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KEMORTIA DESCRIPRIVA

para una patente de invencidn vor veinte afios, por » Metodo de limi-
viacidn de mineral de fosfato » 2 favor d&e la R. S. RUNSTDUNGER -

PATENT - VIRW-LRTUKGS A. G. residente en Glarus (Suize) afueras. -

e e 8 e ® s Ve € e € o ® e e ¥ e e § e & e B e
Rl ===l === =l s == ===

Ya se ha propuesto lixiviar los minerales de fosfato por medio
de 4cido nitrico mientras se precipita la cal disuelta como suifato
cdlcico por medio de sulfato potésico ohteniéndose asi una disolu~-
cidr que contenga una mezcla de nitrato potésico y dcido fosfdrico,
cuya disolucidn se ha tratado después de cualquier manera adecuada
para recuperar los productos aptos para utilizarse como fertilizan-
tes.

Al efectuar dicho proceso de lixiviacidn surgen grandes difi-
cultades & causa del hecho de que para el sulfato cdlcico se obtie-
ne geunersalmente un precipitado de una sal doble insoluble que con-

tiene un plevado porcentaje de potasio., Se ha descubierto que dichs

sal doble es muy'estable v no se descompone a2l lavar el precinitado
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por medio de agua y a causa de esto su contenido de potasa puede re-
cuperarse solamente tratando el precipitado con disoluciones &cidas
verdabderamente concentrafas.

Ciertamente es posible evisar la formacidn de dicha sal doble
efectuéndose la resccidn en una disolucidén muy débil, pero el proce-
so serfa entonces eponduico a causa del trabalio de evaporacidn cos-
toso que se requerirfa para la recuperacidn ée las sales &obles en
estado sélido de la disolucidn aénhil.

Kl presente invento se refiere a un método de efectuar el pro-
ceso de lixiviacidn antes mencion.do &e tal manera que pueda produeir-
se una disolucidén de sales muy concenttadas sin formarse uinguna sal
doble insoluvle., kl invento consiste principsalmente en que una parte
de lua disolucidn terminads obtenida en el proceso y que contiene esen-
cialmente nitrato potésico y 4eido fosfdérieo se hace volver como me-
dio diluyente al proceso de liriviacidn después de una eliminacidn
farcial de su coutenido de nitrato potdsico por refrigeracidn y eris-
talizacidn.

Dicha cristalizacidn es féeil de efectuar tanto més cuarto
que el nitrato potisico es bastante diffcil de disolver ern agua fria
lo mismo gre en 4cido fosfdrico dévil frfo. Cuando la disolucidn ter-
minada de nitrato potésico y 4dcido fosfdrico obtenida después de la
operacidén de liriviacidn se enfria hasta una temperatura conveniente-
mernte baja, una gran parte delnitrato potédsico presente en la disolu-
cidn se cristaliza y puede entonces separarse de la disolucidn de
cualquier manera cornveniente, por ejemplo por centrifugacidn. Si una
suficiente cantidad de la disolucidn remanente que esencialmente cons-
ta de 4dcido fosférico débil y un pequefio porcentaje de nitrato poté-
sico, se devuelve al proceso de lixiviacidn los productos de reaccidn
se diluyen por diche ddsolucidn en un grado tan elevado que se evita
le formacién @e s:zfes dobles &in que sea necesarighinguna adicién
de agua couo medio diluyente.

Para efectuar el proceso, con preferencia se emplea el siguien-

te procedimiernto.
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Tl minerzl de fosfato se disuelve primero em Zcido nitrico de
tzl manera que se forme una disolucidn de 4cido fosférico libre y ni-
trato cédleico. lLa wmayor parte de esta gdisolucidn se mezcla después par-
!eiialuente con una cantidad adecuada de disolucidn circulaunte previa-
mente producida, de la que se ha separato por cristalizacidn el nitta-

11  to potdsico, parcielmente con la wayor parte de la disolucidn aébil
que se obtiene lavando el sulfato cdleico previamente precipitado. A
la disolucidn de sulfato potésico asf producida se &aflade, bien en es-
tudo sdlido o wezelado con una pequeflla cantidad de 1{quido de lavado
en sulfato potésico reaccionante, a medida que se disuelve con el ni-

12 trato eédlcico en la disolucidn para formar nitrato potdsico y sulfato

" cédlcico. La temperatura de la disolucidn de tul reaccidn seri con pre-
ferencia tan elevada (80° ¢ o mds) que el sulfato cdlcico formado se
precipite como semihidrato (Ca504.112 HZO).'El sulfato potédsico se
utilizaré en esta reaccidn con escasez en relacidn al contenido de

13 cal en 1= disolucidn de mineral de fosfato. Ia mezcla se enfria des-
pués, haciéndose as{ =l semihidrato precipitado recristalizarse en
dihidrato o yeso (CaSO4.2H20);Dicha recristalizacidn puede facilitar-
gse por una adicidn de pequefios cristales de yeso pero si la disolu-
6idn no es muy concentrada, no es necesaria dicha adizidén, Cuando se

14 termina la recristalizacidn se aflude la parte remenente de la disolu-
cidn obtenida al disolver el mineral de fosfato en 4ecido nftrico jun-
to con sulfato potésico, uséndose también en este caso el dltimo con
escasez en relacidn al contenido de cal de la disolucidn. Cuando se
ha sfiadido toda la disolucién de mineral de fosfato, se aflade ademés

15 sulfato potdsico en tal cantidad como se requiera para precipjtar la
cal remsznente presente en la disoluciédn. E1 sulfato céleico precipita-
do durante la @ltima parte del proceso se deposita como dihidrato de
yeso sobre los cristales de yeso presentes en la disolucidn. E1 yeso
formado se precipita muy facilmente y en un volumen tan pequefio que

16 pueda separarse e la parte principal de la disolucidn y después la-
varse faciluente, por ejewplo en una instalacidn Dorr.

La disolucidn separada de sulfato edlcico entonces se transporta
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0 bien completamente o como se requiera con relacion a Ciche parte,

para seguir el proceso, a un aparato cristalizador en el gue f2 diso-
17 lucién se enfrfa hasta cristalizarse el hitrato potésico. Los crista-
les de nitrato votdsico se separan entonces de la disolueidn por ejem-
plo por centrifugacién y entorices se hace volver una cantidad adecua-
da de 1a Gisolucidn &l proceso de lixiviacidn.
El nitrato pothsico cristalizado puede privarse del 4cido fos-
18 férico adherente lawdndolo con agus fria y después de Becarlo se em=
plea directamente como fertilizante o para otros fines, o ouele afla=-
dirse a la parte de la disolucidn terminads libre de cal que se tra=-
tae Wteriormente, para lea oroduceidn de fertilizadores mezeclados, co-
mo se describe a continuacidn.

® 19 Dicho tratamiento ulterior de la disolucidn de 4cido fosférieo
con su coutenido de nitrato potdsico que no se vielve =zl proceso de
lixiviacidn puede efectuarse o bien de %zl mznera que la disolucidn
se neutralice con amoniaco para la produccidn de un fertilizafor mez-
clado que conternga fosfato mono o diamdnico y nitrato potdsico, o que

20 la disolucidn se prive primero de la mayor parte del nitrato potési-
co disuelto por una refrigeracidn ehérgica y la disolucidn remanen-
te que se compone esencialmente de Zcido fosférico, se neutralice
después con ammniaco y se evapore hasta tal grado que al enfriar la
disolucién concentrada se cristalice solamente el fosfato américo pe-

21 ro no el nitrato potdsico. Bl licor madre separado de la sal crista-
lizads se vuelve entonces al proceso y puede por e jemplo afiadirse &z
la disolucidn obtenida en la lixiviacidn después de separar el sul-
fato cdlcieo precipitado pero antes de hhberse hecho al unitrato poté—
sico ctrstalizar en la éisolucidn.

22 Cristalir~nfo una cantidwd mzyor o wenor de nitrato potésico es
asf mismo posible producir o bien nitrato potdaico y fosfato amdnico
separadsuente o brérato potdsico puro y un fertilizalor mezeclado en
el que le proporcidn entre el nitrato potédsico y el fosfato aménico
puede variarse en amplios limites.

27 El invento no se limita a un proceso en el que el minersl de

fosfato se disuelve primero en &cido nitrico y después 8e efectue
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uns adicibn de disolucidn circulante y sulfato potdsico, sino que

puede variar el orden de estas operaciones, Por ejempio puede utili-
zzrse primero el 4cido nftrico fara disolver el sulfato potésico

24 corn o sin dilucidn con disolucidn cireculante después de lo cual se
afade el nineral de fosfato en estado seco o mezclado con una parte
de disolucidrn circulante. Tampoco es necesario efectuar la precipk-
tacidn del sulfato cdleico & una temperature tan elevada que se for-
me el semihidrato, sino que el sulfato célcico puede precipitarse

25 directamente cowo dihidrato. En el dltimo caso sin ewbargo se afiddi-
Qraﬁ.cristales fe yveso de un tamalio adecuado en cantidad apropiada a

via mezcla de reaccidn, pues de otro modo el Feso no se preeipitar{&

con tal forma de cristsl que pudiera separarse facilmente de la di-

solucién.

26 Es importante para la produccién de un yeso que terge una for-
ma cristalina apropiada que la sal aménica esté presente durante la
reaccifn, Por uns adicifn de una pequefia cantidad de amoniaco, por
ejemplo a la disolueidn circulunte, se forma fosfato aménico en el
que més tarde se facilita la formacidén de los cristales de yeso fa-

27 cilizente separables.

EJEIRPILO, 1.5 kg. ce fosfatos de liarruecos se disolvieron en
5¢58 kge Ce un deido nitrico al 50 % por 1o que se obtuvo una diso~
lucidn que conterfa esencialmente &4cido fosfdérico y nitrato cédleico,
(disolucidén nfin. 1). 4.5 kg Ge una disolucidn que contenfa esemcial-

28 mente 16.5 % de KO

vy 14.4 % de H3£0 y obtenida de una éisolucidén

3 4
terminadsa producida en una operacidn precedente por la cristaliza-
cién de una pzrte de su conternido de nitrato potdsico por refrige~
racidn de la disolucidn, se mezclarcn con 345 kg de lfquido de la-
vado obtenido lawando el precipitado de yeso en uma operacidn pre-

29  cedente y que contenfa ssimismo esencialmente 4cido fosfdrico y ni-
trato potésico, por lo que se obtuvieron 7.95 kg. de una disolueidn
de &cido fosférico y nitrato potdsico (disolucién mim. 2). 5.95 kg.

de Cisolucidn nim, 2, se neutralizaron hasta l/4 con amenisco y des—

pués se mezclaron con 3,14 kg. de disolucién ném. 1, por lo que se
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obtuvo una disolucién nfia, 3 que contenfa &cido fosférico, unitrato
célcico, nitrato potésico v un pequefio porcentaje de fosfato andéni-
co. Los 2 kg, remenentes de disolucién ndm, 2 se mezclaron con 2.3
kg. de sulfato potésico y 2.4 kg. de este mezcla se afiadieron a la
disolucidn ndm., 3, manteniéndose en esta fase la temperatura a unos
95° C. Después una reaccidn entre el nitrato cdleico y el sulfato po-
t4sico conduce a nitrato potdsico y sulfato céleico, precipitédndose
el dltimo como semihidrato, En dicha reaccidn el sulfato pofasico
estuvo presente con escasez con relacidn a la cantidad total de cal
en la disolucién. Lla disolucidn de reaccidn .2n enfrid entonces has=
ta 60° C y después de 3 horas el semihidrato precipitudo habisa re-
cristalizado en yeso, Entonces se afizdid el remanente de la disolu-
cién nfm. 1 junto con una perte de la mezcla remasumente que contenfa
sulfato potdsico observiudose que el sulfuto potédsico también se em-
paed con escasez, y finslmente se afiudid el remanente de disdlucién
de sulfato potésico siendo suficiente la potasa alladids para preci-
pitar como yeso toda la calhpresente en la disolucidén, Cuando se hu~-
bo depositado el yeso, la disolucidn concentrada y clara que conte-
nfa nitrato potésico y 4eido gosfdrico junto con un pequefio porcen-

Yyaje de fosfato amdnico, se separd por decantacidn.

Descrito suficientemente el presente invento lo que se declara
como de novedad e invencidn propis, son las siguientes reivindicacio-
nes:

1l.- Método de lixiviar mineral de Fosfato por medio de decido
nftrico y sulfato potdsico separando la cal de mineral de fosfato
como sulfato dalcico, caracterizado porgue una parte de la disolucién
obtenida eh el proceso de lixiviacidn y separada del sulfato céleico

precipitado se priva parcialmente de su contenido de nitrato potési-

v después se utiliza como medio

v

co por refrigeracidn y cristalizacidn

diluyente para segulr el proeseso de lixiviacidn.
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2.~ Un método segln lo reivindicado en el punto 1, caracteri-
zado porgue durante la parte principal de la reaccidn se afiade el
sulfuto potisico con escasez en relacidn a lz cal disuelta del mi-—
- neral fosfato y porque el sulfato potdsizo requerido para la preci-
zn pitacidn de la cal remanente en la @disolucidn no se afiade hasta el
firal de la reaccidn.

3.~ Un nétodo segln lo reivindicado exn los puntos 1 y 2, ca-
racterizado porgque el sulfato potésico se afiude en estado sdlido si
se quiere mezclado con una pequefa cuntidad de un 1liguido suficien-

38 te para formar un lodo fluido.

4,- Un método segln lo reivindicado en el punto 1, cearacteri-
zado porque la disolucidn f4cide separada del sulfuato cflcico se en-
fria hasta que el nitrato potésico se ha separado por sristaliza-
cibn, uneutralizédniose después con anoniazco la disolucién reuanen-—

29 te , se evepore y enfrie de marnera que se cristalice en fosfato
aménico después de lo cuwl el licor wudre remanente se vuelve sl
proceso de liriviacidn.

5.— Un wétodo segin lo reivindicado en el punto }, caracte-
rizedo porque la precipitacidn de sulfato cdlzico como dihidrsato

40 se efectua en presencis de una szl zubrica.

6.- Método de lixiviacidn de minerzl Ge fosfato.- Segln se
Gescribe y reivindica en la presente memoria descriptiva.
'. Consta esta wemoria de siete »dginas foliszdas y escritas por

una solsa de sus caras.

{adrid, & 4 de Marzo de 1930.

Leocadio Idpez y Idpez.-
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E.P.
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