PATENTE DB INVENCION
@ favor de
PHOSPHATE RECOVERY CORPORATION, - domieiliamds en
NEW YORE, (E. U.)
Y
CHICAGO (Illinois, E. 1.)

por:

"Froeedimiento pars la concentracién de minerales

fosfaticos".
Memoria Deseriptiva.

Esta invencidn se refiere a la coneentracidn
de minerales fosfiticosy Los métodos de concentraeidn practi=
eados en gran escala para la concentracién de minerales foe=
féaticoe en la Floride y en otras comareas, se busan en el
enpleo de un azente del tipo de lon-negativo o anionieo ze~
tivo, pere la concentracidn preferente de los fosfatos eon=
tenidos en el material. Aun cuendo los minerales fosfitieos
concentrados, de tipo comerciml, se hayan obtenido por di-
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chos métodos de concentracidn, se obtienen muchas veses eon
difieultad y unieamente con saerifieio del rendimiento, es
decir, que en la practiea de eatos métodos en esoala indus-
trial y euando las condieiones estan ajustadas para obtener
productos altemente concentrados, & menudo no se aproveeha
un tanto por eiento eonsiderable de los fosfatos eontenidos
en el mineral, que por eonaiguiente'se plerde junto con los
residuos.
¥l objeto de esta invencidn, lo constituye un

proeedimiento de coneentreseidn perfeceionado, econdmieo y
praetieo, que no so0lo permitird la produceidn de coneentrados
de elevado tanto por ciento, 8iné que permite la.reeuperad én
de un elevado tanto por eiento de los foafatom eontenidos en
el mineral. i

, Beta invencidn, es un resultado del deseubrimien-
to de que pueden obtenerse excelentes resultados tanto en ri-~
queza como en rendimiento, y de una menera eeondmica, sometien-
8o primeramente 10s minerales fosfiticos a una operaeidn de
coneentracidn con un agente ion-negativo para obtener y sepa-
rar de ellos un concentrado en bruto con una elevada propor-
cién de fosfatos, mezeledos a una pequefia eantidad de yanga
slliees y someter luego este coneentrado en vruto, después
de eliminar el agente ion-negativo, a una operseidn de con-
centraeidén con un agente ion~ppsitivo, & fin de separar del
concentradc la mayor parte de ganga siliceuz. La primera par-
te 6e la concentrzeidn segun este método puede efectuarse en
forma tal que se reeoja easi le totalidad del fosfato presen=-
te en el mineral, pero el goncentrado en hruto ael obtenido
contendra una gran proporeidn de eiliee. A1 purificar un tal

eoncentrado bruto por los medics usuales, una buena cantidad

de fosfatos aeompafia & la sflice residual y no se encuentra

por tanto en el produeto final. Sometiendo los concentrados
en bruto a ung segunda fese de cmneentracidn segin ese nuevo

procedimiento, las impwrezas silieeas que se separan van aecom=-
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pafiedas de una c-nticad de fosfato muy paquefia. Como gue los

eoncentrados en brato contienen muy poea siliee en compara=
codn con el mineral originel, se neceslitan unicamente eanti-
dades muy pequefias de agente ion-positivo. En tusles pequefias
cantidades y segun se ha observado, el agente ion-positivo pro-
duce notables resuliados desde el punto de vistp selectivo sin
mengua dd poder colector, as decir, apenas absorbe fosfato, pero
en camblo absorbe un slavado tanto por ciento de las impurezas
siliceas contenidas en el eomeentrado en bruto.

Conforme ests invencidn, es pogible odbtener de una
manera eeondmica produetos de reouperacion en forua de concentra-
dos finzles y que exceden notablemente a2 los obtenidos por los
antiguos métodos de concentracidon y mdemds los concentrados fi-
nales, son de una calidad superior, a eausa de uma separacidn
mas complety de las impurezas sontenidas en el mlneral.

Bn la prdctica de ambas operaciones de concentra-
cidn segin esta lnvencidn puede usarse eualduier instalacidn de
congentracidn cepaz de descargar el material reeogido en for-
mnag 40 espuna flotante, pelleula superfieial, grupos o aglomerz-

dos, etc. Zntre dichos aparatos se ecomprenden lase maquinas de

flotacidn y las mesas de conecentracidn por gravedad, desecargdn-

dose en el primero de los casos el material resogido en forma
de espuma flotante por encima del borde de la maquina y en el
altime caso en forma de peliculg flotante o de uaglomerados en
suspensidon, en el borde de la mesa,

Yomo ejemplos de los agentes ioh—negatioos que
pheden empleurse en la prictic. de la primera operacidn de con-
centracifn, citaremos los 4cidos grasos de moldcula elevada ta=
les como los #eidos grasos de acelte de pescado, dcido oleioo
y eus jabones, los dcidos resinicos y sus jabanes, los gcidos
grasos obtenidos con productos secundarios de la destilacifn
de la madera, les dcidos nafténieos y sus sales, los doidos
sulfogresos de molécula elevada y sus sales con las bases apro-

plaias, los ésteres dcidos de los alecoholes alifédticos de molé-
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cula elevada, con dcidos inorgsnicos y sus sales alcalinas o
alcalino-térreas, los xantatos de moldeula elevada, etec. Como
ejemplo de loe agentes lon=positivos que pueden emplearse en
la segunda operaeidn de concentracion eitaremos las aminas ali-
fdticas de molécula elevada y sus sales con dcidos solubles en
agua, los ésteres de los amino alcoholes con dcidos grasos

de elevado peso molecular y sus sales con dcidos solubles en
agua, las igoureas alkil=-O=zubstituidas de noléeula elevada y
sus sales con dcidos solubles en agua, las resino-aminas y sus
sales con acidos solubles en agua, las bases alifdticas de mo-
lécula elevada cuaternarias, de amonio y sus sales con dcidos
solubles en agua, las sales de alkil piridina de moléecula ele-
vada con dcidos solubles en agua, las sales de alkil quinolina
de molécula elevada, con dcidos solubles en agua, ete. Estos
diversos agentes ion-negativos e ion-positivos no ofrecen como
se comprendera igual eficacia o utilidad en el proceso objeto de
esta invencidn.

En la ejecucidn de la primera operacidn de concen-
traeidn se prefiers el empleo. de un compuesto de acido graso ac-
tivo anidnico, mientras que en ia segunda operacidn de concen~
tracidn se grefiere el ugso de un compuesto de amina catidmico
activo.

Se comprendera gque las expresiones '"eoncentracidn
con un agente ion~-negativo" y "concentraecidn con un agente
ion-positivo " se emplean en su mas amplio sentido para com=-
prender todos aquellos agentes que pueden congiderarse conve-
nientes en la practica de estas dos operaciones de concentra-
¢idn., La concentracidn con un agente ion=negativo deberia
efectuarse generalmente empleando el agente ion=negativo con
las substancias gque cooperun usualmente con el mismo, es de-
eir sceite mineral y alealis. La concentrseidn con un agente
ion-positivo puede efectuarse sin intervencidén de productos
adicionales, aun cuando frecuentemente puede resultar ventajo-
80 el uso de acelte mineral junto con el agente ion=-positivo

para conseguir une aglomeracidn. En algunos 8asos puede ser
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también conveniente emplear el aegente ion-positivo en estado

de disolucidn en un disolvente organieo. Por consiguiente en
la flotacidn en espuma ambas pperaciones de concentracidn pue-
den efectuarse con adicidn de um compuesto . produstor de
espuma convenients. _

Como fase intermedia entre ambas operaciones

de concentracidn, el proecedimiento objeto de esta invencidn com-

prende la eliminacidn del efecto que el tratamiento con un agen-
te ion-negutive empleado en la primera operacidn de concentra-
cion ejereeria en la segunda operscidn de concentracidn, efec-
tuada con un tratamiento con el agenfe ion—positivo..Esta fa=

ge intermedia estd destinzda especialmente a eliminar el efec-
to del tratamiento con un agente lon-negative sobre los fosg-
fatos contenidos en el concentrado en bruto, los cusles de 10
contraric tenderian a separarse junto con las impurezas restan-
tes en la segunda operecidn de concentracidn, comprendiéndose
gue estu fase intermedia no solo gnula el efeeto del agent;

ion-negativo en si, sind también el efectc de todos los demds

JOUT———

agentes emplesdog en la primera coneentracidn. Por consizulen-
te este tratamiento intermedio puede practicarsge eﬁ diferentes
formas, siendo suficiente enlla mayor parte de easos tratar
durantes un periodo de tiempo conveniente, el concentrado en
bruto con un acido mineral, preferiblemente el acido sulfirico.
Se conoeen diversos agentes ion-positivos que
actian mejor al ser afiadidos a pastas fluidas y rapidamente dis-
tribuidos en ellas., Esto resulta especialwente eierto por ejem=-
plo para las eminas elifaticas de moléeula elevada gai como sus

gales con dcidos solubles en agua. Siempre que en el procedi-

P

miento objeto de esta invencidn se euplean agentes ion-positi-
vos de esta naturaleza no es necesario en su presencia el acon~
dieionamiento o agiteseidn previa del concentrado en bruto, es
decir que pueden ser afladidos directamente a la pasta diluida
que se somste a la separacidn de las impurezas restantas.

Al preparar el mineral para su tratamiento por
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el procedimiento de esta invencidn, es conveniente por regzla
general que dicho mineral se encuentre triturado hasta un ta-
mafio de partieulas sproplado para efectuar efieazmente laope-
racidén y que este bien descalcifieado & fin de reducir al
minimuyn el empleo o consumo de reactivos. Ordinariamente el
mineral en bruto se somete en primer lugar a una operaéién
preliminar de triturscion, despues de la cual el material se
somete a un tamizado 0 elasificaeidén a fin de separar las parti-

culgs no deseadas. Loas tamafios pequefios pueden descalcificarse

'y los tanafios mayores pueden ser molidos de nuevo, descaleifica-

dos y adieionados a los productos descaléificados de menor ta-
mafio, 0 bien los tamafios superiores puéden pulverizarse de nue-
vo, afladirse a los tamafiog inferiores no descalcificados y des-
ecalcificarse luego ¢l conjunto. '

Para la iejor comprensidn de esta invencidn des-
cribirenos algunos ensayos efectuados. Estos conatituyen dos
geries, de deeilr unz primera serie de tres ensayos y una segun-
da de dos. Unicamente la sezunda serie de ensayos debe conside~
rarge como perteneciente a esta invencion, ys que la primera se-
rie ha sido tdalnente efectuada de acuerdo con procedimientos
de concentracidn y&a conoeldos con agentes ion-nezativos a fin
de tener una base de comparacidn con los ensayos de la sezunda
serie. Cada serie de ensmayos se efectud con una muestra de mate-
rial obtenido por flotaeidn, pasando por un tamiz de memnos de
35 mallas, en la instalacidn numero 2 de la Phosphate Recovery
Corporation de la Florida, Este material esta constituido prin-
cipalmente por el llamado fosfato cdlcieo de huesos (fosfato
tricaleico) y arenas siliceas, conteniemdo la muestra aproxima-
damente 31 % de foafato cdleico de huesos (F. C.H. )

ENSAYOS 1 & 3.
Cada uno de estos tres ensayos se efectud em la
forna sigulentes

Bl minersl bajo la forma de una pasta aecuosa es-

pesa con 70% aproximadanente de materias sdélidas, se agltd en

e
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un mezelador de tipo de impulsor, con dcido graso de aceite

de pescado, aceite combustible y sosa caistica. Estos tres

productos se afiadieron al. mezclador durante la agitacidn, em=

pledndose aproximadamente un minuto para su adicidn, después

de lo cual la agitacidn en el mezclador se continud durante

dos minutos mds. la pasta preparada en esta forma se pasd a

una maquina de flotacidn con impulsidn inferior de aire, en

la cual, en estado diluldo se agitd dursnte un minuto, sepa-

randose por flotacidén un concentrado bruto de fosfatos. Sepa~

rado el residuo, se devolvid este concentrado bruto a la magui-

na de flotacidn en la cual sin afladir nuevos reactivos se tra-

td de nuevo durante un minuto para separar el concentrado final.
Los resultados de estos tres enssyos se indican

en la taivla giguiente, en la que se citan las cantidades de

resctivos empleados en ¢ada caso en kilos por tonelada deo ma-

terial seco tratado.

Ensayo Resotivos en Ig.p. Ton. . Concentrado final,
Ne., 4heldo  Acelte Sosa Ensayo Ensayo Rendimiento
graso  comb, eaust. PsC.H.% Ins; @ F.C.H.%
1 0,51 1,31 0,35 75,04 5412 17,7
0,305 1,015 0,30 75,54 3,57 58,6
3 0,255 0,92 0,25 76,14 3,02 47,3

Como se observard en el ensayo 1 los reactivos
ge emplearon en cantidades maximas, con lo yue se obtuvo un
rendimiento de 77.7 ¢ de fosfato de cal de huesos, en un eoncen-—
trado final con una riqueza de 75,04 % en fosfato de cal de hue-
sos. Las menores cantidades de reactifo empleadas en el ensayo
2 produjeron un aumento en la riquezs del concentrade hazta
75,54 % en fosfato de ¢zl de huesos, pero el rendimiento dis-
ainuyd hasta 58,6 %. Las cantidades de reactivo todavis menores
emplesdas en el ensayo 3 produjeron un nuevo aumento en la rique-
za del concentrasdo hasta 76,14 % en fosfato de cal de huesos,
pero al miemo tiempo un nuevo descenso en el rendimiento hasta
47,3 %. 3e comprende gue el consentrado final obtenido en el
ensayo 1 fué el mejor Que podia obtenerse sin disminuir indebi-
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damente el remdimiento. No se habila conseguido ventaja alguna
aumentando las cantidades de reactivo empleadas en el ensayo
1, lo que unicamente habria aumentado el rendimiento con una
disminucidn en la riqueza del concentrsdo.

ENSAYOS 4 y 5.
Bsos dos ensayos se efeetuaron en la forma gi-

guientes
Como en los casos antefiores se obtuvo primers-

mente un concentrado en bruto con dcido graso de aceite de pes=
cado aceite combustible y sosa caidstica. Este concentrado en
beuto se agitd durante dos ninutos con deido sulfurico para eli-
minar el efacto de estos productos separandose luego por decunta-
cidn la soluciodn impurificada obtenida en este tratamiento éciéo.

Bl concentrado en bruto se pasd de nuevo a la ma-
quina de flotacidn en la Que eon ayuda de agua se formé una pas-
ta 4iluida con asproximadamente 25 % de sdlido total, sin agita-
cidn preliminar, se agitd luego durante un ninuto en presencia

de acetato de octodesilamina. Por flotacidn se separc en esta

operscidn silice casl pura, yuedando en la maquina el concentra-
6o final. -

Los resultados de estos dos ensayos se indican
en la tabla siguiente, en la que las eantidades de reactivos sge
expresa en kilos por tonelads de material seco sometido a tra~- '
tamiento.

Ensayo Reactivos en kilogramos por tonelads
Ne, Flotacidn en bruto Tratamiento Flotacidn
Aeido Acelte Sose asido Aii:Zt; de
£raso comb, caus 804 H2 oafodeoi-
lemina.
4 0,52 1,3 0,35 1,00 0,10
5 0,705 1,845 0,35 1,00 0,10
Ensayo Concentrade final
N2 Ensayo Ensayo ~ Rendimiento
FeCoHo% Ins %  PuC.H. %
74,14 1,70 79,2

5 77,14 1,80 87,5

ot v
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Bsta tabla denuestrz ¢he en ambos ensayos 4 y S
se obtienen concentrados fineles de rigqueza elevada y de un
buen rendimiento. Estos conecentrados fueron de igual rigneza,
es fzoir, de 77,14 % de fomfato de cal de huesos, pero el ren-
dimiento @ifiere mucho, habidnéose obtenido 79,2 ¢ de fosfato
de cal de huesos en el concentrado fingl del emsayo ¢4 y 87,5 &
de frefito de ool Je huesos en 2l emsayc 5. 4 este respecto
obgervaremos que mientras que las centidades de reactivos em-
pleadas en el ensayo 4 pera la operscidén en Lruto, son prgeti-

cauente lag miswes yue las emplesd;s en el ensayec 1, las canti-

dajes de scido graso y acelte combuatible empleudas en el en-

sayc 5 fueron notublemente mayores que las correspondiente del
engayo 1. Fer efecto de ello, en el ensayc 5 se obtuvo un ren-
dimiento mucho maycr de concentrado bruto que en el ensayo 4.
Ain cuando el concentrzdo en bruto del enseyo 5 fué de mucha
menor rigusza jue ¢l ohtenido en el ensayo 4, el congentrédo
final de szmbos ensayos presenté igual riqueza dada la separa-
cidn eficzz de la silice conseguida por el acetzto de octodeci-

lamine. In los ensayos 4 y 5 este reactivo se empled en canti-

dzd muy pequefla y en tal cantided no ejerce practicamente accidn

recolectors alguna sobre los fosfatos contenidos en el concen—
trado =n bruto, Bl rendimiento obtenido en cada cusc en la pri-
mera operacion de concentrzcidn se muntuvo por consiguiente en
la segunda concentracion.

Se comprenderd que este invencidn qusda defi-
nida en la nota adjunta; y no esta limitada por ninguno de
los detalles espec{ficados en la Meuworis.

N O T 4

3e reivindics como otjeto de esta patente:

1) Proecediniento para la corncentracidén de mine-
rales fosfiaticos, que consiste en someter el mimeral en pasta
acuosa a una operacidn de concentracidn con un agente ion-nega-
tivo para obtener un concentrsdo bruto de fosfutos mezelado

con gangs silicea, eliminsr de este concentrado en bruto el

:
3
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efecto producido por el tratamiento con el agente lon-negativo

vy someter a contibuscion el concentrade en bruto, en pasta acuo~
sa, & unae operacidn de concentracidn con un zgente lon-positivo
pere separar un material compuesto en gran parte por la gzangs
rgstante y obtener asi un concentrado finzl de fogfatos.

2) Procediniento segin la reivindicacidn 1, en el cual
le concentracidn se efectie por flotacidn. |

3) Procedimiento segin lg reivinéiczceidn 1 en el cual
lz concentracidn se efectua por trepidacidn.

4) Procedimiento sepun cuzlquiera de las reivindicacio-
nes anteriores, en el cual el concentrado en bruto se obtiene
¢on ayuda de un compuesto de dcido graso anionico activo, un
aceite mineral y un alesli..

5) Procediniento segin cuglquiera de las reivindica-
ciones anteriores, en el cual la concentrecidén final se efectia
con intermedio de un compuesto de amine cationico activo.

6) Procedimiento aegﬁn cuglguiera de las reivindicacio~
neg anteriores, en el cual como agente ion=positivo se émplea
el acetato de octadecilzmina.

7) Procediniento sepun cuglquiera de las reivindica-
ciones antericres, en el cual el efecto del tratamiento con agen-
te lon-negntivo se elimina tretando el concentrado en bruto con
un dcido minerals .

8) Procedimiento segun cualquiera de las reivindieacio~
nes enteriores, en el cual el efecto del tratsmiento con un agen-
te lonenegutivo se elimine tratando =1 concentrade en bruto con
dcido sulfirico.

9) Procedimiento pars la conecentraeidn de minerales
tosfiticos.

sta memoria consta de once paginas, escritas por
una sola cara. :
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