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doftee

"Un procedimiento de fabricacidn de sulfato de

potasio",

Solicitantes; IMPERIAL CHEMICAL INDUSTRIES LiMITED,
residentes en Imperial Chemical House,
Millbank, Londres, Inglaterre,

El presente invento se relaciona con la
produccifn de sulfato de potasio a base de cloruro de
potasio mediante la accién reciproca de este Ultimo
con sulfato de amonio en un medio acuoso, reaccidn
gue estd basada sobre la ecuscibén siguiente:

2 4
Cualguiera gque intente preparar sulfato de

2KC1 + (NHg)pSO, = K,50, + 2NH,Cl.

potasio de esta manera y emplée las cantidades de KCl y de
(NH4)2SO4 sefialadas en la ecuacién, el 1fguido resultante
no proporcionard cristales de sulfato de potasio puro,
sino que en su lugar se obtendréd una mezcla de cristales
consistente en sulfato de potasio y sulfato de amonio.

Se¢ ha averiguado, sin embargo, gue se puede obtener
sulfato de potasio puro, llevande a cabo la reaccidn

en un nmimero de fases o etapas, de tal manera gque se



20

(&)
o

35,

40

45,

232794

- 2 -
produzca una cantidad de comple jos o compuestos sélidos
intermedios consistentes en sulfato de potasio y en sulfato
de amonio, los cuales se vén enriqueciendo en sulfato de
potasioc en fases sucesivas, hasta que se llega a obtener
por Gltimo sulfato de potasio précticamente puro.

Con arreglo al presente invento, se crea un
procedimiento de fase miltiple para la produccidn de
sulfato de potasio o de vna mezcla de cristales de sulfato
de potasio ¥ dé sulfato de amonlo, procedimlento que
comprende el hacer reacclonar un €xceso de sulfato de
amonioc con un 1fquido o solucidén acuosa que contenga
clorurc de potasio a I'in ce que ¢é un compuesto sdélido
intermedic de sulfatoide potasio y de sulfato de smonlo
el separar dicho compuesto o complejo del 1fgvido madre
3y Lacerle reacclonar con una soluciéﬁ acuosa conterliendo
¢cloruro de potasio para que dé un segundo compues to
sélido intermedio de sulfato de potasio y de sulfato de
amonio que sea mfs rico en sulfato de potaslo que el
primer compuesto., Al decir un exceso Ge sulfato de
armonio gueremos dar a entender una canticad que exceda
sensiblemente de la gue corresponde & la totalidsd del
KCl empleada en todas las fases ¥ sobre la base de la
antedicha ecuacidn,

En una rormae ciclica del procedimiento que
se describe en el pérrafo precedente, el compuesto o
complejo séiido producido en cada fase, (por ejemplo, le

fase r. desée 1la primers husta 1 pentltima), es puesto

[

a rezcciocnar en la fase siguiente (fase r+l)con el 1licuido
o solucién madre producida en lu fase inmediata sigulente

correspondiente(fase r + 2) de un ciclo anterior, o con
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cloruro de potasio y agua en el caso de la fase final,
L 2 Los principios fundamentales del procedimiento
se podrdn apreciar con perfecta claridad por la descripcidn

generalizada siguiente de un proceso de n fases.

Fases Reaccidn.

n (final) KZ1 + HEO + Complejo & = KpSO0, + solucidén &,

n -1 Gomplejo B + solucidn A = Complejo A + solucién B.

n - 2 Complejo C + solucién B = Complejo B + solucidn C.
2 Complejo Y + solucidn X = Complejo X + solucidn Y.
1 (NH4)2304 + solucién ¥ = Complejo Y + solucidn Z.

in la fase 12 el sulfato de amonio reacciona con
un 1lfcuvicdo o solucidén Y gque éontiene un poguito de cloruro
de potasioc a fin de dar una solueidn Z que no conten ré
précticamente cloruro de potasio algvno, y ua ccmpuesto
intermedio sb6lido Y de suvlfato de potasio y de sulfato
de amonio. En la segundsa fase este compuesto Ilntermedioc
sélido se enriquece en sulfatc de potaslio al reaccionar
con una segunda solucién que contenga clocuro CGe potasilo,
(acaso la solucidn madre procedente de la tercera fase
segin se explica a continuacidén con la adlicidn de un poguitito
rds de cloruro de potasic y agua); el compuesto sblido
intermedic obtenido en esta fase se enrigiece auvn més
de une manera andloga hasta que llegu a obtener eventualmente
un compuesto o complejo intermedio relativamente rico
en sulfato de potasio, el cual en la fase final es reaccionado
con cloruro de potasio solo, en presencia de uLguae, para que
38 sulfato de potasio y un lfiguido o sclucidn que contenga
cloruroc de potasioc y cloruro de amonio, y que se ha utllizado
en la fase precedente. De esta marera se obtienen compuestcs

sdlidos intermedios cuyo porcentaje en sulfato de potasio
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ve aumentando progresivamente en un sentido hasta que

por uno de los extremos se obtiene sulfato de potasio
purc, milentras que en el sentido opuesto las soluciones o
1fquidos se vén desprendiendo progresivamente de su
porcentaje en potasio, hasta que por el extremo opuesto
un 1lfguido de un porcentaje de potasio relativamente
pcbre o escaso, se encuentra con sulfato de amonio.

Con el rin de simplificar la descripecidn que
antecede se ha partido del supuesto de que la totalidad
del cloruro de potasio y del agua se afiade en un punto,

o sea en la fase final, Si btien cabe la posibilidad

de hacer esto, e€l procedimiento resultante es relativamente
ineficaz y por consiguiente ern el terreno prédctico es
preferible dividir la totalidad del cloruro de potasio

o del agua o ambas cosas, en partes que se afiaden a cada
fase.

En cambio, serd preferible afladir de una vez
todo el sulfato de amonio, o sea en la primera fase, por
m&s que tambilen es posible repartirlc en cantidades en
mds de una fase. Asimisric, preferimos emplear un exceso
de sulfato de amonic en el procediriento, sobre el que

requiere la ecuacién 2KCl + (NH4)2 £0, = KpS04 + 2NH,C1

4
pudiéndose recuperar dichc exceso si se trabaja la solucién
procedente de la primera fase, Esta colucién se podrd
trabajar por evaporacién para que deposite sulfato de
amonio, (o una mezcla de cristales de sulfato de potasio

y de sulfato de amonlo) en caliente, (debiendo utilizarse

preferentemente de nuevo los sélidos en el procedimiento),

de jando luego enfriar el 1fquido para separar cloruro de

105, amonio y que quede por dltimo un 1lfquido madre que tendré
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la misma composicidn, si tien menor en cantidad que el
fquido o solucién original de la primera fase, En el
funcionamiento ciclico esta solucidn residuaria se afiade
& la de la primera fase del ciclo sigulente antes de que
110. tenga lugar la evaporacidn y el enffiamiento,

El procedimiento se podrd llevar a cabo a una
temperatura cualquiera conveniente, hasta llegar a una
temperatura en que el efecto corrosivo de las soluciones
NH + C1l se hace apreciable y produce dificultades en lo

115, gue respecta al aparato, 31 la temperatura se reduce en
fases suceslvas, partiendo de la fase en gque se emplea
suwlfato de amonio puro, se verd que el sobrante de sulfato
de amonio no necesitaréd ser tan grande, como asimismo
se verd que se podrd afiadir menor cantidad de agua en las

120, fases siguientes,

Es altamente recomendable llevar a cabo el
procedimiento en tres fases por lo menos, Cuanto mayor
sea el rtimero de Tases més eficaz serd el aprovechamiento
de las materias,

125, %1 cloruro de smonic obtenlido en el procedimiento
podré ser convertido en una forma cualquiera conocida,
en sulfato de amonio, para nuevos UsSOS.

Si bien la finalidad principal del invento es
la produccidn de sulfatc de potasio , desde luego se

130+ comprenderd que tambien puede ser aplicable a la obtencibn
de productos que contengan una proporcidn cualquiers
conveniente de sulfato de amonioc y de svlfato de potasio.
Estos productos son de un velor especial en razdn a lo
homogéneo de su naturaleza, estando su produccibdn comprendida

135, dentro del alcance del presente invento,
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Damos 2 continuacidn algunos e jemplos guve son
En estos ejemplos se
parte del supuesto de que los sélidos se obtienen libres
de la solucidn madre.

Las cifras que aparecen por debajo de los
reaccionantes y de los resultantes en las ecuaciones

son partes expresadas en peso.

EJEMPLO 1l.-

E1l procedimiento se lleva & cabo en tres fases

y a 302 C en cada una de ellas, como sigue:
Fose 3.- KC1 + Complejo 4 + Hzo —> K550, + solucidn A
Y 30,5 97,1 5249 100 80,5
Fase 2e- KC1 + solucidén A + Complejo B + H20+ComplﬁoA4-sol.B

50.2 80.5 104.8 89,1 97.1 227 5

Fase l.=- (NH4)QSO4 +KC1+ solucidn B + Ho0-?Complejo Bt sol. C.
156 14 .7 22745 64.2 104.8 357 .6
Las composiciones aproximadas de los compuestos

o complejos intermedios y soluciones, (expresadas en gramos

por 100 gramos) son:

Complejo Ae.Complejo B.Solucidn A.Solucién B.Solucidn C.

K2 35.1 10.1 6.4 345 1.4
NHy 6.0 2l.2 7.2 9.7 11,9
C12 0 0 16.0 16,9 12,7
S0y 5849 6847 c.7 Ted 16,3
HgO 0 0 65,7 6245 5747

E1l 90% del potasioc es recuperado desde luego
en forma de KESO4 en el antedicho procedimiento trifésico.

Wés de una ritad del 10% restante podré separarse,

trabajando la solucién C por evaporacién y enfriamiento

en forma de mezcla de cristales de KoS0O4 con sulfato de

amonio, el cual se podré entonces aprovechar para uso
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ulterior en el procedimiento.

¢+ .
Las tres fases corresponden & una reacciédn total

como sigue:
2 KCl1 + (NH4)2804
95«4 156 206 ,2 100 357 6

+ HQO —> Ko80, + solucidn C

Por el contrario, si se intentase reemplazar
el procedimiento polifdsico por uno monofédsico empleando
estas cantidades, el productc no resultard sulfato de
potasio puro, sino un complejo o compuesto de mezcla de
cristales que contendrén groso modo 60 a 70% de K2804 y
30 a 40% de (NH4)ZSO4-

EJEMPLO 2.~

En este ejemplo el procedimiento se lleva a cabo

en cuatro fases y en cada una de ellas a 30% C.

Fase 4.- Complejo A + KC1l + Ho0 K50, + solucién A
97.1 30.5 5249 100 805,

Fase 3,- Complejo B + KC1 +solucién A+Ho0 -»solucién B+complebA
104.8 50.2 80,5 89.1 227;5 97.1

Fase 2.~ Complejo C+ KCl+solucién B+H20—9solucién C+comple jo B
149.5 3+C 227,56 40.3 316.1 104.,8

Fase 1,- (NHg)p304 + KC1 + solucién C+l0-»solucidnD +compe. Ca
16746 646 316,1 18.2 359,0 149,5

ILas composiciones aproximmdas de los compue stos
y soluciones intermedias, (expresadas en gramos por cadsa

100 gramos)son:

Complejo A.Complejo B.Complejo G. S0l.AeS01.BeS0l.CaS0l.D

Ky 35.1 10.1 3.6 6.4 5.5 1.4 0.7
NHy 6.0 21.2 25.1 7.2 9.7 11.9 12,7
Clg 0 0 0 18.0 16.9 12,7 12.0
80,  58.9 68.7 71.3 2.7 7.4 16.3 18,6

Ho0 0 0 0 65.7 62.5 57.7 5640
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El 94.3% del potasio es recuperado directamente
# Torma de KoS04. Las cuatro fases corresponden a uma
reaccidén total como sigue:
2 KOl + (NH,)5S804 + HpO —> K580, + solucidn D
200 90,9 16746 20045 100 359

N O T e

Habiendo ya descrito ampliamente la naturaleza
del invento asi como la manera de llevarlo a la prdctica,
debe hacerse constar que las disposiciones anteriormente
205, descritas son susceptibles de ligeras modificaciones de
detalle, sin que se altere el principlo fundemental del
invento y lo gue constituye su esencia y por lo que se
solicita patente dge invenclédn por veinte 2fios en Espafia,
es por: "Un procedimiento de fabricacidn de sulfato de
210. potasio"; caracterizdndose por lo siguiente:
12 ,- Un procedimiento de fabricacidn de
sulfato de potasio o de mezclas de cristales de sulfato
de potasic y de svlfato de amonlo, procedimientc gue consiste
en hacer reaccionar un exceso de svlfato de amonio con una
215, solucidn acuosa que contenga cloruro de potasio para que daé
un compuesto o complejo sélido intermedio de sulfato de
potasio y de sulfato de amonic, en separar dicho compuesto
del 1lfquido ¢ solucidn madre y hacer gue reaccione con
una solucidn acuosa que contenga clorurc de potasio a fin
220+ de dar un segundo ccmpuesto sdlido intermedio de éulfato
de potasio y de sulfato de amonio que sea mds rico en
sulfato de potasio gque el primer compuesto.
22 .~ Un procedimiento de fabricacidn de sulfato
de potasio con arreglec a la reivindicacién 1%, procedimiento

225, que es de forma ciclica y en el que el compuesto que se
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croduce en cada fase, desde la primera a la pentltime,

¢s reacciocnado en la fase sigulente con la solucidén madre
producida en la fase correspondiente e inmediata siguiente
de un ciclo anterior, o con cloruro de potasic y agua si se
trata de la fase final.

3¢ .- Un procedimlentc de fabricacién de sulfato
de potasio, con arreglo a la reivindicacibn 22, en el
gque la tctalidad del cloruro de potasio o de agua, O ambas
cosas, se divide en partes o cantidades que se afiaden en
cada fase.

42 ,~ Un procedimiento de fabricacidn de sulfato
de potasio, con arreglo a las relvindicaciones 2% y 32
en ¢l que 1la solucidn procedente de la primera fase es
trabajada por evaporacién para cue deposite sulfato de
amonio o una mezcla de cristales de sulfato de potasio
y de suifato de amonio en caliente, (siendo los sd1lidos
utilizados preferentemente de nuevo en el procedimiento)

y dejando luego enfriar el producto a fin de scparar

¢l cloruro de amonio, y dejar una solusidn madre que venga
a tener aproximadamente la misma composicidn gue el
1fguido primitivo, afiadiéndose dicha solucién madre

a la solucidn madre de la primera fase de un ciclo sub-
sigaiente.

32 ,~- Un procediriento de fabricacidn de sulfato
con arreglo a las reivindlcaciones 22, 3% o 4%, en el que la
temperatura v4 disrinuyendo en Tases o etapas sucesivas
partierio de la fase en gue se emplea sulfato de amonio
puro.

62 ,- Un procedimliento para la produccién de

sulfato de potasio o de una mezcla de cristales de sulfato
i
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de amonio y de sulfato de potasio, segun queda substancial~
é

mente descerito con referencia a uno cualaiiera de los

ejemplos antedichos,

"Un procedimiento de fabricacidn de sulfato

260. de potasio"; tal y como queda substancialmente descrito
2

en la presente memoria,

Tsta memoria consta de Giez hojas escritas

por una sola cara,

Madrid, 8 de chiembre de 1933,

IMPERIAL CHEMICAL HMDUSTR ES/.,LMI TED.

P.P. ///// / ‘/V//””/V
e

/ﬂ//w '
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