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ha de recaer sobre " ruCUuoDi.l iU FAMA LA rroPhlaii

v ACLU0S FARPLGOU Do sanss DE 63905 ACLOUS Cue.:ailois

s sl s Ialy DS PARPIDA, wdeeClalienite D ACLUO Fuslu.iCO "

O N S S R N N L R N N S S S R S R S e R R S N R N N S S N N S NSNS N R RS RS s R es -

&l repgictro de la patente de invencidn cue sgo golici-
va bicne vor objebo garantizer la exvlotvacidn exciusiva cu
todo el territorio nacional y sus bosesiones de wn nrocedi-~
niento nora la Jreparvecidn de dcidos particndo ue sales de
estos dcidos contenidas en el material de partida, esnicial-

meltbe de Acido fosférico, conforme se describe a continua~

L 4
CLOMN .
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La invencidn se refiere a un procediudento para la pre-
paracidn de uvn Adcido tal comu dcido fosidrico, 4eido sulffrico,
4cido arsénico, etc. mediante reaccién de un material de pear-—
tida gue contanca una sal de esbe acido solub;e en eslo écido,
con una lejia madre .swocedenive de una solucidn saturaﬁa; casl
saturada o sobre swburada de wna sal e dsbte Acido en el deidoy

subsiguienbe sepavecibén de los cris

<r

ales suspendidos eﬁJla
lejia madre y veaccidn de outos cristales con el 4cido, -de mo-
do que se ponfsan en c.ubacbo &stos con una resina camhié@ora
de iounes.

La solicitonte ha daescrito ya un yroceaimiento Qéra
la preparacidn de un Acido waviicndo de un maberial que conben=—
ga una‘sul de este fcido, en el cual la reaceidn Gisne lugar
con un exceso de dcido ¥ lo sal formada en la misma y separa-
da de la solucidn sc traasfovas en el acido con una resina
cambindory de cuvion:s. i wsbe oroccdiniento conocido, se eni—
plea un exceso Ge Acido sobre 1o cantidad estequiomndtricamente
requerica, prefereantenznve un exceso sastbuvle y el Acido se
obtiene, ventajoswmiente, en forma albtaqente councentrada.

anbién ha sido vropuesvo el desintegrar'el naterial
conteniendo fosfabo con al monos 71% al neso Ge Acido fosfdrico,
dejar eufriar la solucidn, de suerte qQue se rormen crisbales
de ortofosfabo noanocliicico, sevarar estos, juntamente con la
materia insoluble del wmeterial de pvartida, de la lejia madre,
lavar los crisbales de al menos 71% de acido fosférico y se-
pararlos de la maberia insoluble acompanaﬁte nedianse y, fi-
nslmenie poner el orvofosfato monocélcico-libre de materia
insoluble en coutacto couul una rasina caisthladora de iones y de
esta forua transforsario en dcido fosfiérico.

fn la prepuracién de Acido fosfdérico, el mébodo de tra-

s,
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bajo conocido presentva algunos inconvenientes en cuanto gue
la solub.lidad en ¢l Adcido fosfdrico de la sal formeda en la
reaccibn, es decir el orfofosfato uwonocaleio, estd cn wcla-
cibn Girccva con la veo..erabuea, oxisticndo, sin cubavgo, com-

.
[}

plicadas circunstancius respecto a la concentracidn del Acldo

- ,

Ge desiavegracldn. von vajas cuaceniraciones de dcide, la sal
resulta rolativawente insuvluble. ba solubilidad de La sal av-
wonta anve conceutvracicnes ascendeantes de dcido hasta a roxi-
wanaents 47% al ueso ae n5r04 ; con esta concentracid., la
solubilidad alcansza un wiwimo. Uespués de ahi, la uUlUJ*L"JaQ
del orborosfato wonociicico vesciende ripidansente con una
concentracidn ascendente de Adcido y llega a ser, para todo
fin ordctvico, denasiado baja eu una coucenbracidn de wor cn-
cilmu de V5% al puso,.

sotas propicuades de la solubilidad del ortcofosiuto
monocdleico en el &elde rosfdrico veteruinan w limite ndximo
vara la cuntidad e oroduceién en una wnidad derolumen de
lejio madre, mieuvrss sean vAiides las Liwitadas cundlcioncs
de solubliidad de Lo wal on la lejia mudre., £n el - roceui-
miento seslin la Lwvencidn se saca ,avbido de la Lliivedla solubi-
Lidow del ovvofosyabto woaocdicico ¥ se Jrabaja de acuowdo cow
ella, diferentesiwue ruu weto a log rocedimientos de preuraci
de fcido fosfdricu nasba ubora cuiweidos, deyendiciie wo Lo
ligitada soluniliiae e ovvoivsfato monocdleico,

L yregence invewcidn, tiene sor tanbo, lu finaillaad

de crosorcicinar ua rocedimiento sara lu sreparecidn ¢e un feldo,

r4 .

como por ejemplo, dcido fowfdérico, on forma de albta cunceutvracidn,

partiendo de un maverial de partiua conbeniendo una sal de este

deido, en el cual uvrocedimiento la solubilidad de la sal no cons

.

Hituye facbtor liwmivavivo ¥ en cl gue, al contrario az lo aue

1viN
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sucede con los mrocedirientos conocidos hasbta shora, la re-
lativa ingolubilidad del orvoiosfato monocdlcico no rewresenta
el Limite superior de la czniyidad obtenible de ortofusiato
monocadlcico traasformsble en {cido fosfdrico con unaﬂéqéordina—
da cantidad de liguido correspondiente a las dimensio;es de los
recipientes de cesintesricibn y cristalizacidn. Obro gfbpésito
mis de la invencidn consisbe en conseguir el &cido yafﬁiendo de
vna tal sal procedente de una nateria conbenivndo aciadifde

tal modo que ci el wroceso se emwplde un minimo de energia tér-

" mica.

o0

" Por la descriscidn qué sigue y las formas de éjgéucién
ilustrativas gue en ella a:arecen asi como wor las reiviadi-
caclones finales, se pondrdn de manificsto otras finalldades
adiclonales dGe la invencidn en la que son »0sibles, dentro del
cuadro de los conocimicnies de la téenica modos de ejecucidn
de la invencidn factibles en la préctica, gque no se han seilalado
&presancnie.,

£1 procedimienco segin la invencidn se caracteriza en

gue, en una srimera fase del mismo, el mabterial de parvida que
conbiene una sal d2 este 4cido soluble en el mismo; se hace
reaccionar con una solucibén sacurada, casi-saburade o sobre-sa-
turada, de uwna sal ce cste &cido en el Acido, obteniéndose asi
una suswensibén de particulas de la sal formada en la solucidn
obtenida;. finalmente, en una sewunda fase del procedimiento,
se separan de csbta suspensidn las particulas de la sal, al menos
parcialucate, ¥, despuds de dsto, en una dercera fase del pre-
cedimiento se pone en conbacto la sal de Acido separgda con una
resina combladora do ionss y se Gransforma en el acido libre.

Si bien el procedimiento segin la invencidn es ubiliza-

ble para la prepacacidén de varios Acidos como dcido sulfirico,
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dcido arsénico y similaves, en gracia a la simpliciuad, se des-

cribivd a continuacidn en detalle solamente para la «Truarucidn
de deido fosfdrico,

Para la cueparacidn de deido fosfdrico sepln él 5L0CE -
dintenbo de la inveacldn, se tuaard un watericl que caniuiiw
fosfavo cumo, por oqu;¢o, apatita, en la priwera fase del sro-
cediumlontoy en la sepunaa fase del .rocedimiento se sesaran par-—
ticulas de ortofosiato wonocdlcico, ¥y en su bteccera Luse se PoO=
uen i coubacto e.tas Larbticulas con la resina cambiadcra oe
iones y se tramsfor.un en deico fosrdrico libre

21 procedimiento segin la invencidn se basa, wvur Hanto,
en el conociniento ue quc se pucde emylear como medio rezctivo
una lejia madre suturada con ortofosiubo ca101co, consigulendose
obtener una cantivud .ricticamcute ilimitada de orivofosfabo
monocélcico adicional, scdimnibe reaccidn con otras canibidaues de
dcido fosfdrico y apatita o cualuuler maberial aniloso cue
conbenga fosfato. Yuundo, de esa manera se utiliza la relabiva

olubilidad del orvoiosfabto monocélelco en dcido Losfdrico,
aonvenienco la lejis .edre sivapre on esvado saturado, se pue-
den couseguir realmoenve, o lu orictica, cantidades ilimivadas
de owbofousfuto monocilcicu, transyoctarlas v filtrarlas, de una
detersinada unidad de velumen e lejia uadre. L1 factor linita-
dor es, envonces, solancnite la coucentiacidén en la cual la
lejie awedrve vierde su fluldez 7 we hace efoctivamentve sdlida

Con el procedimiento segin la invencidn es yosible ob-
tener canti.ades de wmis de Y50 purtes de ortofosfaibo monocilci-
co de cada wil vavies de lejia wadre, trausportémndolas y f.ltran-
dolas sin .roblemus mecinicos o glimicos .

X0 se reguieve ninguna rodacceidn fuerte de tewseratura

para senarar dé la lejla nadre el orivofosfato monocilcico di-
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suelto ya que ¢l ortofosfato monoéélcico 8¢ encuenira ya
en la lejia madre on formae de una suspensidn de maberia
cristalina no disuclta, ¥Por ello, como .se aplica unallejia
madre previascnte saturada, n0 es practicamente posihle otra
solucidn més de ortofosfato munocdlcico a wma debermindda
Gemperatura en la cual se wantenga la lejie wadrc. Ugréequedo
gradiante de tu.ascratura entre el roci.isnie de desintggra-
cibén y el roeipiente cristaiizador facilita la agloﬁé%&oién
de los cristales vresenbes en la suspensidn. Se guedeﬂ@ﬁtener
un crecimiento wés de cristales de la solucién en la sugpensidn
mediante la wrecipitacibn de .ortofosfato monocéleico adicional.

21 orocedimicnio sesin la invencidn es esnecialuente
ventajoso ‘porque se pucde obtener con un minimo de pérdida
en energia térmica, una deterninada canticad de ortofosfato
monchleico de la lejia nadre, pues una tal Hérdida de encrgia
debe siempre ser sustituida. ¥l procedimiento seplin la in-
vencidn , tiene, nor Gantbo, especial ventaja frenve a los
otros .rocedimicntos de desintegracidn en los cuvales la cris-—
talizacidn solo pucdc obbencrse vor enfriasmiento y corres—
pond ente pérdida de energia térmica.

Be puede, clerivascnie, realizar el procedimiento se-
gin la invencidn con um natverial proferido gus coubenga fosfa—
t0 aungue se menciona aqui la apatita (fluorfosfato tricil-
cico) como -uberial de -avilaa tipico conteniendo fosfato.

Se sobreeniicnde yue el procedimiento segin la invencidn no
se limitva alempleo de zpabita sino que ‘se puede .emplear con
andlogos resulvados el matverial conbeniendo fosfato que se

»

prefiera.., cnbie los conocidos en la Gécnica.

Ca

wando se emnlea como materisl de vartida un mineral

de fosfato que , juato al ~aterial que contiene el fosfatbo,
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contlene una maberia ingoluble libre de fosfabo, caburces,

se cncaentran en la lajlo pudwe, adicionalmente al orbofosfatbo
nonocdleico eu suz onsidn, sustuncias s6lidas insolubles. s
preferible realizax la sesarueién del ortofosfavo iucnocidleico
v de la materia sbélida insoluble ( la mangsa) con La ayudsa de
la solublilidad del orbolosfavo momocdieico. Vuando sl cosveni-
do de sal ea sus_cnsidn o velavivamenve bago, citoneey, se
pucden separar log resbos e maberia uOlJQa no deginber s .da
parclalnente mediznte separaciéﬁ orovocada por la diferente
gravedad y decant -cidn de la lejla madre.

Alternativaucnce, o wvucde, sl asl se desca, disol-
ver urimeramente ¢l ortofosfabo munocileico filtirudo y iluvado
en un disolvente a roiiado, sreferenbtemcnte dcido fosférico,
v filtrar la disolucidn ara separar la wmateria sbélida no de-
canvada y , enbouces, la solucidén clara hacerla reucclouar
con la rosina caubilauora de ionesg, con lo cual se separan el
calcio y otros cationes cuavcnidos en clia,como 0.' edom.lo,
tlerras racss que puedan Svar _roessnbed

mn rencral luo cantluwaw de mabteria extrana que se
ecucueatre en asabiva a_rosia.a ¥y que no sea solunle en feido
ortofosfdrico e¢s, en relacidn al conjunbto del material, 1ela-
TLVARCAGE DCQUSLZ . '

Con fosfatos bruvos que cowbeugan cgpecialicnive siciia
wicberia exbrailia cumo umabterial dqgartiua se puede scsarar el
mabterizl no desintsgrado medaiwnte uns fuse adicloanal de digo-
lueidn y filtrado ca conjuncidn con el f£iltrado y ceniriiuga-
do y cl lavado y wubes de la reaceidn con el cowbliador we
ilones.

"

& continuncibén sc Gescribird a titulo de ejem.lo

detelludawoenve, uvna fuima Ge ejecucldn del procedi.icnvo
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segin la invencidn.

Se sabura el &4cido fosférico, agregando simﬁiémenﬁe
apabita o cualyuier otro wmaterial que contenga fosfaﬁo, sin ce~
sar hasta gue una tal zgregacidn de matericl contenicndo
fosfato comicnce a formar nartviculas a simple vista. Ld canbi-
dad reguerida. para la saburacidn depende del contenido en P205
del material contenicndo ifosrato, ael contenido en P205 del
4dcido ortofosfdrico emyleado vara la reaccidn con el male-
rial v de la bemuwerabturs asbionte. No es posible seuslar por
antici ;ado las especiales coniiciones deberiinables weara todos
las posibles combinacbnes y conjugaciones en relacidn a‘los
materiales y a las tomperaburas que intervengan., mstas con-
diciones se rovelan por simple fin de conseguir un pronto con-
tacto del materisl con el dcido.fosférico y es comveniente
insuflar continuemente aire o nitrdgeno, o cualquicr otro gas
inerve, a trovés del medio rcactivo, a fin de que se eliminen
el fluor ¥ sug combinacioncs voldtiles, gue se ilorman cin la
reaccidn de desdoblawionto Gsl fluoruro de calcio, asi como
otros comnuestos de fluor que suvedan cncenbtrarse en la apatita
o en otro naverial conténiendo fosfato qus se emplée para la prg
paracibn del Tfosfato monocilcico.

A la solucibn saburada de ortofosfato monocadlcico en
4cido fésférico asi prevaraia, que se denominarad lejia madre,
se agréga, en caubtivades suusbancialmente estequioméiricas,
mateiral cenieniendo fusfato ¥ dcido fosférico, conbtinua o

[
.

intermitontbeuente, de suerte gue se forme la deseads centidad
de ortofosfato monocidlecico cn cada unidad de tiempo, corres—
pondientve a la siguicate ecuacibn reactiva general:
=7 ] o = > T o
1.1X(POLI_) ¥ (4,B <. P)oZ P+ n5P04-v M (H2POL‘_)2 Hy0 +

(A,By ooo P)a HQPOLI‘)b + XF
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En ella , ol primer pruvso a la izquierda de la ccuucidn re-

wresenta el material contunicudo el fosfuto camuicJo enpleado

v, los cunuesvos sl lade dervcho de la ccuacidn woacyiva, -ivdi-

PR ]

can log uioductos obtenidos cun la reaceidn.

Entonces, con wna prcdeterminada velocidad e fiuldes
que devende de la descawa cuncenteucldn e ortofosfate mono-
cdleico, por cada unided Ge volumen de la atribuiuz lejia ma-
dre, se auce pasar lalejia madre por un r.clulenic we gw@iuun—

Yacidn o por um filtwro en dunde se sevoren al méxi.o oéiblo,
al wenos parcialmeive, Lo wavsilu sdlida no uecantada QUG
arragtoe v, envuates, S¢ couulice Llu lejls uudre @ un reei-
piznte de ecristalizacidn o se¢ introuuce dircetamwnve la sedia

.
madre eu el reci.ivnve ve cricbuelimacidn v se manbicuen cu &1L
los cristales de owvborosfato monocdiclico un biew. 0 debur Lnuao
de modo qua benso lusar wm awsento de la cristaligseidn y
aglonerceidn., Do Lijla se sustrae del crigbalizado con una velg
¢idad de fluidesz cosres.cundisate a la velocldad de ilotrodue-

cida ¥ se ovasa vor ua riltro o una celur;fugadora eu donae

se sev ra de la lejlo wadre or ortorosifabo monocdleico o sus~
vonsidi. La lejia uxdre libre de cristales se vuelve a wiovar
al reciuiente ae desdobLanicnio para sustivuir la canticaa

que continuamente sale del mismo. Bl ortofosfato mounoeiicico
senarado de la lejia wadve se Java a fin de cue se slinmdlen
todos los vesticios ae la lejia mudre cn €l contenido, 0 arras-
trados con &L, que llovun conslpo cationes impuriiicudos

como, por ejemplo, hierro, aluwuinio o tiewrras ravas que nabl-
tualuente llevan los mineralss de fosfuato como, por ejew lo la
asatita , asi cousw anioues de fiuvor. rara cllo sc valou, cowo
nedio de lavado, agun sabuvadw cua orborosiobo monveilelco,

0 Aciuo roafbrico i vulaensd sutuwrado con ortorosiabo mwaocil-
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cico o Acido fosfdrico relativa .ente concenirado, que se halle
cuiicentrado de tal wods Gus golunente pueda disolverse an &1

.

ma ninina garte de la sal filtrada. L

Cusndo sc emslee écido como liuuido de lavado so yone
2pte nasta en las canbilaoues estequiométricas requevidas pava
la prevaracidn dc ortvofosfato monocdlcico, después de lo

el liquido de luvudo vuelve a ll.varse al r.cipiente de desdo-

P

biaomientso.
xn la savdida en.oQue se requiera sevarar del ortéfbsfa—
to monocilcico lavado lu materia sélida no disuclta qué,ld
acompaiia. pueden disolverse de nuevo los cristales, prefeféﬁ—
%emente en 4cido fosférico y filtrar la solucidn resultante
para separar los residuos ingolubles. Da solucidn filtrada
se pone, envonces, en convacto cun la resina canbiadora de ca-
tiones en forma de nidrdgenc ¥y se transforma en &cido fosférico.
Los ioncs de caleico u ovros cabiones que nueden esbar

+ RN ;
* ++ o moléculas de obros

. . +
compucsbos que achbuen como cabiones como , por ejempnlo, AlF2 )

. o
Jresentes como, por ejemuvlo Fe s Al

se pucden separar selectivamente mediante la resina cambiadora
de cabiunes. Los iones de nidcrdgeno asi cedidos por la resina
suministran los lomes de hidwrdieno requs»idos para la obbencidn

.

del &cido orbofosférico, sesin la sigui.nte ecuacidn:

. o 0 .
RH, + Ca(H2P04)2oﬂ20 nCa + 2 11&5P01+ + Hao

Cada cabtion, vor ejemolo, Pe, Al o Bi gue en el lavado con s0-

lucién de lavado acuosa o &cida, mo haya sido separado, serd,

de todos modos, captado por la resina cambiadora de ionss. .
La regine cambiadora de iones savurada de calelo

yuede ser regeneradia con &cido minerales, nor cjemplo con dcldo

sulfirico o Ze¢ido clorhidrico. La eleccidn del fcido de rezene-—
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racidén csbard condicionaca por el cosbtbo de este Jeido ¥y la
posibilidad de envleo del nroduevo de lu regeneracidén , por
e¢jemplo, del suliato Ge calclo o del cloruro de caleic,

. Cuando se pone directa:ence en cuntacto un aLoducto
cristalino en forma secu con lamesina casbladora de cationes,
bajo los efectos de calor y agitaciln, enionces se disucive
el material cristalino en el medic dcido axistente enila rE-
siné cawbiadora Ge cabiones bajo liberacidn de dcivo fostd-
rico y saturacidén de la resina con iones de calcio. e vhtiene
asl, el aismo pruducto finai que cuondo se aportan los cris—

tales en fornma aisueltcd.

dcido convenido en P205 esbeguionebricasenve eguivalunve al
naterial contenivndo rosfabto asortado, con deduccidn de las
vérdidas hebidas en el yprocedimiento y el deido inurod.cido
en el ciclo gue se haya reguerido para luo transfor.ucidn del
material contenicaio foufato en orbofosfaito monocilcicu. £1
dcido emypleado vara el lavado del ortofvsfato monocileico
fuede uroceder total o paveialmenie del deido dei ciclo.

Vuendo ¢l osboiosfoto monocileico, se disuelve cu
oriver lugar en dciuo fosidrico, antes de ponerlo ei cuil-
tacto eon la resina casbisdora de iones, entonces, se nece-
sita una Gercera porcidn de syroducto y precisauente en una
cantidud que cowvesnonda al dcido agregads para la disolu~
cidn del ortofosiabo monocdleico,

sijemplos de resinus cuwbiadoras de cabionas de
a vopiada fuerna Adcica son tales cowo las de los tijos Ge
deidos fenolmetilsulfdnico, las o naturaleza suifonacs nu-~
clear o nrouuctos de curbono snlionsdos,. HKesinas cmibiluacuras
de iones de esta eluse uan sidu doscritas en las abeices

estadounidenses nls zlil.055, £..08.007 7 2.518.4x0. @ blén
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las conecrcialmente cunocidas resinas cambiadoras de iones
denominadas bajo las mavcas Duolite C-20 , Amberlite IR .00,
amberlite IR-105, amberlite IR-120, Wollfatif ¥, Wolfavit:K ¥ Zeo
Karb son anbas wara incluirse en el procedimiento segln la in-
veneidn, coa0 ejemolos. A cuatinuacidn se jone de naﬁifiasto e
_rocediulonto serln la invencidn mediante varios ejemgléé’ilus—

trativeos , poro no limivatbivos: ’

S J EMNPLO 1

Yrimera fase dol Frocediniento e

240 g de apabiva de la sigulente composicidn: 59,6. %
P,05, 41,1 % Ca0, 2,6 % FeyOz, 2,4 % 810, , 1,13 % 41,05 3
2,7% ¥ se agregaron a 3.000 ml de acido fosfdérico de 65 % de
calidad tdenica, a 100% C bajo constante agitacién. Simultincamen
te se insufldé aire a través del liquido pava eliminor el HF.
Despuds de cierbo tiemwo se pudo obéervar a simple visbta la forma-
cibn de crisvules de orbofosfato monocdicico. 4 la solucidn so-
bre-saturada asl formada de ortofosfabo wmonocdlecico en 4cido
fosfbérico se awresgd on ol rociiente de desdoblamiento, 100 g

mds de avabita 7 una cantvidad estequioméirica de HBEOA de 55%

al peso. La tewmneratura en el recipiente de desdoblamiento se

. . 0 . : .
nantuvo alrededor de 100 C, con agitacidén conbtinua.

Seeunda fasc del. Procedimiento.

~

Ta susuensidn formada en la primera fase del orocedi-
niento de fosfabo monocdlcico se condujo en cantidades parciales
de 500 ml del reciuiente de desdoblamiente a un recinientve de de-
cantacién y, alli, se dejd rc.osar a una tesperabura de alrededor
- 0 o s . e
de 95 C un corvo btiempo nara que las impurezas gruesas, no des-
integradas, puiicran precipitarse y, entoaces, se trasladd la
suspensidn a un reciniente Ge cristalizacidn mantenido a una

e e e sy oqeln
tenperatura de 857°C, donde tuvo lugar otra formacidn adicional
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de criuvales.

sl watesrial retirado del roclulentn de cristalizacibn
se filtrd a través de wna frita de vidrio y se ldVC. ubno
solucibn de luvado se euleb dcido fosférico-de 535 &l oso,
que vreviascnbe hobla sido suburado con ortofosfato mono=-
cdleico . Los cristales de ortofosfato monocdlcico lavaios y
secados convenian 12% de I-1‘51304 libre.

Parcera fase del wrocediniento

)

Los cristeles de orbofosfabto monocidlcicou ool obbe-

&3

nidos se tramsforasron en &cido fosfdrico muy puro medlunte
el mapleo de wa resina coubladora de cubiones del vi..o Yowex
50 W ¥-8 (de un zruso 50. Na gue conbenia un copoiimero de
euterll-dLv1nlluvuaol) en forma de hidrdgeno.

fa lejla madre del 1liuuido de lavado que ze hobia Te-
ticado dei filtro se volivid a llevar al recinienie (o desine
Segracidn. ssve Liguido reborneao contenla arosiundaucnce 1a
cantidad de EBV I gue se requiers para la desinbesracidun de la
apatita. 81 liguido rue yoco mis o menos, completomente satu-
rado con orbofosfato nonccdleico. Cumndo se orefisre la wesin-
tegracién de la apabita cun esta solucidn, entonczu, Coilunsd
la forwacidn de cristules ce oxborosfato monocidleico vrictica~
inente en el scto, con el cumienso de la reaceidn ae desuwobla~
mienio.

Ge realizaron en toval 22 ciclos de esta clage, =n ¢llo

ge en.lecaron las siguientes cantidades:

afo (5550) 1.%29 ml
H,0 <145 nl (Sustitutivo de ,irdidas wou
, gvaporacidn)
apaviva 544 ¢

Se obtuvo en orvofoslfato wnocilcico:

Ga(H, )2-H ol7,66.5 (hlmedo) = 720,26 g (seco)
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Ademds habis una canvidad no deteiwinada de ortofos-
fato monocllcico cenvenida en la lejia madre enoleaaa en el
ciclo. la cantidad de la solucidn de ciclo alcanud ,,OOO ml

¥ corres.,ondid a la cantidad a-ovtada al principio qn “$cido

-~

fostdérico de 65/ al neso. ’

sn cada ciclo se rebird uns deberainada canbidad de
solucibn de decinbegracidn despuds de la cristalizacidn del
ortofosfato monocilcico, wuzs, bajo cendiciones pricticas
de funciona.iento, se reuuiocre ésbo para la retiraﬁaf@é las
imsuresas tales como hierro, aluminio, plomo ede. qdetvan sur-
giendo en el desarroilo del ciclo. Da canvidad de solucidn de

desinte

grocidn seurada de esta manera alcanzd 1.8%6 ml. dota
caantidad fue reeuslazada nediante una canbidad corrsspondien—
te de dcido fosidrico com un contenido de H~PO de 65 al
Peso.,

&l contenido del reciviente de decanbtacidn comsise
tia en lupurezas gruecsas, insolubles, de la apavita. Ssbas se
secaron y pesaron. La cantidad alcanzbd 8,1 g. do se pudo

determinar el contonddo en r205 o

EJEMNPLO 2

2,000 mililitros de Acido orvofosPdrico de 75% al
peso, el cual hubis sido ya emnleado para la oblencidn del
ortofosfato monocdicico, sc¢ calentaron bajo conbinua agi-
tacién a unos 1000°C para conszgulr une solucidn lo mis com=
vleta vosible del ortofosfato monocdlcico presente en el écido
y, ademds, pava tensy sepuridad de que'el orvofcslfato mono-
caleico no disuelt., quedard en suspensibén en la disolucidn
¥ no se yprucipitard en el fondo del recisionte. Jespuds de que
la solucién se habia calenbado a la temperatura del trabta-

micnto, se comensd a insuflar aire conbinuamcnte, y esta
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insuflacidn de aire se mentuvo hasta que los fluoruvos
volatiles fueron climin:Gos lo més completauente .o.iblu.
La iejiu, asi oblenida, se empled como medio rsaciivo

y se agresd a la wisma LOU g de coacentrado ue a;atﬂua aue Se
habia conseguido do ninseal de apatita magnltita vaiteniizra e
demenos con un cuntenido de 34,60 ,5 en P205 » 50,3 5 . on
Cal, 4,%4 % en 8105 , v, U8 % cn Algoa’ 1,75 6 en ve soluble
en 4cido clorhidwico ¥y 2,72 % en F y se¢ trausfornd eﬁ'orto~
fosfabo monocilcico com iu cwubivad estequiométiica dg
H§P04 Ge 95 3% ail »Heso. B3 cuagizuieron asi, en tocal,\72,2 nl
de deldo. La gsuspensidn Go fosfabo monocileico se exbtrogo del
reciviente de desintogracidn en orciones de 500 wl de leji
madre gque se Gejarvon aurzaie wa corbo Hiehio en um ruc/tliene:
de cecuntacidn, de susrte ¢ue la auberia sbélida no disucitau, en
su nayor sorte didxido de silicio, pudiera decantarsc y, en-
tonces, sa bLrasladaron o un segundc Trecipiente cn . que el aa-
terial se mantuvo a unu tonperabuca de a roximaaa onfe de 8900
sara aleangar una aueva Jom:acidn de eristal

#) maberial sacado ael cristalizador se rilbtro cuto:aces,

.

en un filtro de iriva as videlio v se lavd. Como scuruciln de

O

lavado se em,led 4cido fosférico de 75% al ueso gus Lroviowuie
habia sido saburada cunl ortofosfato monocdlelico btéenico. Desn-
puds de aheliozarlo a un coavenico de 55 i , el liuuido ue lavy .
do sc Llievd de nuevo al rsciriente de desintegracién y sirvid
sara sustituir el Acido mastado en la obbeneidn vel ortulosiuto
monoclleico. Bl aGelzasa lento o 950 se reallzd .ura c...2usaw
la nlrdida de spuo oniginoda sor la evaporacidn, sn el filtiu-
do se coanligulorun LOY g de ortofonfabo monocdleicu con 1l 9

de dcido fosfdrico ribre. wa difevencia eacre ol owvbofosiato

-
I

ponocdlicico cungeruide el roundinicnto tedrlco r.sultd .ov

¢l Lacerial no woblrado del reei lente de degintosvacién
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del recipiente de decantvacidén y del cristalizador.
Coatidades vevciales, si es caso, de 14 g de éste

orbtofosfato monocdlcico, se alsolvieron si es caso, en 58 ml

de 4cido fosférico de calidad téenica de 3U% o 555 o A0 o

4565 al peso. Las disolucioues resulbantes se pusieron en.conbac-

G0 eon, 8i es caso, 56 ml de una regina cadbiadona de ionuu,
en furaa de hidrdgono, onl vipo Dowex 50W X-86 . lLas columnas
se eluyeron con acua uasto un valor pH de 6,0 y lo eluido se

-

investingd sobre HBJO . Lo conceniracidn del &cidco aver:;uaua

o o e -y

ue de 35 % 0 38 b o 4% H o 43,5 75 al neso,

L5 evideue cu: el snrocedimiento pr ecedentemen%efﬁescri-
to tiene muchas pouibilidades de trsbajo. La relacidn entre los
componsntes asortedos 7 el uprotucto obbenido, puede variar en
una'amglia esfera, ea lo cuul hua de consgiderarse como factor li-
nitativo la facultad de cubida y de brang;ortz de la lejia ma-
dre en cuanto a ia cuntidad del ortofosfabo monocdlcico formudo
en ella. B¢ puclde on consceuencis regular la salida de wroducto
nedianbe una simple regulacidn de la asortacibén & maberia nrinma,
segin so aesée. Bn fanto que el volumen y la velocidad de la
lejia nadre permanzecan cousbantes, permanecerd btambién igual
la cantidad del rendimicnto Ge srolducto, con un dispositivo deter
minado. oS¢ pusie, sin e-bargo regular el volumen de oibofosfatbo

.

nonocélcico en susyensidén en cada unidad de lejia madre, me-

o Y

dienve la velocidad de fluencia, sin gue sc¢ varien las canbi-

‘

dades zovbatas o retviradas de maberial conbeniendo fozfato, el

. «

Gesintegracidn o el ortofosfato monocileico.

o
Q
[Xs
[
<
ol
o

£

Be puesden ajustar lou gradiantes de vewveraturwa enbrs
el reeisieate de desiategracida, el disvositivo de cristali;
zacidn 7 el filtro , en la rormn que sca deseable on cada caso
para la finalidad verseguida o segln lu ordenscidn de los apa-

raton; osbo es, sin o harsgo, de imporbtancis sccumdaria . Bl
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nico efecvo de la reduceidn de temseraturas, en el ciclo desde
el recidiente de desinbtepracibn a la ceﬁtrifuJa Ge foltrado, ostd
en que la caabidad conbunicda como sul alsuslba en la iejia noare
seria mds veju on vebolovsfabo monochleico. Los limites de btem-

£

geraturs sosalados aryiva oovin dados sn reambn de La rouisten-
cia a la tunueracsuva del laveriul do flltrodo y la concenvracidn
del deido ( lejiam madrve) . Los limites de bomneracura nis ba-
jos estin acordados to miendo on cusuba yue lu reaccidn ne no-
dria envonces desarrollarse a una velocidad Hal couwo la reaue-
rida por rasones CunOMicas.

Uomo la velucidad de reacceidn en lu reaccidn enbruel
4dcido foufdrico y un material couteniondo fosfato se influye

favorablaomanbe cuando esta reaceidn se desarrolla en un medlo

feido ya saturado con ortofosfato monocdlcico, lu vilocidod

-
N

de reuceidn eutre 109 COum. ONIAUSS ITACTLVOS 10 IGLLseilia un
factor liuitativo en si. '

a4 conbinuacidn se ua un ejiunslo para la ciiccueidn del
procedimienvo segln la iuvencidn con apatita de ailicreny:

waberiales de vartidas

Ba5(PO Jo + D50, = JBa(HrO, ) s

i

Ba(iir0o R wBa + 210
Los signicntes ¢jow.los ilussren la ada baecldn del
JEoee ulm~vvb0 sepin 1la inv,hc¢on nara la obbvencion ue deico

fosfdirico, u difercntes dcitog:

25

ot
o

A12(504);, 50, = 31;1(11‘,-504)5
4L(280, )5 + DiH = R A1 + 3130,
13:12(304).j + SEB0, = 231(1;1504);-
Bi.(H80, )5 + Ay = (Bl o+ 5,80,
CU;(fLsp4)2+ 1—153504(1'11&@) = Gu(HzAsOll_)z

GHQH2A604)2 + iy = 20u + Zh5ﬁso4
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Dado que son wvoniblas numciosas odiricaciongs en cuan-

o a la rorma, la disposicidén y la construceidn del QluﬂOSlulVO

v del jrocediplento sin que se desbor@e el Ambito de pwobeteldn

¥ sin que se plewdan las venbtajas seielndas, se sobreedtien-

de que los »recedeutes .iwdéos e ejecucidn solaucnie se uan
como acluvacitn e ilustracidn del invento sin gue, sin enbargo

lo limitven.

sUBA D sV T OACTO S

w2 reivindica como oronio y nucvo a favor de la ._lma
Liulvi hinerals utimitved, dondeiliada en “Woronto, lo e53eci£icado
en las sisuicnves xeivindicaciones: e
PRIKERA .~ Procediniento ..ara la ureporacidn de uvn &cido par-
ticndo dz wn  aberial do anvide qué cuonvicne wa sal Ge este
dcido gue os soluble en este lcido, ceracterizado con cue en
una ariiera fase del rocedidiieato, ¢l material de nartida se
hace reacclonar en el 4cido con waa solucidn saturada, casi
saburado o sobre-saturada de una sal de este dcido, obtenicudo
asi , en la solucidn, una sussensidn de narticulas de la sal
foraade; seguidwasnie, on uvna sepunaa fase de orocedimlento, se
separan de esta susoonsidn al wmenos parcialmente, las oarticulas
de la sal ¥y lueso, en una hercera fase del arocedimicntvo, la
gsal del Scifo gue se ha seyarado se pone en cunboacto cun un -
cambiados de iomes ¥ s¢ transforma en Acido libre.
BuGUNDA .-  Frocedimizato segin la weivindicacidn primsra, ca-
racterizado en gue, en la rinera fase de; orocedisiento, el
resto de dcido ¥ el resto de maverial de ?artida se asortan
sustancialmente en -roporcioncs cuantitvativas estequioméiricas.
TRCERA .~  Frocedimiento segin una cualguiera de las reivindi-
caciunes precedentes, caracterizado en que las particulas de

la sal foraada uvuc acompailan a vartes consvitubtivas insolu-

bles del materizl de .arsida se sevaran de la solucidn antes

.
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de que las varticulas de la sal se nayan yrecipitado.

CUAHDA .- Procedinicnto segln una cualquiera de las rpzivin-

dicaclones srecedontss, curacierizado eu gue, des uéslde'
la precipitacién de las aibiculas de la sal roramadz, 52
devuclve la soluciduy mosbunte a la vri.era fuse doi oroce~
dimienso.

QUILLAow frocedinieunto sezin cualquiera ¢¢ las reivindi-
cociones recedentos, caracuekizado en yvu, las _acviculas
precipitadas de le sal formodsa, se lavan antes de que éQCas

¢ vongan ed contacto con la risina casbiadora de iunes.

5]

Silih .- Frocedimicoto sepin una cualguiera ue las roivin-

Gicaciones orecsioeutes, curucberizada en yue se prepara Lcldo

23

ioglforic

On
o

v uara ello, en la priuwera fagse del procoediriento,
gse aulica wn aaterizi (e arflea convenienve fosfasu, tal
como, por ejem:lo, apatica; on la sezunda fase del .rocedi-
niznto se sevavan .asticulas de ortofosfato monocdicico , ¥
botas en La tercera faose del uroceaimiznbo, se trw.crorman
en 4cido fosfdrico Llivre, ageleute la resing combi.wora

de lonwug.

Burilid o= rrocedimiense sexin la relvindlcucldn sewvs, cavac-
tesisado ea que el mateclzl «d vaveida gue conbiqn. ro.fabo
s¢ noce reacclonar emw une boaooratura de mis de 9500.
QUEATVA .~ rrocedinicnto senn una de lag reivinoicuviunes
gexta o gépltina, cavacterizado cn que en la sogunud rase

del orocedimlenvo se luven pavticulus srecivivadas wel onto-
fosfato monocdlcico con un linuido llovado nasta sovuracidn
con Ortvofosfato monocdlcelico, ¢l cual liguido us acuuuo o
bien es dcido fosfdrico.

HOVsHA o= Frocediwmisnto segln la reiviadicucidn ootava

caracterizado en gue el liyuido de lavado se devuuive, Lo

lo menos wavelalmcuve, a 1a riaera iaose del rocedinaientco.
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cacivnus sexta a novena, curacvecizada ea gque, en la se

und.a

i~
e

fase deld procedimiocnto, se introducen en el cambirdor. a& lones

particulas desprendidas Gel orbofosfato monocdlecico en forma
de unc susgensidn de crisvales. L

UNDECTA .~ Procedimiento semin una cualquiera de las reivin-

dicaciones sexbta a dfécima, caracterizado en qune, eu la segun-
da jase del procedimicnio , se disuelven parbiculas, des~

preadidas del ortofosfato munocdicico, ew un &cilio fogtdrico

con un conbtenido ae 30 a 50% de H5P04,preferenteMﬁnte, bajo
calentanienvo. -

DUODECILA .~ Procedimiento segin una cualquiera de las vaivin-

dicaciones sexta a undécima'caﬁ&cterizado en que la solucidn

en la ovrimera fase del .rocedixicnbo se cstablece con una con-
centracidn de &cido fosfdrico, de al monos, 40j5 de H5P04
DinCLiianuRCERA s~ " xROCIDIELLSMO FARA LA PREPARACICON DE ACIDOS

PARSTA700 DE SALES Ui 15108 ACLDOS CUMTSRIDAS BN L EAVERTAL
DE wAwioA, BESPHCLALI A Ta D4 ;CIUU FOBRORICO M
Tal ¥y cuuo 82 deja descrito en la memoria vrecedente
que c:nsta de veinte hojas folladas y mecanografiadas por
una gola de. sus caras.
ladrdid, 27 mayo 1968
¥.h.de. Hulti ilinervals Linited

Victor Gil Vega
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