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FEIORIA DESCRIPYIVA

«* S

que se presentea para unir a la solicitud S

de
PATEWTE DE INVELNCION .
formulada el 3 de febrero de 1965, con el nim. 308.899

en s e »
- ESPAE\;A **%e

[e3

por VEINTE afios sons

s

- Pt b - e a v - » . = +“ %y s by
a nonore de OBERT A.ACDOHALD, de nacionalidad norteaiierica-

© e

na, residente en 27 Pilgrim Drive, Port Chester, Hueva York,
- Estados Unidos de América, por:
"UL PROCODLEISKTO PARA PUEPARAR FOSFATOS D& ALIQRLQY
La presente invencidn se reiiere a procedimien
tos para preparar fosfatos amdénicos puros. En particular, se
refiere a procedimientos para preparar fosfatos aménicos puros
que son convuestos intermedios adecuados para producir diver-
5 sos fosfatos y polifosfatos dtiles en la industria. Se refie-
re especialisente a un procedimiento para producir Tosfatos
amdnicos de elevada pureza, asi como productos sccundarios
que son Utiles como abonos.
Un método usual vara preparar fosfatos andnicos

10 consiste en neutralizar 4cido fosfdrico crudo, tal como 4dcido
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fosférico de procedimiento himedo, con amoniaco; separar de

la solucidn, por cristalizacidn, las sales insolubles de los
iones no convenientes; eliminar tales productos solidifica-
dos; y cristalizar posteriormente un fosfato amdnico que esté
relativamente exento de impurezas tales como hierro y:?%@?inio.
Sin embargo, aunque los iones que constituyen impurezas tales
como el hierro y aluminio son relativamente féciles de seli-
minar, ya que forman fécilmente compuestos de fosfato ih;&iu-
bles al tratar el 4cido con amoniaco hasta valores del pH de

cer s

3 o més, hay otros iones, tales como fluoruros y sulfatos,.
. @ .
®se”

que permanecen en solucidén y tienden a precipitar con 1lgQs.fos-

fatos amdénicos, al concentrar el liquido. Estos iones c%@ié—
minan los fosfatos amdnicos en tal grado gque su uso comg‘éém—
puestos intermedios para hacer compuestos puros de fosfato,
para usos industriales que no sean de abonos, ha estado muy
limitado. E1 problema se ha superado usando acido fosférico
de horno eléctrico, pero éste es .mucho mads caroc que el A4ci-
do fosférico de procedimiento himedo.

Se ha descubierto una técnica, que consti-
tuye la substancia de la presente invencidn, para producir
fosfatos ambénicos relativamente puros, para su uso como abo-
nos y como compuestos intermedios para compuestos industria-
les de fosfato. También se produce un proaucto secundario sd
lido, que contiene fosfato, nitrdgeno, calcio y sulfatos, el
cual es valioso como abono.

¥n pocas palabras, una versidn preferida de
la presente invencidén comprende hacer reaccionar &cido fosférico
de procedimiento himedo, preferiblemente junto con aguas madres
devueltas al ciclo desde una etapa previa ael procedimiento,

con una fuente de suministro de ién calcio, tal como carbonato
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cdlecico o, preferiblemente, mineral de fosfato finamente divi-
dido.

La proporcidn entre los constituyentes se ajusta
para provocar la formacidén de compuestos de fluoruro cdlcico
y sulfato cédlcico, al tiempo gue se hace minima la forandéidn

“ee® ¢

de compuestos de calcio y fésforo. Si se desea, el tratamien-
to del dcido con el material cdlcico se puede efectuar &im
adicidn de las aguas madres de la etapa de cristalizaci%ﬁ..

La suspensién de reaccién se lleva después a una

see "
etapa de tratamiento con amoniaco, que se regula cuidadosapen

¢ 43

* v

te en temperatura y pH, para provocar la formacidn de cdﬁé@eg

o ®
tos de fésfato de hierro y aluminio, en forma de particulas

relativamente grandes, que sedimentan rapidamente. Eu'sta’an'éz'"h
cla de reaccién se separa después en dos componentest: (1) un
liquido clarificado; y (2) una fase sdélida con aguas madres
adheridas. Esta separacibn se puede realizar: (1) por sedi-
mentacidn y decantacidn; (R) por filtracidénj (3) por una com-
binacién de (1) y (2); (4) por centrifugacidn; o (5) por cual-
quier otro método corrientemente usado para separar una sus-
pensién sélido/liquido inestable. Después se d&4 forma de
abono al componente de fase sbélida, mediante un tratamiento
adecuado, mientras que el liquido clarificado se lleva a una
etapa de evaporacidn-cristalizacidén. OSi se desea, el resi-
duo sblido del tratamiento del 4cido con el material cdlcico
se puede separar del liquido antes de llevar el mismo a la
etapa de tratamiento con amoniaco.

La etapa de evaporacibn-cristalizacidn se usa
para eliminar agua y, al hacer ésto, provoca la formacién de
cristales de fosfato ambénico. Misto se puede realizar en uni

dades de etapas miltiples, de forma que se permita el movi-
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miento de los cristales y aguas madres en contracorriente, de
tal manera que los cristales producidos se separaran del cris-
talizador de alimentacidn, donce las impurezas tienen su con-
centracién mds baja. La concentracidén de impurezas solubles
se controla hasta un punto rrdéximo a los limites de fa§é;!so-
lubilidad) de la fase sbélida de las sales F vy SOh=, tales
como (NHh)F y (NHh)ZSOA, en cuyo punto el liquido se separa
y devuelve a la primera operacibn, que comprende hacer }éa;cio-
nar una fuente de suministro de calcio con &cido de procedi-

XA

miento himedo. L e
. ¢ *

Se pueden hacer modificaciones en el pﬁ@@?di-
miento, para permitir el manejo de sales célcicas suspe%q%qas
en el liquido alimentado a los cristalizadores. Bl cacho’éue
entra en la alimentacidn tendré tendencia a formar fosfato
dicllcico en fase sélida. Cuando sucede ésto, se pueden hacer
minima la contaminacidn de los cristales provocando la forma-
cibén de particulas de sal dicdlcica de pequefio tamafio. Tales
cristales serdn siempre diminutos en comparacién con los cris-
tales de fosfato amdénico, y se pueden separar facilmente por
elutriacién, antes de la separacién entre el producto y el
liquido.

Se ha descubierto que el procedimiento ba-
sico, tal como se ha descrito anteriormente, se puede mejorar
muy sustancialmente mediante recirculacién de las aguas madres
que quedan después de la cristalizacidn de los fosfatos ambni-
cos, y después de centrifugar. Las aguas madres de la centri-
fuga se pueden recircular al cristélizador 0, si se desea, re
circular al reactor de acidulacidén. La masa principal de aguas

madres, procedente del cristalizador, se puede recircular tam-

bién al reactor de acidulacién. Estas aguas madres contienen
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algo de fosfatos ambénicos sin cristalizar, que de esta

forma se vuelven a introducir en el procedimiento glooal.

Las aguas madres contienen también iones calcio que, cuando

se recirculan al procedimiento, estén disponibles para que

correspondan a ciertas cantidades de iones sulfato. &s.de
¢ * e

la mayor importancia que no se sobrepase en el evaporador

la solubilidad del (NHA)F N (NHh)ZSOh’ si se ha de obtener

s+ °

la pureza Optima. U
El uso de recirculacidn, como se ha descrito

anteriormente, es una forma de funcionamiento preferiday 'y

.

generalmente producird el producto mds puro de la forméjﬁﬁs

econdmica. Sin embargo, se ha de entender que el procediz <
miento principal, tal como se ha descrito sin recircul{é{én,
se puede usar también para producir un producto de fosfato
ambénico relativamente puro, que es bastante satisfactorio
para muchos usos.

La presente invencién se destina particular-
mente para ser usada con acidos fosféricos de procedimiento
himedo, puesto que es el &cido fosférico menos caro, y co-
rrientemente no se consideraria adecuado para un procedi-
miento de esta naturaleza, debido a las mucnas impurezas
que contiene. Asi, una de las ventajas significativas de la
presente invencidén es que se puede usar &cido fosférico muy
impuro para producir con éxito fosfatos amdbnicos puros, asi
como un producto secundario Util como abono.

Aunque los fosfatos ambnicos puros producidos
por el procedimiento de la presente invencidn se pueden usar
como abonos por si mismos, corrientemente tendrén tal pure-
za que puede ser preferible usarlos como compuestos inter-

medios para producir fosfatos comerciales.
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Como ejemplo del uso del fosfato aménico puro,
se pregsentan las siguientes reaccionest
1
3 NHthpou ¢ 5 NaOH ———)3 NH3 4+ 7 HO «+ Na5P3010

Tripolifosfato sédico

s 0

NH HZPOA + 2 NaOH ey NH3 T + 2 HZO + NazHPQafi

L
Fosfato disédico

NHthpoh + KCl -—_—_9 NHI*C]. +* KH2POA ” .’ "

Fosfato monopotésico

NHAHZPOA f Ca(OH)z e CaHPOh * NH3‘T + 2 HyQ .,

.

Fosfato dicdlcico: [ °.

LT

Por estas reacciones puede verse que se pueden

L]

producir fAcilmente tripolifosfato sddico, fosfato diqééigo,
fosfato monopotdsico y fosfato dicdlecico muy puros. R
Estos materiales tienen un mercado considerable,
como puede verse en la siguiente Tabla I.
TABLA I

CONSUMO DE COMPUESTOS DE FOSFORO EN LOS EE.UU. EN 1958

Toneladas de equivalente

Material de fésforo elemental
Fosfato dicélcico 45.000
Fosfato trisddico 9.200
Tripolifosfato sédico 112.000
Pirofosfato tetrasbdico 16.000
Fosfato monocélcico 7.500

Total fosfatos minerales no fertilizantes 267.000

En general, la tabla siguiente representa los
intervalos de funcionamiento preferidos, particularmente

prefericdos, y especialmente preferidos.
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Lonamlento

especialmente
_pr »feridas

Semweratura, 0.

. o e -

iteaccidn de 4cido fosfo

rico con iuente de su- ) ‘ ‘
mi tro de Ca L5,9-104,L  L5,9-07,8
Yratamniento con amo- \ -
niaco 62,2-126,7 96,9-110,0
Cristalizacidn de fog ] . o o
rato qunlco Ls,9-120,7 §7,6-110,0
Centrirfugacidn de fos ‘
fato amdnico L6,9-126,7
Recirculacidén de aguas

niadres 46,9-126,7 45,9-96,9

Presiones

-

Para todo el procedi
mmiento menos la crls
talizacidn, atit. 1 1

Cristalizecidn ce fosfato

aménico, atm. J,001-1,0 C,001-1,0

pH de

Reaccidn de Acido

fosfdrico con

fuente de sumi-

nistro de Ca 0-2 0-2

e

Trataniento con armoniaco 3-8 L=
b

Precipitacidn del producto 1-5 Q-
secuncario fertilizante

Cristalizacidn de fosfato .
aidnico 3-8

Centrifugacidén de fosfato \
de EHB 3-8

Recirculacidn de aguas
madres

nuy
preferidas

LE s O, 1

0,001-1,0
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Condiciones de funcionamiento

especialmente muy
preferidas preferidas preferidas

Relaciones molares de reaccionantes idnicos

ca © 0,50-5,0 0,5-1,0 0452046
Ca /50,7 1,0 -10,0 1,0-5,0 1,0-5,0
NHy/H3PO), 0,01-2,0 0,5-2,0 1;§g
ca **/Po,= 0,01-0,5

L]
ese o

Otras variables del procedimiento

.
. *
.« o

Velocidad de adicidn de et
Ca, en moles/mol de S
P205 0,3-0,6 O,Lp-o,5 0,530,5

C‘.

Velocidad de filtra-
cién de producto se-
cundario fertilizan-
te, litros de suspen
sién por hora y me-
tro cuadrado 4,070-4,0700  16280-24420 20350-22385

Recirculacién de aguas

madres (AM), vol de

Ali/vol de H3PO, 0al,0 0,4-0,6 0,4~0,5

La presente invencidn se ilustra mis mediante la

siguiente descripcidén del procedimiento, tomada en relacién
con los dibujos adjuntos. Se introduce acido fosférico crudo
(de procedimiento himedo) y mineral de fosfato en el depbsi-
to de mezclado, junto con una corriente de aguas madres de
recirculacibn, procedentes del cristalizador. Los sblidos
formados en esta etapa dentro del depdsito de mezclado se
pueden separar, o también pueden permanecer con el liquido,
para su clarificacién después de la reaccidn de tratamiento
con amonidco.

El material de suspensidén liquida procedente del

depdésito de mezclado se transfiere al depdsito de amoniaco,
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donde tiene lugar el tratamiento con amoniaco. Preferible-
mente, esto se realiza de tal manera que se formen grandes
cristales, lo que permite la sedimentacidén répida de estos
sblidos, para obtener un liguido limpio. En el transcurso
de estas reacciones se reducirdn sustancialmente 1as:&5£%en-
traciones de sulfato y de fluoruro presentes en el liquido,
y se eliminardn esencialmente los iones de aluminio .f’éigrro.
Después se lleva la mezcla de reaccibén a un
depbsito de espesamiento, donde se eliminan los insolubles
formaaos, por clarificacibn, preferiblemente por filtrgqiﬁn,
o por ambas, para recuperar las aguas madres que se ad?iécen

a los materiales sélidos. vatn

. ¢ «
"Q L

Después se transportan las aguas madres al
cristalizador. Durante la cristalizacidén se forma fosfato
aménico en fase sdlida. Las impurezas, que en este punto son
primordialmente sulfatos y fluoruros residuales, se concentran
en las aguas madres. La evaporacidén y cristalizacién se con-
tindan hasta un punto justamente préximo al limite de solu-
bilidad de aquella impureza ibnica que es més probable que
forme la segunda fase sélida (o nueva fase sélida), tal como
NH,F 6 (NH,)250),. La evaporacién del l1iquido en la etapa
de cristalizaciédn se efectia preferiblemente a una tempera-
tura comprendida entre 48,9 y 126,72C, y con una pérdida de
humedad igual a de 2 a 8 moles de agua por mol de ién fos-

fato por hora.

En esta parte del procedimiento se usaré
probablemente una serie de cristalizadores, para permitir

el funcionamiento algo lejos de los limites de solubilidad

de fase hasta la concentracién final, adn cuando el diagrama,

con objeto de simplificar, solo muestra un cristalizador.

-9 -



Los cristales de fosfato ambénico se pueden se-
parar mds de las aguas madres por centrifugacibn, lavado,
nuevo batido de la pasta y nueva centrifugacién.

Los cristales de fosfato ambénico que se recupe-
ran son de gran pureza, y solo contienen aguas madres como
contaminante. Las aguas madres contaminantes se puedéH'éiié

minar por reacciones quimicas, o por otra etapa de cri§p§—

-
. .
*»
. *

lizacibn fraccionada.
Esta etapa concreta del procedimiento no es cri-
tica, y se puede establecer de la forma que mejor se adapte

13 . 3 (3 0‘} .
a la disposicién de la instalacidén, productos y especifiszs

caciones particulares. For ejemplo, durante la cristaliza<
cién inicial se pueden extraer cristales del liquido de ia
LN

.

etapa final, y lavarlos con liquido de alimentaciébn; des-
pués se puede volver a batir la pasta con liquido relativa-
mente puro, para conseguir una pureza mejorada.

Las aguas madres de las etapas del cristaliza-
dor y de la centrifuga, que son mds ricas en sulfatos y
fluoruros que los cristales, se pueden recircular a la
reaccidn de acidulacidn con el mineral de fosfato, o se
pueden introducir en el reactor donde se forma el &cido
fosférico.

En cualquier caso, el contenido en &cido presen-
te en las aguas madres se utiliza en la extraccidn de més
mineral de fosfato.

Este tratamiento del fosfato ambénico se puede mo
dificar fécilmente para producir fosfato diamdénico o monoamd
nico, segin se desee, dependiendo de la economia o pureza del
producto deseadas.

En la siguiente Tabla II se expone un balance de
material de procedimiento para este procedimiento.

- 10 -
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TABLA II -

BALANCE DE mATERIAL Di PROCLDIMISNTO

()
9 Etapa NH, P50, 80, F Ca0 Fey0y  AL50, H,0 Total
(v.0) ,
o0, Depbsito de mezclado
(") Alimentacién de
&cido 100,00 6,35 7,30 1,27 2,6l 2,54 155,56 317,46
(Y9 Recirculacién 11,42 32,87 Ly 50 3,01 ,02 ,05 ,08 55,10 120,40
Mineral de fosfato 12,05 v 1,31 17,27 450 439 1,05 35,00
Total 11,42 144,92 11,09 11,62 18,56 3,19 3,01 211,71 472,86
Composicidn, o\e Rell 30,64 2434 Nubm 3,92 »67 NI Ll 476
HyO afiadida 74,00 74,00
Total 11,42 144,92 11,09 11,62 18,56 3,19 3,01 285,71 546,86
Depbsito de NH,
NH3 afiadido 25,43 25,43
Total 36,85 144,92 11,09 11,62 18,56 3,19 3,01 285,71 572,29
Flujo de sélido 6,78 3,97 10,46 18,19 3,10 2,89 41,36
Flujo de liquido 36,85 138,14 7,12 1,16 0,37 0,09 W12 285,71 530,93

Clarificador
Flujo de salida
Sélido 6,78 3,97 10,46 18,19 3,10 2,89 L1,36

- 11 -
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TABLA II (cont.)

(e p
9 Etapa zmw wNOm mou F Cal m.mNOw E.Now mmo Total
(v o)
Liquido 7,63 28,59 1,47 s 24 ,08 »02 ,02 59,14 109,90 g
Q0 Total (ali-
fatn) mentacidén de
abono) Qwow 35,37 S5kl 10,70 Hm.mﬂ 3,12 2,91 59,14 151,26
~ Composicién del "
1{quido, % 6,94 26,01 1,34 422 ,07 ,02 ,02 53,81 o_~
pi
Cristalizador !
Alimentacidn 29,22 109,55 5,65 992 929 0,07 0,10 226,57 421,03
Evaporado | 177,58 177,58
Total suspen-
sién 29,22 109,55 5,65 0,92 y29 0,07 0,10 48,99 R34 45
Flujo de séli-
do 18,39 76,68 124,23
Composicién, % 14,8 61,72 51,03
Flujo de 1{quido 10,83 32,87 5,65 992 929 0,07 0,10 48,99 119,22
Composicién, % 9,08 27,57 Ly7h »77 y24 0,06 0,08 41,09 100,00




10

15

20

25

30

33,8899

En esencia, la presente invencién implica lo si-
guiente. Se cristalizan fosfatos ambénicos a partir de so-
luciones que tienen baja cantidad de impurezas. En los pro-
cedimientos anteriormente conocidos, el Acido fosfdérico ali-
mentado, de procedimiento himedo, contiene cantidadesi,ééan-
des de impurezas, que comprenden iones tales como hierro y
aluminio, que forman compuestos insolubles, y los ione§:3%uo-
ruro y sulfato que permanecen en solucién. Las substancias
insolubles se pueden eliminar por simple neutralizaciég.ggl
4cido fosférico. Pero cuando se ha hecho esto, los flyopi-

*ee®

ros y sulfatos permanecen como principales contaminantes;,

L ]
L 4

que forman fases sdlidas a relaciones de concentracién‘rg~:
lativamente baja. Esto tiene un efecto doble: o se ré&&cé
el rendimiento en fosfato aménico, o se contamina el producto.

En segundo lugar, si se rechaza el liquido en los
limites de fase de estos contaminantes, se ha de purificar o
de usar como productos de valor inferior. El procedimiento
de la presente invencién muestra un médoto de afladir mineral
de fosfato para disminuir las concentraciones de fluoruros y
sulfatos, y de devolver estos liquidos. Asi, se hace dispo-
nible mineral de fosfato crudo por los contaminantes (F y
SOh), lo que entre otras cosas, e€s un significativo factor
econémico. Bl liquido de recirculacién estéd ahora disponible
para ser concentrado mds, y no se necesita ser rechazado para
uso como abono. En consecuencia, el liquido de alimentacién
cristalizado es relativamente puro.

La presente invencidn se ilustra més mediante los

siguientes ejemplos.

Ejemplo 1

Se ensayd el procedimiento en pequefia escala,

- 13 -
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usando aproximadamente los materiales de alimentacibn, canti-
dades y composiciones que se muestran en las paginas 11 y 12
de esta solicitud de Patente.

Se mezclaron &cido fosférico de procedimiento hé-
medo y aguas madres de recirculacidn con mineral de foéféio
finamente dividido, a temperatura elevada. La susiensidén se
agitd durante un cierto tiempo, para permitir la reacciBn,. y

A
después se neutralizaron los &cidos con amoniaco, bajo con-
diciones tales que se mantuvo un pH igual a 4. La temperatura

oars e

de reaccién fué préxima al punto de ebullicién. o

]
¢ e *
LR

Después se filtrd la suspensidn neutralizadaa:x
la torta se lavb, hasta que estuvo, visualmente, exenta'ﬁé.:

o« o
cristales. Después se concentrd el liquido, formdndose dhran-
te este tiempo cristales, en la medida que se indica por el
balance de material de laspdginas 11 y 12.

Después se filtré esta suspensibn, y se analiza-
ron quimicamente la torta de filtracidbn y las aguas madres.
Las tablas siguientes relacionan estas composiciones.

Como resultado de este ejemplo, el andlisis de
las aguas madres fué como se muestra en la siguiente Tabla III.

TABLA TII
ANALISIS DEL LIwUIDO

Material ____ﬂi___

Ho0 59,80
P205 22,30
NHj 6,35
Ca » 0,03
SOh 3,14
F 0,16

El andlisis del fosfato ambénico que se obtuvo fué

- 14 -
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el que se muestra en la siguiente Tabla IV.
TABLA IV
TORTA (FASE SCLIDA) DE FUSFATO AMONICO

Material % oo

L.t

H0 _ .
P,05 61,32 o
K3 | L, b L
Ca 0,57
Soh 0,25 ersoe
F 0,03 =,i}

Ejemplo 2 A

LA 4

et

El método de este ejemplo fué como sigue: e

A 600 g. de 4cido fosférico de procedimiento hime-
do, que tenia una concentracibén media de 2 a 3% de ién fluo-
ruro, de 0,3 a 0,5% de ién hierro, y de 0,2 a 0,4% de ién
aluminio, se afladieron 200 g. de agua y 60 g. de mineral de

fosfato de Florida. Un andlisis tipico de mineral de fosfato

es P205 = 32,6%; F = 3,8%; Fep03 = 1,4%; 41503 = 1,8%;

Ca0 = 47,3%; HyO e insolubles = 645%. Bstos productos se

agitaron a temperatura ambiente (2592C) durante 30 min.

A esta mezcla de minera &4cido se afiadid el hidré-
xido amdnico suficiente para hacer aumentar el pH hasta 4,0.
Se filtrd la suspensidbn, y se separaron tanto el precipita-
do como el filtrado. El precipitado se secd y se analizé.

Los resultados se exponen en la siguiente tabla V.

TABLA V
% Nitrégeno 7,13
% Py05 3hs2h
% Ca 17,4
% Fe 2,6
% Al 1,6

- 15 -
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Este material producto secundario se venderia como abono.

El filtrado se concentrd por evaporacién para formar .

una suspensidn que se filtrd para separar los cristales de

fosfato monoambénico. Los cristales se lavaron con upa pe-
13 ')
o . . - N
quefia cantidad de agua, para eliminar todas las trazds de

aguas madres. .
[ ."

Después se volvieron a disolver en agua destildda

los cristales de fosfato monoambnico. iste liquido se con-

centrdé luego por calentamiento, y se filtrd para separd¥ los
cristales. Después se secaron y analizaron los criséhlﬁ%.

El andlisis de los cristales fué el expuesto en la sigyién-

e e

te Tabla VI. I
TABLA VI
% NH)HpPO), 96,9
% Ca 2,05
% Fe 0,42
% Al 0,42
% F 9,21
100,00%

* Con relacidn a una base seca.

Como puede verse por la anterior Tabla VI, se ha
reducido drésticamente la concentracién de iones Fe, Al y
F presentes en el producto final.

3i se desea, se podria eliminar la etapa que im=-
plica la redisolucién de los cristales en agua, pero se
obtendria un cristal ligeramente menos puro. Ademés, las
aguas madres se pueden recircular a la etapa de acidulacidn
del procedimiento.

Aungue la invencidbn anteriormente descrita se ha

descrito con un cierto grado de particularizacibén, se enten

- 16~
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derd4 que se pueden hacer en ella numerosas modificaciones y
cambios, estando todavia dentro del 4mbito de la presente
invencidn, tal como se reivindica en las reivindicaciones

siguientes.

s e 8
A4 r @
- o

Esta solicitud que corresponde a la presentada’

en los Estados Unidos de América, el dia 10 de febrero de
28 %o

. vt

1964, bajo el ndtm. 343.649, se acoge a los beneficios ael *

articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

&
sos e

o ®
° -

-NOTA- ‘e

tee®

P Y
e

.« * 9

e

gt e

Los puntos de invencidén propia y nueva que se * - °

presentan para qQue sean objeto ae esta solicitud de Patente

de Invencién en Espafia, por VEINTE afios, son los siguientes:
1.- Un procedimiento para preparar fosfatos de

amonio que comprende las operaciones de (a) hacer reaccionar
un material que comprende calcio con &cido fosférico de pro-
ceso htmedo, (b) tratar con amoniaco la mezcla resultante pa-
ra formar compuestos insolubles en la mezcla de reacciédn,
(c) separar los compuestos insolubles de la mezcla de reac-
cibén (d) cristalizar fosfato de amonio desde la solucidn re-
sultante cerca de la concentracidn de la solucibn, donde son
precipitados conjuntamente iones apreciables sulfato y fluoru-
ro con el fosfato de amonio.

2.~ Un procedimiento segln la reivindicacién 1, en
el que las aguas madres, después de que los fosfatos de amonio
cristalizados han sidQ retirados, son recicladas de nuevo al
material de reaccidn, que contiene calcio més &cido fosfbrico.

3.~ Un procedimiento segin las reivindicaciones 1

y 2, en el que el sblido es separado de la mezcla de reaccidn

-17 -
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de calcio y &cido antes de que el liquido pase a la etapa

B Z
e & 8

de tratamiento con amoniaco.
L.~ Un procedimiento segin las reivindicaciones
1-3, en el que se utilizan de 0,01 a 0,6 moles de ién cal-

cio por mol de ion fosfato. .t
. v e

5.- Un procedimiento segin las reivindicaciones

1-4 en el que se utilizan desde 0,3 a 2 moles de ién amQnio

por mol de idén fosfato.

6.- Un procedimiento segin la reivindicacién 1,

L

. . s . L3 A
en el que dicho material, que comprende calcio, es mlﬁergl
::'

de fosfato. tes?

st 2y

7+~ Un procedimiento segin las reivindicacTomes
‘e

1-6, en el que el tratamiento del &cido con el compueé%% de
calcio es realizado a una temperatura entre A9 y 1042C. y a
un indice de pH entre O y 2.

8.- Un procedimiento segin las reivindicaciones
1-7, en el que es afiadido amoniaco hasta que la solucidn
tiene un indice de pH entre 3 y 8.

9.- Un procedimiento segin las reivindicaciones
1-8, en el que la cristalizacidn de la solucibén de fosfato
de amonio es realizada a una temperatura entre 49 y 1272C.
con una velocidad de pérdida de humedad entre 2 y 8 moles
de agua por meol de ién fosfato por hora.

10.-~ Un procedimiento segln las reivindicaciones
1-9, en el que las aguas madres procedentes de la etapa de
cristalizacidn son recicladas a la etapa inicial de tra-
tamiento del &cido con el material de calcio a la veloci-
dad de O a 1,0 volimenes de aguas madres por volumen de
4cido fosférico.

11.- Un procedimiento para producir fosfatos

- 18 -
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puros de amonio que comprende (a) hacer reaccionar mineral
de fosfato con 4cido fosférico de proceso himedo, en el
que son utilizados desde 0,01 a 0,6 moles de calcio por
mol de fosfato a una temperatura de 49 a 1042C para oppg;
ner un pi de 0 a 2, (b) 0,5 a 2 moles de amoniaco sén %é-
chos reaccionar con cada mol de ién fosfato de la mezcla

: .o
de reaccién resultante hasta que se alcanza un pH de ﬁ:fé-
8, retirar los materiales insolubles formados,(c) cristali-
zar el 1liquido restante para formar fosfato de amonio & una
temperatura de 492 a 1272C a una velocidad de pérdida{éé}
humedad de 2 a 8 moles de agua por mol de idn fosfato ;{53;7',
hora y (d) reciclar las aguas madres residuales a una{V8~

« ¥ -

locidad de O a 1,0 volimenes de aguas madres por volumen de
&cido fosforico en la reaccién inicial.

12.- Un procedimiento para preparar fosfatos de
amonio.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an-
tecede, representado en el dibujo que se acompafia y con los
fines que se han especificado.

Zsta Memoria consta de diecinueve hojas escritas

5 JUN 1969

a mdquina por una sola cara.

Madrid,
P.A. A
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