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de par sulfate de soude.

‘Memoria descriptiva

para solicitar  PATENTE D& IHVENCION por 20 afice
! @ nombre de UGINE KURTIAN

entidad / de nacionalidad francesa

con domicilio en 10, rue du Général TFoy, Paris, Francia

Vpor: "ON PROCEDIIITENTO PARA LA FABRICACION DE FOSTATO DE

SODIO" (Clase Internacional COLlb). \
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El invento concierne a la fabricacidn de fos

to de sodio a partir de fosfato natural y tiene como ob—i
|

jeto, mds particularmente, un procedimiento que utiliza

‘sulfato de sodio para la fabricacidn de una lejia de fog i
H

fato de sodio con pequefio contenido de iones sulfato —- %
SO4 . ) :
Se sabe que es posible utilizar el sulfato de
sodio fe;idual de ciertas fabricaciones con vistas a 1é ;
obtencidén de fosfato de sodio. El sulfato de sodio puede;
ser introducido en la prdetica de dos maneras diferentosi
en el curso de la produccidn del fosfato de sodio a paf-?
tir del fosfato natural. En lo que sigue, se adoptard -
la férmula (4020, P205) para designar al fosfato natu-—
ral, pero es evidente que las mismas consideraciones se f
aplican & los fosfatos brutos que responden a otra for- E
nula.

En primer lugar, el sulfato de sodio puede -

ser introducido en el momento del ataque del fosfato na-?
tural con deido sulfirico, segin 1a ecuacion (1) siguiente:

(4 Cal Py05) + 3 HyS0, + Na SO, = 2 H_NaPO, + ;

4 2 4

4 CaSO4 + H20. ;
En segundo lugar, el sulfato de sodio puede -

ser utilizado en un nuvevo ataque de fosfato natural con |
el deido fosférico preparado previamente, segun la ecug
cidn (2) siguiente: :
(4 0202,05) + 6 H,PO, + 4 N S0, = § HyNaP0, g

+ 4 GaSO4 + H20 :
En ambos casos, trabajando con un exceso sufi

ciente de dcido, se obtiene, con buenos rendimientos, =
i

una lejfa que contiene una mezcla de dcido fosférico lie-

bre y de fosfato monosddico, de 1a que basta alcanzar la:

.. 942485
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jneutralizacion para llevarla al egtado de fosfato mOﬂOS(ti ”m:?"

+dico.

Por lo tanto, tal procedimiento es atractivo

o seductor desde el punto de vista tedrico ya que, con

5 ‘relacidn a los procedimientos usuales de obtencidn del - .
fosfato de sodio a partir de fosfato natural, permite - N
1ec6nomizar a la vez dcido sulfirico y carbonato de sodio;
v No obstante, la aplicacidn préctica de tal pro%
“cedimiento estd acompafiada de un serio inconveniente, da-

10 do que las soluciones obtenidas a partir de un decido de . !
- concentracidn normal (que corresponde & un dcido fosfdéri
:co con 23 a 304 de P205) son slempre ricas en iones SOZ?.‘
Asi es como se obtienen corrientemente lejfas que contief
nen 4 & 5 g de 507" por 100 g de P,05, lo cual las nace -
inutilizables en numerosos casos, en particular para la -

15
fabricacidn del tripolifosfato de sodio, para la cual —-

existen ncrmas muy estrictas, }
:

Las soluciones de fosfato de sodio susceptibles

de obtenerse en la técnica anterior deben ser sometidas, i

+

20 por lo tanto, & una desulfuracidn ulterior, al menos pa— f
_I

ra ciertas aplicaciones. Egsta operacidén es mucho mds di-

y

ficil que la desulfatacidn del deido fosférico y necesi-

ta costosos reactivos, tales como las sales de bario, —

ya que las sales de calcio, que son menos costosas, no -

25 permiten una desulfatacidn completa por causa de un equi-

librio que se.establece durante la precipitacidn.

El invento evita estos inconvenientes y permi- {
te obtener directamente soluciocnes de fosfato de sodio - E

cuyo contenido de SOZ’ es lo bastante pequefio, para que -

i

30 estas soluciones puedan ser wtilizadas directamente,

6-6-68 -3~ 342,{%3
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Bl procedimiento del invento consiste. LyjNlgealt

mentalmente en utilizar, para el ataque del fosfato natu—!

ral en presencia de sulfatc de sodio, un decido suficien—

temente concentrado, que corresponde al menos a 384 de -
5 P205, a temperaturas comprendidas entre 50¢C y 95¢C apro--
ximadamente, lo cual entrafie o implica la precipitacidn -
del sulfato de calcio al egtado de hemihidrato, ¥y en se-
parar directamente por filtracidén dicho hemihidrato, re-

cogiendo una lejia de fosfato de sodio con pequefio conte

WS e e ememAme e miee | aMemes wm my wae

10 nido de so;r'.

! El procedimiento del invento puede ser aplica—
do directamente 2 una reaccion de ataque del fosfato na-
tural con deido sulfirico, cuya concentracidn correspann_§
de a la obtencidn de un deido fosférieco con un titulo o

15 concentracidn de al menos 38% de P205, especialmente 38

9.9 s A e oy o itk A

a 40% de P205. TLa reaccidn empleada es entonces la reac-
cidn (1) antes citada.
El procedimiento del invento se aplica de la -

manera mds simple a una reaccidn de ataque del fosfato -

20 natural con dcido fosfirico concentrado con un titulo, -

por ejemplo de 38 a 40% de Pp05, y preparado previamente.

Ia reaccidén empleada es, en este caso, la reaccidn (2) ~ .

antes citada, EL modo de trabajo es simplificado, ya que !

la cantidad de hemihidrato (de sulfato de caleio) que ha -

i
25 de ser filtrada, es menos elevada que en el caso de un - %
ataque directo, con dcido sulfirico. i i

i

De manera general, las reacciones de ataque -

[ PP

se conducen & temperaturas que van desde 50 a 9580, ¥y -

preferentemente entre 55 y 8602C.

30 Se describirdn seguidamente ciertas caracte——-—

o .. 342485
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Se oblienen entonces directamente lejlas de fosfato de -

H »
i \ , s
{risticas del procediniento del invento asl como las vensN
i

1
‘tajas implicadas por ciertas particularidades sthlUR. 1 :

Bn primer lusar, bajo las condiciones de reac- !
. cidn antes mencionadas, el sulfato de cal precipita al egf
?tado de hemihidrato, en lusar de precipitar al estado de"J
~yeso, tal como es el caso en el ataque del fosfato natu--
:ral con un Acido fogférico de concentracidn inferior, es
jdecir con un titulo de, por ejemplo, 28 a 30 de P205. )
Hay que hacer observar que ¢l hemihidrato, que
precipita en el curso de la reacecidn prevista por el in-
‘vento, presenta una forma muy dilerente de la del proda¢f
t0o gue se obtiene, por ejemplo, en el curso de la fabriff

“cacibfn  eldsica de dcico fosférico concentrado,

At o s e

En efecto, el precipitado de hemihidrato obte-

nido bajo las condiciones del procedimiento del invento

'posee la propiedad de fijar, en el momento de su forma— !

cién, una proporcidn de suliato de sodio que puede ser -

importante. Ademds, este hemihidrato se filtra fécilmente,

¥y se lava bien sin que se arrastre el sullato de sodio. -

3
?

sodio con pequefla concentracidn de iones sulfato. De estai
mancia, log conbenidos de SOZ- de la lejia de fosfato y dé
las primeras awas de un lavado metddico rdpido sobre fil?
tro, no pasan de 1 g a 1,5 g.por 10C g de P205. f

En el momento actual nc se conoce de manera —-— i
exacta la forma bajo la que se encuenira el sulfato.de — g

sodio en el precinitado de hemihidrato. Consideraciones ~i
o . . o

tebdricas suplementarias no deben linitar nor lo tanto el !

marco del invento. Se sabe, no obstante, que el estado -

del sulfato de sodio no corresponde a una simple crista-
342485
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quido. En cualquier cago, la presencia del sulfato de - -
sodio (bajo una forma u obra) en el precipitado ha sido -
probada de manera innegabtle. Por ejemplo, e puede libe-
rar y extraer el sulfato de soﬁio del precipitado. Por -
rotra parte, el contenido en sulfato de sodio de este ul-
timo puede ger muy elevado,

Se otservard tanbién que el procedimiento del

invento prevé la filtracidn directa del hemihidrato des—

ide el medio de reaccidn. En efecto, no es posible efec—-

3

“tuar, por ejemplo, una hidratacidn intermedia a la forma

te el contenido de SOZH de la solucidn. Te filtracidn di-

recta del hemihidrato es por lo demds ventajosa, ya que

! . 2 . - Y K
:1a operacidn Ge filtracidn es ficil asi como el lavado de

fde yeso despuds de afiadir agua, sino aumente inmediatamepn -

i
1

%la torta de filtro. Ademds, el hemihidrato separado no ——

‘fragua transformdndose en veso y permenece muy susceplti—-:

§

‘ble de ser desmenuzado, o fragil, en el curso de su seca-

do.

una diferencia esencial de la accidn del dcido fosfdérico
Scon concentracion inferior (por ejemplo de 28 a 30y de =
§P205), utilizado en la técnica anterior, y la del deido -
ifosféried concentrado (por ejemplo de 38 a 40: de P205)

i

contrado que en el curso de las reacciones de ataque que
Ehacen intervenir al comienzo cantidades variables de SOZ‘
;el precipitado a base de hemihidrato, obtenido de acuerdo

con el invento, desempefiaba en clerto modo un parpel de -

s~ 942485

utilizado de acuerdo con el invento. En efecto, se ha en-

Otra consecuencia ventajosa del procediniento -

del invento, que se describird ahora, pone en evidencia - :

Py —"



%bles de sulfato de sodio, mientras que el contenido de la
?lejia varia muy poco, (al menos para cantidades de 804
. comprendidas entre 85 y 95%).

5 Las curvas representadas en el dibujo anejo -
‘ilustran esta propiedad. Se ha llevado a las abscisas (x)
‘las cantidades en gramos de SO, empleadas por 100 g de
fosfato natural, v a las ordenadas (y) las cantidades en |
sramos de SOZ” que se encuentran en la lejia de fosfato ~

10 de sodio por 100 g de Py0z. La curva (4) corresponde & = -

una reaccidn de ataque con deido fosférico de 39%, y 1a

curva (B) & una reaccidn de ataque con decido fosfdrico de

28&9.
Es necesario hacer observar que esta caracté——
15 ristica puede presentar ventajas particulares cuando la
concentracidn en iones SOZ' del dcido fosférico utiliza-
do para el atague fluetua ligeramente. '
Bn los ejemplos que siguen, se ha realizado la
reaccidn del invento a partir de deido fosfdrico.
20 Todas las fabricuaciones o preparaciones se han
efactuado & 602C y a partir de las signientes materias -

primas:

Mezcla sbélida: (fosfato de Marruecos del 75¢%, molido
(hasta la finura habiftual para la fa-

)bricacidn del superfosfato.

25 :
(sulfato de sodio pulverizado (de == |
(52,75 de 12,50,). ;
Acido fosfdérico con 38-39% de P205. (Contenido |
de SO4 libre = 1,8 g por 100 de PZOS) E
30 Ejemplo I. Sc ha realizado un ataque continuo

= -1-342485
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alimentando un reactor que conbtiene una mezcla previa.

4T

bien agitada con: 793 g/h de mezcla sblida y 893 g de ;“‘"“
P205 bajo forme de dcido de 39% de P205.

@ Se ha inlroducido al mismo tiempo una cierta -
cantidad de agua, del orden de 440 g/h caleulada para -
illevar & %g dilucidn conveniente al P205 solubilizado pof€
el ataque, para proporcionar el agua de hidratacidn co—-
jrrespondiente al hemihidrato, y para compensar la evapors,

. 2
clon.

E Se ha aprovechado sesta pequeiia caﬁtidad de agua:
ipara introducir igualmente una pequeia cantidad de sulfg;j
;to de sodio para obtener en definitiva una centidad toté1§
Ede so;" (soj‘:" del dcido fosférico + soZ“ del Ta,50 4') ig,tia]%

a 89 g por 100 g de mineral, !

El ataque se na realizado a la temperatura de

: 6090 y con una duracidn de permanencia en la cuba de 3

]
£

: horas ¥ 15 ninutos.

Ia pasta retirada ha sido filtrada bajo vacio

(espesor de la torta 20 mm).

El precipitado ha sido lavado seguidamente de

manera metddica sobre £iltro, ean primer lugsar con tres -
gaguas de lavado que vuelven & entrar en ciclo y que pro- i

ivienen de ensayos precedentes, y después con agua. Se ha

i v

%utilizado para cada lavado una cantidad de liguido que -

;corresponde a aproximadamente 270 ml por 1 kg de pasta. -
t Estos lavados se han efectuado a la temperatura de 702C

‘aproximedamente.
1

Tas duraciones de la filtracidn han variado en-

!tre 2 minutos y 30 segundos, segin el eslado o grado de —~-

|
}

javance de los lavados. Se ha obtenido de esta manera:

. 342485
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12) una lejfa que contiene (P = 36,5%

5 h
f (SO4 = g,%5 g por 100 g de
r‘ 275" \
(gao =01,35 & por 100 2z de
e P
25
;9 .
22) unas primevas aguas de |
luvado gque han 51do ren
nidas con la lejfa y —-
que conbenian (P 0o = 362
25 s
(so: = % 105 g por 100 g dé',
2° 5
(Ca0 = 1,5 g por 100 g de
0 ‘ .
1 P205
Ia determinacidn del P20 retenido en la tor-
ta ha nostrado que la pérdida total (pérdida en el atim- -
i
gque + pérdida en el lavado) se elevaia a 1,1¢ del PQOS.H
total empleado
15 ) o
El examen del hemihidreto (evaluacidn del gra— |
i
!
do de hidratacién y exacen del especiro de difraccidn a
|
108 rayos X) ha mostrado que éste se habia hidratado par-!
i
jaluente en el curso de los lavados. No obstonte, habia °
00 pernanecido perfectanente cuscepiible de ser manipulado,
Una parte de este hemihidrato himedo ha sido - |
abandonada al aire durante nds de un mes. Se ha recubier-;
to de una caps de sulfato de sodio, pero ha permanecido !
extremadanente suscepuible de ser desmenuvzado a pesar de
{
o5 una tobal trangformacidn en yeso. f
Ejemplo IL. Se ha realizado un ataque idéntico !
: i
al orimero modificando la canvidad de 304 y utilizando
: 7
H
wna cantidad de S0~ (teniendo siempre en cuenbta el con-
+
tenido de SOE‘ del deido fosférico), igual & 94 g por 100
g do nineral,
30 Ia pasta ha sido filtrada y el precipitado ha

- - 342485




I

sido lavado metddicamente como en el Zjenplo I.
1¢) Se ha obtenido una lejfa que contiang Bl
P 0. 36 a 37%
(25 /
50~
( 4

1,3 & por 100 g de P,0, ;
(a0 = 1,05 g por 100 g de P205 f
22) unas srimeras asuas de lavado que han sido |

reunidas con la lejia v que contenian ;

(P O 36% :

U1

25
(so4

1,3 @ por 100 g de PO

tt

; 5
10 § (Ca0 = 1,05 g por 100 g de ; o5 ‘ o

: Ia pérdida total del P O5 era del orden de 1%
;con relacidn al ]?205 total emplegdo. --%
f El hemihidrato, secado como en el Ejemplo I, ha
;pe%ménecido perfectanente susceptible de ser desmenuzado,i

15 ? Ejemplo III. En este ejemplo, se ha utilizado -
i :
%una cantidad de SOZ izual a 84,5 g por 100 g de mineral, :

‘pero, aparte de 2sto, las condiciones de aiaque y 4e la-
E
ivado eran las mismas que en el Ejemplo I.

Se ha obbtenido:

2

20 i 12) unae lejia que contiene (SO, = 0,85 g por 100 g de
H PO. ;
i 275 :
2 (Ca0 = 2,15 g por 100 g de :

Ca

'
5

co
[65}

. 20) unas primeras aguas (80,7 = 0,8 g por 10C g de
i de lavado que contie- P265- ?

nen
(ca0 2,2 g por 100 g de
Ia pérdida Gotal de P Oése ha elevado a 27 con !

i
€3
3

25

relaolon al P205 total empleado,
l Eiemplo IV. En lugaer del dcido fosforico con -
238—39/ de P 05, se ha utiliszado, para el ataque 1nlcwal,

30 dcido sulfdrico de 66¢ Be, y-deido fosférico con aproximg

6-6-68 |  _10,- 34 2 4 8 5
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I, introduciendo de manera continua en un reactor, que -

ﬁf &

Por lo demds, se ha procedido como en el Ejempl

-
[}

damente 304 de P205. A

e

contenfa une mezcla previa resultante de una reaccidn an
terior, 793 g/h de la mezcla s6lida de los ejemplos pre- |

cedentes; 925 g/h de mineral de fosfato suplementario; -

720 g/h de HgSO4 de 662 Be.; 2100 g/h de dcido fosfirico -

‘de 29,3% de P205 ¥ 440 g/h de azua con un pequefio conteni|

“do de Na 80

2°74°
Ta cantidad total de SOZ" introducido era de 89

N .
3 s ™ e e

g por 100 3 de mineral contenido en la mezcla sédlida.
El ataque se ha realizado a una femperatura de .

T702C, con una duracidn de permanencia de 1la mezcla en el

reactor de 3 horas 30 ninubos. %
La pasta retirada ha sido filtrada bajo vacio

vy la torta de filtro ha sido lavada como en el ejemplo I,

Sin embargo, la duracién de la filtracidn ha sido aproxi-
madamente 5 veces mds larya, a causa de la mayor cantidad.
de hemihidrato formado.

Los wresultados obitenidos han sido sensiblemen—

te los mismos que en el Ejemplo I,
Se observard adends que el hecho de utilizar - é

el sulfato de sodio en la reaccidn conduce convenientemeg;

te a la obtencidn de una solueidn fosfatada desprovista ~§

de gilicio y de fluor, 4 causa de la reaccidén bien conoc;%

das

HQSiFG 6

+ Na2304 as 81 T ;
n la reaccidn del invento, la mayor parte del ?

+ H2304
\
fluosilicato de sodio permanece insolubilizada en el he~ |

nihidrato, pudiendo ser precipiteda la otra parte en el

342485
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curso del enfriemicnto de 1la solucidn. Asi, los conéegi"
dos de fluor residuales son, por ejemplo, del orden de -

F=0,2 - 0,3% con relacidn al P,0. en las lejias frias,

5
ode F=1a 1,3 referido al P,0; en les lejdlas calien-
5 tes, mientras que el contenido de fluor correspondiente
esde F=5,7% en un éﬁido frio y estabilizado obtenido
sin sulfafo de sodio.

La presente solicitud que correspvonde a 12 pre- !

H
sentada en Francia con fecha 1 de Julio de 1.966, bajo -

10 Eel n? PV 67.903, se acoge a los beneficios del Articulo -,
351 del vigente Estatulo sobre Propiedad Industrial. ;
! t
? ;
i .
5 %
; ~NOTA-
i ‘
{
20 i

f Los puntos de invencidn, propia y nueva, que :
%se presgentan para que sean objeto de esta solicitud de - X
fPatente de Invencidén en Espafia por VEINTE afios, son los %
%siguientes: f
25 l.~ Un procedimiento para la fabricacidn de -—- é
fosfato de sodio por ataque del fosfato natural con dci=- g
“do sulfirico o deido fosfdérico en presencia de sulfato - %
de sodio, caracterizado porque se ubtiliza un dcido de —-— %

ataque suficientemente concentrado, que corresponde al -
30 menos a 38¢ de P205, a temperaturas comprendidas entre = ?
et - 342485
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i ‘ l‘l.]':
i502C y 952C aproximadamente, lo cual entrafia o implica %

iprecipitacién del sulfato de calcio al estado de hemihi-
‘drato, y porque se separa directamente por filtracidn di-
cho hemihidrato recogziendo una lejia de fosfato de sodio
‘con pequedio contenido de SOZ".

2.~ Un procedimiento segin la reivindicacidn -

.1, caracterizado porque se¢ efectua directamente la reac—'

eibén de ataque del fosfato natural con deido sulfurico,

‘cuye concentracidn corresponde & lo obtencidn de un dei~

do Tosfdérico con una concentracidn o titulo de 38 a 407 . -

de P205.
caracterizado porque se efectia la reaccidn de ataque .del
fosfato natural con deido Tosfdérico concentrado con un -
‘contenido de 38 a 40: de P205, y preparado previamente,

4,~ Un procedimiento segin las reivindicaciones
1 & 3, caracterizado porgue la temperatura de ataque estd
comprendida entre 55 y 80eC,

5.—- Un procedimiento segun las reivindicaciones
1 a 4, caracterizado porque se realiza la filtracidn di-
recta del hemihidrato en el medio de reaceidn y el lavado
sistemdtico del filtrado, con reciclado de las aguas de
lavado a dicho medio.

6.~ Un procedimiento para la fabricacidn de -
fosfato de godio.

Tal y como se ha descrito en la Hemoria que -
antecede, representado en el dibujo que se acompaiia y pa
ra los fines que se han especificado, :

34248
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3.- Un procedimiento segin la reivindicacidn 1,
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La presente Hemoria consta de catorce hojas es

critas a mdquine por und sola de sus caras.

19 JUN g5

Madrid,
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