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En le fabricacién del &4cido fosférico
por medio de las prim{araa materias que contienen fos«
fato de celcio y por :al dcido sulfirico, la calidad

i
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del sulfato del calcio resultante es de una imporfan~
cia capital pars el desarrollo del procedimiento,

En efecto, se ha comprobado que puew-
de obtenerse un buen precipitado de sulfato de cal-
ci6 fécilmente separable realizando la reaccidén de
tal manera que el sulfato de calcio que se forma en
la misma me obtenga esencialmente en forma de CaSO4
con 1/8 Ho0 (CaSO4. 1/2 Hp0) o menos, o en forma de
anhidrido, o como mezclas de CasO, con 1/2 Hy0 o me-
nos y de anhidrido,

Conocida e8 ysa, por ejemplo, como B89
estgblece que en el capitulo sobre "yeso y anhidrido®
de J.H, van't Hoff, entre otras publicaciones (revis-
ta risico~Quimice XLV, 1903, Pég. 257), la formacion
del sulfato de calcio en diferenteé formas cristali-

nas, por ejemplo, CaSO4s 2 H,0, CaS0,. 1 1/2 HyO,
CaS0,. HJ0, Canl,. 1/2 H,0 ¥ en anhidrido soluble e
insoluble, o su transformacidén on estas formee depenw
den de la tensidén del agua del cristal, 'Si por ejem
plo, £e mezocla y calienta una solucidpn esaturada de
cloruro de sodio con CasO e 2320, tiene lugar una
transformacién en CaSO,4 1/2 Hy0 a una temperatura
aproximada de 76°, es decir, que a esta temperatura
la tension dellaéua de cristalizacion de uabo4.
2 Hzo es mayor que la de la eolucién saturada de clow~
rure de sodio, La condicidén para que el sulfato de
calcio formado por la reaccion entre el fosfato de
calcio y el écido sulfurico tenga una contenido de
agua igual o inforior al de CaSO,. 1/2 H,0, consiste,
por consiguiente, en el hecho de que la teneidn del

vapor, por 1o menos durante un cierto periodo de
tiempo, no rebase de un determinado limite miximo, el



v cual vuelve a dependser de la températura. Por lo
tento, para la realizascidén prictica del procediﬁienn
to se mantendré una tensidén tan baja del vapor mew
diante la eleccidn de loe componentes ds la reaccidng
de la concentracidén, de la temperatuwm y 4e la pre=
'8ién, mientras tiene lugar la transformacidn, que
pueda obtenerse con seguridad el sulfato de calcio
de la calidad y composicién deseadas, '

Ahorsa bien, ge han realizado ensayos
paras establecer en gue forma se obtiene el sulfato de
calcio en la fabricacién del dcido fosfdrico confors
me a los procedimientos ya conocidoe, Pero, al lle=~
var a cabo estas tentativas se eligieron relaciones

de masa y calided de 1as materias que tomaron parte

en la reaccidn en exacta y precisa cerrasspondencis
con las proporciones de la fabricacidn del acido fosw
forico por el procedimianto conocido de la decantas
cién continua por contréﬁcorrientei La relacién
molecular entre sto4 ¥ el agua resultid en estos oxw
perimentos 0,053 MM, . H,_SO
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tres que la tamperatura se mantuvo a 70°C, Terminge

por 1 mol, H O, mienw

da la reaccidén se examind el yeso preciﬁitaﬁb ¥ 8u cone
tenido de sgua de coristalizacidn resultd ser de 20,8%,
Y como quiera que CaS0, ., 2 H,0 contiene tesricamente
20,9% de agua de cristalizacién, claro ests qus el
preéipicado obtenido contenie precisamente esta mise
ma composicidn,

Se hicieron ulteriores ensgyos e in=
vestigaoiones para hallar en que modo el 4cido sule
furice y el 4eido fosférico influyen sobre el contes
nido de agua de oristalizacidn del sulfato de calcio

en las diferentes concentrsciones y temperaturas,



Caso4 o 2 H20 tiene un contenido de agua de cristali«
zacién de 20,9% y CaSO, « 1/2 H20 de 6,.2%., Al vew
rifioar estas pruebas, cada uno da estos dos cuerpos
por si mismos, cuyos contenidos d¢ agua de oristaliew
zacidn fueron previamente comprovados, se mezcld con
los mencionados édcidos a diferentes temperaturas y
concentraciones, determiméndiose las variaciohes dé
dichos contenidos después de lavar los cuerpos con
alcohol y de seoarlos luego por la incandescencia.

56 hallé entonces Que las concentra~
ciones mds fuertes de 4cido sulfirico (al 507 y mds)
separan ripidamente la mayor parte del =gua de criau

talizacion tanto de la combinacidn CaSC, . z-Hzo cow

4
mo también de la combinacidn CasO, « 1/2 Hy0 y precin
samonte ya a la temperaturs oidinaria, Ain con ma~
yor rapidsz se separa el agua de cristalizacidén a los
100°C; en este caso basta con una concentracién aproe
ximada de 27% Hy50, para obtener una considerable sew
paracidn dei agua, Sin embargo, con el empleo del
dcido fosférico hubo necemsidad de operar con una conw
centracién més fuerte y a una temperatura mis alta,
Trat ando caso4 s 1/2 H20 por espacio de cuatro horas
con H3PO4 al 27% se obtuvo a la temperatura ordinaris
un contenido de egua de 19%, es decir, esencialmente
CaSO4 « 2 HZO’ ¥y por el cdntrario a 100°C, 4,385, lo
cual quiere dscir que una yperie del sulfato de calcio
ge transformé en anhidrido o en una formas hidratsda
inferior a 0asC, . 1/2 H,0. |
Si se condenes el fosfato de calcio
con el acido sulfirico de determinada concentracidn,
la concentracidén del cido sulfifice taja répidamens

te al miemo tiempo que se elevs 13 concentracidn del



4cido fosférico recientemente formado, Es decir,
que sobre el sulfato de calcio influye tanto el Acido
sulfirico come el &cido fosfirieo, pero con mayor
fuerza el dltime., La concentracion del Acido foss
forico depende naturalmente de la del dcido sulfiri=
¢o inicial, Ahora bien, conforme al invento la Tew
lacidén molecular entre sto4 hg Hzo en la mezcla reace
tiva al principie de la reaccidn debe ser superior

2 4
¥y en el supuesto de que la temperatura se mantenga

a 0,10 mol, H_SO & per;molécula de nzo. En este caso

convenientemente, #se obtiene un sulfate do calcio con
un contenido de agua de cristalizacidon que correspons

bien sn formg de anhidrido o como mezcles Eiﬁuaso

de o es inferior a la combinaciép ¢asSO
74
con 1/2 H20 ¢ menos y anhidrido, £l precipitado de
sulfgto obtenido de esta suerte se deja separar fa=
cilmente de la sclucidn de dcido fosférico. Kl vae
lor indicado de la concentracidén de Acido sulfurico
represconta un fimite inferior el cual es conveniente
rebasar en la practica, De los ensayos practicados
en este sentido se desprende gque conviene emplear
concentraciones aproximadas de 0,12 = 1,15 mol,
32804 por mol, de HZO. |

. Tamhiédn en la indicada concentracidn
més baja de 0,10 mol, H 804 por 1 mol, d¥ H,0 la cone
centracidén del acido sulfurico es més alta que en los
procedinmientps ya conocidos, En estds procedimiengyos
en 108 que se persigue una concentracidén esencialmenw
te baja del 4cido sullfirico para evitar la 49 salee
férricas en cantidedes demasiado grandes, se emplea
un écido sulfiirico de 15 a 20° Bé (correspondientes

a una concentracién de un 17 a un 25% de HyS80,),



{7$ase Schucht: La fabric=cién del superfosfato),
Posteriormente se ha ompleado dcido sulfirico de una
concentracidn Lasia de 20° BS, obtenido por la dilue
c¢i6n de un &cido sulfirico més fuerte en agua acidu~
lada foefdrica, (7éasew Waggaman & Easterwood: Aciw
do fosforico, feefatos y abonos foéfatadoa, 1927),

Bl dcido sulfirico de 30° Bé posee en catado quimioap
mente puro un contenido de 35% de uZSO4 © aproximadam
mente de 0,10 mc) 3le H2$04 por 1 mol, de Hzo; pero
como debe tenerso‘en cuerta 31 conterido en doido
Fosforico y sulfato de caleio del agua dc lavado agre~
gada, la razon H2804 { HoO es de hecho muy inferior

a 0.10. un el conocido procedimiento ce la decan=~
tacidn por contra~corriente se rehaja el 4cido sulw
fiirico de 60° Bé con agua de lavado de 16 a 17° Bé,
io cual ooagé.l'ondo aproximadamente a un confénido
de 10% de ons, hasta obtener un dcido de 27 g 30° Bé,
Caloulando en esta mezcla la relacién molecular o
tre sto4 ¥ H50, resulta unag concentracidn aproximadg
de eolamerte de 0,05 mol, de sto4 por 1 mol, de

H,O0, '

Como se ha dicho anteriormente, loa
8xperimentos realizaedos con el &eido sulfurico, el
fcido fosfirico y el fosfato de calcic Jemostraren
que una elevacidn de temperstirs influye sobra ol
sulfato de cnlcio obtenido haciendo disninuir su conw
tenido en acua 1e oristalizacién, La tempersturs
requerida para ob:iener en la fabricacidn del &cido
fosférico por la fozforita y el dcido sulfirico 4n
precipitado de sulfato de caleio con un contenido en

a3aa correspondienta o inferior a lg combingcién

CaS0, , 1/2 H50, depende del modo ceno se Trealice 1g



cendercacion y de la composicién de los cuerpos que
entren en la reaccién. La infiuencia de estos facw
tores sobre la temparatura 3e explica con mayor deta-
lle en ung memoria descriptiva de una patente que se
solié'ta al mismo tiempo que ésta. En ells se safiaw
la en 80° el limite més bajo para la temperatura que
debe alcanzer la mezclas reactiva durante la reeccisin.
Pero es preciso rétaaﬁr considerablemente este lini~
te 31 no se quiere gue lareacciocn resulte excesivamen
*9 larga, &n loc procedimientos emplezdos hasta

abora se ha hecho uso de temperaturas mis bajas.

EJEMPLO
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700 kg. de fosfato en bruto pulveri~

zado de un 5,98% de humedad y un 30,18% de Py0 cal=

5
culasdos con re¢spectd a un materiel seco, se mezclaron
con 503 litros 4e #4cide sulfiirico que contenian

76 ,37% de H,S0, v 220 litros de agua y &e calentd lue=
éo lé mezcla a una temperature mixims de 1l37ecC, En
€l caso de calentarse el agua o el échdo antes de la
reaceién y de realizarse esta Gltima en ®n autoclave,
basta con el calor de la reaccidén o con el caler gque
se desprende durarte la dilueidn del Acido sulfirico
para alcanzar la expresada temperstura, Transcurri-
dos 35 minutos se rofrigerd ha masa por la inyeccidén
de aire, se separd el Acido fosfdrico resultante del
residuo compuesto principalmente de sulfato de calcio
y 8e lavd con sgua este ultimo., Determinada la can= -
tidad de agua de cristalizacidn contenida en el sulw«

fato de calcio resultd ser de 2,08%; ol residuo se

mantuvo muchoe dias sin endurecerse,
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Un resultado andlogo, es decir un sul=
fato de calcio con un contenido en agua de cristaliw
zacidén de 6,2%, con la combinacién de CaSO4 de 1/2 Hzo
0 menos puedé también obtenerse temperaturas més
bajas que las anteriofmente indicadas, Pero entonw
cas se deberi alargar correspondientemente el perio=
do dé la reaccidn,

El procedimiento segin el invento no
se limita, sin embargo, a la fabricacidén del &cido
fosfédrico, sino qua resulta también especialmente
apropiado a la preparacidn de productos que conten-
gan dcido fosfdérico, o de productos en cuys fabrica=
cién entra el doide fosférico., se puede, por tanto,
empleer este procedimiento en unidn de otros conociw
dos por si mismos, o bien hacer en é1 otras adiiciones
o modificaciones, #ig que por ello se aliere su prin«
cipio esencisal,

Igualmente, el dcido fosférice o los

productos que lo contienen fabricados conforms al preo=~

.sente invento ee prestan especialmente a la preparas

cién de otros productos fosférices., Como ejemplo de
tales modificaciones del procedimiento y del empleo
de los productos obtenidos por un procedimiento medi-

ficado puede citarse-un superfosfato dobl& que se ha

. 1llegado a fabricar haciendo uso del 4cido fosférico

obtenido conforms al invento; el superfosfato al cual

se ha agragado dicho 4cido fosférico pafa elevar su

contenido en écido fosfdérico soluble; otros abonos
de fosfatos y édcido fosférico, principalmente el fos~
fate amdnico y el foefato cdlcico, o mezclas de dos
o mis de los fosfatos dobles mencionados y los suw

pérfoafatos y otros fosfatos o abonos en mezecla o
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unién con el suparfosfato corriente,

Ssta solieltud que eo»rreépuaac & la
Presentads en alemania, el 7 de Julio de 1928, bajo
&l nﬁmeto £,110.217, & nombre del inventor ﬁr. Sven
Gunmr Yordengren, se &coge a4 los benefiocion del artie

culo 16 de la Ley de Propiedud Indumtr:la'l,.

; 0« NO0T4 wgoe

los puntos de inveneidn propia y meva
Que se presentan Pare que seun abjeto de enta i’#ten—
ts de VWIRTZ afios, son los siguiont es:

1® « Un procadimi ¢nlo pura la fabrie
onoidn & icido tasférico ¥ de otros productos que lo
contiensn, tales como los ‘augar‘foefatns dovles, el
superfogfuto y ati‘tas fosfutos, eepeciulmente el foge-
fato hmémeo ¥y el fosfato céleico, o mezelas de dos o
més deo log menoiomdos supefiosfutos dobles, superfose
fetos o fosfutoe o productos Que contengun &cido foge
térico en mezgla 9 6n un{in eon el superfosfuto co-
rri etnte obtenido del éeido fosférico y delzas prime;
Tus muteries Que contienen calelo ¥ del deido sulfie
ri00, 8l cukl procedimicnto me carecteriza por el he-
eho de que la rebccidn entre leg primerus meterias
¥y el écﬁ.du eulfx‘iric& 8¢ practica de tul munsrs que el
salfata de culcio que se forme durante aquélla ge

J

praupita ‘en s parte emncwl comg (::iulso‘i con 1/2 ‘;H%

O 0OR Meme ugus de erintalizacidn, o como erhidride,

o ~amo mesela da Cas0, son 1/2 i, 0 0 memag B GO

‘eriatan!aeién, por medio del unhfdrido, prosiguiendo=
8e luagodal ®odo conoecido lu eluvoracidn, en alguma
caaos, del Beido fosfdrico obtsaldo en prnduetoa que
eontez:gan el deido fosfdrieo, _
2%, un procedimiento segin lo reivindi-

“9 e



‘hecho de que 1la relacién mpiecular entre H_SO

cado en el punto 1°, caracterizado por el hecho de
elegirse convaniante los componentes de la reaccidn,
la concentracidn, la temperatura y la presién duran~
t9la transformacidén por lo que se obticne uhd tendidn
tan faja del vapor que puede conseguirse con segurix
dad sulfato de calcio de la compoeicidn indicada en
el punto anterior,

3% « Un procedimiento segin lo reivin~
dicado en los puﬁtos 1l° o0 2°, caracterdzado por el

2 "4 y HoO

en lg mezcla reactiva al comisenzo de lg reaccién re-
vasa en 0,10 mol, de H_SO

2774 2
4° = Un procedimdénto segin lo reivin-

por 1 mol, de H,O.
dicado en los puﬁtos le g 39, caracterizgdo por al
hecho de que 13 mezcla.reactiva és olevada durante
la dilucidén a temperaturas de 80°C, como minimum,

7 5 - Un procedinﬁéntc para fabricar
écido foeférico'y productos que lo contengan.

Tal y como se ha descrito an 1la Me~
moria qus antecede, y para los fines que se han es«
pecificado, |

Esta Memoria consta de diez hojas es~

critae por una sola cara.

Madrid, 4 de abril de 192085
C PoA,
Alperto de Siasbrw

Por Podst

ch/., , - 10 =
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