CASE BA 1334

PATENTE
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por "PROCEDIMIENTO PARA PRODUCIR SUPERFOSFATOS CONCENTRADOS", |
& favor de la razén social estadounidense THE LUMMUS COMPANY,
residente en NUEVA YORK (Estados Unidos de América), 385 Na-

dison Avenue.

MEMORIA DESCRIPTIVA

Este invencidn se refiere a la produccidén de fertili-
zantes de suverfosfato concentrados y particularmente a un pro
cedimiento mejorado para producir superfosfatos concentrados
por acidulacidn de fosfato de roca con dcido fosférico.

Se Los superfosfatos concentrados, o los llamados super-

fosfatos dobles y triples, son producidos generalmente por aci
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dulacidn del fosfato de roca con acido fosférico concentrédo,
en un mezclader adecuado, descargando el rroducto de reaccidn
de acidulacidn pléstico en una cava de manera que el producto
se pueda endurecer, o descargando el producto del mezclador
sobre un trangportador, En ambos casos, el producto es desin-
tezrado, entonces, y suministrado a une pila para un largo pe
r{odo de maduraciBn gque llega a alcanzar 4 meses para pernmi-
tir la terminecidn de las reacciones.

Tales procedimientos no han resgsultado ser enteramente
gsatisfactorios,., El preoducto suministrado por el mezclador es
indebidamente pegajoso y pldstico, de manera que usualmente
as reconendable alguna forma de tratamiento preliminar antes
de suminis®rar el producto a la pilas de maduracidn. Se ha in-
tentado convertir el producto de reaccidn en un sdélido grumoso
en el mezclador utilizando Acido de muy alta concentracidn, en
cuyo.caso el material es suministrado directamente del mezcla
dor & la pila. ©Zn tales casos, no obstante, el estado fisico
del rroducto no ha resultado satisfactorio y ha sido necesario
emplear perfodos de maduracidn excesivos antes de que el mate-
rial pueda ser ensacado. Parece ser gue una de las principales
dificultades en tales métodos, ha sido ¢ue la elevada propor-
cidn de 4cido libre en el producto, se ha concentrado mayor-
mente en las superficies de las prartfculas del producto, de
modo que la maduracidn es retrasada y, antes de la terminacidn
de la maduracidn, el dcido estd dispuesto de tal manera que
es capaz de atacar al saco si el material es encacado,

E1l objeto de la presente invencidn es el provorcionar
un procedimiento mejorado para acidular fosfato de roca con
dcido fosfdrico de tal manera que la mezcla reaccional es con

vertida en un sdlido grumoso en el aparato mezclador, siendo
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luego el producto de tal naturaleza fisica que puederser sumi
nistrado directamente del disposgitivo mezclador a la pila pa-
ra la maduracién, y que el periodo'de maduracidn reguerido
antes del ensacado es reducidoe de forma muy material.

En general, este objeto es conseguido por la incorpo-
racidn en la mezcla reacclonal de acidulacidn 0,005-0,1% en
peso de un agente de actividad superficial no idnico y compa-
tible con el 4cido, el cual es relativamente no voldtil & las
temreraturas que se presentan en la acidulacidn del fosfato
de roca mediante acido fosférico., Entre los agentes de activi
dad superficial no idnicos fdcilmente disvonibles, encontramos
los condensados de 6xido de etileno-alcohol superior come par-
ticularmente eficaces, Otros azentes de actividad superficial
no ibnicos inc¢luyen los productos de condensacidn del dxido de
etileno con alkilfenoles, alkilfenoxi-polihidroxi-etilen-eta-
nol, productog de condensacidn de 6xido de etileno-mercaptan,
¥y similares,

El agente de actividad superficial no idnico tiene que
ser compatible con el Acido fosférico, a fin de ho ser destruf
do por él, y no debe volatilizarse excesivamente a las tempera
turas de reaccidn que entran en cuenta. Asi, no debe producir-
ge una pérdida substancial del agente de actividad superficial
a temperaturas de hasta aproximadamente 9300.

lMientras que el azente de actividad superficial puede
ser combinado con el fosfato de roca en forma de particula an
tes de la acidulacidén, hemos encontrado gque es venteajoso dis-
persar el agente de actividad superficial en la solucidn de
dcido y luego afiadir el &cido al fosfato de roca. Parece ser
gque los ventajosos resultados de la invencion dependen prin..

cipalmente del contacto altamente aumentado entre el fosfato
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de roca, agua y acido, v que éste es favorecido si el agente
de actividad superficial es incorporado en el 4cido.

El csfato de roca, dcido y agua son empleados en pro-
porciones adecuadas para la produccidn de ortofosfato monocdl-
cico, asi, las proporciones de los reactivos scn tales que la

relacidn del P,0g del dcido al P,0- del fosfato es de 1.5-2.9,

2
o la relacién del P205 a Cal én el productokgs de 0.7-1.1,
lemos encontrado que es particularmgnt& ventsg] oso em-
Plear un azparato mezclador que proporciona una zona de mezcla
do alargada, en la cual la mezcla reaccional es agitada conti
nuzmente, Asi, podemos emplear una amacadera de artesa doble,
de rotaciones contrarias, combinando los ingredientes en el
extreﬁo de entrada de élla y descargando el material en el ex-
tremo inferior, en el sentido de la corricnte, como un sdlide
desintegrado y no pléstico, Cuando se zmplea tal dispositivo
mezclador, el producto estd en excelente estado para el alma-
cenamiento en pila. Se ha de notar cue un tal dispositivo mez
clador no ha sido prictico hasta ahora para la acidulacidn del
fosfato de roca con &cido fosfdrico. Si el mezclador es emplea
do & altas velocldades, sin el agente de actividad superficial

no idnico, la mezcla reaccional Forma "tortas" dentro del mez-

-clador y lo atasca. ¥, cuando la velocidad es relajada para ob

tener clerto grado de posibilidad de funcionamicnto, el coasu-
mo de energla resultva indebidarente alto. Pero, cuando se em-
plea ¢l ageante de actividad superficial no idnico, segin la
presente invencidén, la mezcla reaccional se convierte pronto
del estado pldstico a un sdélido grumoso, el producte pasa fé-
cilmente a través del mezclador, sin indetida formecibn de tor
tas, ¥ el consumo de energfa no es aumentado materialmente,

El ofecto de la incorporacidn de un agente de activi-
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dad superficial no idnico en la reaccidn de acidulacidn es de- |
mostrado por el sigulente ejemplo:

EJEMPLOI.

Se mide tres porciones iguales de fosfato de roca en
polvo en vasos de precipitado independientes, Se mide tres
cantidades izuales de acido fosfdérico concentrado en propor-
cibén adecuada para la conversion substancialmente completa del
fosfato de roca, conteniendo el dcido, agua suficiente bara
tal conversidn. A una cantidad A, del acido, no se afiade na-
da de agente de actividad superiicial. A una sezunda cantidad
B, del dcido ge aiiade 0.05% en peso de un agente de actividad
superficial anidnico consistente en #0% de sulfonato de sdédio-
-dodecilbenceno como agente activo y 60% de sulfato sddico co-
mo diluyente. 4 la tercera cantidad C del Acido se afade 0.02% g
en peso de un agente de actividad superficial no idnico con-
sistente en condensados de 6xido de etileno-a’cohol superior.
Las cantidades sevaradas de acido son afiadidas a cantidades
diferentes de las nmuestras de fosfato de roca y las mezclas re
accionales son agitadas, entvonces, continuamente durante dos
minutos.

Bl »nroducto dé la centidad de dcido ., es marcadamente
wldstico y muy pesajoso. Una pequefia muestra de este producto
estrujada entre el pulgar y el {ndice alcanza la compacidad
de una nasa densa sin formacidn de grumos. 51 producto de la
caniidad de Adcido B, es algo menos pléistico, pero aun se vuel
ve comcacto sin formacidn de grumos. El1 producto de la canti-
dad de Acido C, utilizando el agente de actividad superficial
no iénico, es un sdlido grumoso gque no presenta pegajosidad o ;
plasticidad aparente, Una pequefia muestra estrujada entre el |

pulgar y el {ndice se convierte en grumos antes de volverse
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Parece ser gue el agente de actividad superficial no
iénico hace que el agua y acido libres penetren en las parti
culas del producto por humectacién, distribucidn, difusidn y
reduccidén de la capilaridad., Similermente, la humedad conte-
nida inicialmente en las partfculas es impedida de migrar,
nor movimisnto caﬁilar, hacia las superficies de las parti-
culas, La humedad en las superficies de las nartfculas, de
esta manera se evanora mas fAcilmente, de forma que la parti
cula presenta una superficie relativamente seca que lleva 89
lo una peguefia proporcidn del dcido libre total.

{lemos observado que; en nuestro procedimiento, la mez
cla reaccional se convierte de una lechada liguida o flufda en
una masa grumosa en la que las particulas de producto tienen
las caracteristicas que se acabe de describir. Le mezcla Treag
cional no pasa por la usual y engorrosa fase ;léstica y pege-
josa. En el froducto grumoso de nuestra invencidn, no esta pre
sente la usual fase lfquida interparticula que es relativamen-
te lmportante,

Los'siguientes ejemplos demuestran el funcionamiento
de instalaciones a escala industrial con el procedimiento:

5 JEWMPLGC 2,

Tanto wor clento en peso

Tosfato de roca (75 BPL) 39.42
Lcido fosfdrico (75%) 60,56
SPEROX AJ 0.02

iota: BL STEBROX AJ es un agente de actividad
superficial no ionico nroducido por la
llonsanto Chemical Co., de 5t. Louls, Illo.,
y consiste en un condensado de dxido de

etileno-alcohol superior.
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El fosfato de roca es de una finura tal que el 85% pasa
por un cedazo de 79 mallas por centimetro, y el 100% pasa por
un cedazo de 24 mallas por centf{metro. E1 4cido incluye agua su
ficlente para la conversién del fosfato de roca., La temperatura
del dcido es de 900, .

Los reactivos son combinados en un mezclador de artesa vy
se mezcle durante algo menos de un minuto, durante cuyo tiempo
lae mezcla reaccional pasa de un flufdo a un sdlido grumoso que es
de aspecto seco, Bl producto reaccional es descargado a 82°C y es
conducido a una bodega para su almacezamiento.? horas después del
suministro a la todega, el producto da un analisiss

Agua 10.19%

P205 total 48,10
Citrato insoluble, PEO5 1.15
P205 digponille 49.95
Acido &l snara.jado de metilo como H2804 4,68
Couversidn del fosfato de roca 98.70

Ha de apreciarse gue el producto es coavertido en un gé
lido grumoso e:i el mezclador. E1 mezclador es observado cuida-
dogzmente con miras a iadebidos aumentos de carga durante la
fase de mezclado {por medio de un amperimetro conectado en el
circufto del motor de accionamieanto) y no se produjo ningin au-
mento apreciaile en el consumo de excrgia.

EJEMPLO 3,

Se¢ alimenta cont{nuamente los mismocs reactivos gue en el
ejemple 2, a la eautrada de¢ una amasadera de artesa doble con
rctaciones contraries a razones adecuadas para estavlecer en
la amasadera de artesa un lecho reaccional de profundidad subs-
taacial, el cual coniieiie los reactivos en las proporciones

citvadas en el ejcuplo 2. La amasadera de ariesa estd dise-
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fiada y es hecha funcionar para agitar y conducir cont{nuamen-
te la mezcla reaccional durante un minuto. asf, la amésadera
vuede tener 1200 mm de largo y puede ser hecha funciqnar a

una velocidad.de paso de 1200 mm por minuto. La mezcla reac-
cional inicialmente es una lechada clara y se convierte en un
gblido antes del Wltimo palmo de rscorrido, siendo entonces

tal sélido cizallado y aglomerado mor lag cuchillas de la ama
sadera a medida que el material alcanza el extremo de descar-
za, Bl sroducto sdlido semi-granular es descargado sobre una

correa transportadora y llevado a la pila para su maduracidn.

Andlisis tinicos dos dfas después de la fabricacidn son:

Azua 9.16%
P205 total | 49,07
Citrato insoluble, FEOS _ 0.36
P205 disponible . 48.71
Acidez al anaranjado de metilo como 32304 3,35

liientras que los contenidos en humedad libre y acido
de tales producfos son bastante: altos, el estado ffsico del
ovroducto es excelente, y se obtiene una maduracion adecuada
después de 1-5 semanas en la pila, dependiendo de la concen-
tracidn del &cido fosférico empleado, la cantidad de agente de
actividad superficial empleado, y variables similares.

La invencidn en su esencialidad, puede ser llevada a
ia nréactica en otras formas de realizacidn gue difileran en de
talle de las indicadas a t{tulo de ejzmrclo, a las cuales al-
canzard igualmente la »roteccidn que se recaba. Todra, pues,
realizarse con los medios y aparatos més adecuados, »or que-
dar todo ello comprendido en el espiritu de las reivindica-

ciones.



NOTA

Descrito el objeto de la invencidn, se declara nuevas
las sigulentes reivindicaciones, con prioridad estadounidense
nimero Serial 497,791 del 29 de Marszo de 1955.
1, Procedimiento para producir superfosfato concen-
5. trado, a partir de fogfato de roca, caracter izado

porque comprende el combinar fosfato de roca, agua y &cido fos-

térico, en proporciomes adecuadas para formar ortofosfato mono- ;
cdlcico, con 0,005 - 0,1% en peso de un agente de actividad su- :

perficial, no iénico, compatible con los fcidos y orgﬁnico, el f
10, cual es relativamente no volédtil a las temperaturas que se pre- ;
sentan en la acidulacién del fosfato de roca mediante acido tes—é

2érico, el mezclar fntimamente la mezcla reaccional resultante

para provocar tal acidulacién y en continuar tal mezclado has-
ta que la mezcla reaccional es convertida en un sélido semigra- ?

15, nular y grumocso, y en suministrar este producto sdlido & una

e e e

pila para su meduracidn, madurando el producto en la pila duran-
te un perfodo de aproximademente 1 & 5 semanas, y ensacando lue-

go el producto madurado,

i e T e e,

2, ©Procedimiento segin la 1 reivindicacién, caracte-
20. rizado porgue dichos fosfato .de roca, &gua, 4cido fosférico ¥
agente de actividad superficial son suministrados a una zona
d§ megclado alargada para esteblecer en ella una mezcla reac-
cional flufda de profundidad substanciel, y dicha mezcla reac-
cional es pasada a través de la citada zoma de mezclado con
25, agitacién continua, con lo cual el fosfato de roca es acidula-

do y la mezcla reaccional es convertida en dicho sélido semi-
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granular y grumoso, siendo descargado entonces dicho prodnoté
861ido de la zona de mezclado y suministrado a la pila para la
maduracidn,

3» Procedimiento parea producir auperfoéfatos concen~
trados, .

Segiin mse describe y reivindica en la presente memoria
descriptiva, que consta de 10 hojas, foliadas y escritas a ma-
quina por una sola de sus caras.

Barcelona para Medrid, a 28 de Marzo de 1956

THE LUMMUS COMPANY
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JAIME ISERN MIRALLES
P. P.
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