e

\
e/

P - 13,415

» ¥ n’g 5 wz P
U.8.88risl No, 487,649-18 Baron
cage €, §.099 :

2224792

. 170CT. 1958

MEMORIA DESCRIPYIVA
para soliciter
PATERETER DE IENEVANECIOR
. sEsPAaf s
& nombre de INTERNATIONAL NINERALS & CHRMICAL GORPORATION,
entidad nort{eameriocana, esteblecida en 80 ller{th weoker
prive, Chicego, Illinols, Batades Unides de muézioa,
y!or: )

"UF METODO DB PRODUCIR FOSFATO DICALCIOO AGLGMERADG™,
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Eate invento ge refisre a le rreperecién
de fosfatos aglomerados, Mde perticnlarmente, se refiere

al métodc de tratemiento pars eliminmcién de polvo del
foefato dicdlcice pulverisade gue se destine & 1a alimen-
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NI presento Invento proporciona en pro-

taolon dol ganado.

anote ae fosfato diodlcico aglomerado no higroscépico

gue sirvo do suplemento aliméntioio para #1 ganado y que
00 compeno substanoialmenta do fosfato dicdlcioe doeflue-
rado aglomerado oon suficiente material loaictico ¢oido
para dar en prodocto final que tonga ana relacion molar
OOO/"yy dol orden do entro 1,66/1 aproximadamente y 1,95/1
aproximadamente.

R1 preaente invento proporciona también an
método do producir ioafato diodlcico aglomerado no higros-
copico que ocemprondo mezclar foafoto dicdloico do an tam*Ka
do partioula do 32 malina oon aolucion fooidtioa 6cida on
proporoionoa para producir ana rolaoion molar o0zi/NgOg on
el prodaoto final dol erdon do ontro 1,65/1 aproximadamen-
to y 1,96/1 aproximadamente, y eooade de la mézala.

Bl material aapiamontarlo para la alimen-
tacion dol ganado, oo dooix, el ioafato diodlcico ee pre-
cipita de solacion 4o fosfato deafloorado por reaccién con
cal 6 carbonato céloico, Nato fosfato diodloico precipita
on forma de crietalitos que con cualquier rozamiento duran-
te el secado so redaoon e un polvo do baja densidad volumé-
trica, la mayor parto do cuyas particulas son do nonos de
do mallas do tamafio do particula, gato polvo do baja denai-
dad volumétrica plantoa un importante problema do tratamien-
to, tanto on la instalacién fabril como on la instalacion

do manipulacion dal alimente para animales.
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| Un objeto prineipsl de este invento es
venosr leg desventajes @ inconvenientes de los productos
@& bese de¢ fosfato para suplemento elimenticio 4el glnﬁdo
fabriocados heste ahora‘.

otro objeto 8¢ este invento es proporcionar
un fosfato dlcdloloo grammlar edecuado para le slimsntacién
del ganado; |

0otro objeto mée del presents invento es pro-
porcionar un producto gue contenga ocomponentee de fosfato
odlcico & 18 vez solubles en agus y solubles en citrato,
que no forme polvo“. R

Otro objato més del presents invento es
pProporclonar un método de tratamiente del fosfato dicdlod-
oo oon soluociones fosfdticas doides para producir un dsnso
aglomeralo en el que yredemine fosfato a1of1ot00,

Estos y otros objetos se pondrd de mani-
fiesto & los técnicos medisnte la siguiente due!ipoﬁn‘.

41 elsborer les productos de fogfato aglo~-
merado no higroecépice del preeente invento el fosfato ai-
oflcico e hace remocionar con sgluciones acuosae de mete-
rianles fosfdticos gue contengen ocalcio sclubles en egna,
siendo tales l&s proporciones ds losg reactivos que oon-
vierten 1a mescle en ume mase aglomerede de una relscién
molar, C=0/Pp0g de entre 1,56/l eproximadamente y 1,95/1,
aP::csxlznac:baman’co". le mase aglomereda después &8 lz reaccidn
se deja secar o une temperatura bestante beja pars mante- |
ner los fosfatoe en ¢staldo de orto-r£o dato;

-3



10

16

222472

3n la produeeidn de estos materisles se
debe mantensr la relacién de fosfato dioflcice & solu-
olén fosfitica dextro ae 1imites Qapcclrlcos; Uns omn~
ti4sd demasiado pequefie d¢ aglutinante fosfitice es omel
tan ineficer para ls aglomeracidén del fosfate diodlcioco
como el ague, Nete &1timo materiel prednce eglomizadcl
on forme himela, pere unz vez secos los aglomeraios
vuelven & pulverizarge y =e desmenuzan & les partfculas
origineles de grano pequefic en coniiciones de expedioién y
tratemiento normales, ‘26:' otrs parte, si es afiadids une
oantidad demasiado grenie de uns soluoldn aouocse foafdti~
o, loes aglomeradon, ademde del recubrimiento del fosfato:
dLoflolco con aglomerente ss recubrirén exteriormente con
fosfato monoofloios higrowabpico y planteardn un problems
ds tratanmiento de¢ mrturalesa enteramente diferents, es de-
oir, la higroscopioidsd de los prodzotos. 10s productos
grannlares finales, para exhibir el corresponiients ocerdo-
tex ooheeive, deben tener uma relacién molex mo[!gba iel
orden de entre 1,95/1 apreximaelamente y 1,55/1 aproximade-
mente, y con preferencia del orlden de entre 1,76/1 aproxi-
nadements y 1,9/1 cproxnmlamonto.. ,

En consecuencia, el método de eleborar el
producto grannler tome en consileracién la mezala y pusstia
on reagoién de fosfato d1oflcico &s tamefio de partimila
fina, ouyo tamafio de¢ partfoule es generalmsntie de mencs
i¢ 40 malles de¢ tamafio ds particula y tiene ume relacién
nolar mo/rgbs del orden de entre 2,0/1 eproximalamente y

- 4 -
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2,Z/1 aproximadamente, con ana aoluoiin acuosa do fosfato
nmonociloico, y preferiblemente con aolaoiin predeminante-
monta da fosfato manociloiced M flucrado, cuya relaoiin
molar Ca0/"g0g aea del orden de entre o0#30/1 aproximadasn
menta y 1/1 aproximadamente, gatea reaotivos no mezclan

en proporoionee para dar una relacién molar do CaO/PpQCg
para el prodaato final del orden de entre 1,65/1 aproxima-
damente y 1,96/1 aproximadamente, y se agitan para afeotoar
una mazola intima. Beta mazodla raaocienada aa aeoa inego
en nNn horno giratorio a tamparatnraa del orden de unoa

90e c e nnoe 180" c.

S| fosfato monoo”loice tiene la firmala
6eHg(PPNg y corresponda a nna relaciin molar de CaO/PgQg
de 1/1. las aolacionee en que predomina fosfato monooil-
oioo tienen nna reiaciin molar de CaO/PgQg inferior a 1/1.
En la lixivlaoiin de auparfosfatos, por ejemplo, ae obtie-
nen soluciones aoaoaae con un predominio de fosfato mono-
calcico y tienen naa relaoiin molar de CaO/FgQy general-
mente del orden de 0,26/1 aproximadamente a 0,7/1, aproxi-
madamente.

las aoluoionee en gne predomina foefato mo-
nooiloioo reaccionan con fosfato dicalcico en preeenoia de
algo de humedad.

gn ooneecuenoia, ei la mezcla es suficiente-
mente completa, lee eolucionee foefiticas ee pueden mezclar
con fosfato dicilcico himede de la mioma forme en que Be

separa de loa filtros, sin embargo, ee preferible que lee
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telnoion*a foaiatioaa atan mozcladaa cen fMfato diodalci- '
oe humedocido en agua ya que dato at traducira manifioata-
mantt an ana roaccidn mia completa.

Zea algoitntta ejemploe at dan cono oxpli-
oativoa de la forma profarible do patata tn practica del
invente, pero aete no at ha da considerar limitado a loa

detallta erpaaatoa an alloe.

Unaa 60 toneladaa por hora da toca da foefa-
to de Florida ae trituran haata an tamafio da particula, tal
gat aproximadamante el 5” paada pata* a travde da an tamiz
normal da 8o mallaa, Bata roca did an enaliaie da aproxima-
damente an 68% da foefato calcico da hueaoa. ta roca trita-
rada aa mezcid oon 36 toneladaa aproximadamanta por hora do
acido anlfarico dtl 98% anadido oonp aolucidn acnoaa de 53c
fid. aproximadamanta. ta mazdla fua completamente agitada
dorante en minuto aproximadamente, deapuds da lo cnal fna
deaoar”™da an una correa ein fin, dotada de medica da eeoa-
pa para gaata taita ocono didxido da azufra, tatraiinoznxe
da ailioio, y aimilarae, jnnto al punto de daacarga de 3a
paata an la correa, la longitud da la oorraa y aa veloci-
dad aran taita que la mazéla permanecid en la correa apro-
ximadamente durante 80 minutoe* lo descargado da la oorraa
fua almacenado an una pila durante unco 30 diae.

gL material almacenado ee retirad luego de
almacén, aa trituré y ae le afadid auficianta agua para .

dar una paata de aproximadamente un 3% de adlidoe no diauel-
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tos. Ia pasta se somstié a cuatro etspas de oon lixivia-
o1én continue en contra-corriente y filtrado, siendo o1
£iltrado fins] una e0lucidn lixtviede oon un contenido epro-
ximedo de 30% Ade 70613.0_10,1 umlt;e 7 d4e una densided de 3pe
5 Bé. eproxinadamente, Toe estdriles separados oontenisn apro-
zimadamerte 2 1/2% 4ol smt total de rzés de le rooa primi-
tiva, Ml filtredo &e la opersoidn de lixiviar fué tratado
despuds por adicidn h 4,7 toneladas aproximaiemente, por
hora, de pieira calisa © su egquivalente en hidréxide of1-
10 clco efiadide en forma de cel hidrateda u otro material -
adecnado suministradcr de éxido odzoioo; Después de la
formaaidn de 1= pasta dorante 20 minutos, ste se 211 trd
3 en un £i1tro 4e tambor pera separar 10s sdlidos precipi~
tados, tales oomo flIuoruro c‘lgieo, fosfato de tlmni.o,
16 Tosfato de hierro, as{ como oualquier resto de pieira ca-
11ze no reacolonada, . .
Kl filtrado de la pasta 0 producte de des-

: ﬂuonozdn' 116 a1 'ugus,mu sndlisin;
_rartes ex peso

20 Pgog 100
Mooz 0,2
;0 27,6
8611408 ' 160
dgua ' 750

20 Total ‘ 910

B extrseto desfluorado con un total ade
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136 tonoladaa aproximadamanto, por hoto, so dividié an
dos partoa, con ntn rolaaién on poao dal 80% 01 30%

3 haaa da partoa on paao oomparabla al
anillala dal arminiatro facilitado a la precipitacién
da fosfato diod&loico, la porcion maa pagnafa da laa doa
¢Li6 al sigcianta analisis.

j*artaa an poao

P20y 86,5
a0 10
solidos 48,6
dgoa 200
Total 248,6

(tata parto do la aolcoién faé calantada
a abnllicién, ae daoir, hasta anoa 101,6"~ mantenida
a aaa tampsratnra dorante cnoa 10 minatoa. di calentar
so formé on pracipitado y fné recogido por filtracién, di
andliaia do oatoa adlidoa dio:
portoa an poao__

PgPe

0 4.8
SOlidoa 89,4
dgao 34,1
Total 83,5

ia parto principal dal extracto daaflnorado,
on total 110 toneladas aproximadamente, por hora, da roacti-
ro dasflooraza&o, fné tratada con apiorimadamonta 11,3 to-
- E+
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Baladas, por hoza, do carbonato oalcico, os dociz, piodra
caliza do Coala, para procipitad fosfato dicaloico. Ua
pasta zosoltanto fua filtrada y los salidos so socaron
on nn horno do pisos multiplos do Nichols-?orroaohoff a
ana tomporatara do anos 110" C. nato fosfato dicalcico
filtrado so mszd& con los salidos prooipitadoa do la por-
cion dol oxtracto tratada por ol calor,

m fosfato dioaloioo soco rooibldo dol seca-
dor da Niohols-Horroschoff aid al oiguionto analiata:

partas on paso

*g5°@ So
RO 39
Calidos 170
dgua —
Total 170

Nsta producto soco so mozda con d con-
centrado antariormanta dascrito an ana nozdadora on pro-

porcionas para dar una mazola cuyo anéalisis fua si si-

guisnto:
Partos an poso

~2P6 100
Co 73,7
Calidos 200
dgua 34
Total 234

..tai. M .no.n ... 4,
* MO" e. 31 P**tn°t* .... N N
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6 manee. Bl matozial 60 tamafia demasiado gzanda aa tritu-
ré y al material tzitazado aa volvio a latear paz al tamiz,
las paztioolaa 6a tamana 6a -8 mallas y da 4r n2 mallas

faazan zaoogidas ocama pzodacto y al andélisis 6i6 lo si-

gaianta;

paztaa an pasa
BgOg 100
GO 76,7
adlidoa 200
agua
Total 200

Ni fosfato diaaloioa saco aziginsl sominis-
tzadp poz si aaca6oz 6# Niahaia™Bozzasohoff aza 6a on ta-
mafo 6a partéenla tal gaa apzoximadamanta al 100% podia
paaaz a tzavés 6a on tamiz nozmal 6a 32 mallas. Ni piodno-
to final tiana ana zaiaoion moloocRez COO/gQy 6a 1,87
apzaximaAamanta™

30 maznaron cantidades dotezmina&aa 6a
antemano ignalas 6a fosfato diedalcico saco, as 6aciz,
160 gramos eon oanti6a6aa 6a la solucién ooncantrada an-
teriormente dasozita para pzodaolz mazdaa con on oonts-
ni6éo 6al 21%, "%, 2%y 31%, zaspactivamanta, 6al conta-
ni6éo total 6a P"Og 6a la mazdla cono agenta aglomezanta
6e fosfato monocéloioo. Cada nna 6a las masolas aa saco
an on horno a ana tampazataza 6a anos 110* C dazsnts dos

hozas aproximadamsnte. ga aao6 dal horno iaogo ana poz-
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oldn ae 150 gremos d¢ osda una d¢ laa nesclas y se metid
en m seco dentro &¢ un m:ou_no‘ae bolas de 147 mm, de¢ 11é-
metro y la méquine se hizo girer durente dies mizmotos
&D!oximaamontt; Cade muegtre fué 1nego sacala &e gu MmO~
1lino y el producto se hizo paser por un temiz normal de
52 melles para Geterminer la cantidsd de productos finow
clabon&.loa‘. Jos resultedos fuercn los siguientes:

g de producto que pueds
a8 F2 maylas,
1

2 3
2 (-]
£8 é
3l 3 -

Fote solioitud, que corresponie & la pre-
sentede en los Bstedos Unidoe de américa el 18 de Junio
de 1964, bajo el No.. 437,649, 80 acoge 8 los bensficiosg
del arti{ocwlo 51 del vigete Betatute sobre Propleded In-

dnatrial,

Jos puntos ds invencién propia y nueva gug
g® presentan para que sean objeto &e¢ esta Patents 4¢ In-

“ 1l -
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vencion en napafia, por V3KNTE afios, son loa sigaiantoa:

in. - Un método da prodcoir ioaiato dicdioi-
00 aglomerado no higroscopico gne comprondo mezclar ioaiato
dicoloico con an tamafo de partéenla inierior a 32 malina
aprorimadamente con ana aolaciéon fonética o6clda an propot-
oionoa para producir ana relacion molar da aao/PgOg an al
prodnoto final dol ardan da antro 1,65/1 aproximadamente y
1*96/1 aproximadamente, y secar la mazola.

20, - un meétodo, eegdn la reivindicacion I,
Une comprende mezclar ioaiato dicoloico con aolacién ate-
istica Soida con nna relacion molar da oeo/"gOg del orden
de entra 0,2/1 aproximadamente y I/ 1 aproximadamente.

zs. - un moétode, aegéon la reivindicacién
1 6 la reivindicacion 2, gne comprende el aseado de la
mezola a nna temperatura del orden de entre nnoo 90B C
y nnoe 120" c.

da. - un motodo, eegbn oaalqaiera de lea
reivindicaoionee I, &0 Z, en d qgne dicha aoiacién ibs-
féetioa écida ee nna aelnclon de fosfato monoodlcioo.

60, - un método de prodooir ioaiato diodl-
oico aglomerado no higroscépico gne comprenda lixiviar
eapariosiato oon nn medio acnoeo, aeperar ios eoélidoe no
disneltoe de la salacion cenosa, precipitar el contenido
de Uner de 3a aoloclon por reacoiOn oon an reactive por-
tador de 6xido odlcioo, segregar los aodlidoa de precipi-
tacion, dividir el prodnoto de le adnoldn eonoaa en ana

porcion mayor y otra porcién menor, afiadir nn reactivo
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portador de 6xido ofloioo & 1 poroidn meyor de la golu-
oién pere precipitar fosfato diocdlclco, segregar. el foafs-
to d1cflcioco, consentrar la poreifn menor de la solucién

| sonoesn, &fialdir a) fosfato dicdloico hdmedo molucidén oon-

centrads en proporciones yere Jar una relacién moler de
0a0/P.0; On el prodncto finel del orden e entre 1,55/1
eproximademente y 1,95/1 aproximalamente,

6, - Mo método de producir fosfato diocdl~
0100 aglomeredo no higrosoépico gque comprends lixiviar un
superfosfato oon un mefl o mcuoso; segregar sflidos no 4i-
gueltos de¢ la soluaién scmosm, precipitar el contenido de
fluox 4e la solvcién por rescsién oon un remctivo porie-
dor de 6xido odlolco, wegregar los eflidos ¢ pred pite-
oién, dividir el proadmcto de le solucién acuoss en une
poroidn mayor y otre poroién menor, sfiedir un reactive
portzdor de 6x140 oflofco & 1= poroién mayor de 1s solu-
oién pare predpitar fosfete dicdlcico, ssgregar el fos-
fato d1cdloleo, seamr el fosfato d1célelco, concentrar 1a
porcidn menor &e le seluoién aomuﬁ, afiadir al fosfato
d4of10ice seco con qo_:.nqu‘n'conmtmu en proporoiones
pare dar une relseién moler de Ca0/P 0z en el prodaucte
final del orden de entre 1,56/% aproi&ndmnu y1,952
nproxlmdmto'. ' :

'ra,.. - Un mnétodo pera prodmoir fosfato d4i-
ofloico aglciora&o Bo higroecfpico que comprende 1ixiviar
superfoefato con un medio acuoso, segregar sélidos no ’up-
sneltos d¢ la solucién acuosa, precipitar el contenido
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4 ilaor 4# 3a solooion por roaocion con en reactivo por-
tador do oxido odlcico, segregar loa soélidos 40 precipi-
tacion, dividir al prodneto 4a la solucion acooaa an ana
porcion mayor y otra porcion menor, aSadir un reactivo
portajdor da 6xido odlcico a la porciéon mayor 4a la cola-
cion para precipitar fosfato diodlcico, segregar el fcafa-
to dicd6loico, calentar la poroién menor de la colacion
cenosa hasta ebullicién, aegregar loa sélidos precipita-
dos, mezclar los OOlidoa precipitados segregadoe con el
fcafatc diodlcioo segregado* secar la mezcla, concentrar
la porcién da la colacion ecaose hirviente de la gae han
aido eaperados loe solidos y aRadir la aelncién concentra-
da a la mezcla seca de loa solidos ds fosfato dicéloico
sn proporciones para dar ana relacion molar de ChO/PgQy
del orden de entre 1,66/1 aproximadamente y 1,96/1 aproxi-
madamente.

lie. - nn moétedo de prodacir foefato dical-
cico aglomerado.

Tal y como se ha descrito en la Mamorla
gae antecede y con loo fines gae ee han especificado.

Bata Memoria consta de catorce hojas es-
critas por ana sola oara.

Madrid, 17 OCT.IPiH

DO/ . - 14 -
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