-
vindica en los puntos 22 a 5@, caracterizado por extraer-
se primero, mediante dcido sulfirico, el amoniaco de
una solucidén de fosfato magnésico de amonio, traténdole
después con 4éido sulfurico y sosa para recuperar un
foafato de magneslo apropliado para precipitar el amo-
nfaco.

7a, - Un procedimiento conforme se rei-
vindica en los puntos 22 a 62, caracterizado por agre-
gar la solucidén de una mezcla de fosfato de magnesio y
sulfato de magnesio (MgS0O4 - Mg (HoPO4)2 simulténeamen-
te con una solucidn correspondiente de sosa, al bafo
aménico de vrecipitacidn, transformendo inmediatamente

el fosfato de magnesio intermedio en fosfato magnésico
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de amonio,

8o, - Un procedimiento conforme se rei-
vindica en los p.intos 22 a 42, carascterizado por dividir-
se con acido el fosfato magnésico de smonio para recupe-
rar el fosfato de megnesio, de tal modo que resulte cuan-
titativamente fosfato de magnesio como cuervo bésico no
disuelto, y el amoniaco permanezca en solucidén unido al
dcido.

9e, - Un procedimiento conforme se rei-
vindica en el punto 8¢, caracterizado por rociarse el
fosfato magnésico de amonio (con 50% aproximadamente de
agua) con una cantidad tal de dcido sulflrico de 45 a
629Bé, que corresponda al amonfaco contenido en la eal,
~separéndose cuentitativamente fosfato de maknesio (con
7 moléculas de agua cristalizada), que puede utilizar-
se inmediatamente para precipitar amonfaco de solucio-
nes dilufdas.

16e, - Un procedimiento para recuperar
el smoniaco de los desagites, en la fabricacidén de hilo
artificial, por el procedmiento del dxido de cobre amo-
niacal.

Tal y como se ha descrito en la Memoria
aue sntecede y con los fines que se han especificado.

Esta Memoria consta de ocho hojas escri-
tas por una sola cara,

Madrid, 2 de abril de 1925.
P.

A,
de Elzaburu
Wos: Peder
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