[SPEQI\M:MQVI%
N B
N %;\*iig’ ¢

/L.

MEMORTIA DESCRIPTIVA

para una patente de invencidn, por ¥einte afios, por: » Procedimien-
to para la preparacién de abonos compuestos » a favor del Professor
Dr. Hubert K A P PE N, residente en Bonn a,Rh.- (Alemania} Cobur-

gerstrasse, 15.,-

Es conocido el procedimiento de tratar las sales de mag~-
nesio como el éloruro o sulfato de magnesio, y también las sales
potdsicas que contienen sales de magnesio, como la carnalita, cai-
nita y otras en disolucién acuosa con amoniaco y anhfdrido carbdni-
co y transformarlas asf{ en mezclas de sales de amoniaco o sales po-
tdsicas y de amoniaco con carbonato de magnesio. Los procesos qui-
micos que se realizan entonces se exponen por ejemplo mediante las
sigulientes ecuaciones:

I. ugClz + 2 NH3 + 002 + Hzo = Mgco5 + 2 NH4Cl
ITI. XK C1 Mg Clz + 2 NH, + CO2 + H20 = Mg CO3 + 2 NH401 K Cl.

Este procedimiento, sin embargo tiene el inconvenien-
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te de que las sales de amonio o las mezclas de sales potésicas y
d‘amonio se obtienen primeramente en disoluciones en las que se
suspende el carbonato sélido de magnesio, Para obtener de ellas
abonos esparcibles se debe evaporar el agua de estas mezclas, pero
el procedimiento se encarece por ello tanto que resulta antieconé-
mico. Ademds, se presenta el ulterior inconveniente que al evaporar,
el carbonato de magnesio actda sobre la sal de amonio en el sentido
de la ecuacién:

III. Mg CO, RINH,Cl = Mg 012 + NH:,> + 002 + Hzo

proceso quimico que nos habfa llevado a la formacién de la mezcla

o sea, por tanto, que es reversible, la consecuencia de esto es que
el producto definitivo del procedimiento contiene menos sal amonia-
oo de la que podrfa contener con la transformacién completa en el
sentido de las ecuaciones I y II. Por consiguiente el poder de fija
cién de la sal de magnesio para el amoniaco no se puede aprovechar
totalmente sirviéndose de disoluciones segfén el método conoeido,

Lo mismo ocurre con otro procedimiento conocido. En efec—
to, ya se ha propuesto el obtener amoniaco de la orina y de otros
1{quidos y también de gases como los de los altos hornos y de los
hornos de coque haciendo pasar los vapores o gases a través de ca-
pas de sulfato c4lcico poroso o de mezoclas del mismo con fosfato de
cal o fosfato de hierro y también a través de cloruro de calcio po=-
roso, por sales dobles de cloruro de calcio y de ocloruro potédsico
0 por sales dobles de cloruro de magnesio y cloruro potdsico, colo~
cados sobre placas perforadas. Los gases 0 vapores que contienen
amonlaco y que se pueden mezclar con aire o anhfdrido carbdnico de-
ben entonces ceder su amoniaco a las sales que luego se pueden se-
guir tratando en amoniaco o sales amoniacales o tambidn emplearse
directamente como abonos. Pero tampoco este procedimiento w nduce
mds que a una transformacidén parcial de las sales utilizadas para
la absorcidn del amoniaco, El poder de fijacién de las sales para

el amoniaco se aprovecha por tanto muy inoompletamente con este pro
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cedimiento.

‘ En contraposicién a los métodos conocidos el objeto del
presente invento consiste en evitar la formacidn de disoluciones
acuosas y por tanto la necesidad de una evaporacién del agua realiw-
zada a propdsito y a pesar de ello consegulir aprovechar lo mis com—
pletamente posible el poder de £ijacién de_las sales de magnesio y
de las sales potédsicas que las contienen, para el amoniaco. Segﬁn
las investigaciones del inventor este objeto se consigue empleando
las indicadas sales en forma sélida y en estado de fina molienda
y ademés los gases necesarios para su transformacién, el amoniaco
y el anhfdrido carbdnico o los vapores o mezclas gaseosas que con-
tienen estas substancias, haciéndolos actuar en exceso sobre las
sales, Este tratamiento de las sales con un exceso de amoniaco y
anhfdrico carbdnico, o sea con una cantidad de estos gaees tan
grande que supere bastante la facultad de fijacidn de las mismas
sales, conduce a que éstas mismas fijen un exceso de amoniaco o de
carbonato aménico. Este amoniaco o carbonato aménico fijado en ex-
ceso hace que los productos de la reaccidn huelan tan fuertemente
a amoniaco y desprendan tanta cantidad de éste que al principio
no pueden utilizarse como abonos., Para que los productos de la
reaccidn puedan emplearse como abonos se debe expulsar de ellos
inmediatamente el amoniaco o carbonato amdnico fijado en exceso,
Esto puede hacerse extendiendo al aire en capas delgadas y durante
largo tiempo los productos de la reaccién sobre amoniacados, con
lo cual se evapora el amoniaco fijado en exceso. La ewporacidn de
este amoniaco se puede también acelerar calentando el producto de
la reaccidn o traténdolo con una corriente gaseosa calentada, pu-
diéndose emplear temperaturas hasta 1002 C sin tener que temer que
descomponga el carbonato de magnesio las sales amoniacales, o que
la reaccidn de formaoién sea reversible en el sentido de le ecua-
cién III. E1 amdniaco o carbonato aménico expulsado por uno u otro

método de los rroductos sobreamoniacados, se puede tornar al ser-
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vicio para un nuevo empleo y naturalmente que sirve también para
;f.mezcla de amoniaco y anhfdrido carbdnico empleada con exceso ¥
que no se fija por las sales, Con preferencia se procede de manera
que este gas amonlacal expulsado, o el empleado en exceso se haga
actuar sobre nuevas cantidades de sal todavia de gran poder de fi-
jacién. Estas cantidades nuevas de sal fijan el amoniaco completa-
mente y permiten trabajar sin ninguna pérdida. Si han perdido ya
algo su poder de absorcién, entonces estas cantidades salinas se
someten al tratamiento oon amoniaco y anhfdrido carbénico en exce=-
80, Por consiguiente en el procedimiento del presente invento se
trabaja preferentemente con dos aparatos provistos de tubos de ad-
wisién y escape para los gases, Mlentras que en uno de estos apara-f
tos se realiza el tratamiento de la sal con gases en exceso, la sal
existente en el otro aparato sirve para fijar completamente el amo-
niaco no consumido que sale del primero. Si en el primer aparato se
consigue la sobreamonizacién, entonces la sal se trata en el Segull=
do aparato con amoniaco y anhfdrido carbdnico ea exceso y el Primex:
aparato, que entretanto se sarga con sal nueva, sirve akora como
aparato de absorcidn para el amoniaco que no se ha consumido en el
segundc aparato. Pe esta forma, los dos aparatos se utilizan altqz

nativamente como aparato de reaccidn y como aparato de absorcidn.

Ejemplo de ejecucidn - 1:

100 g. de cloruro de magnesio Mg Clye 6 Hg0, cristaliza-
do y triturado finamente se extienden en un tubo en una capa de esw
pesor de 1-2 cm, y se tratan con amoniaco y anhfdrido carbdnico que
se toman de tubos con gases liquidados y que antes de entrar en el
tubo de reaccidn se hacen pasar por frascos lavadores con agua pa=-
ra controlar la velocidad de su corriente. La reaccidn entre la sal
Yy la mezcla gaseosa se realiza con aumento manifiesto de tempera-
tura., Después que en el decurso de varias horus ha desaparecido el

calor de reaccidn, el producto de ésta, que estd casi completamente
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seco, se expulsa del tubo. Dicho producto huele fuertemente a amo-
]iaco. Para eliminar este amoniaco fijado en exceso, el producto

de la reaccidn se tritura y se extiende al aire en capa delgada du
rante 48 horas. En su andlisis realizado entonces se comprueba que
5 tiene un contenido de nitrégeno amoniacal de 14,3 %, Por consiguien
te, perdiendo por completo el agua de cristalizacidn se ha realiza-
do una transformacién tan completa como total del cloruro de magne=

sio en una mescla de carhonato de magnesio y cloruro de amonio.

Ejemplo 2;

10 100 g. de sulfato de magnesio finamente molido, lig SO4.
p 7 Hzo, se tratan con amoniaco y anh{drido carbdnico en exceso en

la misma forma que en el ejemplo 1, Del producto de reaccidén toma-
do del tubo se analiza inmedlatamente una prueba respecto a su con-
tenido en nitrégeno amoniacal, Contiene 15,1 #, o sea considerable-

15 mente mds que deberfa contener segin la teorf{a transforméndose to-
talmente en carbonato de magnesio y sulfato de amonio, Bl produc—
to de la reaccién huele también fuertemente a amoniaco fijado en
exceso, Para privarlo de éste se tritura finamente y se extiends
al aire en capa delgada durante 48 horas, A continuacibn, se vuel=-

20 ve a analizar y se obtiene un contenido de nitrdgeno amoniacal de
12,8 4, que corresponde muy bien al contenido tedrico posible de
12,9 4.

BJemplo 3:

100 g. de carnalita finamente molida, K Cl. Mg Cl,. 6 He0,
25 se tratan con amoniaco y anhf{drido carbdnico como en los ejemplos
1 y 2. Después que ha vuelto a desaparecer el calor de reaccidn,se
saca del tubo el producto casi completamente seco., Primeramente ce-
de todavia cantidades considerables del amoniaoo fijado en exceso,
Después que en estado de fina trituracién ha estado extendido al

30 aire en ocapa delgada durante 48 horas, se analiza el producto de
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p:‘ tanto perdiendo su agua de cristalizacién se puede decir que

ge ha convertido totalmente en una mezcla de carbonato de magnesio,

de ocloruro de amonio y cloruro potédsico,

Ejemplo 4:

750 g. de carnalita se extienden en una capa de unos 3 cm,
de espesor finamente molida en un tubo de cristal, se tratan con
amoniaoo y anhfdrido earbénioco, hasta que el calor de reaccidn que
hab{a ascendido a 658, vuelva de nuevo & descender, El producto de
la reaccidn expulsado del tubo, es seco, pero huele fuertemente to-
dav{e a amoniaco o carbonato amdnico Ffijados en exceso. Después de
estar al aire 48 horas, dicho produoto contiene todavfa 11,5 % de
nitrégeno amoniacal, o sea todavia unos 10 % méds de lo que corres-
ponde a la teorfa., Este producto se calienta durante 3 horas en esw-
tufa secadora a 1008 C, Después se vuelve a analizar y presenta un
contenido de nitrégeno amoniacal de 10,08 4, lo que corresponde
bien al contenido tedricamente posible,

Como demuestran los ejemplos l-4 se puede segin el pro=-
cedimiento del presente invento conseguir una transformacién pfac-
ticamente completa de las sales de magnesio y de las sales potdsi-
cas que las contienen bajo el influjo de amoniaco y anhfdrido carbd-
nico sln que se empleen disoluciones salinas y sin que se requieran
operacliones especiales para evaporar el agua. La reaccidn que entre
las sales y la mezcla gaseosa tiene lugar con relativa lentitud se
puede también acelerar considerablemente segin las investigaciones
del inventor, realizando el tratamiento de las sales con amoniaco
y anhfdrido carbénico teniendo dichas sales en movimiento. Esta ace
leracién de la reaccién gracias al movimiento de las sales se expli
ca en el siguiente ejemplo. )

Ejemplo 5.

400 g. de carnalita finamente molida se ponen en un
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tambor plano provisto de agitador,
‘ (a) Moviendo el agitador sélo ocasionalmente y otros
400 g. se tratan
(b} moviendo constantemente el agitador, con una corrien-
te de amoniaco y anhfdrido carbénico., De hora en hora se toma una
prueba de la sal y se analiza, Los contenidos de las diversas prue=-

bas en nitrégeno amoniacal fueron los siguientes:

Tiempo en horas a} con movimiento b) con movimiento
ocasional continuo
1 0,23 % NH; ~ N 3,47 4 NHy - N
2 1,36 » ” 7,54 » »
o) 3,33 » » 9,15 » »
4 5,65 » » 10,64 » »
6 8,13 » = 12,45 » »
8 9,32 » ” 12’73 ” ”

El movimiento de la sal influye por tanto muy favorablemen-
te en la marcha de la fijacién del amoniaco, Después de 4 haras la
carnalita habfa alcanzado ya con movimiento continuo el contenido
tedricamente posible en nitrégeno amoniacal, mientras que sélo mo-
vida ocasionalmente, la fijacidn del amoniaco fué sélo la mitad.
Después de 8 horas dicha carnalita se habfia sobreamonizado conside-
rablemente con movimiente continuo, mientras que siendo este sdlo
ocasional todavfa no se habfa alcanzado el oontenido tedricamente
posible,

En el tratamiento con amoniaoo y anh{drido carbénico las
diversas sales no se comportan por lo deméds fisicamente en forma
completamente equivslente. En efecto, mientras que la carnalita y
otras sales de potasio que contienen magnesio, quedan secas y gra-
nulosas, tratdndose del cloruro de magnesio cristalizado se origina
primero una humectacidén y conglomeracién de la sal. Esta congluti-
nacién que impide la marcha de la transformacién debida al amonia-

co y al anhfdrido carbénico, aparece tambidn algunas veces ocon otras
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sales, a saber, cuando se someten a la accidén del amoniaco en capas
jis espesas y cantidades mayores. Para acelerar en gstos casos la
transformacidén de las sales bajo el influjo del amoniaco y del an-
bhfdrido carbdnico, se ha comprobado ser conveniente triturar la ma-
sa salina conglomerada y apelotonada y luego segulr sometidndola
al ulterior tratamiento con dichos gases.

Tratédndose de sales pobres en agua de cristalizacién,
como la kieserita o el sulfato de magnesio y potasa de secado, o
también de otras sales privadas por caldeo de su agua de cristali-
zacién, también se retarda la transformacidn debida al amoniaco y
anhidrido carbénico a cuusa de faltar el agua necesaria para la
transformacidn, Para edte caso se ha comprobado ser conveniente ine
corporar a las sales antes o tambidn durante el tratamiento peque=
quefias cantidades Ce agua. Estas pueden ser tan pequerias que preci-
samente humedezcan la masa salina sin disolverla, Bl e jemplo 6 pre~

gsenta claramente el influjo necesario de esta humectacidn,

Ejemplo 6

250 g. de kieserita molida se tratan con amoniaco y
anh{drido carbdnico en exceso en la forma que se ha descrito en el
ejemplo 1, Después de 3 horas de tratamiento el producto de la reac
cién, como demuestra el anflisis de una prueba parcial, sélo cont{g
ne 5,1 % de nitrégeno amoniacal. Se tritura por tanto en el morte-
ro, se humedece ligeramente con agua y después se vuelve a tratar
con amoniaco y anhfdrido carbénico, subiendo su contenido en nitrd—
geno amoniacal a 8,6 %. Después de repetir 3 veces la trituracidn
¥y humectacién dicho contenido sube finalmente a 15,2 %. Sin adiciéns
de agua y con un tratamiento por lo demds igual el contenido de d4i-
cho nitrégeno amoniacal sélo subid en otro ensayo a 8,3 4. Finalmen
te, para aceletar la transformacidn de las sales con dichos gases
se ha comprobado también ser conveniente realizar su tratamiento a

una temperatura m4s elsvada., Ciertamente que al fijar el amonio se



—9.—-

presenta espontaneamente una elevacién de temperatura por el desa~-
follo de calor inherente a la reaccidn. pero este desarrollo tér-
mico se reduce con el tiempo. Ahora bien, si mediante una incorpo-
racidn artificial de calor se mantiene durante toda la marcha de

5 la reaccién una temperatura que puede oscllar entre 50 y 752, en~
tonces se consigue una marcha més répida del proceso de transforma-
cién, pues ademéds se logra también la ulterior ventaja de que se
suprime toda condensacién perturbadora de carbonato aménico sflido
en la cdmara de reaccién y en las tuberfas de evacuacién y trasie-

10 go de los aparatos y todavia se logra que la porcién de amoniaco y
carbonato aménico fijada en exceso por las sales sea menor, de suer
te que en ciertas circunstancias no haga falta dejar desprenderse
en un proceso especial de fabricacidn el amoniaco fijado en exceso,:
o al menos esto pueda abrevliarse considerakblemente,

15 Al tratar con amoniaco granies cantidades de sal en ca-
pas algo espesas, en especial cuando se trabaja con gas amoniaco y
anh{drido carbdnico concentrado, se alcanzan por efecto del calor
de reaccién unas temperaturas en la wasa salina, que son desfavora-
bles para la marcha de la reaccidn en el sentido de las ecuaciones

20 Iy I1, pero, por el contrario, son necesarias para dicha marcha
en el sentido de la reaccién III. En este caso hay que procurar en-
friar el material de reaccién, si se quiere conseguir la transfor-
macién completa de la sal por el influjo del amoniaco y el anhidri-
do carbdénico.

25 La evaporacién o desprendimiento del amoniaco o carbo-

nato aménico fijados en exceso en una operacién separada, puede tam

bién evitarse mezclando las sales sobreamoniacadas o moliéndolas
con substancias que puedan fijar este exceso. Son substancias ade-
cuadas para esto principalmente los superfosfatos de accidn écida;
que pueden obtenerse por ataque con cualesquiera dcidos. Pero tam—
bidn pueden utilizarse para este objeto sales de magnesio o de cal-

ocio o sales potdsicas que contienen a las anteriores, con muy buen
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regultado,

A Si se someten al tratamiento con amoniaco y anhidrido

carbdnico sales potdsicas que contienen sales de magnesio, entonces
en ciertas circunstancias conviene mezclar de antemano aguellas sa-
les con superfosfato, Sirviéndose de superfosfatos obtenidos con
dcido clorhfdrico o nitrice y por lo demés inserviblesa causa de s
higroscopicidad, se obtienen también abonos mixtos de buena espar-
cibilidad e inalterabilidad al almacenaje, gque contienen las tres

substancias principales de nutricidn de las plantas,

Descrito suficjentemente el presente invento lo que se
declara como de novedad € invencidn propia, son las siguientes rei-
vindicaciones;

l.~ Un procedimiento para la preparacién de abonos com=- %
puestos con sales de magnesio y sales potdsicas que lze contienen, .
caracterizado porque estas sales se tratan en estado sélido con amo
niaco y anhidrido carbdnico o con mezclas gaseosas que contienen
estas substancias, en exceso, después de lo cual el amoniaco o car-—
bonato aménico fijado en exceso por las sales se hace evaporar y>
el producto de la reaccidn se hace todavia dado el caso, esparcible,

2.- Una forma de ejecucidn del procedimiento reivindica-
do en el punto 1, caracterizada porque la eliminacién del anmoniaco
o carbonato aménico f1jados en exceso se realiza extendiendo los
productos de la reacoidn al aire o calentdndolos o tratdndolos con
una corriente gaseosa caliente y el amoniaco o carbonato aménico
expulsado del producto de la reaccidn, se vuelve a conducir al s8Y-
vicio.

Se= Una forma de ejecucién del procedimiento reivindicado
en los puntos 1 y 2, caracterizada porque el tratamiento de las sa-

les con amoniaco y anhidrido oarbdnico se realiza en dos aparatos,
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gque se utilizan alternativamente como aparato de reaccién y como

?‘grato de absorcibn para la mezcla gassosa empicada en exceso y

para el amoniaco y carbonato andnicos £ijados en exceso Yy expulsa~-
dos del producto de reaccidn.

4,- Una forma de ejecucidn del procedimiento reiviandca-
do mn los puntos 1 4 3, caracterisada porque el tratamiento de las
sales con amoniaco y anhfdrido carbdnico se realiza moviendo las
sales,

5.- Una forma de ejecucidén del procedimiento reivindica
do en los puntos 1 4 4, caracterizada porque las sales que al tra-
tarse con amoniaco se conglomeran y apelotonan, se vuelven a tritu-
rar antes de continuar el tratamiento,

6«~ Una forma de ejecueidn del procedimiento reivindica~-
do en los puntos 1 & 5, caracterizada porque tratdndose de sales po
bres en agua de cristulizacidn y de sales que por caldeo han perdi-
do total o parcialmente dicha agua, se activa la marcha de la fija~
cidn del amoniaco agregando pequeiias cantidades de agua insuficien~
tes para disolver las sales,

7«- Una forma de ejecucidn del procedimiento reivindica-
do en los puntos 1 4 6, caracterizada porque el tratamiento de las
sales se reallza a tal teumperatura que la separacidn de carbonatos
andnicos sdlidos se evita totalmente o en su mayor partz tanto en
la ofnara de rsaccidn como tambidn en los tubos de evacuacidn y de
trasiego.

8+~ Una forma de ejecucidn del procedimiento reivindica-
do en los puntos 1 4 6, caracterizada borque enrriando el producto
de la reaccidén ss actda contra ias temperaturas demasiado elevadas
que se originan al emplear grandes cantidadss de sal Yy gases concex,
trados (amoniaco y anhf{drido carbdnico}.

9.- Una forma de ejecucidn del procedimiento reivindica~
do en los puntos 1 4 7, caracterizada porque el anoniaoco o carbona-

to aménico contenido en exceso en los productos de reaccidn se re-
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ducen ellos mismos mezclando o mollendo estus productos con substg&

cias gue fijan amoniaco, como supnerfosfatos o con sales de czlcio
o magnesio o con sales potésicas que contienen sales de magnesio.

10.~ Una forma de ejecucidn del nrocedimiente reivindi-
cado en los puntos 1 £ 7, caracterizada porque sirviéndose de sa-
les potdsicas que contienen sales de magnesio, el tratamiento con
amoniaco y anhfdrico carbdnico se realiza despuds que aquellas su-
les se han mezclado ocon superfosfatos atacados en la Fforms gue se
quiera,

1l,~ Procedimiento para la preparacién de ahonos com-
puestos.~ Semin se describe ¥y reivindica en la vresente nemoria
descriptiva,

Consta esta memoria de doce pdginas foliadas y escrim

tas 4 mdquina vor una sola cara.

Medrid, 4 18 de Enero de 1933, -
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