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Este invento se refiere a un procedimiento para
producir hidrdgenofosfato de sodio y amonio (NaNH HPO ‘.4H D)
de una alta pureza, y cloruro de amonio o una solﬁciﬁﬁ qug
contiene cloruro de émonio, a partir de dcido fosférico,
5 amoniaco y oloruro de sodio, o de fosfato de amonio y clo-

ruro de sodio.

Se conoce un procedimiento para producir hidrége
no-fosfato de sodio y amonio haciendo reaccloner entre si
dcido fosférico, emoniaco y un aleall de sosa tal coio cew

10 nizas de sosa ( o sosa oalistica) y enfriando a contiauacidh

;la solueidn para cristglizar el fosfato., Por e jenrlo, en
gla pu?licacién de patente japonesa mimero 13.487/1.955 se
propone un procedimiento para produeir hidrogeno-fosfato de
sodio y amonio, caracterizado por hacer reaccionar deido

15 fosférico de procedimiento himedo y amoniaco, para ajustaf

isu pH de 3,6 a 6,0 separar una parte o la mayor parie de

%un precipitado de impurezas depositado mientras se mantie-

ine por encima de une temperatura a la que cristaliza fosfa!
s
ito de amonio, afiadir a continuacién un dlcali de sosa, tal

20 como cenizas de sosa o sosa cdustica, a la solucidn que

contiene las impurezas remanentes, enfrisor después la mezcld

;para cristalizar cristales de hidrogeno-fogfato de sodio ¥y

éamonio con un ‘tamafio de granos mayor que el del precipita-

gdo de impurezas, separar el hidrdgeno~fosfato de sodio y
25 amonio cristalizado desde las particulas de impurezas fil-

trando la suspensidn, para obtener de esta manera los cris

itales de hidrdgeno-fosfato de sodio y amonio de alta pure-
za., BEste es un procedimiento para obtener un hidrégeno-fop-
%fato de sodio y amonio de alta pureza separendo de mamera
30 efipaz y apropiada impurezas contenidas en dcido fosfdérico
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‘eristales de cloruro de amonio & una temperstura mayor que

o

de procedimiento en hfmedo empleado como material de part:
dae
Un objeto del presente invento es crear un pro-

cedimiento méds rentable comparado con los procedinientos

conocidos, para producir hidrdgeno-fosfato de sodio y amo-
nio,

Otro objeto del presente invento resultard evi-
dente a partirrde las siguientes descripciones,

Los presentes inventores encontraron que egte y

otros objetos pueden lograrse creando un procedimiento pa-

o

ra producir hidrdgeno-fosfato de sodio y amonio con lu pre
ducecidn conjunta de cloruro de amonio, que comprende disol-
ver en un sistema acuoso a la temperatura de ebullicidn, &
cerca de esta temperatura, los materiales que consisten
principalmente en dcido fosférico, amoniaco y cloruro de
godio, o en fogfato de amonio y cloruro de.sodio en una
proporeidn en moles de H PO :NH :NaCl de 1l:1, 5-2, T:0,
8«2, 5, separar precipitgdo4de %mpurezas a una ‘temperatura
més alta que 1a temperatura a la que precipita hidrdgeno-
fosfato de sodio y amonio, enfriar la solucidén por debajo
502C, preferiblemente de 30 a 102C, separar los cristales
de-hidrégeno-fosféto de sodio ¥y émonio formados, que son
lavados y secados.

Ias aguaa medres, despuds de la separacidn de

los crigtales de fosfato, son concentradas y se forman

la que cristaliza hidrdgeno-fosfato de sodio y amonio, ¥y

los crigtales son separados,

Como resultado de diversas investigaciones sobre

un procedimiento para producir el fosfato, los presentes

_3”
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inventores hen desarrollado un procedimiento conocidos, que
estd caracterizado por utilizar la sal industriel més bars

to, tal como el cloruro de sodio, y que proporciona el sub

4 25 2
fiere al equilibrio de solubilidad del sistema Na~NH4-P O

C1-H 0, se menciona por parte de R, Lauffenburger y 4,
2

ma de una fase sdlida y algunos otros, Sin embargo. no se

ihe descrito nada con detalle, Por lo tanto} los inventoreC

han medido la solubilidad de manera detallada para produci
el diagrama equilibrio de solubilidad de un sistema de
:Nog=NH «~F 0 ~Cl-H O, y han utilizado el diagrama para inves
tigar41a§ 2ondio§ones necesarias para producir el fosfato

iy cloruro de amonio %

:do referencia a los dibujos anejos, en los cuales:

i La figura 1 es una vigta en plante de un diagrama

'de equilibrio de solubilidad de wn sisteme Ho-KE -P 0 —C1-

ZH 03 N
P2

La figura 2 es una vista en alzado del diagrama
de equilibrio de solubilidad del sistema NaPNHA-P 0 -Gl-

25
H 0,
P2
; Para el diagrama de equilibrio de solubilidad de

acuerdo con las coordenadas de prismes teltragonales de Jén
cada uno de los compuestos (NH ) HPO ,Na HPO ,Na C1 y (I
4 2 2 4 2 2 )

Cl eon forma de pares reciprocos de sales son dispuestos e
2 .

- -

producto de cloruro de amonio que es susceptible de ser em-
pleado como materia prima para fertilizantes, EFEl nuevo prio-
cedimiento estd basado en el estudio del equilibrio de soﬁu—
bilidad de un sistema Na-NH -P O —C1-H O. En lo que se re-

2pH

Broadsky en Compt. rend. 206, 1,383-1,385 (1938) que se mi-

dieron los puntos en que estén presentes tres sales en for-

El invento serd explicado con mds detalle hacieni
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los vértices del cuadrado, de manera que los radicales co-
mines estdn adyacentes entre si, el anhidrido estd mostra-
do bi-dimensionalmente dentro del cuadrado por el ulmero de
moles del radical por mol de la sal de par reciproco, y el
agua esté mostrads tomando el nimero de moles por m91 del
anhidrido en el punto de la proyeccidn vertical desde el

punto del anhidrido, Los resultado de las mediciones es-
tén mostrados en la figura 1 y en la figura 2, En los diT
bujos, las lineas llenas representan las composiciones de
la solucidn saturada en que coexisten dos sales como fase
sblida a las temperaturas respectivas de 10, 20, 30, 40 v
502C, Por ejemplo, se puestra que, en la composicidn 1i-
quida en el lado A de vértice de la lfnea a-a , la fase sé-

o]
lida es cloruro de amonio, y, en la posicidn liquida en el

otro lado, la sustencia de la parte inferior es hidrégenod
fosfato de sodio y amonio, ILa linea de rayas interrumpi-
das a-b represente la composicién de la solucidn saturada
a cade temperatura en la que coexisten las tres sales cloru=-
ro de amonio, clorurc de sodio e hidrdgeno-~fosfato de so-
dio y amonio,

Les condiciones para producir el fosfato y el cloe-
ruro de amonio pueden ser investigadas refiriéndose a estp
diegrama de estado de equlllbrio.

H PO 4 2NH + Hacléh-. NeNH HPO 4 INH C1
3 4 3 4 4 4 (1)

o000

(NH ) HPO & NaCl > NaNH HPO 4 NH C1
42 4 N 4 4 4

Por ejemplo, tal como se mucstra en la férmula I,
en ol caso en que una mezcla de dcido fosférico, amoniaco
¥y cloruro de sodio en una proporcidn molar de 1:2:1, o de

hidrégeno-fosfato de diamonio y cloruro de sodio en una

-5
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' proporcifn molar 1l:1 es disuelta ¥y despuég es enfriada a %

102C para cristalizar hidrégeno-fosfato de sodio ¥y amonio}

: 1a'composicién de sal de la meeria prime alimentads estd

; representada por el punto F de interseccidn de los segmen%

tog de linea BD y AE. Ia composicidn de las aguas madres;
se desplaza graduslmente en la direceidn Eﬁ?seg&n ol foe-'
fato es cristalizado por enfriamiento y llega al punto G

en la linea limite a 1020, Ia cantidad del fosfato cris-:
talizado por mol de 1a mezcla de las materias primas estd
dada por FG/EG moles, Il rendimiento del hidrégeno—fdsfa;

to de sodio y amonio estéd dado por la siguiente ecuaciin .

T x100=...9509  + 100 =90,5 (%),
AF , I 0,667 x 0,842
Cada dato de la ecuacidn es el que se ha encontrado. ?

El contenido de agua en la mezcla de las materias

' primas, requerido para realizar el anterior procedimiento;

" particular estd representado por F en la figura 2, y el

. contenido de agua de las aguas madres después de cristali%

zacién del fosfato estd represeniado por G en los mismos :
diagramas; ’ ’ f

Ademés, a una temperatura mayor que la tempera~

. tura de cristalizacidn del hidrégeno-fosfato de sodio y

: amonio, el punto G pertenece 2 la regién de cloruro de amé—

.nio en la que solo puede ser crigtalizado el cloruro de

amonios Por ejemplo, si después que el fosfato es separa;

;do por cristalizacidn, las aguas madres son calentadas para

' evaporar el agua contenida alli desde G a G' (Figura 2) y

_ despuds son enfriadas hasta 5090;, se separa por eristéli+

' zacién cloruro de amonio puro, la composicidn de las aguas

—6—
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vj!; Y, 5/“
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gy

' madres se desplaza en la direccién de TR y llega a un pun§

. o H en la 1fnea 1lfmite. El rendimiento de cloruro de amo-

nio es da gigulente:

eii x 100 = 0,225 X 100 = 69,7 (%)
o e Y § 0,842 x 0,383

Cada dato de la ecuacidn es el que se ha encontrado.

La composicidn de sal de las materias primas no
necesita estar limitada a la relacidén cuentitativa mostra;
da en la férmula (I)., Es decir, la proporcidn en moles

de dcido fosférico, amoniaco y cloruro de sodio no necegie

j ta estar limitada a 1:2:1

HPO & 2NH 4 2NaCl : NaNH HPO & NH Cl1 4 NaCl ;
— |
3 4 3 4 4 4 -

(NH ) HPO 4 2NaCl [ NeNH HPO 4 NH C1 & FaCl |
42 4 4 4 4 !
Por ejemplo, tal como se muoestra por la férmula‘
(II), en el caso en que una mezcla de dcido fosférico, am?-
niaco y cloruro de sodio en una proporcifn en moles de ;
1:2:2 o de hidrdgeno~fosfato de diamonio y cloruro de so-
dio en una proporcidén en moles de 1:2 es dicuelta ¥y des—é
pués enfriada a 202C,, para cristalizar hidrégeno-fosfatd_
de sodio ¥y amonio,'la composicién de sales de las materiaﬁ
primas alimentadas esté mostrada por el punto I, y la com%
posicidén de las amguas madres se desplaza en la direccién;

de IE” segin es cristalizado el fosfato y llege a un

© punto J en el gue los tres componentes cloruro de amoniog

' cloruro de sodio e hidrdgeno~-fosfato de sodioc y amonio cde—

!
- |

-7-
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20 &)

xisten en forma de fase s8lida a 202¢, El contenido de i

agua de la mezcla de las materias primas requerido para rea-

. lizar este procedimiento estd representado por I en la fié

‘gura 2 y ol contenido de agua de las aguas madres desbués;

. de cristalizacién del fosfato estd representado por J en él

mismo diagrema. ELl rendimiento del hidrégeno-fosfato-de

godio amonio estd dado por la siguiente ecuacién

IKES 0,5 x 0,95

x 100 = 94,5 (%)

Cada dato de la ecuacidn es el que se ha encontrado. 'Asi;
se obtendrd un rendimiento muy alto incluso sin.reciréulaé.
El presente invento esitd basado en los resulta~§
dos del estudio del disgrama de equilibrio de solubilidad
del sistema Na-HH -~P O -~C1l-H 0, antes mencionado, :

25 2
Para llevar a babo el presente invento, la solucién

" acuose sustancialmente de deido fosférico, amoniaco y clo-

‘ruro de sodio puede obtenerse de manera usual mezclando

‘ amoniaco y cloruro de sodio con un dcido fosférico obteni=

~do por un procedimiento en himeso 0 en horno, o mezelando

‘ eloruro de sodio con fosfato de amonio s6lido en la for.maz

. . i
- de una solucidn acuosa a la temperatura de ebullicidén o cer-

_ca de olla, usualmente & 702C a 1502C. Ie solucidén que re-

;sulta de lavar coristales de ﬁidrégené—fbsfato de sodio y °

+amonio o cristales de cloruro de amonio, o las aguas ma-

. dres después de la separacidn de cristales de cloruro de

“amonio, pueden ser afiadidas, si se desea. En el caso de

‘utilizar dcido fosflrico de procedimiento en himedo como

_4cido fosférico, con el fin de separar con mds eficacie

- las impurezas precipitadas all{ contenidas, es preferible

-8 -
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emplear un procedimiento en el cual se introduce, en primer
luger, amoniaco en el dcido fosfdérico en una proporcién en

moles de NH /H3PO4 mayor de 1, y despues de ésto el precl~

- pitado de impurezas es separado y, en segundo lugsr, se aﬁa—

- de y se mezcla suficiente cantidad de amonio y de cloruro:

de sodio. Alternativamente, en primer luger, se afiade amo-
nlaco al dcido fosférico al mismo tiempo que me aflads o es—

to también una parte o la totalidad de cloruro de sodio, y

idespués de esto el precipitado de impurezas cs separalo ¥y,

en segundo lugar, se afiade la cantidad suficiente de anonia-

co y/o de cloruro de sodio. Se puede utilizar cualcuier

1

jsal industrial como cloruro de sodio, y la proporcidn en

‘noles de H PO : NE : NaCl en la solucién resultante es maﬁ—
“tenida en 5:1?5—2,%:0,8-2,5. Particularmente es importente
éel ajuste de la proporcién en moles de cloruro de sodio a?
iéoido fosférico. En el caso en que la proporcidn en mole§
‘de ¢loruro de sodio a dcido fosférico es menor que el mar—
gen anterior, se reducird el rendimiento del fosfato, ‘Eng
‘el cago en que éste sea mayor que el margen anterior, no s%—
ilamente se reducird el rendimiento dels fosfato sino que f
!también se degradard su purezs., Ademds, la cantidas de amo-

I
nmaco es mentenide en una proporcidn en moles de NH /H PO |

|
ide 1,5-2,7 por mol deacfdo fosférico., En el caso ei q&e ia
jproporcién en moles de amonisco a 4cido fosférico sea meno;
jque este margen, el rendimiento del fosfato serd reducido
notablemente, En el caso en que esta sea mayor que el mar;
gen antes especificado, el contenido de asmoniaco en las
aguas madres despuds de la separacién del fosfato se haré
.tan alto que requerird equipo de recuperacién adicional.

En el caso de utilizar sal de cloruro de sodio industrial .

-9 -
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i de la solucidn., No obstante, en el caso en que no se pues

| de utilizar eficazmente el calor de neutralizacidn con amoe

que contiene impurezas, se recomiende afiadirle simultdnea-
mente con amoniaco y eliminar las impurezas junfamente con.
las impurezas del deido fosféricos

Ademds, pera produdir el fosfato utilizando clo+
ruro de sodio y fosfato de moncamonio como los materiales
de partida, se afiede adicionalmente amonico a una soluciéA
de fosfato de monoamonio y eloruro de sodio. Como fosfato
de amonio se pueden utilizar cualquiera de fosfato de mong-

amonio, hidrégeno-fosfito de dismonio, o una mezcla de és+

tos, Sin ambargo, la cantidad adicional de amoniaco pued
ser hecha variar dependiendo de la concentracidn de amonii—
ce deseado en la solucidn resultante y, en el caso en gue
se utiliza hidrégeno-fosfdto de diamonio, no se requiere
sustancialmente una nueva adicidén de amoniaco, o se puede
afiadir una centidad muy pequefia de éste.

Para preparar una solucidén que consiste sugtan—
cialmente en dcide fosfdrico, smonisco y cloruro de sodio
cuando se emplean dcido fosférico, amoniaco y cloruro de
sodio como materias primas, el calor de neutralizacidn co

amoniaco es utilizado de menera efieaz para la preparacidn

: niaco tal como en el caso de utilizar el fosfato de amoni
'y cloruro de sodio, es necesario algin calentamiento extey-

! no, Ias impurezas precipitadas procedentes del dcido fosfé-

rico de procedimiento en himedo y del memnential de cloruxe
de sodio; pueden ser separadas apropiadamente despuds de

completarse la reaccidén o durante el procedimiento de pre-

parar la solucidn a la femperatura apropiada para separar-

lo, las impurezas pueden ser separadas de una manera apPro-—

- 10 -
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|
piada, tal como filtracién, sedimentacién centrifuga o sel
dimentacidn estéticé. Estas impurezas separadas pueden [
ser utilizadas 6omo materias primas para fertilizantes ta%

[
ble en agua y el amoniaco contenidos en ella, mediante laT
vado con agus. !

Para separar hidrdgeno-fosfato de sodio y amoni$
y cloruro de amonio desde la solucidén asi preparada, se
puede utilizar el siguiente método. Cuando esta solucidn|es
enfriada en primer lugar hasta menos de 302C o preferible~
mente de 30 a 102C, se separa por cristalizacidn primera-
mente hidrogenofosfato de sodio amonio., ZEstos cristales
pueden ser separados de una manera apropiada tal como se
menciona anteriormente., Si la temperatura es mayor de 508C
el rendimiento de hidrdgeno-tosfato de sodio y amonio es
reducido. Ademds, en el caso en que la solucidn es enfrig-
da hesta menocs de 102C, la solucidén ha de ser diluida y auy-
menta la cantidad de refrigerante requerido, lo cual no es
rentable.

Los cristales de fosfato geparados son lavados
con una pequefla cantidad de agua y después son secados.
Tos cristales de fosfato resuliantes no contlenen sustan-
cialmente impurezes tales como hierro, aluminio, magnesio,
eloro, flior y silicio, y tienen una pureza muy alta.

Las aguas madres son concentradas usualmente pox
caldeo, y a continuécién se cristaliza cloruro de amonio §
una temperatura (preferiblemente por encima de 302C) mayox
gue la temperatura a la gque se separa por cristalizacidn
hidrdgeno-fosfato de sodio y amonio. Los cristales de cld-

ruro de amonio son separados y secados tal como estdn o

- 11 -




después de ser lavados con agua. Como solo una pequeiia

cantidad de dcido fosfdérico estd contenida en los criata-
les de cloruro de amonio y cesi la cantidad total del'éci 0
fosfdrico queda en las aguas madres, las aguas madres, deI—
5 pués de la separacidn de cloruro de amonio, pueden ser re+
circuladas al sisteme de materia prima. Asi, repitiendo
la cristalizacidn alternada de hidrdgeno~fosfato de amonié
¥ sodio y cloruro de amonio, ¥y recirculando las aguas ma-
dres al sistema de materias primas, se hace posible recu-
10 perar casi toda la cantidad de deido fosférico y de amonis-

co y/o de fosfato de amonio y cloruro de sodio, en forma

de hidrdgeno~fofato de sodio y amonio y cloruro de amcni01

Si se desea, la solucidn después de la separacidn
de cristales de hidrdgeno-fosfato de sodio y amonio puede
15 ser utilizada tal como estd o después de la separacidn adi-
cional de cloruro de amonlo, como materia prima para un
fertilizante compuesto liquido o sodio.

Tl presente invento serd explicado de manera mas
concreta en lo que sigue, con referencia a los ejemplos,
20 por los que no estd limitado el invento y en los cuales el
porcentaje es en peso a menos que se especifique otra coss

Ejemplo 1.~ 1.000 g de dcido fosférico de procg~
dimiento en himedo (29,55% P05 3,60% 804, 0,75% Pe,05;
0,46% A1203 0,31% Mg0, O14% Ca0, 2,02% F y 0,99% 3102) fué-
25 ron neutralizados bajo un estado de ebullicidn con amoniado
gaseoso inyectado hasta que la proporcidn en moles de
NH3/H3PO4 se hizo de 1,5. Il precipitado de impurezas fox-
mado en la solucidn resultante fué separado por centrifugd-
cidn bajo el estado de temperatura en que estaba. Las im

30 purezas separadas fueron lavadas con agua, se recuperaron

14.1.69 - 12 -
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dcido fosfdrico soluble en agua.y amoniaco y se devolvieron

a las aguas madres, Ilientras gque las aguas nadres resul-
tantes (240 g.) estaban siendo neutralizadas adicionalmen
te con amoniaco gaseoso inyectado hasta que la proporcidn
en noles de NHB/'H3P04 se hizo de aproximadamente 2,3 se

afiadieron y disolvieron 223 g. de sal comin. A continua-
cidn, la solucién fué enfriada hasta 252C. Ios cristeles
formados de hidrdgeno-fosfato de sodio y amonio fueron sed
parados por filtracidn, fueron lavados y después fueron

secados con aire para obtener 629 g. de cristales secos.

El andlisis de los cristales de hidrdgeno-fosfato de sodip

y amonio fué el siguiente:
8,05% NH3, 14,515 NEZO, 33,45% P205,
0,07% C1, 0,08% 50, 0,006 Fe,05,
0,005% A1203, 0,003% HMg0, 0,01l% Cal,
0,09% P y 0,01% Si02.
las aguas madres, después de la separacidn de
cristales de hidrdgeno-fosfato de sodlo y amonio, que te~
nian la siguiente composicidn analitica, fueron utilizadas
como materia prima para fertilizantes compuestos:
8,495 ;8 2,31% Na,0, 4,99 P05,
12,42% Cl,.2,28% 303, 0,045 FecOB,
0,10% A1.,04, 0,013% Mg0, 0,045 Cal,
1,13% F y 0,49% §10,.
Ejemplo 2.~ 153 g. de fosfato de monoamonio fues
ron disueltos en 575 g. de agua, y se afiladieron a esto 15}
g. de sal comin al tiempo que se inyectaban 22,5 g. de am

niaco gaseoso. Después, la solucién fué enfriada hasta 2

¥y los cristales de hidrdgeno-fosfato de sodio y amonio fue-

ron separados por filtracidn, fueron lavados con agua, y

-13 -
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después fueron secados con aire, para obtener 237 g. de
los cristales secos.
Tos valores analiticos del producto de hidrbgbn?—

fosfato de amonio y de las aguas madres (incluyendo la so-

5 lucidn que resulta del lavado de los cristales de hidrdge+
no-fosfato de sodio y amonio) fueron los siguientes:
NH3 Nazo P205 cl
bidrdgono-fosfato (1) 8,14 14,72 33,95 0,05
10 Aguas madres (%) 3,38 6,50' 1,64 13,20

Las aguas madres fueron utilizadas como materia
prima para fertilizantes compuestos sdlidos. |

Ejemplo 3.~ 75 g. de sal comin y 530 g. de amo+
niaco acuoso al 28% fueron afindidos a 1.000 g. de dcido
15 fosférico de procedimiento en Iimedo (30,17% P205, 3,524
303, 0,63% Fe203, 0,48% A1203, 0,57% Mg0, 0,16% Cal, 1,98%
Fy 1.06% Sioz) ¥y el precipitado de impurezas fue separadd
por filtracidn bajo su estado de temperatura. Ias impure-
zas separadas fueron lavadas con agua para recuperar acidg

20 fosfdrico soluble en agua y amonisco. Ia solucidn de lavs

do fué afindido a las aguas madres. A continuacidn se mez-
claron 385 g. de sal comin y se disolvieron en las aguas
madres resultantes (1.730 g.). A continvacidn, la solucidn

fué enfriada hasta 108¢. Los cristales formados de hidro-

25 geno-fosfato de sodio y amonio fueron separados por filtrs
cidn, fueron lavados con agua y después fueron secados cox
aire, para oblener 712 g. de cristales de hidrdgeno-fosfatlo
de sodio y amonio. ILos valores analiticos del producto y
de las aguas madres (mezcladas con la solucidn de lavado

30 que resulté de lavar los cristales de hidrdgeno-fosfato dd
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sodio y amonio), fueron los siguientes:

hidrdgenofosfato Aguas
de sodio y amonio madrea
NH3 8,12 % 5571 %
5 Nazo 14,79 8,006
P05 34,0 1,82
cl 0,08 17,23
SO3 0,06 1,55
Fe203 0,002 0,017
10 A1203 0,002 0,047
Iig0 < 0,001 0,004
; Ca0 0,01 0,017
» 0,001 0,28
Si02 £ 0,001 0,01
15
Las aguas madres, tal como estaban, fueron utili-~
zadas como materia prima para fertilizantes compuestos.
Ejemplo 4.~ 780 g. de la solucidn dltimemente
descrita que resulta de lavar hidrdgeno-fosfato de sodio
20 y amonio, y 880 g. de las aguas madres, después de la sepg-
racidn de cristales de cloruro de amonio, fueron mezclados
con una solucidn obtenida disolviendo 880 g. de hidrdgeno<
fosfato de diamonio en forma de polvo en 1.380 g. de agua,
¥ al mismo tiempo se ailadieron a ésto 390 g. de sal comun,
25 La mezcla fué calentada a una temperatura de aproximadamen-—
te 802C., Después, la solucidén fué enfriada hasta 102C.
Los cristales Pormados de hidrdgeno-fosfato de sodio y amd-
nio fueron separaedos por filtracidn, fueron lavados con
agua y después fueron secados con aire para obtener 1.392
30 g. de cristales secos de hidrdgeno-fosfato de sodio y amonio.
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Los primeros 200 g. de la solucidn de lavado fueron mezcla-
dos con las aguas madres, y 785 g. del resto fueron reeirculados
para ser uwtilizados en el sistema de materiz prima del si-
guiente ciclo. Los valores analiticos del hidrdgeno-fosfa-
t0 de sodio y amonio y de las aguas madres fueron los si-
guientes:

NH3' Na20 P205 - ¢l

Hidrdgenofosfato (4 . . :
. ; #) (%) CORNNC Y
de sodio y amonio 8,10 14,75 33,92 '0’i3
Aguas madres 7,29 1,32 3,05 13,70

A contimuacidn, 2.830 g. de las aguas madres.cor
la adicidn de 270 g. de la solucidn de lavado, obtenida li;
vando los cristales de cloruro de amonio dltimo descritos

fueron calentados para obtener 1.330 g. de un concentrado

ELlL concentrado fué enfriado hasta 502C., Los cristales for-
mados de cloruro de amonio fueron separados por filtracid

fueron levados con agua y después fueron secados para obte-
ner 356 g. de cristales de cloruro de amonio. Los primergs
65 g de la solucidn de lavado obtenida lavando cristales
de cloruro de amonio fueron mezclados con las aguas madre

después de la separacidén de cloruro de amonio, y fueron dl—
vueltos para ser utilizados en la solucidn antes de la se-
paracidn de cristales de hidrdgeno-fosfato de sodio y amo-
nio en el siguiente ciclo, y al mismo tiempo 265 g. del

resto de la solucidn de lavado fueron mezclados para utili-
zarse en la operacidn de cristalizacidn de cloruro de amo-
nio del siguiente ciclo. Los valores analiticos de los cris
tales de cloruro de amonio y de las aguas madres (mezcladas
con une parte de la solucidn de lavado de cloruro de amonio),

“

despuds de la separacidn de cloruro de amonio, fueron los

- 16 -
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. /H3PO4) de amoniaco a dcido fosfdrico se hizo de 2,2 y ol

giguientes:

NH3 NEQO 'P205 Gl

(%) (%) (%) ()
Cloruro de amonio 31,5 0,05 0,08 66,4
Aguas madres 10,23 4,20 9,68 17,20

Ljemplo 5.~ 1,87 Kgo de sal industrial (49,9%
Ne,0y 57,25 CLly 0,475 so3, 0,09% Ca0 y 0,31% MgO) fueron
afladidos a una mezcla de 3,85 Kg. de las aguas madres
(11,0% NH3, 4415% Na,0, 10,35% P2O5, 15,1% Cl, 4,02% SOy
0,92 % F, 0,18% F6203, 0,04 A1303, 0,04% Ca0, 0,08% g0
vy 0,16% 5102) que resultan. de la separacidn de cloruro de
amonio que se explicard mds tarde, y T,1 Kg. de dcido fos=
fdrico de procedimiento en himedo (29,9% P205, 2493% 803,
0,77% F9203, 0,51% A1203, 0,184 Mg0, 0,11% 020, 1,854 F y
0,98¢% Sioz). A continuacidn, se inyectd amoniaco gaseoso

dentro de la mezcla de manera que la proporeidn molar (NH |

precipitado de impurezas fue separado por filtracidn. Ias
impurezas separadas fueron lavadas con agua u se Irecupera-
ron dcido fosfdérico soluble en agua y amoniaco, y se mez-
claron con la solucidn refinada después de la separacién

de les impurezas para obtener 13,5 kg de una solucidn refi
nada. A continuacidn, esta solucidn refinade fué enfriadg
hasta 102C y el hidrdgeno-fosfato de sodio y amonio deposi
tado fue separado por filitracidn, fué lavado con agua y d¢
puds fué secado con aire para obtener 5,43 kg. de oristal
secos de hidrégeno-fosfato de sodio y amonio. Los valoreg
analiticos de hidrdgeno-fosfato de sodio y amonio fueron

los siguientes:

-17 -
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drdgeno-fosfato de sodio y amonio fué mezclada con las a-
guas madres, la mezcla fué calentada para formar un concel

trado de 5,8 kg., y despuds enfriada hasta 502C, y el clo

w9 8,11% NH3’ 14.’70% Naao’ 33’75% P2059

0,09% Cl, 0,05% SO3, 0,001% ¥,

0,002¢ F9203, 0,002% A1203, 0,01% Caol,
0,001% MgO y 0,002% SiOZ.

La solucién resultante de lavar con agua el hi-

1=~

ruro de amonio cristalizado fué separado por centrifugacidn

para obtener 1,57 kg. de cristales de cloruro de amonioc.

ruroc de amonio obtenidos y de las aguas madres, despuds d

la separacidn de cloruro de amonio, fueron los siguientest

utilizadas en el sistema de materias primas del siguiente

ciclo.

Los valores analiticos de los cristales de clo-

P
Fe203
A1203
Ca0
Mg0

3102

Las aguas madres fueron devueltas,

Cloruro
de amonio

29,30 %
0,32
0,81

60,86
0,98
1,75
0,024

0,0004

0,02
0,017
0,35

- 18 -

Aguas

madres

11,11 %
4,02
10,0
14,30
5,86
0,76
0,13
0,09
0,06
0,09
0,18

mezcladas y
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La presente solicitud que corresponde a la pre-
sentada en Japdn, con fecha 6 de Diciembre de 1.967, bajo
el mimero 78572/67, se acoge a los beneficios del Articulo
51 del vigente Estatuto sobre Propiedad Industrial.

REIVINDICACIONES

fdmcbm et aend et

Los puntos de invencidn, propia y nueva qué
ge presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pa<+
tente de Invencidn en Espafia, por VEINIE afios, son los
siguiéntes.

l.- Un procedimiento para producir hidrdgeno-~fos

fato de sodio y amonio (NalNH .4H20) con la produccidén con=

junta de cloruro de amonio, zue comprende disolver en un
siztema acuogo, a la temperatura de ebullicidn o cerca de
ella, los materiales que consisten principalmente en dcida
fosfdrico, amoniaco y cloruro de sodio, o en fosfato de
amonio y cloruro de sodio, en una proporeidn en moles de
H. PO :NHB%NaCl de 1:1,5-2,7:0,8-2,5, separar el precipita-

374
do de impurezas a una bGemperatura mayor que la temperaturs

a la que precipita hidrdgeno-fosfato de sodio y amonio, en-

friaer la solucidn hasta por debajo de 509C, preferiblemen-

te hasta 30 a 1092C, separar los cristales formados de hidxd-

geno~fosfato de sodio y amonio, que son lavados y secados.
2.~ Un procedimiento segdn la reivindicacidn 1,
en que las aguas madres después de la separacidn de los cn

tales de fosfato, son wtilizadas, tal como estdn o después

ig

de ser concentradas, como una materia prima para fertilizentes.

- 19 -




3.— Un procedimiento segin la reivindicacién 1,
en que las aguas madres, después de la separacién de los
cristales de fosfato, son concentradas y se forman criétales
de cloruro de amonio a una temperatura mayor que la tempe+
ratura a la que cristaliza hidrdgeno-fosfato de sodio y a-
monio, y los cristales seon separados.

4.- Un procedimiento para producir hidrogenofos-+
fato de sodio y amonio.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que ante-
cede, representado en los dibujos que se acompafian y para
los fines que se han especificado. i

La presente Memoria consta de veinte hojas eécri—

tas a mdquina por una sola de sus caras.

Hadrid, 20 ENE 1069

P.A.

alkm

14.1.69
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