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MIRORIA DESCRIFTIVA
que se presenta psre wnlr & la solicitud
de
PATENTE D B THVENCION
formulade el 14 de Octubre de 1.964, con el Mim. 304,910
en
E3rpaAafa
por VEINTE afios
e nombre de STAMICARBON N, V., entidad holsndesa, estsble—
cida en 2 van der lizesenstraat, Heerlen, Holanda, por:
PROCEDILILIIO PARA LA OBILNCION DE ABONOS SINDETICOS GUE
CONPLIEITEN MITROGENO Y PFOSFATO.®

L1 invento se refiere s un procedimiento para la
preperacién de sbonos sintéticos que contienen nitrdgeno
y fosfato, en el gque se hgcen reaccionar productos de
disgregacibn, formados a partir de fosfatos y que contienen
nitrato cdlcico, con ung solucién que contiene sulfato amd-
nico y/o sulfato potésico, con formacién de un precipi-
tado de sulfeto célcloo, se sepera este precipitado, se
neutralizen las aguas medres con amoniaco y se contimua
tratando de manera conocida con eliminacidn de sgua ¥

eventual adicidn de otras sustenciasg.
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Los productos de disgregacidn arriba citados  se pue-
den preparar, entre otras, de nanera que se hace actuar
4deido nitrico, 0 une mezcla de Acido nitrico con deido

sulffdrico y/o é&cido fosférico, sobre fosfétos naturales.

Fara poder separer de productos de disgreszacidn de
esta clagse una cantidad de cszleio en forma de sulfato,
se ha propuesto ya ejercer la precipitacion en dos etz
pas, con lo que se impide que se pierdan el sulfato ambni-
co y/o el sulfato potdsico como cristeles de singenite en
el precipitado de sulfato célcico. kn 1a primera etapea
se precipite eproximedemente la mited de los iones cdlei-
cog en forme de sulfato célcico, con un defecto de solu-
cidn de sulfato, en cuyo sulfato cdlecico no aparece nada
de singenita. Despuds de separar por filtracidén este
precipitado de sulfato céleico se aiiade al filtrado en
ung sesunda etapa un considerable exceso de sulfzto, pera
precipitar la cantidad vestante de iomes cdlecicos. E1 pre-
cepitado formado de este manera, gue contiene una gran
cantidad de singenita, es subsiguientenente separado por
Filtrecidn y conducido de nmevo a ls primera etapa, mien-
tras que se continue tratando el filtrede haste obtener
un abono sintético.

Con este procedimiento esta ligada le desventaja,
de gque hay que desarrollar, en vez de una, dos filtracio-
nes; edends los precipitados tienen una estructure cris-
talina tal, gue se necesita un largo periodo de filtra-
cidn.

EL invento propoveiona un procedimiento, en el que
no aperecen estas desventajas y gue el precipitado de

sulfato céleico separado no contiene singenita, &l pro=-
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cedimiento estéd caracterizado porque se mezclan entre si
el producto de disgregacidén gue comtlene nitrato cédlcico
v la solueidn de sulfato en una zona de reaccidn segin
ung proporeidn, que esté por encima de 0,8 moles de com—
nuesto cédlcico soluble por mol de sulfato, manteniendose
en suspensidn el producto de reaccidén resultante antes de
la separacién del precipitado 10 minutos como minimo en
una zona de reaccidén scoplade seguidamente.

Con un periodo de perpanencis mas corto en le gzona
de reaccidn seguidamente acoplada se produce el eguilibeio
en el proceso de cristaelizacidén en medida insuficiente,
lo que tienen como consecuencis, no solamente un periodo
de filtracidén meyor, sino también une deposicidn indeses-
ble de incustaciones o escamas de sulfato cdleico, en los
aperatos situados detras de esta zona acoplada sezuida-
mente.

Preferiblemente, se mantiene en la zona de reaccidn
un periodo de permanencia de 5 minutos como minimo y en
la zona de reaccidn acoplads seguidsmente uno de 15 minu-
tos como minimo.

Una proporeidn, entre el producto de disgregacidn
que contiene nitrato cédlecico y 1la solucidn de sulfato,
por debajo de 0,8 moles de compuesto célecico soluble por
mol de sulfgto tiene como comsecuencia, que el sulfato
anénico y/o el sulfato potésico se pierden como cristales
de gingenita en el precipitado de sulfato caleico. Se man-
tiene preferiblemente uns proporcidn eatre 1y 1,1, ya que
entonces resulta el periodo de filtracibn mas favoreble.
Después de subsiguiente trataniento del filtwrado, precipita
un producto final en el que ya no existe casi nada de
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calcio, de manera gue el fosfeto presente es casi ente=
renente soluble en azua. S1 se desea se puede nmezclar,
en este caso, el filtrado con producto de disgregacidn
que conilene nitrabo caleico o con otros productos que
contienen calcio, para la preparzcidén de abonos sintéti-
cog con nmenos fogfgto soluble en agus.

Lo temperaturs, & la que tiene luger el proceszo de
vrecipitacidn, no se sscoge dezesiado slta, para gue 2l
enfrisr se impida en 1o posible la formacidén de esgcames,
arriba citazde, en los sparaitos detras de la sona de reac-—
cidn acoplade seguidanente. Con una temperatura denasgsie-
do baja se estéd obligado a trabejar con soluciones aes
fuertenente diluidas, ya gue de otra manerz se separan
por crigtaelizacidn productos indeseables. Freferiblenen-
te se esconre snbos del proceso de precipitacién una ten—
perabura entre 15 y 602 C, A tempersituras entre 25 y 352
¢ ze obtienen los resﬁltados optimos, Las oscilaciones-
en las dcsificaciones y/o en las concentraciones de la
colueidn de sulfato 7 del producto de disgrezacidn gue
contiene nitrato cslcico pueden tener como congecuencis
un slercaniento del periodo medio de Tiltracién haciendo
civeular una parte de la suspensidén de sulfate ecelcico,
preferiblemente entre 1 y 15 §, de nuevo en la solucidén
de sulfato, se evita amplismente la accidén desventajosa
de estes oscilaciones sobre el tiempo de filtracidn.

Pare explicar el procedimiento sesun el invento si-
saen alzunos ejemplos, que no representan sin enmbargo
ninsung linitacidn del invento.

BIFZFIO 1

_——aemaairontn

3¢ disgregaron por hora 635 kg. de fosfato bruto,
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con un contenido de 51 % en peso de Cel y 37,4 % en peso
de Po0s5, con 1,460 kg. de acido nitrico al 55 7 en peso.
e enfrid el producto de disgregzacidén resultante, con lo
que se separé por cristelizacibén Ca(N03)o, 4Hp0 cuya
sustancia se separd del liquido de disgrezscifn por cen—
trifugacidn, Por cada hors se separardﬁ del liquido

de disgregacidn T80 kg. de cristales de Ca(l03)o.4H20.
Subsigulcentemente se gfiadieron, por hora, al liquido de
disgregacidn 825kg, de solucidén de sulfato amonico con
un contenido de 40 % en peso. Hmbos liquidos penetraron
slaultaneanente en un reachor, én el que tuvo lugar una
buena mezcla., La temperatura del reactor fué de aproxi-~
nedamente 332 € y el periodo de permanencig de la memcla
de resccidn fué de O minutos aproximadamente., La suspen-
gidn asi ontenida atravesé subsiguientemente un reactor
acoplado geguidamente, en 2l gue el periodo de permenen-
cia fué de 16 mimutos y la tenperatura de 30¢ C aproxi-
nadamente., Pare impedir una separacidén por desimante-
cidn de la suspensidn, se mantuvo, por 11 mecanismo de
agitecidn, en movimiento continuo, subsigqientemen’ce

gse Tiltrd y se lavd el precipifaﬂo con egua. &n un f£il-
tro de 1 m2 de superficie se separerén por hors 435 kg,
de sulfaeto cglcico exento de singenita. L1 filtrado se
nentiralizé con 60 kg. de amoniaco gaseoso por hora, y con
oliminacién de agna, se sizuid tratendo hasta obtener gre-
nos de gbonos sintéticos. Después de espolvorear log
granog, el producto finsl tenle un contenido de 22,5 %

en peso de nitrégeno y 23,7 % en peso de Ppl5. El fos-
fato en el producto finsl era soluble en asgua en un 95 %

4l repetir el mismo,ensayo pero sin reactor acoplado se-



10

|3
v

smidomente, se observd que caolculads para la miswe can~
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tidad, se precisaba una superficie de filtro de 2,5 m”

aproxinadamente.

o

3e disgregaron por horxa 410 iz, de Fosfabo bruto

con un contenido de 51 % en peso de Caed ¥y 34 % en peso
de Po05, con 940 kgz. de &acido nitrico al 55 5 en peso.
3e trobaron dos tercios del liguido de disgregucidn, de
1z misma nanera gue en el ejemplo I, con 640 kg. de so
lucidn de sulfato amonico por hora. &1 periodo de perma-
nencig en el reactor fué de 10 minutos y en el reactor
scopledo seguldamente de 30 minutos. ILa temperatura en
el rezctor fué de 342 ¢ sproximadmaente y en el reactor
acoplado seguidamente de 282 C, Con la filtracidén se
separcron por hora 440 kg. de sulfato calcico exento de
asingenite, con una superficie de Iiltro de 1 ja® WOPO KL
anlasonte. Al disminuir los periodos de permanencie, en
sl reactor v en el reaschor sezuidamente acoplade, a 3 ¥ ©

ninubos respectivamente resulitd gque se necesitaba entonces
pars la aispe centidad de sulfeto caleico, una superfi-
cie de Tiltro de 1,8 n? aproxinadanente. S mezcld el
#iltrado con le varte restante del 1liguido de disgregacidn
+ se neutralizd esta mezela con T0 ka. de amonlmco gaseoso
por horg. Después de eliminacidén de agma, grenulacién y
espolvoreado se obtuvo vun producto finel con wn contenido

de 2444 55 en peso de nitrogeno y 14,2 en peso de Polg, que

era soluble en agua en su mitad,
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EJRIPIO III

P .

Se disgregeron por hora 380 kg. de fosfato bruto
con un contenido de 51 % en peso de Cel y 37 % en Peso
de P20g, con 800 kg, de Acido nitrico al 55 % en peso.
En el liguido de disgregacidn precipitaron por hora 610
kge de sulfato calcico exento de singenita, con ayuda de
una solucidn de sulfato consistente en 320 kg. de solu~
cibn de sulfato amonico &l 40 % en peso, 115 kz. de aci-
do nitrico al 55 % en peso y 174 kgz. de sulfato potasi-
co. &1 periodo de permanencia y la temperaturs en el reut-
tor e iguel en el reactor sezuidamente ecoplede fueron
rasnectivanente de 8 y 17 minutos y de 35 y 292 Co

Le, superficie precise de filtro fué ds 1,6 n?. En
el caso en que se redujo el periodo de permanencia en el
reactor seguidenente scoplado a § minutos, resultd que pa-
ra la nisna cantidad de sulfalo calelco se pirecisaba una
superficie de filtro de 2 n2 eproximedanente. Después de
nuetralizacidén con 51 kg. de amoniaco gaseoso por hora,
eliminacién de agua y espolvoreado, se obiuvo un abone sine
tético de la sisuiente composicibén: 22,5 % en peso de N,
14,2 ¢ en peso de P205 y 9,4 % en peso de Ko0. Ll fosfato

i

ere soluble en agua en un 95 Y.

EJSEPIO IV

Se disgregaron por hora 418 kg. de fosfato bruto,
con un conbenido de 51 % en peso de Ug0 ¥y 34 5 en peso de
Po0g, con uns mezcla de 710 kg. de acido nitrico el 55 %

en peso ¥y 174 kg. de acldo sulfurico al 45 % en peso, La

- T -
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suspensidn esi obltenida, en la gue ya habia precipitado
una naxbe del caleio en forma de sulfato cdlcico, se 1le-
¥4 o un reactor simultineasuente con 1.020 kg, de une so-
Tueién de sulfato amonico al 40 5 en peso. EL periodo de
peruanencia en el reécﬁor fué de 7 minutos y la temperstu~
va de 322 $. A este reactor se zcopld en serie un sezun-
do reactor. El periodo de permenencia de la suspensidén
en este reactor fué de 15 minutos y la temperature de
282 ¢, se £iltré el precipitado, seperandose por hora GL0
2. de sulfato calcico exento de singenita. Se precisé
wng superficie de fildwo le 1,9 mp. Después de dispinuir
log periodos de permanencia hasta la wited, la superficie

de Filtro precisa  aunentd haste 3 m2 gproxinedanente. Des-

mids de muetrslizacidn con 34 . de saondaco gaseoso por
hora, eliminacidn de agua y espolvoresdo resulié un pro-
ducto Tinal con un contenido de 25 % en peso de Ny 17,8
L en peso de Folg. El fosfulo en el producto final era
soluble en agua en un 95 5,

Lo presente solicitud gue corresvonde » la presenta-
da en Holmnda con fecha 15 de Octubre de 1,963, bajo el
ininero 299.280 ge acoze a log beneficios del articulo 51

del vigente Legtatuto sobre Fropiedszd Industriel.

f 07 A

Los puntos de invencidén propia ¥y nueva gue se presane
tan para que sean objeto de la presente solicitud de ra-
ente de Invencibn en Espafia, por VEINTE afios son los

fase”
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gilguientess

12.~ Un procediniento para la preparacion de sbonos
sintéticos gque contienen nitrdgeno y fosfato, en el que se
Lacen resceionar vroductos de disgregecidn, obbenidos deg-
de fosfatos y que contienen nitrato célecico, con una solu-
cidén que contiene sulfato amdnico y/o sulfato potésico,
con formacidn de wn jrecinitado de sulfato cdlcico; se
separa este precipitado; se neutraligan las azuas nadres
con amoniaco; ¥ se sigue tratando de manera conocida,
con eliminacién de agua y eventugl adicidén de otras sus-—
taclas; ceracterigado, porque el producto de lisgregacidu
gque contiene nitrato cdleico y la =olucidn de suliato se
megclan entre si en una zona de reaccidn seglin una pro-
porcidn por encima de 0,8 moles de compuesdo caleico solu—
ble por mol de sulfato, manteniendose en suspensién el
producto de reaccidn resultante, entes de la separacién
del precinitalo, 10 nimatos como minimo en un reactor
geguldamente acoplado,

22,— Un procedimiento segin la reivindicacidén 1, ce~
racterizado, porque el periodo de permenencia de la mezcla
de reacceidn en la zona de reaccidn es como minimo de 5
pinutos v en la zona de reaccidn seguidamente acoplada,
coro, minimo de 15 minutos.

2.~ Un procedimiento segfin las reivindicaciones 1-2
caracterizado, porque lg proporeidén entre el producto de
disarezecién gue contiens nitrato caleico y la solucidn
de sulfabo estd entre 1y 1,1 moles de coitpuesto calclco
soluble por mol de sulfato.

42 .= Un procedimiento sezdin las reivindicaciones 1~3

caracterizado, porque la temperatura en la zona de reaceilén

¢ Y 3 8% 4 o3
g } L. ‘ivé; =N 2}
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v en lo zona de reaccidn seguideuente acoplada se mantie-
ne entre 15 ¥ 5¢2 ©,

52,- Un procediciento sezin la reivindicacién 4,

napsosenizado,  porgue las vermovsiaras o la zoaz 33 reac-

Whia

.

cidn v en la gzona de reaccidn gezuidanente wcoplzd., se
Caasiaaza eatre 25 r 352 C.
52,~ Un procedimiénto gestn lag reivindicaciones 1-5,
caracthorizado, porguée uns ﬁarte de la suspensidn de sulfg~-
to ealeico se veune nuevazaente con la solucién de suliato.
72,~ Un procedimiento sezin la reivindicecidn 6,
ceracterizado porque 1=1,5 4% de la suspensién de sulfato

o

caleico nage musvanente a 1s solueidn de sulfato.

82 ,~ Frocediniento pura lo obtensida de uhonos 3la-
s4%iece gque contienen nitudgeno y fosfato.

Pal y como se ha deserito en lz “emoria gue antecede,
v para los fines que se han especificsdo,

Ia presente .lcucris consts de Ciez hojes euzcritas

y mdquine por une sola de sus CEraS.
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