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MEMORTIA DESCRIPTIVA

sobre:
"Un procedimiento para la fabricacibén de fosfato
"mono-célcico y di-célcico™.,
-
Solicitantes; E.I. DU PONT DE NEMOURS & C? INC.,
residentes eny Wilmington, Estado de

Delaware, Estados Unidos de América,

mEEmmmEmIT I

El presente invento se refiere a la produccién
de fosfato monocilcico y de fosfato di-cdlcico por
descomposicién de roca fosfédtica u otra procedencia
conveniente de fosfato tricdlecico, por medio del 4cido
nitrico., Sabldo es que el fosfato tricllcico puede
descomponerse con fcido nitrico con arreglo a una cualquiera
de las férmulas o ecuaciones sigulentes, dando el debido
margen de tolerancia cuando se trate de fosfaton tricéleico:
en bruto, como por ejemplo roca fosfédtica por la cantidad
de fcido que consumen las impurezsas, cuzles son, por

ejemplo, el carbonato de cdclo y los compuestos de hierro y

aluminio;
1) CaS(P04)2+2HN05== Ca(NOs)z + 20&HP04
2) CaS(P04)2+4HNO3 = 2Ca(N05)2+ GaH4(PO4)2

"

3) Cag(PO,),+6HNOz = 3Ca(NOg),+ HzPO,.
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’( En el terreno préctico, para poder extraer
un elevado porcentaje del fosfato contenido en la materia
prima, y con el fin de obtener una reaccién razonablemente
répida, se hace preciso emplear una cantidad de fcido
20, nitrico que sea un promedio entre la que requiere la
ecuacibn 2 y la que requiere la ecuacidn 3, siendo por
lo tanto lmposible obtener directamente 1la totalidad
del fosfato contenido en la materia prima en forma de
fosfato mono o di-cllcico. Ha sido ya propuesta por
25, otros autores la ides de descomponer la roca fosfética
con fcido nitrico y neutralizar con amoniaco la solucién
resultante, pero este procedimlento tan solo conduce
a la precipitacién de fosfato di-cflcico o acaso de
fosfato tricédlcico sl se emplea un exceso de amoniaco,
30, El presente invento est4 basado sobre el
descubrimiento de qus el fosfato monocélcico y el
di-célcico pueden ser precipitados sucesivamente
mediante neutralizacién con amoniaco, en dos fases,
de la solucién que se obtiene descomponiendo fosfato
35, tricélcico con el suficiente &cido nitrico para poner
en libertad cuando menos una proporcibén del fosafato

’

contenido en la materia prima, en forma de 4cido fosférico
libre,

Para una determinada temperatursa hay una

40, determinada concentracién de dcido fosférico que corresponde

a un equilibrio entre las dos fases sblidas fosfato
mono-dil-cflcico y dicdlcico. Con soluciones saturadas
que tengan una concentracidn més alta de 4cido fosférico
el fosfato monocélcico es la fase sélida estable y es

45, precipitado cuando la soluciédn es tratada con amoniaco
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mientras que cuando la concentracién en Acido fosfé;ico
es més baja que la concentracién de equilibrio, el
fosfato di-célcico es la fase sblida estable, y es
precipitado cuando la solucidn es tratada con amoniaco.
50, El rendimiento méximo de fosfato mono-célelco
‘ se obtiene separando la fase sblida de fosfato mono=-
célcico cuando 1la concentracién en &cido fosférico
de la solucién madre supera escassmente el punto de
equilibrio, La concentracién en &cldo fosférico para
66. este punto de equilibrio, se halla influida por la
concentracidn de nitrato de calcio y por la temperatura
del sistema., Dentro del régimen o margen de temperaturas
de operacién, o sea a temperaturas entre 302 y 752 C
y con una concentracién original de écido nfitrico de
60, 40 a 60% , que corresponde a una concentracidén de
nitrato de calcio, de 95 a 215 moléculas, por 1000
moléculas de HoO en la mezcla de reaccién, el punto
de equilibrio veria de 10 a 35 mols., HzP04 por 1000
mols, Hzo. Asi, por ejemplo, a 402 C, cuando la
66. concentracién de nitrato de calclo en el sistema varia
de 0 mola, a 205 mols. Ca(NOg)g por 1000 mols. HpO,
(que es la concentracién de saturacién para el nitrato
de calcio), el punto de equilibrio baja de 96 mols.
a unas 8,5 mols HSPO4 por 1000 mols. HpO. Asimismo,
70, en unamezcla de reacciédn de roca fosfética y de
fcido nitrico al 504, con una concentracién de nitrato

de calcio de alrededor de 130 mols Ca(NOS) por 1000

2
mols, HoO, el punto de equilibrio varfa desde 15 a
20 mols. HsPoﬁjpor 1000 mols. de Ho0 a 302 C, a 30-35

75. mols, HzPO4 por 1000 mols, Hp0O a 752 C.
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Las concentraciones de los reactivos y de la
mezcla de reaccl én influyen tambien de una manera
importante en los resultados obtenidos,

Asil, por ejemplo, a menos de emplearse &cido

80. nitrico de una concentracién relativa, como por ejemplo,
de un 40% o més la descomposicién de la roca fosfdtica
no podré tener lugar a una intensidad o rapidez préctica.
En cambio, si se emplea un 4cido de relativa concentraciébn,
la mezcla de reaccidén resultante o amalgama serd de una

85. consistencla tal que dificultard muchisimo su manipulacién
Y tratamiento en operaciones sucesivas, y el fosfato
di-cédlcico que de ella se precipite por medio de
amoniaco estaréd contaminado de Po05, es decir, fosfato
tricdlcico inservible o insoluble como cltrato. Ahora

90. bien, estas dificultades pueden evitarse si la roca
fosfética se descompone con fcido nitrico relativamente
concentrado y si después de la separacidén del fosfato
monocélcico es diluida, la solucién o liquido madre
antes de la precipitacién del fosfato dl-célcico por

956, medlo de amoniaco. Como agente de diluciédn se podré
emplear agua o soluclones acuosas apropiadas, en
particular soluciones que contengan uno o més de los
productos intermedios del procedimiento, como por ejemplo
nitrato de calcio y nitrato de amonio, Empleamos, de

100. preferencia, como agente de dilucién, una parte del
licor o solucién de nitrato de amonio o de nitrato
cfilcico de amonio que se producen en fases o etapas
subsiguientes del proceso que se describe mfs adelante.
Al operar de este modo hemos visto que la magma o

105, amalgama de roca fosfética y 4cido nitrico puede ser
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manipulada sin dificultad alguna y que puede obtenerse

/

fécilmente un fosfato di-célcico que contenga menos de
1% de P205, insoluble en citrato, al paso que, no
afiadlendo agente diluyente alguno con anterioridad a
la precipitacién del fosfato di-cflcico, el producto
contendrd de 10~15% de P205 insoluble en citrato,

Tambien hemos obsgervado que pueden obtenerse
resultados mejorados en la produccién de fosfato mono-
cdlcico y di-célcico tratando la solucién de roca fosfdtica
con amonlaco en forma diluida, como por e jemplo, una
mezcla gaseosa de amoniaco y de un gas inerte., Esto
se lleva a cabo preferentemente inyectando la mezcla
gaseosa en el espaclo de aire que hay por encima
del nivel de la mezcla de reacciédn o magms que se halla
contenida en un recipiente cerrado y que se agita durante
el tratamiento. De este modo se obtiene un produc to
que contendri tan solo 0,25% de P50 insoluble en
citrato, mlentras que, de otro modo como por ejemplo,
inyectando o borbotando amoniaco Unicamente a través
de la magma se obtendrd un producto que contendréd
materla insoluble en citrato en la medida de 1,5% o
més. |

Aslmismo, hemos observado gque el on5
inservible o insoluble en citrato contenido en los
productos obtenldos disminuye tratando la solucidn de
roca fosfdtica con amoniaco en presencia de una pequefia
cantidad de un silicao soluble, como por ejemplo el
sllicato de sodio, el cusl podrd ser agregado a la
magma O amalgama antes del tratamiento o en el curso

de éste, pero de preferencia, cuando esté aproximadamente
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" a medio terminar. Asi, por ejemplo, se obtendré un
producto que contenga 2,8% de P05 insoluble en citrato
al paso que en condiciones o circunstancias andlogas,
pero sin el empleo de silicato de sodio, un 5.9% del

140. producto total sera P205 insoluble en citrato, Otro
descubrimliento hecho por los recurrentes es el de que
se consiguen resultados me jorados en la descomposicidn
de roca fosfdtica con fcido nitrico, afiadiendo paulatina-
mente la roca fosfdtica al fcido en vez de hacerlo a la
145, 1inversa. Este modus operandl es por lo general reco=-
mendable para poder obtener 1la plena ventaja de la
acelbn del Acido sobre el fosfato de roce desde el
comienzo, puesto que de este modo se obtiene una
disolucidn més efiecaz y mhs rdplida de la roca fosfética
150, que cuando el f4cido es afiadido a ells, Asimismo,
Liemos comprobado que afiadiendo paulatinamente la
roca fosfética hasta el momento antes de la precipitaciédn
del fosfato monocélcico filtrando la ganga, (materia
insoluble), y afiadiendo luego el resto de la roca
155, fosffitica, se consigue eliminar aproximesdamente un 90%
" de la materia no fosfética insoluble, que de otra
suerte quedarfa en el producto,
Con arreglo a una forma de realizacién
preferente del invento, el fosfato monocédlcico es
160. producido mediante un proceso cfclico contfinuo.
En obsequio a la mayor clarldad y conveniencia
describliremos el procedimiento con referencia a tres
de sus fases o etapas principales como sigues (I) la
roca fosfética y, si se quiere, el fosfato di-cllcico

165. procedente de la fase II que se describe a continuaciédn,
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son reaccionados con fcido nitrico'y la mezcla resultante
es tratada con una pequefia cantidad de amoniaco, a fin
de que dé una smalgama que contenge, esencialmente,
fosfato monocdleico suspendids en una solucién de nitrato
170, de calcio, nitrato de amonio y &cido fosférico. Esta
amalgamas se filtra. (II) 'El lfquido o solucidn madre
procedente de le fase I es tratado con amoniaco, dando
un precipitado de fosfato di-cédlcico en una soluciédn
de nitratos de calcio y amonio., Esta solucibén tambien
176, se filtra, (III) La solucibén madre obtenida en la fase
(II)es tratada con amoniaco y bi-bxido de carbono,
precipitando carbonato de calcio en una soluciédn de nitrato
de amonio,
Estas fases tlenen lugar en el orden consecutivo
180, 1indicado 7y, de preferencia, son efectuadas en lea forma
detallada sigulente:
(I) La roca fosfética se afiade poco a poco
y se disuelve en fcido nitrico agiténdose hasta que la
reaccidnes completa, dependiendo el tiempo que se requiera
185. pera dicha reaccién, de la cantldad de roca fosfética
que se aﬁada.' Después se afiade la debida cantidad
de fosfato di-cflcico de la fase II de un ciclo anterior,
efectudindose esta adicién lentamente y termlnando 1la
reaccién a una temperatura de 302 C o més baja., Después
190, se introduce amoniaco en la amalgama hasta que 1la
concentracién en 4cido fosférico desciende a unas 20 mols
H3P04 por mil mols. HEO’ Yy se precipita fosfato monocédlecico.
Una varlante de preferencia de este método
es, como queda dicho, al afiadirse fosfato de roca al &cido

195, nitrico separar el residuo de la roca fosfética Insoluble
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" en #cido, de la solucibdn de nitrato de calecio y 4cido
fosférico antes de que comience la precipitaciédn del
fosfato monocélecico. El resto de la roca fosfdtioca
o del fosfato di-célcico o ambas cosas, es afiadido a la
solucién clarificada siendo tratada la magma en la forma
que se describe en la fase I, Esta variante produce
un producto mfs concentrado y més fécil de filtrar y de
manipular.

(II) La s0lucibn madre de la fase I es
tratada con amoniaco para precipitar de ella fosfato
di-célcico, por ejemplo, inyectando gas de amoniaco
en el espacio 1lleno de aire y cerrado que hay por
encima de la amalgama de roca fosfdtica y 4cido, con
el fin de mantener wuna atmésfera a una pequefia presién
parclal de amoniaco agiténdose 1la mezcla con la
suficlente energfa o violencia para mantener su superficie
alterada, Se precipita fosfato di-.cdlcico, se elimina
del sistema o se devuelve & la fase I para reaccionar
con &cido nitrico y poder formar fosfato mono-cédlcico.
El retorno del fosfato di-cdlcico producido en esta
fase es ciclico, y si se devuelve la totalidad del
fosfato di-célcico, la produccidn de fosfato monocdleico
equivaldrd a la cantidad de roca fosfdtica empleada.
(III) La solucidén madre procedente de la
fase (IXI) conteniendo esencialmente nitratos de calcio
y de amonio, es sometida a tratamiento en un aparato
apropiado, con bibxido de carbdn y amoniaco de cuya
manera todo el calcio es precipitado en forma de carbonato
de caleio, quedando como soluciédn final una solueidn

de nitrato de amonlo, En esta fase del procedimiento



-0 -
el amoniaco y el bidxido de carbono pueden ser afiadidos
simulténeamente a la solucién, o se podrf{ disolver en
ella la necesaria cantidad de amoniaco y afladirse luego
el bléxido de carbono. Se podré emplear ya sea bibxido

L 280, de carbono puro o cualquier otra mezcla de bibxido de
carbono con un gas inerte, tal como aire o se podrén
reemplazar el amoniaco y el bibxido de carbono en su
totalidad o en parte por un compuesto tal como carbonsto
de amonlo, bicarbonato de amonlo o cartamato de amonio.

235, Con referencla a la Fig. 1 de los dibujos,
las operaciones principales de las fases (I y II) se
llevan a cabo en el agitador 1, 7y en el amoniacador 2,
respectivamente; la fase III se lleva a cabo en su mayor
parte en el saturador 6, ILa naturaleza y las funciones
240, de los elementos o partes de estos aparatos vdn indicadas
por leyendas y se consignarédn a continuaciédn,

En los ejemplos siguientes se empleé roca
fosfdtica en forma de guljarros procedente de la Florida
que dié al anflisis 32,23% Po0g ¥ 46,87% Ca0. Las

246. ecuaciones o fbrmulas que acompafian a los e jemplos,
muestran tanto las reacclones como las concentraciones
que vén aparejadas en las diferentes fases del proceso,
hablendo sido tomada la férmula 4Ca5(P04)2.5Ca0 como

(, representativa de la materia fosfdtica contenida en 1la

250, roca, por cuanto que en 2lla se expresa perfectamente
el porcentaje de P205 de la roca y su capaci@ad de
consumo de 4cido.
EJEMPLO 1,
l.- Con referencia al dibujo,(Fig. 1) se tomaron

265, 92 partes de roca fosfftica de La Florida y se afiadieron



260,

265,

270,

275,

280,

285.

en el agitador 1 a 200 partes de HNOz al 50%, agiténdose

la mezcla por espaclo de una hora y a la temperatura de 302
C para que 1la reaccibén pudiera llegar a su completo
estado. Después se afiadieron a la mezcla 24,2 partes

de fosfato di-cllclico del filtro 5 (fase II de un

ciclo anterior). La reaccibn en este ejemplo se podré
representar como sigue:

9.4 (Cas(P04)2)4 «5Ca0+32 CalP0, + 286 HNO, + 1000 Hy0 =

3
3947 CaH4(P04)2 + 28 HzPO, + 143 Ca(NOz) g + 1000 H,0.
A la mezcla resultante de la fase I antedichs,
se afladieron dentro del amoniacador 2, aproximadamente
0.8 partes de amoniaco, reduciendo la concentracién
en fcido fosférico a unas 20 mols, HzP0, por 1000 mols
H,O0, conforme se muestra en las ecuaciones sigulentes;
39,7 CaH4(P04)2+ 28 HoPO, + 143 ca(N03)2 + 8 NHS + 1000 Hg0
= 43,7 Caly(P0O4)o+ 20 HzPOy + 139 Ca (N05)2+8 NH4N05+1000 H,0,
Después de terminada la reacciédn se s epararon en
el filtro 3, 37,7 mols, CaH4(PO4)2, equivalentes a
49 partes de fosfato monocélcico dejando en la solucién
6 mols de CaH, (PO4)2. En el considerando siguiente
se parte del supuesto de que la separacidédn de fosfato
monocélcico fué completa,
II.- La soluciédn madre resultante fué tratada
con 4.9 partes de amoniaco en el agitador 4, interrumpiéndose
la reaccién en el momento de cesar 1la ?ezclaQXde tornarse
en color amarillo manteca, (benzol-azo-dimefiianilina)
indicador color clavel, La reacclén puede representarse
como sigues
6 Cal, (PO, ) + 20 HzPO, + 139 Ca (NOg),+8 NH,NO, + 52 WH, +

4 3
1000 Hp0 = 32 CaHPO, + 113 Ca(NOgz)y + 60 NHgNO3 + 1000 HyO.
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Aun cuando la ecuacién gque antecede no lo indica, gqueda
al llegar a este punto una pequefia cantidad de 4cido
fosférico en solucidn,
Aun cuando no es preciso lavar y secar el fosfato
di-cdlcico al ser devuelto gl proceso, por cuanto que
ello altera ligeramente la ccmposiciédn de las soluclones
en varias fases del procedimiento y reduce ligeramente el
rendimiento en fosfato monocflcico, las 24,2 partes
de fosfato di-cflcico fueron separadas del 1lfiquido o
solucién madre por medio del filtro 5, lavadas, secadas
y vueltas nuevamente al agltador 1 en la fase primera
de un ciclo siguiente del procedimlento. Se parte del
supuesto de que en la descripcibn de la fase siguiente
del proceso, tuvo lugar el completo desplazamiento y
lavado en la forms antedicha.
III.- La solucidén de nitrato de caleclo y amonio
procedente de la fase II fué tratada en el saturador 6
con 21,3 partes de amonlaco y 27,6 partes de bibdxido
de carbono, en la forma que puede ser prepresentada por
la ecuacibén o fbrmula sigulente:
113 Ca(NOg)p + 60 NH4NOz + 226 NHgz + 113 COp + 1000 Hp0 =
286 NH4NO; + 113 CaCOz + 887 Hg0. -
El precipitado de carbonato de calcio fué
separado de la solucién madre en el filtro 7, dejando
una solucidn que contenfa 127 partes de nitrato de
amonio.
EJEMPLO 2.
I.- Con referencia al dibujo, (Fig. 1) 110 partes
de roca fosfética de La Florida, fueron afiadidas a 200

partes de HNO; al 50% en el agltador 1, revolviéndose
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Zrenérgicamente la mezcla por espacio de cuatro horas a la

520,

325.

330,

535

340,

345.

temperatura de 302 C, a fin de dejJar que la roca se

descompusiese por completo. La reaccién puede ser

representada por la ecuascién siguiente:

11,3 (Cag(P0Oy)g), + 3 Cald + 286 HNO; + 1000 Hg0 =

27 CaHy (POg)y + 356.6 HzPO, + 143 Ca (NOg)p + 1000 HBO'
Se afisdieron aproximadamente 1.6 partes de

amoniaco & la mezcla en el amoniacador 2 reduciéndose

le. concentracidén en Acido fosférico a un valor cercano

al punto de transicién, segin se demuestra por la

ecuacién siguiente:

27 CaH.4(PO4)2 + 36.8 HzPO, + 143 Ca (nos)z + 16.,6 NH3 +

1000 H,0 = 35,3 CaH,(P0,), + 20 H,PO

4 + 134,7 0a(N03)2 +

16,6 NH NOS + 1000 Hy0.

4
Al llegar a este punto, se precipitaron 29,3 mols. 08H4(P04)2
equivalentes a 38 partes de fosfato monocélcico y fueron )
separadas por medio del filtro 3 quedando 6 moléculas en
solucién,

II.- La solucién resultante de la fase I
anterior en el agitador 4 con 4,9 partes aproximadamente
de amoniaco precipitando de este modo fosfato di-clleico
interrumpiéndose la adicién de amoniaco en el momento
preciso de que la mezcla dejd de.tornarse color amarillo
manteca, indicador de color clavel, La reaccifén puede
representarse por la ecuacién siguiente, partiendo del
supuesto de que la solucién madre hubo de quedar
separada por completo del fosfato mono-célcico precipitado
de la reaccién precedente.
6 CaHy(PO,), + 20 H PO, + 134,7 Ca(NOz) 2 + 16,6 NH,NO, +

374 473

62 NH3 + 1000 Ho0 = 32Ca HPO4 + 108.7 Ca (N03)2 + 68.6 NH4N05
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La pequefia cantidad de fosfato que resta en
solucién no aparece en esta ecuacidén. Las 24,2 partes
de fosfato di-célcico pueron separudas del lfquido madre
en el filtro 5, lavadas y secadas en el secador 13.

IIIl.~ Se supone que en la anterior fase II
ha tenido lugar un perfecto lavado de desplazamiento ¥y
que la solucidén madre de nitrato de amonio y calcio fué
tratada con 20,5 partes de amonliaco y 26,6 partes de
bibéxido de carbono en el saturador 6 segun se representa
en la ecuacidén siguiente:

108,7 Ca (NOz)y + 68.6 NH4NO5 + 217,.4 NH5 + 108.7 COgo +
1000 HpoO = 286 NHg4NO, + 108.7 CaC05 + 891.3 Hy0.

El carbonato de calcio fué separado de la
solucibdn en el filtro 7 dejando un 1lfguido madre que
contenfa 127 partes de nitrato de amonio,

En uno y otro ejemplos 1 y 2 el carbonato
de calclo de la fase III es separado de la solucibdn de
nitrato de amonio concentréndose &sta por evaporacién
en el evaporador 8. Después de esto el carbonato de
calclo es mezclado en el mezclador 13 con dos terceras
partes a lo sumo del lfguido de nitrato de amonio
concentrado granulféndose la mezcla en una formae cualqulera
apropiada como por ejemplo agitindola mientras estéd

caliente o rociéndolaten una torre refrigerante 10.

EJEMPLO 3.

Este ejemplo se describe con referencla a la
Fig. 2 de los dibujos.

Pase (I) para iniclar el procedimiento se toman
03 partes de roca fosféitica de La Florida en forma de

gul jarros y se afiaden poco a poco a 200 partes de 4cido
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nitrico al 50% durante un periodo de una hora sobre

poco mds o menos y & una temperatura de unos 302 C,
prodciendo de este modo una solucién de Acido fosférico

y nitrato de calcio como se .demuestra por la ecuaciédn
siguiente:

9.5 (Cag)P0Oy),) 4.3 Cad + 286HNOp + 1000Hp0 =

76H5P04 + 143Ca(N05)2 + 1000H50.

El resfduo insoluble es separado, y la solucién clarificada
es puesta en reaccién con 17 partes adicionales de roca
fosfédtica, pudiendo representarse la reacct én por la
ecuacién siguiente:

1.8(Ca3(P04)2)4 . 3Ca0 + 76H.PO. + 1430&(N05)2 + 1000 H20 =

S 4
270aH4(P04)2 + 36,6H,P0, + 143 Ca (N°3)2 + 1000H,0,

3 4

Después se toman 133 partes de un diluyente
derivado de la sigulente fase II y que contenga 79,4
mols,. de GdNos)g y 127.2 mols de NH,NO; por 1000 mols.
de Ho0, se afladen a la amalgama de roca fosfética y
fcido en el agltador 1 y se aglta dicha amalgama a
una temperatura de 302 C préximamente por espacio de otras
tres horas., La amalgama vendrd a contener entonces
27 mols de CaHéPO4)2, 36.6 mols HgPO,, 187 mols, Ca(NOs)z.
¥y 70.8 mols. de NH4NO5 por 15566 mols. de HpO. B

Fase (II). Esta amalgama diluida es echada
en un amoniacador 3 inyectféndose aproximadamente 12 partes
de gas de amonlaco en el espaclo de aire cerrado que hay
pa encima de la mezclg, de manera que se mantenga
una atmbsfera con una presibdn parcilal de amoniéco,
agiténdose la mezcla al proplo tiempo con bastante violencia

para mantener su superficie alterada. Cuando la saturacién

de amoniaco llega s ser prdximamente de una mitad, se

|
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introduce solucién de silicato de sodlo en la mezcla o
amalgems en una medida correspondiente a 1% del peso
total de la mezcla, La temperatura se mantiene a 300 (
y se interrumpe la reaccién cortando la admisién de
amoniaco tan pronto como la mezcla deja de tornarse
color amarillo manteca indicador de color clavel que
tenga por e jemplo una concentracién de iono hidrogenado
de pH=2 por 3., La reaccidn puede expresarse por la
gcuacién siguiente:

27 GaH4(P04)2 + 36,6 HxPO, + 187 Ca (NOS)2 + 70.8NH4N05+

127.2NH5 + 1666Hp0 = 90.6CaHPO4+ 123,4Ca(N0z),+198NE,NOS +

50

Existe en realidad en este punto aun cuando no
vé representado en la ecuacidédn alrededor de 1 mol, de
H3zP0, en solucién por cada 1000 mols de HpO.

Los productos de la reaccibén son pasados por
un filtro 3 y 68,5 partes del fosfato di-cédlcico son
recuperadas o regeneradas y secadas en un secador 6,

En el residuo lavado y himedo de fosfato di-cédlcico de
la fase(II) solo queda un 0.25% de Pg0g inservible,

Fase (III) 133 partes de filtrato o solucién
son devueltos al agitador 1l como se indica en la anterior
fase (I) siendo enviada las 233 partes restantes de la so-
lucibn al saturador 4 en el que se introducen 15 partes
de amoniaco y 19,4 partes de bidxide de carbono. La
reacclén resultante se demuestra por la ecuacidn siguiente;
79.4Ca(N0z)g + 127.2NH4N03 + 79.,4C0o + 158,8NH; + 1000HgO=

79.4CaCO5 + 286NH4N03 + 920.6H20.

Fase (IV)., El carbonato de calcio de la fase

III, es separado por filtracibn de la solucibdn de
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‘nitrato de amonio la cual es luego concentrada por
evaporacién,

g;Fase (V). El carbonato de calelo es mezclado
seguldamente y de preferencia a lo sumo con una mitad
de la solucidén concentrada, granuléndose la mezcla
de una manera cualquiera convenlente, por ejemplo mediante
agitacién, mientras estd caliente o mediante rociado
en una torre 10,

En vez de servirse de amoniaco y de bidxido

de carbono como en la fase III, estas substancias
podrén ser reemplazadas en su totalidad o en parte por
un compuesto amoniacal tal como carbonato de amonio,
bicarbonato de amonio o carbamato de amonio. Es, sin
embargo, recomendable que el amoniaco y el biéxido
de carbono se afiadan en la proporcién estequiométrica
de dos moléculas del primero por una molécula del segundo,
El amoniacado en la fase II se puede llevar
a cabo de varlas maneras, distintas del método anteriormente
explicado, ecamo por e jemplo; (1) inyectando burbujitas
de gas de amoniaco directamente en la magma o masa de
roca fosfética y &cido agiténdose enérglosmente la
magma en un mezclador mecénicoj (2) disolviendo el
smoniaco en la totalidad o en parte del diluyente que
se clta en la fase (I) y afiadiendo paulatinamgnte esta
solucién a magma de rooa fosfética y 4cido y agitando
enérgicamente al propio tiempo, o (3) agitandq la magma
© masa de roca fosfdtica y dcido y amoniacédndola mediante
inyeccién de una corriente de aire que contenga una

pequefia fracecidn de amoniaco.
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Hghiendo ya descrito ampliamente la naturaleza
de nuestro invento asi como la manera de llevarlo a la
préctica, debemos hacer constar que las disposiciones
anteriormente descritas son susceptibles de ligeras
modif icaclones de detalle sin que se altere el principio
fundamental del invento y lo que constituye la esencia
del mismo y por lo que solicitamos patente de invencién
por veinte aflos en Espafia es por: "Un procedimiento para
la fabricacién de fosfato monocdlcico y dil-célcico™;
caracterizéndose por lo siguiente:

12 ,=Por un procedimiento que comprende la
descomposicibén de fosfato tricidlecico con 4cido nitrico
en cantlidad suficlente para poner en libertad cuando
menos una parte del fosfato contenido en la materia
prima en f&rma de Acido fosférico libre, y en precipitar
sucesivamente fosfato monocdlcico y di-cdlcico de la
solucién resultante mediante tratamiento con amoniaco
en dos fases.

22 .- Un procedimlento con arreglo a la
reivindicacién 12 en el que el fosfato monocdlcico es
separado cuando la concentracién en 4cido fosférico de
la solucidén madre escasamente rebasa el punto de
equilibrio entre las dos fases sblidas, fosfato mono y
di-célcico,

32 ,- Un procedimiento con arreglo a las
relvindlicacliones 12 y 2% en el que la solucidn o
licor madre que @eda despues de precipitado el fosfato
monocélcico es diluida antes de la precipitacién del
fosfato bicélcico, de cuya manera se reduce al minimum

la contaminaciédn del fosfato dl-cdlcico con PBO5
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gnsoluble en citrato.

48 ,- Un procedimiento con arreglo a la
reivindicacién 3% en el que una parte del nitrato de
amonio o de la solucidén nitrificada de nitrato de calclo

500, y amonio, producida en etapas o fases subsiguientes
del procedimiento se utiliza como agente dlluyente.

52 ,~ Un procedimiento con arreglo a una
cualquiera de las reivindicaciones 1% a la 4%, en el
que la precipitacién del fosfato monocélcico o di-célcico

505, o ambos, es efectuada con amoniaco en forma diluida,
por ejemplo, mezclado con un gas inerte o disuelto en
el agente de dilucién empleado segun las relvindicaclones
3& o 4%,

62 ,- Un procedimiento con arreglo a una

510, cualquiera de las reivindicaciones 12 a la 5% en el que
la precipitacién del fosfato monocélcico o di-célcico,
o ambos es efectuada en presenclia de una pequeila
cantidad de un silicato soluble, tal como el slllcato
de sodio,

5154 72 ,- Un procedimiento con arreglo a una
cualquiera de las reilvindicaciones 1% a la 6% en el que
el fosfato tricdlcico se descompone afiadiendo paulatinamente

la materia prima al dcido nitrico, en vez de hacerlo a

tr la inversa,

520. 82 ,- Un procedimiento con arreglo a la
reivindicacidén 7% en el que la adicibén de la materia
prima al écido es interrumpida en el instante antes de
quedar la solucibén saturada de fosfato monocédlcico,
eliminéndose seguldemente la materia insoluble o ganga

525, 7y afiadiéndose el resto de la materia prima a la solucidn,



Y

92 ,- Un procedimiento cfclico para la produccién
de fosfato monocéllcico que comprende 1las fases o etapas
sigulientes: (1) el reaccionar fosfato tricdlecico y
fosfato di-célclco oon fcido nftrico; (2) el afiadir amonisaco

530, en cantidad suficiente a la mezcla resultante para efectuar
materialmente la completa precipitaciédn del fosfato
monocéleico con poco o nada de fosfato di-cflcico; (3)
el separar el fosfato monocélcico de la solucién
residuaria; (4) el afiadir mds amoniaco a la solucién

5356+ residuaria precipitando de esta suerte el fosfato di-célcico;
¥y el utilizar, cuando menos, una parte del fosfato
di-célcico asl producido para reaccidnar con ulteriores
cantidades de fosfato tricélcico y fcido nftrico de
la fase 1,

540, 102.- Un procedimiento pars la producci én
de fosfato monocédlcico que comprende las fases siguientes:
(1) reaccionar 4cido nitrico y roca fosfética, (2) diluir
la magma o masa resultante; (3) afiadir amoniaco a 1a
masa; (4) separar de la masa el fosfato monocélcico

645, formado; (5) utilizar una parte de la solucidn residuarla
como aggente de diluciébn en lé fase 2; (6) afladir amoniaco
a otra parte de la solucibdn residusria y (7) separar de
ella el fosfato di-cédlcico formado Yy devolverlo a la
fase 1.

550, 112 ,- Un procedimiento para 1la producci én
de fosfato monocélcico y di-célcico, tal ¥y como queda
substanclalmente descrito con referencia a los Ejemplos
que anteceden y a los dibujos gque se acompafian,

"Un procedimiento para la fabricacién de fosfato

555, monocédlcico y dicélcico" segun queda substancialmente

descrito en la presente memoria e llustrado en los adjuntos

dibujos.
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Esta memoria consta de veinte hojas escritas

Por una sola carasa,

Madrid, 30 de Octubre de 1931,

E.I.DU PONT DE NEMOURS & -
cR Inco.
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