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Ya e8 8gbido que lag gran soslubilidgd

de los fosfgtos amoniacales smplepdos hasts ghora como

abonos, exige hacer uso para su fgbricscidn de dcideo



ve

fosférico concentrado, y que se concentran y evaporan
on seguida 1las soluciones de los fosfgios, DRegtas eva~
poraciones imponen un consumo importgnte de cowbusti=-
ble y deben efectuarse en gparatos costosos, Los
gastos de manutencidn de estos gparatos son también
considergbles, porque el acido fosférico, lo misme
que lp solucidn de los fosfatos Acidos, agtacan el ma-
terial caldegdo con que se ponen en contagcto. Por
ultimo, 1a cbncentracién de 138 soluciones de los fos-
fatos vg siempre ascompafiada de pérdidas mis o menos
consideraskles de amonigco, a cauBp de su disociacidn,

También es sgbido que sn la fabrica~
cién del dcido fosférico es psimismo dificil sepgrar
de la solucidn del &cido el precipitsdo de sulfgtos
de calcib, a CauSg especiaglmente de 1p forms seudoco-
loide que adopta ei precipitado. Para vencer esbg di-
ficultgd, se recurre g artificios complicados y ca-
ros, que, con todo, no conducen siempre gl fin que
86 busqa.

Bl presente invento tiene porobjeto un
procedimients sencillo y econdmico, por el cual se evi-
tan tales inconvenientes, Segin el invento, se hg
acudido g un fosfgto gmonigcel que, g lgsstempergturas
ordinarigs, puede obtenerse en estado cristalino con
cuatro moléculas de agus de cristalizgcidn, sin nece=
sidagd de concentragcidn alguna. Los inventores se han
preocupgdo de facilitgr 1lgs filtraciones, actuando de
modo que las substancise que se precipitan asdopten
una forms arenoss grosergmente granulada; se han agpro-
vechgdo del hecho de que @l fosfgto elegido por ellos
tomg de 1g8 gguas madres, en formg de sgus de cristge
lizacidn, una 6antidad importante de agua, de suerte

que el volumen gsi reducido de lgs aguas mgdres 1zs per=



mite eirculgr en lgs operaciones siguientes. Despues
de varias operagciones, se llega a un régimen de fa~

ses rigurosgmente periddico, El producto tiene enton-
ces una composicidn constgnte y determinada para un ré-
gimen dado; de uno a otro régimen, ls composicidn del
producto puede varigr entre limites suficientemente
amplios, como selcomprenderé mejor por lo que sigue,

El fosfgto escogido es el de sodio y de
amonio o sal de fédsforo Na H NH% PO%, que hastg ahorg
no se hgproducido artificiglmente para usarse como
‘abono. ¥, sin embargo, para esta aplicacidn posee
propiedades verdadergmente preciosas; &8s rico en ele-
mentos tertilizantes P20% y N2; su valor agricola es
notagble, como puede preveerse teniendo en cuentg su
proposicidn, y lo confirme el hecho de que el guano,
que contiene precisamente fosfgto de sosp y de gmonigs
co, esta considergdo como uno de los abonosmejores{
su solubilidad en el agua es limitgdg, de modo que lgs
plantas se 1o asimilan, sin que lgs precipitgciones at~
mosféricas puedan arrebgtarle del terreno en que se es-
parce; finalmente; contrg lo que sucede g otros fosfg-
tos gmonigcales, es perfectagmente estable y no higros-
cépico,

5 producto industrigl compuesto de fos~-
fatos de sodio y de amonioc posee las mismas propieda=
des, pero puede contener también otras sgles amonia~
cales, como se explicard mis gdelante, y se obtiene
por el procedimiento basado en el presente invento,

Bl producto industrial puede separaree de modo que

dé una reaccidn ligeramente écida, ligeramente alcg-
ling o neutra; se presentag como un polvo granulado ge-
nerglmente blgncuzco, seco, que no se gcumula en gru-

mos aun apretindolo en laz mano, pudiendo conservarse



sin alteracidén duragnte mucho tiempo en sacos‘b en mon~
tones; en el primer caso, no deteriora el tejido o pe-
pal de que los sacoe estén hechos,

Bs sgbido quepara preparar fosfalo de
sodio y de amonio, que hastg shore ha tenido corto
nimero de gplicgciones fuers de su empleo como regc-
tivo en loslaboratorios de Quimicg, se hace reaccio-
nar el fosfato de sodio con el cloruro de gmonio,

Este método no convendrias para obtener fosfgto de so-
dio y de amonio destinagdo g servir éomo abono,

Bl procedimiento industrigl con arre-
glo 21 presente invento se funda en 1lags reacciones
indicadas a continuacidn:

a) NaCl ¥ 2 NH® & B P04 — NaH (NH4) P04 + (NH4) €1
b) Ng NO3 % 2vHd 2 H3po4 = NaH (l\:H4) po4 3 No3(NH4)
¢) Na2s04 & a3 2- 2H3Po4 =% 2NaH (NH4) PO4 3 (NH4)2so4
d) Na HS04 & 3WE3 - HOP0% = Ng H (vudt r0d 3 (w4)2s04

En estaS reacciones, el gmonigco y el
écido fosfdrico pueden substituirse, naturalments, por
el fosfato de agmonio correspondiente, pues la prepa~
racidn del 4dcido fosfdrico en estado lite parg utili-
zarlo.en estg Tegccidn serig industriglmente un méto-
do demgsiado caro. |

Lgs reaccionazs mencionadgs se producen
en la préctica industrigl como consecuencig de otras
rescciones entre lgas materize primgs empleagdas segﬁn
el invento, g sgber: fosfatos mineragles (fosforitas)

o fosfgtos de origen snimgl (huesos), lgs sgles de
sodio mis comunes (sgl maring), ¥y las de desecho de
otras industrigs (sulfato 4cido de sodio), u otrgs
Sales impuestaB por motivos especisles (sulfagto de sé—
dio, carbongto o bicgborngto de sodio, nitrato de so~

dio); &cidos minerales (écido sulfirico, clorhidriceo,



nitrico, fosférico); amonigco y sulfato de maonio,

Los fosfgtos, fingmente molidos, se
tratan con un Zcido minersl en presencia o no de un
sulfato glcalino (el sulfgto alcglino es indispensa-
ble cuando la reasccidn entre lg sal édcidg y el fosfag~
to tricélcicoAda coho producto ung eal de calcic solu=
Yle). Una vez que el gnhidrido sulfuroso se hg solu-
bilizado de esté modo en formg de Acido fosfdrico o
de sulfato acido, estg solucidn se separs del preci-
pitado sulfético por medio de filtracidn o decagnta-
cidn; esta ceparacidn, que se efectia medisnte un
artificio que se ilustraré més adelante, ©8 sumgmen-
te fécil,

Tn lg solucidn limpidg de dcido fosfé-
rico o de fosfato écido, se disuelve sal maring u
otra sal de sodio (si, naturalmente, la sal de sodio
no se hg unido gl &cido minergl a3l atacar lgs fos=
foritgs). A continugcidn se agiega amonigco hasta
conseguir ung neutralizgcidén, Esta reaccidn con el
amonigco puede conducirse hasta obtener una esal sdédicg
monoamonigcal (Na N NH4 PO%), quetiene una reaccidn
neutra cuando no estd disociada, por ejemplo 3 la tem-
peraturs ordinaria. Pusde prolongarse lg accidn

del amoniaco hasta obtener ung sal sddicg biamonig-

cal Na (NH4)2 po4., Pero este producte es instgble y "
de regccién fuertemente glcgling, porque desprende
amoniaco y se trgnsformg, dando la sal monozmoniscsl
arribg citada. No seria, pues, préactico desde.el
punto de vista industrigl llevgr la reaccidn con el
amonigco hastg completa sgturgeidn del dcido fosfdrico.
Por otra parte, limitando lag opergcidn a lg sal 56&i~
ca monogmonincal, los inventores no se obligen g lle~

gar s la proporcidn estequiométrics Precisa;-»peroﬁg



la considergn como ung proporcién a la que hay que

aproximgrse mgs o menos, en un s8entido o en stro, se~
gin quiers obtenerse un producto de reaccidon ligeragmen~

te alcalina o acida. Bn laps condiciones ordingrigs

de concentrascidn de los acidos empleados, y = una tem-

peraturs no superior g 25°C, el foafgto de sodio ¥y

de gmonio se precipita,‘aéompaﬁado de ungcantidagd mgyor
0 menor de Bgles secundariass amonigcales que entran
como reagctivos en lg reaccién, o que se forman

en ellg, y que, segin las circunstancips, pueden

ser cloruro, sulfgto o nitrato,

Este precipitpdo separado por filtrg-
cidn o decantacidn delgs gguas madres, quita a es~
tas aguas el agug de cristalizacidn, lo que hace que
las soluciones se concentren espontiénsgmente y el
procedimicnto no exija evaporacidn ningums; y no su~
cede siquierpg que, en la sucesidn de las operaciones,
los liquidos se enturbien hasts el punto de que hayan
de considergrec perdidos, o que provoquen dificultg~
des de filtracidén o decantacién, ,

Después de un cierto nimero de opsrg-
ciones ejecutadas con lgs mismgs materigs primgs y
del mismo modo, en 1las cuasles lab agugs madres que
resultan de una fase vuelven g entrar en el ciclo
deOperaciones sucesivas, llegg a estgblecerse un ré-
gimen constante, obteniéndose un producto ée conteni-
do constgnte en P20° y en N2,

Sin embargo, la composicidén del produc-
to final se determing por lacalidad y las centidagdes
relativgs delas primeras mgterigs escogidgs; las sa=
les gmonigcagles que pcompgiian el fosfato de sodio y

de gmonio pueden variar en cglidad y proporcidn entre

amplios limitss, determingndo en cada c250 ung rela-



cidn especial entre el contenido en P2 Py el contenido
en Ng del producto, |

Bstg relgcidn se impone generplmente
por exigencigs agrdcolas, y debe obtenerse regulagndo
convenientemente las opergciones pgrg llegar sl pro-
ducto fingl que se pretende,

Como ya se ha explicado, el fosfgto
sddico gmonigcal se separa con unaparte de lags sales
qué se encuentran en las gguags Mmadres gz causg de lg
concentrgcidn espontinea y progresiva de aquellas,
Resulta de squi que si en estas aguas madres hagy
Sales nitrogenadgs (aﬁoniacales vy nitricag), éstas se
precipitan también, y el productoe final estérd formgdo
por un complejo de sales compuestas por mezclas, cons-
tituyendo un fertilizgnte doble nitrogengdo fosfético:
51 en lugar de 1 sal sdédica, © con e2lla, se emplean
minerglee de potasa, como, por ejemple, cainitg, sil~
ving, carnalita, schoenita, etc., que contienen cloruro
y sulfagto de sodio, potgsio, mggnesio, se tendrd un
fertilizagnte complejo, compuesto de fosfatos dobles;
s6dicogmoniacal, potésicogmonipcal, magnésicogmonig-
cgl, mezclgdos con otrgs sgles de las ggugs mpdres,

Del mismo modo podrén emplearse con soluciones muy
concentrpdas sgles grtificiales potédsicas, y llegar

o fosfatos dobles (sddicoamonigcal, potésicogmonig-
cal, magnéyicoamoniacal) mezclgdos con las sglas secun~
darigs nitrogmoniscsles, segin lgs fédrmulas de reaccidn
Ya citadas paTra obtener fosigto sodicogmoniacgl, con
"la8 impurezas de lgs Saples glcglings,

Ya 8e hg dicho que lg separacidn del
precipitado sulfético de la solucidn, segin el pro-

cedimisnto del invento, no ofrece dificultgdes; es-



to sucede porque los invantores; primeros en observar
que lgprecipitgcidn del alifato de calcio se produce
répidgmente, con limpieza y en formg grenoss grose~
ramente granulagda, si con el sulfato de cal monobésico
se forma también sulfgto doble o tiiple de calcio
alcglino, proceden de tgl forma queprovocan y favo~
recen ls formgcidén de estos sulfatos polibédsicos en

1s mayor cantidad posible, merced a ung accidn de mg~
sag, con reservg de recuperar en seguidg écido &
dlcgli, como se versd mgs gdelante. Estos sulfatos de
@lcio polivésico difieren completgmente del sulfgto

de cglcio obtenido por los precedimientos hgstg ghora
en uso, que se precipita dificilmente, sobre todo en

presencia deldcido fosférico libre, y es dificil de fil~

trar y de decantagr g cagusa de su constitucidn seudo~-
coloide.

Para formar sulfato de cglcio y de gmo-
nio Ca (NH4), 2 504, o 3 Ca S04 2 (NH4)2 504, en gene~
ral sulfatﬁs de caglcio alcalinos'dobléa.y aun tri-
ples, en gran cgntidad, los inventores asgregan a la
solucidn écidg con que se atacan las fosforitas ung
cantidad de sulfgato slcaline mucho mgyor gque lg ne-
c885ria estequiométricamente pars fijar el calcio
en forms de sulfsto, Entonces se obtiensm sulfatos
dobles de calcid y de sodio, de calcio y de gmonio,

Yy aun el sulfatc de cglcio; de sodio y de gmonio; y
8i hubierg un sexceso de sulfato de potgsio, se obten~
driagn gsimismo sulfatos de cglcio alcalinos, en los
cugles ung de las bases éeria el potasio.

Estos sulfgatos calciglcglinos tienen
ung forma cristgling caracteristica, y la precipita=

cién limpia y répida de 1los sulfptos polibdsicos y del



sulfato de cglcio mezclagdos con ellos es esencialmen-

te distints de lg d2l sulfato de calcic simple, que,
adoptando ung estructurg seudocoloide, se precipita len«
ta e imperfectamente, dejando siempre uns parte sus~
pendidg en el liguido,  Ademds, el precipitado que
contiene sulfgtos politbdsicos es arenoso, groseramen~

te granulsdo, mientrgs que el de sulfgbode cglcio

simple se compone de particulgs muy pequefias, y 8su

MaBs 68 viscosa,

Pero 8i el artificio que agcabs demeha
cionagrse (esto es, 1l adicidén de un exceso de sul~
fatos alcaglinos) conviene pgra precipitar y filtrar,
exige, pars precipitar, que se recupere el Acido y
~los dlcalis que quedan en este precipitsdo como sul-
fatos calcialcglinos, Para efectuar estg recupers-~

cién, los inventores tratan la mezclyg de los sulfg~

tos monobhésicos y polibésicos con gmonigco y Acido

carbbénico, de modo andlogo a lo que se hagce en otros

‘procedimientos pars 2l sulfate de calcio simple, sgl-

vo lg diferencis, que eés esencial, de que aqui se tra-

ta de sulfatos de calcio glcalinos, dobles o triples,

que hgsta shorg nunca.ee han tomgdo sn consideracidn.
El tratamiento d&el sulfgto de cglcio

Y de gmonio da lugar a lassiguientes reacciones:

Ca (¥H4)? 2 s04 & 2 ¥HD 3 H20 = c02= 2 (WH4}Rs04 =

Ca €03 o: 3 Ca S04, 2 (mu4)2 B0 = 6 NEHO 3 HZ O

= 3 Co° = 6 (NH4)2 so4 4  3 Ca CO9,

y el tratamiénto de los sulfgtos calciagleglinos triples:

2 (Ca ¥a K 2 503, 2n”0) % 4 ¥u3 2 2 c0® = 2 (wn*)Zs0t

£ Na” s0* # x® s0f = 20a co® = 2E% |

2(ca x ¥E%. 2 50%) #4wr® = 2c0° = 27% =

5 (ve%)%s0% k%s0% = 2 caco® |



2 (CaNanNé, 250%) = 4mE® 3 2c0%% 285% =
3 (mH4)250% 2 Na® 048 2 Ca COD,
Los inventores han estudiado y reali-
zgdo los primeros estas reacciones, qﬁetienen ung
gran importancia en el procedimiento conforme al pre-
gente invento, puesto que hacen econdmicamente posi~
ble el artificio por el cual se facilita la se-
paracidn de los bgrros sulféticos, punto fundamental
en el procedimiento,
A continugcidn e indican, a titulo
de ejemplo, tres casos de gplicacidn del procedimiento:
RIENPLO 12 « Se gtacan 100 Kfe de fosfg~
tos con 69 % de fosfato tricdlcico fin;mente molidos,
con 112 Kée. de écide sulfirico al 68 % y 100 Kgs,
de amoﬁiaco. Durante el ataque, o'despuéa, se ggre~
gan 22 Kgs de cloruro de sodio.

- La regccidn se efectig en tres fases
sucesivgs, escglonadazs en sentido contragrio gl de los
liquidos 4cidos: es decir, que la fosforita natural
e pone en contacto con el liquido mids agotado, en tan=
to que el segundo lodo sufre lg accidn del &cido natu-
ral; en la faae-intermedia se gligde el agua Mmadre Ge
la operacién precedente. La reaccidn termins por
ung lgvgdurg doble con 120 litros de agua aprpximadaa
mente. Después de cada'fasg, lg ﬁezcla de los regcw
tivos se lleva a los filtros, y filtrando se obtienen
ligquidos limpios y residuos relptivamente secos, El
liquido final procedente de la filtracién y que con~
tigne fosfgto de gmonigco, cloruro alcaliné y even~
tuglmente pequefias cantidades de &cido fosfdrico y sulw

fitico, se envia al aparato de sgturacién y se neutra-

lizg con gg8 gmonigco gbsorbido, Durante estg opery-

w 10 =



¢cidén, l1g temperatura tiende g zumentar, pero se man-
tiene g 3592 C = 40°C, medignte refrigeracién. Obte«
nida la neutrslizacién y continugndo el enfrigmiento,
baja la tempersturs hasts 169C + 202C, y entonces se
cristaliza el fosfato doble de sosa y de amoniaco.
Los cristgles, que en estado natural seriasn incolores,
estén manchados por fosfatos de gluminio y hierro de
caracter coloide, que dan a la mgsa humeda un color
moreno. Por desecacidn, la mass se decolora y se
vuelve blgncuzcg,. El contenido‘del producto dese~
cado contiene 36 a 37 % de P2 G5, y 9 a 10 % de N,

El agﬁa magdre se devuélve a la circu=
lgcidn, Se hacen regccionar lqs fangos que contie~
nen los sulfatos polibésicos con gmoniaco y écidq car~
bdnico, y de este modo se obtiene carbonato de cal ¥y
sulfatos alcalinos, con preponderancia de sulfgto de
amoniaco, _

» EJEMPLO 29~ Se ponen en reaccidén 100 Kgs.
de fesfato don dcido cldfhidricq en presencia de ni«
trgto de sosg (32 Kgs) y sulfato de amoniaco (100 Kge.).

Ei_precipitado obtenido contiene sulfg-
tos polibésicos grosergmente granulados, que se sepa-
tan fdcilmente decantando o filtrando. La'sqlucién
se neutrgliza con amonigco y enponces se precipits
el fosfgto de sodio y de amonio,}mezclgdo con sgles
secundariags, g Bgber: cloruro, nitrato, sulfatos amo-
niacales. Lab operaciones prosiguen a continugcidn
como en el ejemplo 1°, Kl producto cont-gndré p? od
¥y nitrégeno en forma.amonigcal v nitrica, y dejanép
en €1 todas las sales nitrogenadas, puede llegarse,
como relgcidn entre P? Oé; a l:1,

EJEMPLO 392 =~ Como en loe dos gnterio-

- 11 =
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res, salvo que, en vez de 100 Kgs, de sulfgto de gmo~

npigco, se emplean 130 Kgs, de sulfgto de potasa.

-0~ N OTA -0

1Los puntos de invencidn propia y nuew
va que Be presentgn para que segn objeto de estg Pa-
tente de VEINTE aflios, son los eiguientes{

12 ~ Un procedimiento de fgbricacidn
de fertilizantes complejos a base de fosfato eddico-
3mo§iacal, vea constituidos unicgmente por estg sal dow=
tle, ya constituidos por ellg con otros compuestos ni-
trogenados o potésicos, todos separados simulidneagmen~-
te en el procedimiento mismo,

22 - Bl procedimiento de fagbricacidn
de fertiliZgntes'complejos a base defosfgto potési~-
coaméniacal, utilizgndo soluciones muy concentradas
de sgles potisicar naturales o grtificiagles, tgnto
constituidos Unicamente por esta 8gl doble como in-
tegrados porella y por otros compuestos nitrogenados
6 sddicos o maggnésicos, separando todos los productos
en el procedimiento mismo,

32 - La fabricacién industrigl de un
producto compuesto esenciglmente de fosfatoc de sodio
y de amonio, partiendo de los fosfatos insolubles,
por solubilizacién de estos Ultimos medignte un Aciw

do mineral, y luego por neutralizgcidn del dcido fosw-

w 12 =



férico o del fosfato dcido de amoniaco, con el amo-
nisco en presencig de ung sSal de B08a,

42 ~ La fabricacidn industrigl conforms
sereivindicg en el punto 22, con lg diferencig de que
se prepars ante todo fosfgto amoniacal bibésice o
tribésico, poniendo luego en regccion con éste
ung 8gl de sosg 0 de potata.

52 ~ La fabricacidn industrigl confor-
me sge reivindicg‘en loes puntod 19y 22, con lg dife~-
rencia de que lag adicidn delg 8al qédica o potédsica
se efectua durante lg reaccidén de los fosfatos de
calcio con los Acidos minergles,

69 » Bl método de fabricacidén confor~
me ge reivindica‘en los puntos precedettss, caracte-
rizado porel empleo &n lg fase de ataque de los fos~

fatos, bien de un exceso de sulfato alcalino, bien

de otrgs sales alcalings con cant idades equivalentgs
de dcido sulfurico, a fin de provocar la formacidn,
con el sulfato monocalcico, de sulfatos complejos
calciglcalinos dotaedos delg propiedgd de ser misfé-
cilmente aeparabies de los sulfatos de cglcio,

7¢ = El método de fabricacién confor-
me se reivindicé‘ep los puntos precedentes, caracteri~
zado por el empleo, én lg fase de ataqge de los fos~
fatos o0 en otra fagse del procedimiento, de un exceso
de sales gmoniacales o de potgsa, con el fin deob-
tener 1lg separscidn de los productos nitrogenados o
potésicos simultineamente con el fosfato de sosa o
de gmoniaco,

8%« La recuperacidn de los reactivos em-
pleados en exceso conforme se reivindica en el punto

69, por el tragtamiento de los sulfatos calcislcalinos

- 13 =



dobles o triples (o de la mezclg de estos productos
con el sulfato de calcio) con &cido carbdnico o amow
niaco, B

v 9¢ - El conjunto de las operaciones
expuestas en loé‘ejemploa, todo conforme a lg des=
cripcidn que antecede. _

102 « Un procedimiento quimice indus«
trial mejorado para la fabricacidn de un gbono fos~
fo~az0ado. '

Tgl y como se ha deeqrito en la Me-
morig que antecede y con los fines que se han espew
cificado,
| Esta Memoria consta de catorce hojas
escritas por ung so0la Cara. _ v 7

Z Madrid, 19 de ecnero de 1929
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