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PATENTE DB INVENOION
| per 20 afios

para "Procedimiento para la preparacidn de fosfato de

Quuu‘*u—-n-u—n--.n-----———----

a favor de: DR DIRECTIE VAN DE STAATEMIJNEN IN LIMBUEG
(aatuando paras y a nombre del Estado de Holanda), de
nacienalidgd‘y reasidencia holandesas.
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MMMORYA DESGRIPTIVA

Ea conocido hacer precipitar fosfato triocdleico
mezslado con carbonato de cgleio por tratamiento, com
amonfaco y biéxido de carbone, de las solmciones cbte-

‘nidas tratando los fosfates brutos por un 4oido. Is
. presente invenoiém tiene por ogieta uncs perfeccionamien-

tos introducidos en éste procedimiento y gracias a los

- cuales se obtiens un producto que presents propiedades

sonsidergblements mejores.

Conforme a la invencién se prepara una foluoién
de reaceidn doids en la oual la proporoién molecudsr del
Ca 0 en solucién con relacién al Py 05 en aolucién es
superior a 3, 3 y, preferentemente comprendids entre 3,6
¥ 4,0, Eatg aolucidn se trata con amonfaco y biéxido de
carbono, con un carbonate, por ejemplo carbonato de amo-
nio o de potasio, o son un bicarbonato, de tal modo gque
el valor del pH quede alem comprendido entre 6 y 8 y
aea, preferentements, jgudl s 7. Con eate cbjeto, la so-
luoién de resccién foida ae mezcla, preferentemente de un
medo continuo, con los reactivos que deden sfiadirse en un
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medlo cuyo valor dsl pE quede fijado al valor indisado.

Procediendo de este modo, se obtiene un precipi-
tado prdeticamente soluble per completo en soluciones
de 4oido oftrise o de citrato. Este producte parsce ser
una combinacién Ca., (P 0.) ¢ €.05 que, en el caso de
enasntrarse un o:cna. de 3;‘1 en la solucién, pueds ger
mezclads con algdn exceso de carborate de caloio. Como
se desprende de la férmmlm, la aomposicidn de esta com-
binacion corresponds a la de las apatitas; el producto
cbtenido segin la inveneidn se diferencis, sin emdargo,
de un modo sorprendents, de estas apatitas por su solu-
bilidad prdctisamente completa an solucicnes de foide
eftrico y de oitrato, Comparado acn el fosfato triedl-

- oleo 7 con laa mezclas de toaﬁ.to tricdlelico y de carbo-

aato de oalclo, al producto asf obtenido presenta tambidn
ung mejora sorprendsnte de sus propiedades., Experimmntos
aomparativoa de la solubilidad en solucionas ds scitrato

han demoatrado que eats solubilidad se presenta como si-

gue: ' . , .
. fﬂﬂt‘to triﬂ‘l'oicc t‘mcc.......-u..-...';. m - 70 ‘

~ foafato tricfleico precipitade en frfo a
partir de primeras materias puras........ 76 %

. [ .
mezoles de foafato tricdleico precipitado
dltimamente mencionado con carbonato de
calcio en una proporeiém tal que la .
- proporoién Ca 0 ;: Py 05 sea la mizma

que en la cambinaci 1p(Pogl gcog 7194
el producto Caj, (P 0,) ¢ C 0, segdn la '
mvanci&.».?'?.‘....f..?. q»o.?t.cyoou,-o\occ ) loo %

Eusayos de abono con el producto nuevo han dado re-
sultados muy satisfactorioa, principslmente en terrencs
dcidos. ILos ensayos han sido ejeoutados en terrencs tur--
bozos, arenocsos y areno-arcillosos. Lea grandes diferen-
claa obtenidas con respesto a los ensayoa de cultive .

- efectuados con fosfato tricdleico o con hidroxi-apatita
- han aido, scbretodo, notables,

Para obtener el precipitado en una forma favorable,
¢3 preciso vigilar que, en la soluocidm, la proporcidm
Ca 0 : P, 0§ no sea inferior a %,3. Con este objeto, se
preds partir de un fosfato bruto o de una mezala de fosfa-
tos en la qua la proporoiém Ca 0 : Py O tenga ya el vgar
desepdo, © bien se puede mejorar 10._%03&&16& por adiol
de una sal de calcio, por ejemplo nitrate de oglsio. 3¢
puede, tambidn, hacer prescipitar foafate moncogleico o bi-
ofloico en la soluciém por neutralizacién parcial. Debido
al hegho de que 12 prapercidn Ce O ; P, O on el fosfgto
menoodlaioco ¥ biogleiso es mft;ri@r.‘a,fa‘aq la solnoiém,
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la proporcién Ca 0 : P, Og on la solucién se hace méa ele-
vada por la prqeip:l.taefén de estas combinaaciones, Rven-
tualments, se puede eliminar el foafato monoodlcico ¥y bi-
cédloioco por filtraciém, antes de tratar la solucién oon
amanfaco y bidxido de ocarbeno. :

. Cuando, durante la mezcla de la solueidn ccn el

anonfaco ¥ el bidxide de carbomo, com un oarbonate © oen

un biocarbonato, ol valor del pH dismi: hagta ser in-
ferior a 6, se obtiene un producto ccnsidersblemente me-
nos soluble, Esto se explioa por la formacidm de hidroxi-
apatita. A un valor del pH superior a 8, se obtiens un
pracipitado en el cual la proporecién Ce 0 ;: P, O5 ¢s m-
cho elevada qre en el apatlta-carbonato, 501'}“0 para
eate valor del pE una parte del Pp Op no es prec pita- -

L ]

. gapndn de la precipitacién del producto segin la
invencidn, se pueden filtrar y tratar separadamente las

y madres para cbtensr la sal de amanio del 4cido con
el oual se ha deacompueate el fosfato bruto, Es también
posible evaporar las aguss madres ain eliminar previa-
mente el preoipitado., De este modo, 8¢ obtlenen gbonocs
compuestes consentrados que oontienen, ademds del foafa-
to0, igualments una sal de amonio, por ejemple nitrato de
ujn;onie. Se puede sambidn todavia afiadir sales de pota-
aio. | ;

_Para la evaporacién, se puede utilizar el calor
desprendide por la neutralizacidam del deido. - -

Es ccnveniente gobernar el valor del pH durante

 1g evaporacidém, y efladir todavia amonfaco ocuande este

valor se hace ig:te,rior a 6,

Se ha comprobado, de diferentes maneras, 'quo en ol
producto segdn la inveneidn, en efecto, eatén combinados
foefato y carbonato en una sola combinacién. _

Cuando el precipitado se calienta dos horas a 900f
C. ¥ da;gnéa se lave con agua, se obtiene un residuo en .
el cugl 1la proporoidnm Ca 0 : Py 05 = 3,33, lo que suocede
tambidén cuando en el 9170&!12:? ga!;; proporeidn era més ele-
vada antes de la calefaaol ElL residuc ez lg combina-
olén Ca; (P Og)c. (0 Hlg. Cusndo se hace el mismo experi- -
wento ool mzzcigg & fogtato tricdloico con carbonata de
aaloio que tienén la misma composicidn bruts que el preci-.

pltado, la proporoién Ca ¢ : Py 05 en el residuc se aproxi-

ma a 3,0. ,

« Por el oglohtdmienta 88 deaprends C Og, ¥ POT el la-
vado subaiguiente el Ca 0 libre desaparece. . V

Se aconfirma pues que el carbonato de calcio punede
ger eliminado por calefaccién y lavado de una mezcla de fos-
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fato triedlcico con carbonato de calelo. Esto solamente
68 posible eon el producto segdn la invencién mientrag -
la cantided de Ca C o? presente sea superior q la que ao-
rreaponda a una propofsiéa Ca 0 : Pp 05 = 3,38,

__Por estos fenémenos, se demuestra que existe, en
este produsto, una combingcién entre feoafato { carbonato,
Al nismo tiempo, se manifigsta gn usible que la proporeidn
Ca ¢ : Py Og, on eata aombinmoién, es 2,33, como en ‘

Ca (P,& J @ 05. Este dltimo hecho queda todavfa mds
gmbﬁiamen%a cgnpgobage por experimentos de abaorcizn con
materias colorantes,

Cuando se precipita Ca C 0, en una acluoidn que con-
tlene por sjemple verds Javs, est ~materia aolorante es
absorbids por el precipitads, mientras que el fosfato tri-
041cico no presenta esta propiedad. Ahora bien, se ha
visto que el foafato precipitado por el amonfaco ¥y el
bidxido de carbono abascrbe el verde Java auando la propor-
olén Ca 0 : P, 05, en el precipitado, es superior a 3,33,
Cugndo eata pgaporcién es inferior a 3,33, dicha absor-
cién no se efastda. : ) i

Do esto se deaprende que, en la presente combing-
cién, solamente el Ca C Oz libre poses la facultad de ab-
sorber el verde Jeva. El'Ca C 03 ea solamente libre
misniras el contenido ea superior al que eorresponds a 1
proporaidn Ca 0 : Py 05 = 3,33, el resto del Ca C 0z o8t
combinado con el taﬂf;ﬁo. Ia combinacién del f sfg%o 4
del carbonate puede puea representarse por la féramla

| EJEMPLO

Se trata una solucién de reaccién doida obtenids
por reaccidn del foafato de Florida que contiens 46 de
Ca 0y 58v§ de P 03 gon goido nitrico, 1Is gr oreion
Ca 0 : Pp 05 en Ia #olucién es pues 46)56 : 3§ 2 e 3,07,

En eata goluaiémn, es precise slevar la propofoién

Ca 0 : PE.%Q; Con tal fin se hace g{eeipitar una canti-
fato

dad de f zacién previa par-

bicdlelco por neutra
cial. ‘ ,

.. : , ,
' Para ls descomposiocién de 1000 Kgs. de foafato, se
han utilizado 1100 Ezs. de deido nftrice (1666 litros o
2075 Kgs. de doido nftrico de 53 ). S

fgrq,e:t; csutidad, ae introducen entonces, a una
temperatura de 80 C., aproximadaments 75 8. de ¥ Hy;
con ello precipitan 241 Kgs, de fosfate big ¢lao, elimi.
nando 99 Kgs. de Ca O y 126 Xga. de Pg 05 de la solueiéa,
Para cada fraccién de 1000 Kgs. de fosfy 0 descompuesto,.
quedan en la soluciém 361 Xgs, de Ca 0 y 254 Egs. de P, 0,
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de modo que la proporeidn Ca 0 : -Pz 05' resulta \361/56
3 854/142 = 3,6, R , ‘

El fosfato blcdlolco se elimina por filtracida y,
despuds de eato, se hase golar la melucién gradualmente
en una ocantidad de soluciém ya neutralizada, ouyo valor
de pE es elevado a 7. Al mismo tiempo se introducen, en ;
‘eata aoluciém ya nentrglizada, 222 Kgs. de K Hy y 47 xgs,
de C-0,, d¢ tal modo que el valor del pH permaiezoa igual,
Le temPeratura es de 808 @, - : : -

'  Para cads fraccién de 1000 kzs. del fosfato de Flo-
;%d:,ﬁa; tgrmm ?58 l’gai de prqgip:étgdg que ,oo:(ztian;n -
s de Py 05 (83 dealir pues 92, e AP Ogl g .
‘Por evapora 16_3 de la soluaidn y daaecacig:leel rngi&g %
hasta un grado de humedad de 1 4, ze obtiene un abone com-
puesto qua tilene un oontenido en nitrégeno de 23,5 4 y un
contenido en Py 05 de 12,2 4. . ' L

\
~HFoTA

Por la patente de invencién a que se refiere lg
rreaente memoria desoriptiva se REIVINDICA: :

Lo~ La propiedad y la explotacién exoluaiva de
un procedimiento para la preparacién de fosfato de cal
inacluble en el agus y bien soludble en una soluciéa de .
citrato, o de abonoa compuestos que contiensn este fos-
fato, por tratemiento, con amonface y bidxido de carbe-

- Rmo, ocon un garbenato ¢ aon un bicarbonato, de una solu-
aién obtenida tratando foafatos brutes por ua dcido, ca-
racterizado essnalalmente por el hecho de que se tiene
cuidado que, en la soluciém de que se parte, lzaproper-
oiéa moleoular del Ca 0 on solucidn conm relasiém al

Pp Q5 on molucién sea superior a 3,3, y preferantemente
aitévaomprcnuda eatre 3,6 y 4,0, 7 se mezcla, preferen-
temente de modo continuo, la aclusién de reamccidn doida
{ los reactivos que deben afiadirse en un medio cuyo va-
-lor del pH quede comprendido entre 6 y 8 y, prefersnte-

ments, seg igual a 7. '

. 2= Ia propiedad y la explotacién exclusiva, en

el procedimiento consignado en la reivindicaciém 1, del

hecho de que la proporeidn de la cal con relacidm al dci- -

do fosférico en la solucién ae regula prefersntemente por

precipitacidn y, eventuslmente, separacién de foafato

. mono- ¥ (0) bicdlolco en la solucién, y ello durante o
degpudés de la descomposioidn del fosfato bruto por neutra-
lizescidén paroial. : ,

3.- Ila propiedad ¥ la explotacidn exelnaivu,,' en
el procedimiento consignado en las reivindicacicnes lye,
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del hesho de que prefersntements el caler de neutraliza<
aidn ign?un“ para la evaporasién de la mezola de la
~ ressc ' o . |

4.~ ILa propieded y la explotacién exolusiva del
objeto'de la patente, sean onales fueren las oircunstan-.
- alga que oconcurran ocn su esencialidad dafinida en las
anteriores reivindicacicnes, oual objeto ea: a

s "Procedimiento para la preparaciém de foafata de
Coalt. : A d :

" Conata la pz‘dsént,& memoria de seis hojas folimdas,
esoritas por una sola oars. _ '

"~ Baroelopa, 31 de Marzo de 1942, 7
~ P. p..de: DE DIRECTIE VAN DE STAATSMIJNER IN
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