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La presente invencién se relaciona con un proiri
cedimiento pare preparar ciertos fosfatos de a_umi- ‘
nio, Utiles como ligantes refractarios, en forma so—:.i:
lida, mediante secado por rociado 0 congelacicn. 3

‘Haste el presente, los ligantea de aluminio ~° .

i TR L
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.han sido proporcionndos m le industris en forms sdlida. Ias

fato de metal alcalino, pero haste el presente no ha sido

‘halledo gplicable para la produccidn de ligentes refracta-

cedimiento para la preperscién de un fosfato de eluminio ‘sé-

goluciones son eltemente corrosives y, en consecuencia, re-:;

quieren especiales precauciones en su manipulabién ¥y almace-
namiento.

.Ahora se ha hallado,_sorprendeﬁtemente, que_cieftos 1i
gantes de fosfato de aluminio pueden proveerse en forma sdéli
da de manipulacién conveniente mediante soluciones de fosfa-
to de aluminio secadms por rociado o oongelacién; El secado
por rociado ha sido utiliza&o para el secado de soluciones

de materiales inorgdnicos, por ejemplo fertilizantes de fos-

[N

rios. T L . . L. TR l

.De acuerdo con lg presente invencidn se provee. un.pro

lido soluble en agua que comprende éqcar por rooiédo 0 oongg
leoidn wna solucidn que contiene lones alumipio, lones fos;
fato y adicionalmente los aniones de un dcido mineral (aife-
rente a dcido foeférioo) o un deido: carbox{lico, estando
presentes los iones aluminio y fosfat6 en solucidn en-una re
lacién de sustancialmente 1:1. ' 3
‘Le relacién de iones aluminio a iones fosfato es pre=
feriblementé casl 131, por ejemplo en la gama de 0,9:1 & .x .

1,1:1, pero puede variar un poco, por ejemplo hasta un_va;og

en la gama de 1,25:1 a 0,75:1. La:rélacién de iones alumi- l

nio a iones fosfato permanece sin cambio en el procedimiento |

de secado y por comsiguiente los ligantes sdlidos producidos |
contienen iones aluminio e iones fosfato en la relacién de

sustanoialmente 1:1. Esto es ventajosb dado que los ligan-

tes que tienen ests formae de composicidn, el curarse, forman !
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un producto_que tiene mejores propiedsdes refractarias. que:

las soluclones ligantes de fosfato, de, aluminio acidae anterin
mente mencionadas.- 7 ' ?

} La soluoion es convenientemente una solucidn acuosa
sl bien pueden utilizarse soluciones en solventes organicos,

por ejemplo alcoholes. Si se desea,-puede utilizarse una

mezcla de solventes, pbr ejemplo une mezcla de aguiry alcohol.

Los aniones adieionales_sirﬁén pare hacer soluble al

. fosfato de aluminio. Sorprendentemente, por lo mencs una pro

porciép de los ahiongs en la aolucién de partida se transpor-
LY Y : : v
tan al producto secado 'y sirven para hacer soluble sl produc-

to. .

2T BLOUWEG D ga PrOerQLienie ot 0000 DA . AN RS
. Ejemplos dé aniones que, pueden utilizarse: son.anidnes
haluro (especialmente cloruro), nitrato, sulfato, formiatocy
acetato, giendo especialmente preferidos los aniones de 1los
édcidos minerales monobdsicos ya que cuando se utilizan, los.
productos secos formados sbn 1iganteé qﬁe'son fdcilmente ou-
rados e temperatura baja. Si se desea, puede utilizarse una
mezcle de los aniones. |
Ia proporéidn de aniones adiciOnales requerida varia-
ré dependiendo de la relacién de eluminio:fosfato y el anién

en particular elegido, si bien uns relacién de anidnmialuminio

de aﬁroxﬁmadﬁmente 131 generalmente es preferido en el produc .t

to. Si la relacién es sustancislmente menor que esta, el prg.
ducto no es fdcilmente soluble, mientras que si la relacidn .

es superior a esta, las soluciones del producto.se vuelven .

més corrosives sin une mejora significativa compensante en.la .

solubilidad del producto.  Ia proporcién preferida de enidn --
puede facilmente determinarse por simple. ensayo en ocualquier

ceso particular. Por ejemplo, cuando el anién es haluro. {poré

..J' '.

LT et tal el T,
SACRC NIRRT R
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" ducto. .Por lo tanto la solucién de partida puede tener una |

,.“g;aidg los mismos, por ejemplo disolviendo trihidrato de_ortg

g

407749 -

ejemplo cloruro), los prodﬁctos desegblemente tienen una re
lacién de i6n haluro & ién aluminic de 0,7 a 1,2, preferitle
mente-o,g a 1,1. Dado que en el procedimiento de secado pue
den perderse iones haluroe (pero no iones aluminio), la re-
lacidn de ion haluro e i6n aluminio en la solucidn de parti-

da debe ser mayor 0 igual & la relacidn deseads en el pro-

relacién de ién haluro a ién aluminio en el ‘gema de 3:1 (o
mayor) a aproximadamente 1¢1. Dorprendentemente se ha h.llg
do que,. cuando la.relecidén en la solucidn de pertida es sus—
tancialmente meyor a 1:1, se pierde una proporeidn sustan-~
cial de;cloruro:en:él procedimiento. de.secado .de tal mgngra
que el producto tiene consistentemente una relacién de idn
haluro a i6n aluminio de aproximadsmente 1:1. Sid embﬁrgo,
productos de esta relacion tembidn ée han obtenido de la s0
lucidén de-paftida que tiene una relacién de 1én haluro a idn
cloruro de solamente aproximadamente 1:1.°

Como medio de ejemplo adicional, cuando el anion es
el anién nitrato, los productos deseablementé tienen una con
centracién de i6n nitrato a ién aluminio en la gema de 0,7 a
1,2, preferiblemente 0,9 a 1,1: Nuevamente la solucidn dé
partida puede, pero no necgsita necesarliamente, contené;;;g!'
exceso .de los eniones. . ":‘

Ia solucién de partida puede preperarse mediante cuel
quier método que asegure que estén presentes'ioé iones dgsqu
doz. . Por ejemplo, puede convenientemente prepararse disg;;’,
viendo el fosfﬁto de aluminio en deido scuocso clorhidrico,

bromh{drico, nitrico, férmico, acético o sulfirico o una mez

fosfato de aluminio en dcido clorhidrico acuoso. Ie solucidn
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también puede prepararse disolviendo une sal de aluminio,

por ejemplo en cloruro, bromuro, nitrato, formiato, acetato -

o sulfato de aluminio en dcido fosférico, especialmente deci-

. do ortofosfdrico acuoso, o mezclando una solucién. de diche

sal con écido}ortofqgférico. Puede hallerse conveniente pre-
parsr la solucién disolviendo el éluminib o compuestos de
eluminio diferentes a diches sales en una mezocla de deido
foeférico y por lo menos uno de dichos dcidos acuosos; los
éxidos y los hidrdéxidos de aluminio son compuestos especiale
mente utiles, y juede utilizarse mineréles portadores de 6xi
do de alﬁminio,-por ejemplo aluminid;éilicatos. 'Alternativg
mente, algunas de las soluciones puedén prepararse haolendo
reaccionar el fosfato de aluminio, oxido 0 hidrdxido y uns.
sal de aluminio y acido clorhidrico, deddo bromhidrico, aci-
do nitrico, dcido férmico, dcido acético o dcido sulfirico
en solucidn écuosa; por'ejemplo, una.solucién ap£opiada pue~
de prepararse mezclando fosfato diécido.de eluminio, Al(H,
PO4)3, con cloruro de eluminio, AlCl3; y,'opqionalmente, hi
dréxido de aluminio, Al(OH)3,_en dgus. Si 5é desea, pueden
prepararse solﬁciones separadas y mezclarse. La preparacidn
de la solucidn se ayudas frecuentemente por calentamiento o,
en algﬁnos'casos, por ebullicidn, si bien condiciones que.re
sultan en la precipitacién de un fosfato de aluminio insolu-~
ble deben ciertamente evitarse. -

la concentracién total de iones en solucién no es erf
tica pero, por razones de eoonomia, sers ganeralmente eleva~

da. Por lo tanto, por ejemplo, la solucion utilizada puede

"tener un contenido de sélidos en la game de 20 a 50 % en pe-

B0, 0 eun superior si es posible. En algunos casos, puede

preferirse utilizar una solucién de partida relativamente -di
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.nerids (por: ejemplo écido clorhidrico) es més fdcilmente ace

quible en la forma de uns.solucidn diluida.

.ejemplo,. pueden.incluirse aditivos en la solucidn para modi-

407749

luids..oomo, por ejemple, cuando-uno-de- los materisles origi-

Ias propiedades. de la~soluoién,puedén modificérge me~
dlante técnicas conocidas para mejorar ls utilidad de solu-
clones para secado por rociado. As{ uno o mds de los aditi-
vos conocidos que ayudan en la operacidn de secado por rocia
do pueden incluirse en le solucién.siempré que no ieaccionen

perjudicialmente con otros componentes de la solucidn. Por

ficar .su .viscosidad y/o tensidn superficial de manera desea-
da. . Similsrmente. puede .incluirse en-la solucidn aditivos -
que modifican les propiedades del. producto secado por rocis-
do,.porrejemplo.aumentandbvsus solubiiidad o régimen de solu
cidén o mejorando sus propiedades de fiuidez como un sdlido,
siempre que no interfieran indebidamente con la dperacién de
secado por-rééiado. Estos aditivos se disuelven preferible—
mente en la solucidn pero puedeh, si se desea, susﬁenderse
en la forme de perticulas.

En métodos preferibles de secado por rociado, la so-
lucidn se introduce en un atomizador de manera de formar un”
roc{o de gotas semejante = una llovizna. lLas gotas genergl-
mente tienen diZmetros en la gama de 10 a 500 micrones, pre=
feriblemente 20 é 100 micrones. El atomizador puede tener =
cualquier forme conveniente, por ejemplo puede tener la for-
me de una boquilla rociadora apropiads, o un conjunto de bo=
quillas, o puede tener la forms de un disco rotativo. ,Dadd
la naturaleza corrosive de la solucidn que debe secarse, el 1

atomizador se construye deseablemente de materigl resistente |

& la corrosidn, por ejemplo titenio. Ie solucién se descarge!
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una cemara mantenida a presion. atmosferica, en donde cirocula_

cla de - gases, El gas-utilizado puede incluir uno 6 més’ com-

del atomizador al interior de- una camara, preferiblemente

un gas. El gas utilizadoAesupreferiblemente alre, pero pue-
den emplearse otros gases, por ejemp;o'nitrégeho,-argén o -

didxido de carbono. Si se desea, puede utilizarse uns mez-

ponentes géseosos, por ejemplo vapor,de aguse, cloruro de hi-
drdgeno o vapor de agua, que equilibren o reaccionan con las
gotas de la eolucion o sélidos dn seoado en el rociado. El
gas. también puede contener particulaa~finas que se desean in
corporer en el producto. El gas se uxiiiéa para suministrar
por lo menos parte del calor requerido para efectuar la des-
hidrataciénx&e.}alsoludién:enala:misma:cémagaz- La temperatu
ra en el interior de la cémara se'mantiene convenientem?ntef
8 un nivelrdeéeadp mediante control.de la téﬁperafura de .en-
trada del gas y/o del régimen de suministro de la soluoién
al atomizador. - '

La temperatura de las éotas'sécadoras en el secador
por rociado deben controlarse de tal manera dué ge evita la
descomposicién del producto (es .decir, la pérdida de una pro
porcidn tan grande de mnidn adicional tal que el producto se
vuelve insoluble). Ia temperatura a_la cual se descompone .
el productob(pierde solubilidad) dependeré de los aniones en
particular preseptes, pero frecuentemgnte serd de'120°C 0 meg
nor, las condiciones reQueridas pafa dar. un producto solu-
ble en cualguier clase en particular pueden determinerse por
simple ensayo.' 7 .

Cuando se utiliza un secadof por rdoiadolde co-corrien

te, la temperatura del gas no es cr{tica, ¥ puede estar, por

ejemplo, en la gama de 40 g 300°C, especialmente 200 a 240°C.
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Ia temperatura de salida no debe estar por encima de la tem

‘pératura'a;lé'cual-el'produeto~pierde solubilifad. Por ejem

'plofﬁsiAlobfénioneéfpfesénfes“édn~éﬁfoﬁes ¢loruro, la tempe-

raturs' &éﬁéélfd@dﬁﬁfdéﬁéVdéﬁéhblemente exceder 100°C y prefe
ribiemeﬁ;e deée estar en la gams de770'a 100°¢, dependiendo
de la concentracion de los iohes cloruro presentes en solu-
¢idn. - Si los aniones presentes son aniones nitrato, la fem—
peratura de salids no debe deseablemente exceder 90°C y estd
preferiblemente en la gama de 70 a 90°C, dependiendo de la
concentracidn de iones nitrato presentes en solucidn. Cuan-
do se utiliza un secador por rociado de contracorriente, el
control de la femperatura de entrada. del gaé es mas importen
te ¥y la temperatura del gas de entradﬁ debe controlarse de
acuerdo éon las figuras dadas anteriormente para la tempera-
tﬁra de salida en un secador por rociado de co-corrients.

El secador por rociado puede convenientemente operar
86 a presiéh atmosférica, si bien pueden utilizérse si se
deseaﬁ presiones superiores o inferiores.

La preéenﬁe invencidén también ﬁrovee un proocedimiento
en donde la solucidn especificada se seca por congelacidn.
Las condiciones preferidas para el secado por congelacidn-
varierdn dependiendo de la composicidn precisa de la solucidr
que debe secarse, pero en cualgquier éaso dado pueden fdecil-
mente determinarse por simple enéayo. ’ : Lo

Como ye se observd, los ligantes producidos por el:
método de la presehte invencién tienen ventajas importantes
con respecto a los ligantes de fosfato de sluminio dcidos
1iquidos utilizados hasta el presente. También tienen las
siguientes caracter{sticas ventajosas:

(1) el ligante estd en la forma de un polvo de libre fluidez

L
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(3) los ligantes solidoa (evin aquelles que eontienen cloro)

407740 &~,‘

(2) es mis ficilmente soluble en agua,

son practicamente inodoros,

(4) los’ oementos refractarios preparados con los ligantes tis
nen buenas propiedades refractarias ¥y uns resistencia al
desgaste de escoria.

Ya se han descrito nuevos fosfatos comple jos de alumi-
nio que contienen halégeno_y agua qgiﬁicamente ligada y, en
yarticular, se ha descrito la breparacién de un'compueéto
eristalino de la férmule A1PC1H,0g. Se ha hallado que se-
cando por rocf{o soluciones de acuerdo con ia presente inven-
cién se pueden obtener ligantes de férmule emp{rica compara-
ble, si bien la'composicién de los ligantes verfan dependien~
do de las condiciones de preparacidn. En general, el ligante
secado por rociado tiende a contener menos agua que los ligan
tes especificos anteriormente prépafgdos. Por lo tanto, de
acuerdo con un aspecto preferido deria presente invencidn se
provee un fogfato de aluminio secado por rociado soluble en
agua que tiene una composicidn quimioé'que puade escribirse
en la forma (11203)1/2 (P205)2/2 (I-I.(f;)x (H20)y en‘donde 7 es-—
t4 en la gema de 0,8 a 1,2, preferiblemente 0,9 a 1,1, X estd
en la gama de 0,8 a 1,2, preferiblemente 0,9 a 1}1, ¥y esté
en la gama de 3 a 6, preferiblemente 3 a 4, cuando x = 1, la
férmula se reduce a: A1PO, (BC1) (H20)y en donde x @ ¥y son
como se han definido anteriormente.

La presente invencidén se ilﬁgfraré pero'no se limitaré
mediante los siguientes ejemplos:.

EJEMPLO 1 7
174,5 g (1 mol de hidroxicloruro de aluminio Al,(OH)g01
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se disolvieron en 663 g de agua y se agregaron con agitacidn
104 g de doido clbrhidrioo aouoso al 35 % (1 mol). Ia tempe
ratura de la mezecla se elevé en 10°C, luego se agregaron 223
g de docido ortofosfdrico ac;oso sl 88 % (2 moles); la tempe-
rature se olevé a 18°C y se formd una solucién clars de colox
blanco del agus. Ia solucién se deshidraté en un secador
por rociado de co-corriente +tenfa un atomizador de disco rg
tativo y una cédmera & presidén atmosférica. ILa tempsratura

de entrada del aire era de 190°C y la temperaturs de salida
del aire era de 80-85°C. Se produjo un polvo blanco, del

cual mds del 95 % era soluble en agua, y que tenfa en siguieg

te andlisiss

| Al c1 PO, H,0

% en peso 10,9 10,7 38,7 39,4

proporeion 1,00 1,75 1,00 5,4
EJEMPLO 2

Una solucién preparada como se describidé en el ejemplg
1, se secd por rociado héciéndola pasar a través del mismo
atomizador a la misma presién como se describid en el ejempld
1, pero a una temperatura de entrada del aire de 190°C ¥y una
temperatura de salida del aire de 65°C. Se obtuvo un produg

to blanco soluble en agua que tenia el siguiente andlisis:

AL c1 PO, H 0

% en peso 10,1 14,6 38,5 36,4

proporeidn 1,00 1,10 1,08 5,4
7 EJEMPLO

176 g de trihidrato de fosfato de aluminio se disolvig
ron lentamente en una mezcla de 20 g de gcido clorhfdrico

concentrado y 200 ml de aguas. Ia solucidn resultante era de

un color amarillo pdlido y tenfa el siguiente andlisis:
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por rociado a una prggién atmosfér;pa ¥y a una temperatura

Al Cl - : P04. H20

# on peso. 12,1 16,5 . - 42,1 28,6

| proporeidn 1,00 1,02 . 0,99 3,2
EJEMPLO

507749 -

- 1] -
Al ~- QL
% en peso ‘ 4,6 13,0

. Hy0
62,0

Ia solucién se secd por rocigdo como en el ejemplo 1
pero a una temperatura de epﬁgg@a,dgl aire de 139°C ¥y wuna
temperatura de salida del aire de GQQC, Se produjo un polvo

blanco soluble eﬁ agua que tepia el'siguiente’anélisis:

_ oM oa, Py, HYO

% en peso A._v 11,6 16,5 . 40,4 31,2

proporcién | . 1,00 1,07 0,99 . 4,0
EJBNPIO 4

..., Una solucidn preparada ooﬁo,eh'el ejemplo 3 se secé

de entrada del aire de 189£g5xipng temperatura de salida del

aire de.1Q9°C, .Se produce un polvo.de color orema soluble, .

en agua que tenfa el siguiente ahélisis:,

133,5 g de cloruro de aluminio anhidro se disolvieron N
lentamente en 300 ml de agua. Ia solucién,resultante se‘agrg4i
g6 a 110 g de dcido ortofosforico al 89 %, E1 liquido amari~
1lo resultante tenfa el siguiente endlisiss -

N Al c1 PO,  HO
% en peso 6,3 20,4 21,8 48,9

La solucidn se secd por rociado a preéién atmosférica,
una temperatura de entrada del aire de 140°C y una temperatu~
ra de salidé del aire de T0°C. Se produce un polvo amerillo

soluble en agua que tenfs el siguiente andlisis:
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jaié) :7 ]71% S; -12 -

Al c1 PO, - HO

% en peso 11,4 17,4 ' 39,3 730,0'

proporeidn 1,00 1,16 1,12 4,0
| | EJEMPIO 6

Una solucidn preparada como el ejemplo 5 Se secd por
rociado a la misme presidén de aire pero a una_tempefatura de

entrads del aire de 180°C y una temperatura de selida del ai-

| re de 100°C, Se produjo un polvo emarillo soluble en agua,

con el siguiente andlisis:

Al c1 POy . EO

%$enpeso - - - 12,6 - 14,9 44,3 27,4

proporcidn - 1,00 0,91 1,00 3,3
EJEMPLO 7 ' '

881 g de cloruro de aluminio enhidro se disolvieron en
2000 g de agua. Esta solucidn se agregaron 410 ml de deido
ortofosférico al 89 %. Ia solucién resultante luego se secé
por rociado cémo el ejemplo 1 utilizando una tempermtura de
entrada de 235°C y una temperstura de aire de salide de 104°C.

Se formé un sélido de color amarillo pélido soluble en

agua que tenia el siguiente andlisis:

Al © Cl PO4 H20

% en peso 13,2 13,2 46,4 27,5

proporeidn 1,00 0,77 1,00 _ 3
EJEMPLO 8

720 g de hidréxido de aluminio se disolvieron en una
mezcla de 1712 ml de dcido clorhfdrico al 36 % ¥ 560 ml de -
cido ortofosférico al 89 %. Ia solucidn resultante se secd
por rociado como el ejemplo 1 utilizando une tempgratura de

entrada del aire de 230°C ¥y una temperatura de salide del ail~
re de 106°C.
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* pasta espesa a una temperatura de 60°C. La mezcla se enfrid

407749,

E1l sélidé producido ers Solublé en agua y tenfa el ai
guiente andlisis quimico: _ '
Al cL .P04 HQO

% en peso 13,0 . 13,2 . 44,2 28,6
proporeidn ) 1,00 0,78~ . 0,96 3,3
EJEMPIO -

176 & (1 mol) de trihidrato de fosfato de trialuminio
se mezclaron con 114 g de una solucidn de dcido clorhidrico

acuoso al 32 % (1 mol) y suficiente agua para former una

a temperatura embiente y se dejé reposar durante 48 horas;
se agregd suficiente agus para hacer el totsl del agua agre-
gada 472 g. la sblucién levementelnebulosa formads se fll-
trd y el filtrado se secd por rocimdo como se describid en el
gjemplo 1 utilizando una temperatura de entrada del rire de
190°C y una temperatura de salida del aire dg 65-70°C.

El producto ere un polvo de color emerillo pdlido so-
luble én agua que tenfa el siguiente andlisis: |

Rt oo PO, H,0

, _ 2

% en peso 10,9 15,0 39,4 34,1

proporecidn 1,00 1,04 1,02 4,7
EJEMPLO 10

Se prepard una solucién como el ejemplo 7 y luego se
gsecd por rociado como el ejemplo 1 a una temperaturs, de'aire
de entrada de 200°G ¥y una temperaturs de aire de sallds de
100°¢.

El producto sdlido formado era soluble en agua y tenia
el siguiente andlisis quimico:

Al C1 P04 H20

% en peso 11,7 1642 41,1 30,9
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- - 14 -
| A1 L PO, H,0
proporcidn 1 1,05 . 1,00 4,0
EJEMPIO 11

_ 133,5 g de cloruro de aluminio enhidro se disolvieron
en un litro de espiritu metilado industriel 0.P. de 75°. A
esta solucidn se agregaron 63,6 ml de &cido ortofosférico al

88 4. De la solucidén se separd un precipitade blanco y es-
te sé volvié a disolver en el licor madre mediante la adicidn
de 100 ml do ague. la solucidn tenfa el sigulente sndlisis:

| Al c1 ' PO4
% en peso 2,9 10,4 , 10,2

Bsta solucidén luego se secd jor rociado en un seceador
por roclado de co-corriente con una temperaturg de entrada de
gas de 243°C y una temperatura de salida de gas de 57°C. Se
formd un producto soluble en agua que.tenia el sigulente and-

1lisis:

Al Cl PO 4 HZO Etanol
% en peso 1,3 12,0 40,0 23,6 6,0
proporcidn 0,00 0,83 1,00 3,1 0,31
EJEMPLO 12

312 g de nonahidrato de nitratd de aluminio y 93 g de
deido ortofosférico al 88 % se disolvieron en 94 ml de agua
destiladé. Le solucidn resultante se secd por rociado como
en el ejemplo 1 a una temperatura de entrada de 170°¢ ¥ a2 una
temperaturs de salida de 8o°c,

El producto sdlido formado era muy soluble en agua y
tenfa el siguiente andlisis:

Al NO4 : P04 H,0

2
% en peso 10,8 23,5 39,6 26,1

proporoién . 1,00 1,04 0,94 3,6
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| EJEMPLO 13. _

Se prepard une solucidn acuosa de noﬁahidratbjde ni-
trato de aluminio (2410 g) y dcido ortofoéféricq al 88 4
(615 &). La,soluciép resultante.céntehiafaproximadamente
40 ¢.en peso de hl(NO3)3 b's H3P04 tomédosijunfamente.

Ia so;u¢i5n se secd por rociado como en el ejemplo 1
8 una teﬁferatura dgréntrada de 235-240°C y una temperatura
de salida de 85-90°C.. El producto, que era muy soluble, en
agua tenfa el siguiente andlisis: :

Al N, PO,
% en peso 12,1 . 257 - 36,5
proporeidn 1;00 L 0,91 0,84
’ EJEMPLO 14 '

Se’ prepard una solucidn acuéga de nitrato de aluminio/
gcido fosfdrico que tenfa el sigulente andlisis:
AL P N0,
% en peso 4,5 5,2 - 30,9
¥y se secd por rociado como se describid en el ejemplo 1. ILe
temperatura de entrade ers de 196°C y la_temperatura de sall
da de 81%C. Se produjo un sélido soluble en agua blanco que
tenfe el sigulente sndlisis:

Al NO33 PO, H,0

% en peso 12,1 21,7 - 42,4 23,8

proporceidn 1,00 0,78 1,00 3,0
. EJEMPLO 15

100 g de una solucidn de 50 % en peso de clorohidrdxi-
do de aluminio /"Al,(OH)5C1l_/ se mezclaron con 26 ml de deldo
clorhfidrico al 36 %, 33 ml de decido fosférico al 88 % y 10 m}

de agua. El andlisis de la solucién demostréd que la composi—

cidn era:
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do era soluble en agus y tenia el sigulente andlisis:

507749
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_ Al ' PO,. c1

% en peso 6,4 25,5 9,3

' 15 g de la solucién se colocaron en un matraz de 250
ml de fondo rédondoVQue se hizo girer en un bafio de triclo-
roetileno/diéxido de cerbono sélido. "EL bafio se retird y el
matrez se conectéﬂmedianta un conducto snfriado por triclo-
roetileno/diéxido de carbono sdélido a.una bomba de vecio y se .
evacud a una presién de 1074 mm'Hg. Iuego de 4~5 horas, se

formé un sélido blanco translicido. Se comprobd que el séli-

AL POy c1
% en peso 10,4 41,1 14,8
proporeidn 1,0 1,1 1,1'
' EJEMPIO 16

Se preperd una pesta con 11 g de fosfato de trimluminio
(A1P04) ¥y 30 ml de agua, y se agregd 5 ml de dcido nitrico
al 69 %. Se formdé una solucidén clsra de 15 g de esta soluecidr
se secaron por congelacidn de la manera descrita en el éjemplo
15. El producto sdlido blanco formedo demostrd tener el si-

gulente anslisis:

AL PO,  NO,
% en peso 9,4 31,6 27,9
proporeidn 1,0 0,96 1,29
-~-NOTA -~

Descrite suficlentemente la natursleza del invento, as{
como ls maners de reslizarlo en la préactica, debe hacerse cons
tar que las disposiclones anteriorménte indicadas, son suscep-
tibles de modificaciones de detalle en cuanto no slteren su

principio fundamental. También se hace constar que sl inven-

t0 corresponde a dos Solicitudes de Patente, presentadas en

AN
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‘Inglaterra con fechas y.nﬁmerbs siguientes:.19 de octubre de

prende secar por rociado o por congelascidn une solucidén que

fosfato en una relacidn en la gemg de 0,9:1 a 1,1:1,

- M07749 @

-17 -

1971, n® 48574/T1 y721 de febrero de 1972, n? 7844/72, aco-
Ziéndose por lo tanto a lﬁs,beneficiqs que conceden los Con-
venlos Interhacionales,en v;gor, siendo lo que constituye
la esencia del referido invento y por lo que se solicite Pa-
tente de Invencidn por 20 afios en Espafia, sobre: PROCEDIMIEN
TO PARA LA PREPARACION DE UN FOSFATO IE ALUMiNIO-SOLIDO SOLU
BLE EN AGUA; caracterizéndose por 19 siguiente:

18.~ Procedimiento pera la preparacién de un fosfato

de aluminio sdlido soluble en agua, ceracterizado porque com

contiene iones aluminio, lones fosfato y adicionalmente los
aniones de un écido mineral diferente a dcido fosférico, o '
de un deido carboxilico; estando los’ibnes aluminio e iones
fosfato presentes en la solucidn en.una relacién de sustan-
cialmente 1:1.

28,- Procedimiento segin la reivindicacién 1, ceracte

rizedo porque la solucién contiene iones eluminio e iones

38, Procedimiento segin la reivindicacién 1 & 2, ca-
racterizadé porgue los aniones adigionales en la solucidn
son aniones de un decido mineral monobdsico.

48 .- Procedimiento segin le reivindicacién 3, caracte-
rizedo porque los aniones adicionales en la solucidn son -anig
nes cloruro. a

58,- Procedimiento segin la reivindicacidn 3, caracte-
rizado porgue los aniones gdiclonales en la solucidn son anig
nes nitrato. |

6%.~ Procedimiento segin cualquiera de las reivindica-

ciones anteriores, caracterizado porque le relsocidn de snio-
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nes adiéionales a iones aluminio en ia solucion es por lo me
nos de 1:1. |

78,~ Procedimiento segin cualquiere de las reivindice-
ciones 1 a 5, caracterizado porgue la relacién de aniones adi

" clonales & iones aluminio en la solucién estd en la gama de
aproximadamente 1t1 a 3:1. _

88,- Procedimiento segin cualquiera de las reivindica-
ciones anteriores, carscterizado porque la solucidén es una
solucidn acuosa. _

98,- Procedimiento segun cualquiera de las reivindica-
ciones anieriores, caracterizado porque se utiliza un atomi-
zador con disco rotativo. '

103.- Procedimiento segin cualquiera de las reivindi-
caciones anteriores, caracterizado pofque se utiliza un seca-
dor por rociado de co-corriente.

118.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 10, carasc-—
terizado porque la temperatura de salida del gas secador del

- secador por rociado no excede de 100°¢.

128.~ Procedimiento segin la reivindicacién 11, carac-
terizadp porque le solucion que contiene iones cloruro como
aniones adicionales es secada por rociado y la temperstura de
salida del gas secador estd en la gema de 70 a 100°C.

" 138.- Procedimiento segin la reivindicasocidn 11, carsac-
terizadd porque la solucidn que éontiene icnes nitrato como
eniones edicionsles es secada por roclado y la temperatura de

selide del gas secador estd en la gama de 70 a 90°C.
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149.; Procedﬁiento para la pre?aracién ée un fosfato
de aluminio sélido solublé en agua, tal ¥y como queda sustan-
cialmente descrito en la presente Mémoria.

Esta Memoria consta de 19 ho;jé;s, escritas a méquina
por uné sola cara. | o

 Madria "2 DiC, 1972

TMPERTAL CHEMICAL INDUSTRIES LIMITED

1, GOMEZ ACEBD Y MOBST-
i o Elsadan L, Gosta Forndadss
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