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alcalino" se entiende que incluye el redical amonios ‘

BEsta invencidn se refiere a la fabricacién de orfb-
fosfatos monometdlicos alcalinos por la reaccién de 4cido
fosférico acuoso con un cloruro de metal alcalino., Estas
sales tilenen diversas aplicaciones, p. ej., como fertili-;
zantes (especislmente les sales de potasio y de amonio);
y como materiales de partida pare la fabricacién de poll-
fosfatos ( especislmente las sales de potesio y de sodio)

que se utilizan como ingredientes en las composicliones dew
tergentes. |

En reéheidn con esta invencidn, el término "metal |
,
Debldo 8l hecho de que los cloruros de metales aléap
linos y ol 4cido fosférico de grado técnico o grado comer-
cial ( de concentraciones comprendidas aproximadamente eni
tre 40 y 90% en peso) son reactivos fécilmente asequibles%
se han sugerido ya muchos procedimientos para la produccién
de fosfatos monometdlicos slcalinos por la reaccién direcﬁa
de estos reactivos e una temperatura a la cual el dcido |
clorhidrico liberado se evapora, pero su rendimiento ha BJ-
do bajo y aquellos han tropezsdo con otras dificultadesy
no habiendo sido posible hasta ashors desarroller ninglén pro-
cedimiento da validez indusitriel sobre la base de esta reac-
cién directa. Si los reactivos se utilizen en la propor=

cién molar 1:1 correspondiente a la relacién estequiométri

ca postulada por el esquema de reaccifn.

HP0 4 MClL — MH PO < HCL
3 4 2 4

donde M es un metal alcalino, no se ha podido conseguir un
rendimiento mayor del 40% aproximadamente del rendimiento
tebrico ni adn a una temperatura de 1802C, que es préctioar
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mente el limite superior de las tempereturas de reaccién
admisibles, ya que 2 temperaturas méds altas parte del fosfato
'se convierte en metafosfato o polifosfato. EL rendimiento

puede aumentarse si se emplea un exceso de dcido fosférico

5 ‘correspondiente & une relacifn molar dcido: cloruro de 2:1
'6 incluso 3:1, pero atn asf no se consigue una reaccién coms |
pleta g una temperaturs de hastg 1802C, ‘
f Estos inconvenientes y dificultades se eliminan

¥ se obtiene un alto rendimiento de fosfato monometdlico

10 alealino, por el procedimiento de acuerdo con la invencidn

que estd basado tambidn en la reacecibn directa de un cloru-~

ro de metal alealino con deide foaférico acuoso,

| Le invencifn consiste en un procedimiento peras la
fabricacién de fosfatos monometdlicos alcalinos, en el que
15 aproximadamente dos pertes en moles de dcido fosférico a~

cuoso se hacen reasccionar s una temperaturs no superior a

1802C con aproximadamente una parte en moles de un clorure
!de metal alecalino en presencia de vaperes de un disolvente
:orgénico cuyo punto de ebullicién g la presibn a la que tiew
20 !ne lugar la reaccibén es superior al de una mezcla azeotréd-
picg del cloruro de hidrégeno y agua y que no es descompues-—
ito por los reactivos ni por los productos de la reaccibn,
ni reascciona con los mismos, y se separs de la mezcla de
reaccién ungs mezclg de vapores del disolvente y dcido clor-
25 hidrico.

El intervalo preferido de temperature para la
reaccién estd comprendido entre 1202C y 1602C, la operaeién
puede llevarse a cabo a la presién atmésferics o a presiéd
reducida.

30 Ia relacibn molar dcido fosférico: cloruro no

10.7.69
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preciss ser exactamente 2:1, Fa algunoe casos puede resultar

ventajoso el empleo de une proporcibén de dcido fosfbrico

peyor que la correspondiente a uns relacién molar de 2:1,

y en otros cesos puede ser aconsejable una proporcién de clo-

ruro mayor que la correspondiente a une relacién molar 2:i
especialmente por razones de economia.

El disolvente puede mezclarse en estado liquido;
con la mezcla de reaccifn, y evaporarse por la aplicacién

de calor externo a la mezela; o0 bien, en lugar de elloy e%

disolvente puede calentarse y evaporarse en un recipiente .
seperado de la mezcla de reaceidn y gonerse sus vapores !
en contacto con la mezcla.

En los casos en que el disolvente se introduce
en formg l{quida en la mezcla de reaccidn, esto puede ha-

cerse en diverses formas. FPor ejemplo, en una operacifn

por cargas puede afiasdirse en el primer momento la gantidad
total de disolvente necesaria para llevar el procedimiento
hasta su terminacibén; o de lo contrarlo, puede afladirse iji-
ciglmente una pequefis cantidad de disolvente e introducira-
se cantidades adicionales en el curso de la reaccibn en
porciones mayores o menores, incluso gote a gota, y estas
cantidades adicionales de disolvente puede proceder de las
existencias de disolvente fresco o del destilado recirou-
lado,

La produccibn de los vepores de disolvente por 8

redo de la mezcla de reaccidn es ventajosg en el funcionamiento

continuo del procedimiento de acuerdo con la invencibn.

Por ejemplo, puede producirse la conduccién de una corriente
de vapores del disolvente en contracorriente con la alime

tacibén de mezcla de reaccifn. En casos apropiados,y los 07-
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lores sensible y latente de los vapores de disolvente pue-
den ser la unica fuente de calor para calentar los reactivos

hasta la temperatura de reaccién a mantener éste dltima;

1 en otros casos puede recurrirse adicionslmente a calentap:
5 i miento procedente del exterior. En cualquier caso, los va-

. pores del disolvente pueden ser saturados o recalentados.
Disolventes adecuados para uso en este procedimien-

to son, por ejemplo, hidrocarbonatos alifdticos tales como ke

roseno, trementine mineral, n-octano; ciertos éteres aliid-
10 ticos tales como éter di-n-butflico (p.eb. 1420C), éter di-
~pec-but{lico (p.eb, 1212C) y &ter di-iso-em{lico (p.eb.
aproximadsmente 1702 C); e hidrocarburos clorados tales
como tetracloroetano (p.eb, 1468C) y tetracloroetileno
p.eb,1212C), '

15 En el procedimiento de acuerdo con la invencién

une elevads proporcidén del cloruro de metal alcalino puede

convertirse en fésfato monometdlico alealino, y ello & una

temperaturs de reaccidén considerablemente mdés baja de la
que se ha requerido hasta ashors pars este tipo de procedimien-

20 to, A esta temperatura inferior no tiene lugar préctica-

mente formacién alguna la metafosfato o polifosfato.

i Después de la seperacidén del disolvente liquido

remanente, o formado por condensacién, de la mezcla de reaccidn

ésta ltima estd constituida aproximadamente por proporciones

25 iguales en moles de fosfatos monometdlico alcalino y dcido

fosférico. gn ol caso de potasio y sodio se produce, por

| enfrismiento, el conocido compuesto doble MH PO .H PO

| (M = potasio o sodio) en forma cristalina, e% cga13pu§de‘

descomponerse por diversas formas conocidas, o, de acuer-

30 do con la presente invencidn, por lixiviacibén extractiva
10.7.69
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‘'no que se puede tratar ulteriormente como tal, Por eJemplo

con disolventes parcialmente miscibles con el agua, De €J4,
alcoholes alifdticos tales como alcohol butilico o amilicg.
Estos disolventes disuelven el componente de aéido fosfé-
rico y dejan libre el componente de monofosfato., En el cé—
so del fosfatomonoaménico, no se ha establecido claramenté
haste ahora si el residuo es la misma clase de compuesto '
doble o mds bien una dispersién mutus de los dos componenJ

tes, pero en cualquier caso puede separarse en sus COmMpPoO-

nentes de la misma maners que se pueden separar los coﬁquB-

tos dobles antes cltados, E

, |
Parg ciertos fines, p. ej., para empleo como feﬁ-

tilizantes, la mezcla o compuesto doble de fosfato monometd-

lico alecalino y 4cido fosférico no precisa ser separads sﬁ-

se puede tratar con amdénisco, con lo cual puede fabricarsé
un fertilizante compuesito nltrégeno-potasio~fésforo., FPor
ejemplo, una proporcién ¥til de amonfaco a sfiadir serfa tal

que se adicionasen 1,5 partes en moles de amonfaco a 1l par-
te en moles de la mezcla o compuesto doble., Esta operacifén
deja probablemente el componente de fosfato monoslcalino ’
précticamente inalterado, y adlciona el amoniaco al compoj
nente de deido fosférico,

Ia invencidn se ilustrard por los ejemplos que

siguen, los cuales‘no constituyen limite alguno de la misma,.
Bjemplo 1

Una mezcla de 112 g (1,5 moles) de cloruro poté-
sico, 450 g. de fcido fosférico de procedimiento himedo, de

calidad témica, de concentracién 65% en H3P0 (3 moles, ocal-
culados como H PO del 100%) y 25 ml, de n-octano (peeb.

124,82C) se caliente a ebullicién en una matrez de destilam

e
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l
i
l
;

gcién conectado a un condensador descendente y provisio de’
?un embudo de llave A 112¢C comienza & destilar una mezcla
;dé'écido clorhidrico acuoso y n-octano., Se condensa el,
idestilado ¥ el octano se separa del dcido clorhfdrico souo-
5 iso ¥y se hace retornar al ambudo la llave del matraz de des-
;tilacidn; desde el cual se reincorpora graduslmente a la
émezcla en ebullicién. Cuando la temperatura de 1la mezola

,en ebullicién llega a 1242C, la concentracidn del dcido
:clorhidrieo en el destilado se ha elevado desde el valor

10 loriginal de 13,4% & un velor final de 26,2%., Una Vez que
fla temperatura de la mezcle en ebullicién se ha elevado a
112620, deja de formarse dcido clorhidrico en el destilados
: ' El residuo se compone entonces de una fase supe-
irior de n~octano liquido y una fase liquida de fondos cons-

15 itituida por el componente doble KH PO .H PO , que procede
‘aproximedamente del 95% del clorurg pﬁtésico wtilizado como
naterial de partidd} Alrededor de un 5% de cloruro potédsi-
co permenece disuelto en la fase de colas. Esta ltima se
‘solidifica en forma cristalina al anfriar.

20 : La fase de colas se separa de la fase de dlsolvente
ly; o todavia 1l{quida o después de su solidificacidn, se des-
compone por extraccidn con aleohol butilico, el cual disuel-
ive el doido fosférico liberado mientras que el fosfato mo-
'nopotésico y el cloruro potdsico residuales permanecen CO-

25 émo residuo s6lidos El cloruro potdsico puede separarse por
jlavado con una pequefia cantidad de agua, que deja prdctice~
mente sin disolver el fosfato monopotédsico,

%Ejemplo 2
‘ Se lleva a csho el procedimiento como se ha des—
30 5crito en el Ejemplo 1, con las siguientes alteracioness
10.7:69
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valo de ebullicién de 126 a 1652C, o de n-decano (p.Jeb.

g) Composicién de la mezcla de reacecifn: 149 g l
(2 moles) de cloruro potdsico, 560 g de dcido fosPdrico
de procedimiento himedo y de grado técnico (70% de H PO ).

— que equivalen & 4 moles de H PO ==, y 40 mli de 6%er
di-n-butilico (p.eb. 1429C).

b) Intervelo de ebullicidn de la mezola de reaal
cién desde 1102C a 1420C,

¢) Rendimiento: Conversidn del XC1 de 94,5%.

|

!

Pueden obienerse resultados similares a los obté~
nidos de acuerdo con los Ejemplos 1 6 2 por el uso, como
disolvente, de una fraccifn de trementina mineral de inte%—
1742C). f
Ejemplo 3 |

Se 1lleva a cabo el procedimiento de una menerse .
continua con ayuda de una columma de vidrio rellena de 70§cm4
de altura y 5 cm. de didmetro interior, térmicamente aislé-
da por una cemisa de material cerdmico. No se aplica calén—
taniento externo. i
Una mezola 2:1 en moles de doido fosfdrico de

grado tdenico del procedimiento mimedo (de 63% en H3P04)

-~ calculado como H PO de 100% - y c¢loruro potdsico se !
carga por el exiremo s&perior de la columa & la velocidad
de 1,16 kg./hr.. Por el fondo de la columsa se suministrgn
vapores de trementina mineral (intervalo de ebullicién !
140-1608C) procedentes de un recipiente en el que se ca= E
liente el disolvente & ebullicidén, & la velooidad de lEkg;
/hrl Una parte de los vapores del disolvente condensa ooﬁ~

1

tinuamente en la columa y suministre el calor requerido

-para calentar la mezecla de reaccién; Por el fondo de la

i
i

-Bn
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' columna se retirs una mezcla bifdsica del compuesto doble

KH PO LH po4 en estado ligquido y de disolvente condensado.

2 4 3
Esta mezcla se trata ulteriormente como se ha descrito en

el Ejemplol? Por el extremo superior se descarga une mez-—

f cla de vapores de disolvente y dcido elorhidrico acuoso

' evaporado, Estos vapores se condensen, separdndose el dAl-

~ solvente del 1fquido acuoso y volviendo al procedimiento.

m dcido clorhidrico acuoso tiene una concentracidn media

!

de 26 a 27%.,

El grado de conversidén de KC1l en KH PO es sups
rior al 95%. 2 4

Se obtiene prdcticemente el mismo resultado po:

el uso, en lugar de la trementine mineral, de éter di.n-

- ~butf{lico (p.ebs 1428C) o de Ster di-iso-amflico (p.eb.

' 1728G).
f Ejeﬁ@lo 4

Se prepara fosfato monosddico, de la manera des-
crita en ol Ejemplo 1, & pertir de una mezcla de reaccidén
que contiene 58,5 g (1 mol) de cloruro sédico, 300 g de
dcido fosférico (654 de H PO ) de grado téenico del proce-
dimiento mimedo (2 moles calculados como H PO ) y 30 ml.
de &ter iso-amflico (p.ebs 17292C), Ia temgergtura de a-
bullicién de la mezcla es de 1352C aproximademente, El
grado de conversién del cloruro sddico es aproximademente
del 96%

Bjemplo 5

Una mezcla de reaccidén constitufde por 53,5 g

(1 mol) de cloruro aménico y 310 g de deido fosférico

(63% de H PO ) de grado técnico del procedimiento himedo

(2 moles calculados como H PO4) ge Introduce en un tubo de

3
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vidrio vertical de 60 cm, de altura y Sem. de didmetro ii—
terior, provisto de un fondo de vidrio sinterizado poroeé;
Una fraccién de keroseno de intervelo de ebullicién de %
140-1508C se lleva a ebullicidn en un recipiente separad&
Y se introducen 1200 g del vapor en la mezcla de reacci&@
que se halla en el tubo, a través del fondo sinterizados -
La temperatura de la mezcla se mantiene a 125-1302C por g'
el efecto ocombinado del celentamiento externo y del caloé
suministrado por los vapores de keroseno que se condanaaé
en la mezcla de reaccién. Una mezcla de vapores de kero{-
seno y Acido clorhidrico acuoso evaporado se descarga po£
el extremo superior del tubo, se recoge y se condensa., |
La reaccidn se completa en el transcurso de 30E
minutos aproximedamente, cuendo alrededor del 95% del clo-
ruro eménico se ha convertido en fosfato monoaménicol Lé
mezcla molar de (NH )H PO y H PO asi formada se separag
en sus componentes gné%oggmentg a4como ge describe en eli

Ejemplo 1 para el compuesto doble,

REIVINDICACIONES

Tos puntos de invencidn propias no nueva, pero né
|
préoticada ni divulgada en Espefia que se presentan para que

sean objeto de esta solicitud de Patente de Introduccién
!

i
l.~ Un procedimiento para la febricacidn de fos-

por DIEZ afios, son los siguientes:

r
fdtos monometdlicos alcalinos (cuyo término incluye el amo-

nio) en el que aproximademente dos partes en moles de &cido
1

-l0 -
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fosférico acuoso se hacen reaccionar a una temperatura no
superior a 1802C con aproximadamente una parte en moles de
wn cloruro alecalino en presencia de vapores de un disolven-
te orgdnico cuyo punto de ebullicidn es superior al de una

‘mezcls azeotrépica de cloruro de hidrdgeno y agua y que no

es descompuesto por los reactivos ni por los productos de

|

ila reaccidn; nl reacciona con los mismos, y se separa de la
‘mezels de reaccidén una mezcla de vapores del disolvente y
/deido olorhidrico, ‘

i 2.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindi-

+

cacién 1, en el gue la temperaturs de reaccién se mantiene
iden'bro del intervalo que va de 1202C a 1602C.

l
i
P

3.~ Un procedimiento de acuerdo con las reivindi-
caciones 1 6 2, en el que el disolvente se afiade en estado

1igquido a la mezcla de reaccidn y se evapora por aplicacién

ide calor externo a la mezcla.

1
i

t 4.~ TUn procedimiento de acuerdo con las reivindi-

caciones 1 6 2, en el que el disolvente se calienta y evapo-
éra en un recipiente separado de la mezcla de reaccién y los

%vapores se ponen en contacto con la mezela de reaccidn.

? 5.-= Um procedimiento de acuerdo con las reivine
.dicaciones 1, 2 6 3, que se lleva & cabo en una operacién
;por cargas.

! 6.~ TUn procedimiento segin la reivindicacién 5,
5;em el que la cantidad total de disolvente necesaria para

la realizacién del procedimiento hasta su terminacibn se

afinde a la mezcle la de reaccién en el primer momento.
| :
; 7.~ Un procedimiento de acuerdo con la reivindi-
?caciGn 5, en el cual se aflade inicialmente a la mezcla de

freaccién una pequefia cantidad de disolvente y se introducen

-11-
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cantidades adicionales del disolvente en la mezecla en el
curso del procedimiento.

8.- Un procedimiento de acuerdo con la reivin-

dicacién 4, que se lleva a cabo de una manera continua. ;

{

9.~ Un procedimiento de acuerdo con cualquiera

de las reivindicaciones 1 a 8, en el que se utiliza como 1
disolvente un hidrocarburo alifftico, un &ter alifdtico i
o un hidrocarburo clorado. f
10.= Un procedimiento de acuerdo con la reiviné
dicacidn 9, en el que el disolvente que se utiliza es ka-%
roseno, trementina mineral, n-octano, éter di-n-butilicci
éter di-sec-butilico, éter di-iso-amilico, tetracloroetané
o tetracloroetilenoc.
1l.~ Un procedimlento de acuerdo con cualquiera
de lgs reivindicaciones 1l a 10, en el que al final de la
reaccifn se recoge una mezcla o compuesto doble de propor-
ciones précticamente equimoleculares de fosfato monometd-
lico alcalino y 4cido fosflrico, ¥y se libera de las por-
ciones residuales de disolvente liquido.
12.= Un procedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacién 11, en el que la mezcla o compuesto doble de fos-
fato monometdlico alcalino y 4cido fosférico se separa
en sus componentes.
13.= Un procedimiento de acuerdo con la reivin-
dicacibn 12, en el que la separacilén de la mezcla o com-
puesto doble se efectis por lixiviacidn extractive con un
disolvente parclalmente miscible con agua, p. ej., un al=-
céhol alifdtico tal como el alcohol butflico o el amilico.
li.= Un procedimiento de acuerdo con la reivine

dicacibn 11, en el que la mezcla o compuesto doble se trans

- 12 -
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formg ulteriormente por tratamento con amoniaco.

15.~ Un procediniento de acuerdo con la reivine

idicacidn 14, en el que se aflade una proporcibén de apro-
éximadamente 1,5 partes en moles de amonfaco a una parte
en moles de la mezcla o compuesto doble,

16.~ Un procedimiento pars la preparacibn de

|
|
1
; fosfatos de metales mono-glcalinos,

Tal y como se ha descrito en la Memoria que -

antecede y pare los fines que se han especificado.

Egte Memoris consta de trece hojas escritas a

¢ mdquina por una sola de sus caras.

.
.

LN

(.

Madrid,

10.7069/AABO-
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