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MEMORIA DESCRIPTIVA
PARA UNA PATENTE DE INVENCION POR VEINTE ANOS EN ESPANA A FAVOR
DE SWIFT & COMPANY, DE NACIOﬁALIDAD NORTEAMERICANA, DOMICILIADA
EN CHICAGQ, ILLINOIS (EE, UU.) 115 WEST JACKSON BOULEVARD
sobre:
* PROCEDIMIENTO DE OBTENCION DE POLIFOSFATO AMONICO "
2o, =, = .=, =
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La presente invencign se refiere generalmente a la produc-
cién de abanos de elevado grado, dotados, de propiedades de
auto-separaciﬁﬁ. Més especificemente esta invencidn se refiere
a un procego nuevo de produccidn de polifbsfhtd amgnico, dotado
de la facultad, cuando se\Q}spelVe en sistemas acuosos, de ,
solubilizar o separar izggimpurezas de, idn metal presentes en
el gcido fosfidrico de proceso hifmedo. La invencidn tambign se
refiere a la produccidn de fertilizentes lif{quidos que no forman

precipitados gelatinosos cuando se almacenan durantes periodos
de tiempo congiderables.
Bl deido fosfdrico de proceso hifmedo es tal vez la fuente

mds barata de fdsforos utilizada en abonos sflidos y Llquidos
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de elevado andlisis. Bl m€todo de proceso hifmedo para la produc—
cidn de dcido fosférico comprende la acidulacidn de roca de
fosfato con un deido inorgenico, tal como el #eido silfurico.

Lg roca de fosfato es molida y previamente mezclada con #cido
fogférico débil para formar una mezcla pastosa., La mezcla pas—
tosa se introduce ed un f?ifi%i? se dnade deido sulfifrico,
agitando el sistema completo y enfrigndolo. La mezcld pagtosa

se bombga sobre filtros, donde el dcido fosfdrico de 25-33% P205
ge separa del precipitado de sulfato cé;cido que se ha formado.
La costra de filtro de sulfato cdlcido se eleva con Acido fosférico
dilufdo que, juntamente con parte del filtrado, es devuelto a

la cabeza del sistema para utilizar en la previa formacidn de
mezcla pastosa con la roca de fosfato molida. El sulfato edleico
se lava posteriofmente con agua limpia, quedando ya disponible.

Ia roca de fosfato contiene varias cantidades de impurezas.

La llamada roca de Florida contiene cantidades relativamente
grandes de hierro, generalmente en forma de 6xido de hierro o

sus hidratos, asi como aluminio y otras sales metdlicas y 6xidose.
Con frecuencia la roca de fosfato contendrd hierro en una
cantidad de hasta un 3% por peso, en forma de F9203. Lag impurezas
totales pueden comprender 15-25% por peso de la roca. Cuando

la roca de fosfato es cocida con dcido sulfiirico conforme a ’

lo dicho anteriormente, los compuestos de hierro, asd como otras
impurezas quedan finamente divididos y, siempre que el deido

esté sin saturar respecto a lag impurezas, se incorporan fdcil-
mente a la solucidn. Por ejemplo, en condiciones normales, es
decir, alrededor de una concentracién de 25-33% P205, aproximeda-
mente el 90-95% del hierro presente se incorporar# a la solucidn

de dcido fosfdérico.

Este dcido fosfdrico (25-33% P205) se evapora entonces y
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se concentra haste aproximadsmente el 54% P205. Durante la cone-
centracign, muchas de las impurezas en el dcido, que estdn en
golucidn en el #cido de concentracign inferior, acaban en concen-
traciones de saturacidn en exceso en el dcido de concentracidn
superior, Estas impurezas que precipitan pueden ser eliminadas

de 1la solucién de Acido fosfdrico mediante varios medios de cla-
rificacidn. Las impurezas, principalmente compuestos de aluminio
¥ hierro en el dcido fosfdérico despﬁés de la eliminacion de sdli-~
dos insolubles, presentan problemas cuando el gcido fosfdrico
estd combinado con emonio en solucidn acuosa.

En la fabricacign de abono liquido con dcido fosfdrico de
proceso hiimedo, el amoniaco libre se afiade generalmente hasta
un 1,5 a 1,8 de proporcifgn de moléculas de NH3 a ﬁs ?04, para'
producir una solucidén considerablemente neutral, y hacer una
bage de alimento vegetal liquido de una proporcidn de 1 a %% N a%
9205, tal como 8-24-0. Si se requiere potasa, también sales de
potasa pueden disolverse en la sclucidn. Si bace falta mas
nitrégeno, pueden disolverse en la golucifn sales adicionales de
nitrégeno tales como nitrato amdnico. de ures,

Impurezas tales como aluminio y hierro disueltos pueden
originar perturbaciones con solucionee acuosas de fertilizentes
solubles en agua, inorgénicos, mezclados, preparados mediente
neutralizac1dn del écldawfosfﬁrlco con reactivos alcalinog solu-
bles en agua, teles como amonlo, Hidré%ido de amonio, hidrgxido
potdsico etec. Juntamente con otros ingredientes tales como ni-
tratos y cloruros. Durante la neutralizacidn del gcido que con-
tiene impurezes disueltas, la precipitacign de impurezas como
de lodo, tales como sales de aluminio y hierro que son insolubles
en soluciones casi neutras, es completamente acusada, siendo

estos depdsitos los que se depositan y dificulten el equipo de

distribucién y traspaso.
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Una solucidn al problema consiste en neutralizar écid&w
fogfidrico de proceso hifmedo en solucidn que permita a las impurezas
precipitarse, filtrando a continuacidn o centrifugendo el pre-
cipitado hasta obtener una solucidn clara.Esto resulta muy dificil
¥ costoso debido a que el precipitado estd finamente dividido

¥ gelatinoso, lo que hace el filtrado cagi imposible.
"W .
Se observard que la purificacidn de soluciones neutras con

deido fosfifrico de proceso hiimedo, da como resultado la eliminacign
de fgsforos tales como fosfato de hierro, asl como la elimina-
cidn de otras impurezas que de por si copstituyen tambign elimentos
nutritivos vegetales. Estos mgtodos son complejos y costosos,
no habiendo sido aceptados en gran escala en la industria de
fertilizadores. Los fosfatos aménicos solubles y lfquidos tienen
la ventaja sobre la forma de fosfatos emonio sélidos de su fa-
cilidad de aplicacidn en terrenos sembrados, estando en aumento
su popularidad. Es esencial que estas soluciones esién sustancial-
mente libres de s@lidos insolubles para permitir aplicacién
préctica.

Ensayos previos para obtener soluciones acuosas no gelatinosas
de fosfato aménico sustencialmente libre Ble sPlidos insolubles
se han dirigido por lo general a métodos utilizando gcido super-
féafdrico. El 4eido superfosférico se hace mediante evaporacidn
ulterior de 54% P205 geido fosférico, hasta un 70% P205. E1l deido
superfosfdrico, conteniendo un gran porcentaje de su fosfato
en forma no orto, de la que una gran cantided es de forma piro,
puede ser neutralizado con amonio en solucicnes acuosas, sin el
precipitado de impurezas de idén metal. No obstante, el 4cido
superfosférico es un producto quimico de considerable valor, ya
que se han de evaporar consiferables cantidades de agua combinada
molecular y libremente, del dcido fosffrico normal, Ademds, cuando

el dcido superfosférico reacciona con amonio, la reaccidn es
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completamente exotérmica,,debiendo eliminerse el calor del sis-
tema.

La deshidratacidn molecular del dcido fosfirico de proeeso
hifmedo origina dcido superfosfrico, teniendo-cierta cantidad
de fosfato no orto conveniente. Al hacer polifosfato de amonio
liqufdo, la reaccidén entre el amonio y el écido superfafdrico
es completamente exﬁtermica ¥, en consecuencia, este sistema
deberd enfriarse ya que la elevada temperatura hidrolizarg
el conv;niente fosfato no orto a fosfato orto. La reaccign es:

(NH,) 5 Hzpao;, + Hy0-2Mi,H,P0,

Ademds, un pH inferior (menos de 4,0) favorecerd teambidn
la reaccidn hasta destruir los fosfatos no orto, con lo que .
resulta de importancia que ambos, el amonio y el decido super;
fosfdrico,sean alimentados al reci,iente de la feaccién a un
ritmo controlado,

Congecuentemente, otro objeto de la invencidn consiste
en la produccifn de un polifosfato de amonio que tenga la fa-
cultad de separacidn del ion metal cuando se disuelve en un sis-
tema acuogo.

Otre finalidad de la invencidn consiste en la produccigin
de polifogfato de amonio, sin la formacidn de cantidades apreciables
de metafosfato y tripolifosfato de hierro altamente ingoluble.

) Otra finalidad deha -invencidn consiste en proporcionar
un método mediante el cusl se pueda obtener polifosfatos de
amonio 1fquidos, de andlisis superior a 10-34-0, y derivados
del dcido fosfdérico de proceso himedo.

Otra finalidad mds de esta invencidn consiste en la elimina-
cidén de la fase costosa de obtencign de dcido superfosforico,

produciendo un fertilizante de fosfato amdnico lIquido de no

precipitacidn.
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Una finalidad adicionel de la invencign es un método
para neutralizar al dcido fosférico de proceso himedo con una
sustancia elcalina, sin la formacidn de una sustancia gelati-
nos#,

Otros objetos, sl especificamente aquf no detallados,
se verén con Tacilidad por %guellos pgofesionales en esta ma-
teria, analizando la descriﬁé@ﬁn detallada de la invencidn,
que se expone a continuacidn.

En forma amplia, esta invencign se refiere a la produccién
de fosfatos amdnicos, y mds especfficamente a uni. proceso
nuevo de produccidn dg polifosfato amgnico, teniendo por lo
menos el 20%, por peso, de su fosfato, en la forma no orto.
Generalmente, el producto tendrd alrededor de 40-80% de su
9205 en la forma no orto. En algunos casos, por 1o menos el 50
de la conversi’n es preferible. La invencign también incluye
el ugso de este polifosfato aménico como un agente de separacidn,
cuandb el #cido de proceso hifmedo se neutraliza con sustancias
alcalinas. Se ha descubierto ahora, mediante un dispositivo muy
sencillq, que el dcido fosfdrico de proceso himedo puede reac-
cionar con amonio flufdo anhidro (Gaseoso o lfquido), a ritmos
dg produccidn sorprendentes, para obtener un polifosfato amgnico,
teniendo por lo mepos el 20% de su contenido de fosfato en la
forma no orto. El polifosfato am@nico estd en forma de sustan-
cia derretida caiiente, inmediatamente de la salida de la zona
del sistema de.reacciﬁn, enfridndose r@dpidamente por un medio
d otro.

En general, el proceso de esta invencidn compende la reac-
cidn de amonio anhidro en deido fosffrico de proceso hyfmedo,
en forma tal que el calor exotérmice de la reaccign se utiliza
para suminigtrar la energia necesaria gra deshidratar molecular-

mente el geido ortofosférico, es decir, convertir los fosfatos



10

15

20

25

30

-7~

orto en fosfato no orto. El producto de reaccién, a medidae

que sale del reactor, comprende una mezcla de vapor superca-
lentado, polifosfate/ aménico fundido y, segdn la proporcidn
molecular de amonio y dcido fosfdrico, y amonio sin reaccionar.
Si la proporcidn molecular de amonio respecto al 4cido fosféri-
co es menor de 0,8, la reaccidn de amonio se completa, mientras
que con una propoicién molecular por encima de 0,8 da origen

a salida de amouio sin reaccionar, juntamente con el producto.
Este amonio sin reaccionar no es realmente despreciable, ya

que puede utilizarse para neutralizar posieriormente el poli~
fosfato amdnico hasta una proporcidn de 1 a 5 de amonio respecto
al P205, en la fase de enfriamiento répido. La mezcla fundida
de fosfatos condensados amoniatados resulta extremadamente
diffcil de manejar como tal, cuando proviene dei reactor,
debiendo seguirse el proceso inmediatamente antes de que se
enfrie formandose una masa de higroscdpica vidriosa. Para realizar
eato, el fundido caliente se le enfria rdpidesmente. Esta fase
de enfriamiento rdpido puede llevarse a cabo de diferentes ma-
neras. Por ejemplo, la trayectoria del fundido puede ser tal
que la corriente fundida se vea impelida a través de un medio
gaseoso (generalmente aire) con anterioridad a su disolucidn

en agua, El vapor y otros gases se escapan durante la trayectoria.

“El fluido es entonces,gpfriado répidamente, y disuelto en

una solucidém acuosa, enf%iada netralizandose con amonio
adicional.

Otro método para enfriar rdpidamente el fundido consiste
en sumergir el extremo del reactor a chorro por debajo del
nivel liquido del tanque de solucién. En este método, el fun-
dido carece de trayectoria en el espacio y, por consiguiente,
los gases no escapan. Esto tiene la ventaja de que no hay vahos

con los que contender, mds el hecho de gque el flujo entero de

amonio requerido gara la golucién Tinal de'fbsfato de amonio
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puede afiadirse al reactor de inyector, porque cualquier amonio
sin reaccionar, perdido en el inyector se vuelve a condensar
con el vapor en la golucidn acuosa. El pH de la solucién puede
controlarse por medio del peso de amonio alimentando.al inyector
eliminando asi la necesidad de dos sistepas geparados de control
de amomio. Este.metogdo requi%fe nds enfriamiento que el primero,
porque el vapor se vuelve s~ ciitlensar en la solucidn enfriada.
El pH del polifosfato de amonio puede gser de 5,0 - 8,0, de-
biendo ser el mds indicado entre pH 6,0 y 6,5.

Se observard a este respecto que la Pase de enfriemiento
rdpido pueae llevarse a cabo por procedimientos distintos que
el contacto acuoso del fundido caliente., El contacto intimo
con gélidos fertilizantes relativamente frios, enfriard rdpida-

mente el fundido caliente, siendo, en realidad, un procedimiento

-conveniente de enfriamiento, cuando congideramos un producto

granulado. Utilizando ya polifosfato de émonio sdélido formado,

a manéra de lecho de rodamiento de ;géiidas, el fundido caliente
se extiende sobre los sdlidos, utilizando parte del producto

a medida que se recicla. La perdida de amonio en el reactozr

de inyeccidn se ve sustancialmente absorbida por el citade
lecho de rodamiento relativamente frio.

El aparato utilizado puede comprender un conducto reac-
tor alargado, con un didmetro menor que su longitud, y general-
mente uniforme en seccidn transversél, teniendo el citado reac-
tor un extremo de entrada y otro de salida. Los tubos de entra-
da se disponen en el extremo de la entrada del conducto, con el
fin de alimentar amonioc y dcido de proceso hiimedo al interior
del conducto. Estos tubos de entrada estdn conectados a una
fuente de suministros exterior respecto al conducto, Los tubos

de entrada pueden estar posicionados en relacidén espaciada,
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sl se desea, o bien posicionada concéntricemente, uvno dentro
de otro. Por lo general, el tubo de enirada gongisie~sencilla=-
mente en tubo terminal abierto, pero.si se_gquiere, se pueden
disponer orificios, al objeto de obtener una mayor disemina-
cién de los reactivos. Tembidn el tubo de entrada puede estar
provigto de varias aberturas egpaciasdas, por ejemplo del

tipo colector de admisidn.

Una de las versiones de un eparato utilizado para llevar
a cabo el proceso para la produccign de polifosfatos de amonio,
comprende un reactor del tipo inyector de dos fluidos. Especi-
ficamente, este reactor de inyector estd formado en la mayor
parte de los casos por unos 8 pies de aleacidn de 1/2 pulgada
316, como conducto para el dcido fosfdérico, El amonio gaseosof
penetra en el conducto, en otro conducto de 1/8 de pulgada
posicionado en el interior del conducto de 1/2 pulgada. Se hizo
variar la longitud del conducto de 2-16 pies, pero no se aprecid
cambio significativo alguno en el producto.

Al realizar la reaccin, el amonio gaseoso y el deido
fosfdrico son suministrados en una proporcidn molecular de
0,8-1,6., E1 dcido fosférico tiene un contenido de P205 de
54-68 %, preferentemente de 55 - 65 %, antes de la reaccidn.

El amonio lfquido puede wtilizarse en un luger de amonio gaseoso,

.pero, si gse utiliza, el Acido fosférico debe contener alrededor

de un 4% menos .de agu;?%Eiuﬁcido,fosfgrico se calienta previa-
mente, per lo éeneral, hasta alcanzar una temperatura de unos
1402 - 1802 F.

Con objeto de ue el polifosfato de amonio pueda sepa-
rarse por si mismo, es necesario que haya una conversidén de, por
1o menos, el 20 %, por peso, de la forma orto a la forma no orto.
Los polifosfatos son mfs solubles que los fosfatos orto, por

ello, aumentado la conversidén por encima del 20%, puede pro-
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ducirse una solucidn mfs estable, desde el punto de vista de
salilicacién a temperaturas bajas. Esta conversidn extra facilita
al 4cido fosférico del mercado para que pueda separarse, confor-
me se indica posteriormente, en el ejemplo IV. For lo menos

la conversidn al 40% es solicitada en el comercio pdra un

producto 10=34=~0, Utilizando #cido fosférico fuerte (62% P205),

se puede producir grados mésgelevadoqﬁ tales como 1I=37~0 y 12-41-0.

Debido a que lo requiere-la stharacign, es conveniente una con-

versién de un 50% & superior, sin embargo, es dificil obtener

una conversidn del 50% en dcido superfosfgrico, debido a la

temperatura extrema que se requiere a temperaturas elevadas,

y largo‘tiempo empleado, el hierro precipita en forma de tripoli-
fosfato de hierro, que resulta enormemente insoluble, y que
permanecerd como un precipltado en el 10-34-0. Utilizando el
proceso de esta invencién se elimina el sobrecalentamiento
localizado. Ademds, el tiempo de detencidn queda reducido a menos
de un segundo. De conformidad con esto, la invencidn proporciona
un diépositivo para la obtencidén de upa cdnversidn elevada
(40~80%) sin la formacidn de precipitados insolubles. Se ha
comprobado que la cantidad de conversign estd directamente rela-
cionada con la temperatura del reactor inyesctor. La temperatura
de la masa de reaccidn puede medirse intercalando un termémetro
en la tuberia, en el reactér inyector,

Ya que la presente invencidn utiliza calor exotérmico de
reaccidn para llevar a cabo ilas deshidratacidén molecular, las
tempefaturas m€ximas alcanzables fueron determinadas considerando
la fuerza del &cido, Como un ejemplo especifico, cuando se
reacciona amonio gaseoso con Acido de proceso hyimedo de 58% P205,
la temperatura es de unos 505°F. y esto originard a su vez un
grado de polifosfato de amonlo liquide con aproximadamente el
39% de convencidn, es decir el 39% por peso del P205 serd

foefato no orto, Un dcido del 60% producird un producto teniendo
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una gonversidn de, aprgkimadamente, el 62%. Utilizendo un dcido
55% P205, la temperatura serd de unos 450°F. Como un lfmite su~
perior, la temperatura obhtenida en el reactor serd, aproximada-
mente, de unos 6508F, De conformidaed con esto, utilizando dcido
del 55%-65% PZOS ¥ una temperatura entre 450¢F, y 6502F,, puede
asegurarse la produccign de polifosfatos de amonio, teniendo
una conversidn de, por lo menos, el 20%.

El producto de reaccidn, a medida que sele del conducto,
estd{ formado por polifosfato de amonio fundido, suspendido en
una corriente de gran velocidad de vapor supercalentado. EL
tiempo de permanencia de los reactivos en el reactor es menor
de un segundo, y el producto fundido sale del reactor a una
velocidad que se estima ser del orden de, por lo menos, -50 MPH,
dependiendo de la cantided de corriente producida. El andlisis
del fundido caliente muestra un producto conteniendo un 8-9 por
ciento de peso de nitrdgeno y un 55-60 por ciento de peso de
fdsforos, calculadd. como P205. La distribucidn de clases de
fosfatos condensado depende de la temperatura del reactor in-
yector, pero corresponde a la encontrada en SPA, para una
conversifn dada. El producto contiene un 20-80% de ortofosfato
un 20-45% de ﬁirofbsfato, y un 0-40% de otros fosfatos.

En término generales, la reaccidn tiene lugar en el reac-

“tor en la forma siguiente-A_

(1) H3P04(320) + NH;NH# PO + (H, Oa + calor
HQO) representa agua libre presente en el deido fosfifrico

orto.
(2) 2NHHP04¥ Calors»({NH )2 H2P° +Hzo
> H
(3) (NE,), HP0, + NE,H PO, ), HP0 + HO
(4) Otros fosfatos mas condensados estdn formados en las

mismas maneras.
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Los ejemplos especificos que siguen se dan con fines
ilugtrativog tan solo, siﬁ que tengan cardeter limitativo en el
dmbito de la invencidn distinto del establecido en lag reivindi-
caciones anexas.

EJEMPLO T

El aparato_utilizado pqaa reali;gr este ejemplo fuf un
reactor inyector formado-porﬁfﬁrconducto de 1/8 de pq}gada, en=
roscado dentro de otro conducto SS de 1/2 pulgada con seccidn
de 8 piesa

Se calentaron previamente 46,5 libras de dcido de proceso
hfmedo, teniendo un contenido devf‘ao5 del 58%, por peso, y se
alimentaron al interior del conducto més grande, a un ritmo de %
libras por minuto, bajo 40 psig. Simulidneamente fueron suminis-—
tradas a la zona de reaccién, a través de un conducto mds peque-
flo, 5,2 libras de amonio gaseoso, & un ritmo de 0,32 libras por
minuto, si bien bajo 120 psig. Le temperatura de reaccidn, de
unoes 5009 F., se nidig instalando un termﬁmetro de esfera en el
conducto del reactor. EL promedio del tiempo de permanencia Qe
la reaccidn fué menor de un segzundo, y el producto de la reac-
cidn, que congistid en polifosfatos de emonio fundido, suspendi-
dos en una corriente de vapor supercalentada, anelizado aproxima-
demente 9,1 - 57,4 - O, que corresponde &, aproximadamente, una
proporcidn molecular de 0,8 NHg/Hé PO4.

El reavtor fué situado sobre un tanque agitado y enfrie-
do, para que el rociddo del inyector fuera dirigido hacia abajo,
dentro del tanque. Al comienzo dg la operacign, el tanque conte-
nfa 40 libraes de agua y el inyector operaba al ritmo anterior
durante 15 minutos, para producir un producto 9-30-0. El tanque
de agitacidn contenid una pruéba de pH, un par termoeléctrico

para vigiler la temperatura y un rociador de amonio para afiadir
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el amonio adicional. El fundido parcialmente neutralizado, rocig-
do desde el inyector, pasando a través del aire, fué a dar contra
la superficie del agua., El vapor y otros gases escapean durante
la trayectoria a través del aire. E1 fundido tuvo un pH de 3,
siendo neutralizado a un pH de 6,1, con 4,5 libras de amonio,
a 0,30 libras Pdr minuto, desde el rociador, en el tanque
de 1la solucidn final. Esta solucidn final, pesando unas 90
libras, contuvo polifosfatog de amonio disueltos, teniendo un
%35% de polifosfatos no orto, y analizada, 8,88 - 29,95 -~ 0,
que corresponde & una proporcidn molecular de NH{H3 PO4 de 1,5:1.
EJEMPLO IT

El mismo equipo utilizado en el Ejemplo I fu€ utilizado
también en este ejemplo, a excepcidn del extremo de salida
del reaetof que fué sumergtdo por debajo del nivel 1dquido
del tanque de solucidn. '

El contenido de dcido de proceso hifmedo de 61% P205 fud
auministrado al reactor durante aproximademente 18 minutos,
al ritmo de 3 libras por minuto. Simultgneamente, y durante
18 minutos al ritmo de 0,74 libras por minuto bajo 110 psig,
fué suministrado amonio gaseoso. La temperatura de reaccidn
fud de unos 5502F, y el producto que salda del conducto fud

enfriado répidamente y disuelto en el tenque de solucidn

" final, conteniendo unas 35 libras de Hy0. Sumergido de esta

forma, el fundido no fliyé a través del aire y, por consiguiente,
los gases no escaparon. Mientras que el amonio no reaccionan=—

do fué vuelto a condensar con el vapor en la solucidén acuosa,

el pH de la solucidn fué controlado por el ritmo del aﬁonio
alimentando al inyector, y asf eliminada la necesidad de dos
sigtemas separados de control de amonio. Mediante este método

se produjo una solucidn que, conteniendo 6%5,8%, se convirtig

en fosfato no orto, de andlisis 10,77=35,53%=0.
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BJEMPLO TIT

En este ejemplo, el reactor inyector fug posicionado dentro
de un granulsdor de cochura, y el fundido caliente extendido
sobre un lecho de rodamiento de sdlidos fertilizantes (polifosfato
de amonio s8lido).

Se suministraron 10 libras de dcido de proceso himedo, con
un contenido del 59% P,0 sl nyectar, a un Titmo de 3-1/2
libras por minuto, y 1-1/2 libras de amonio gaseoso, a un ritmo
de 0,5 libras por minuto, a 120 psig. La temperatura de reaccidn
fu€ de 5559F. La pérdida de amonio en el resctor inyector fué
parcialmente absorbida por el lecho de rodamiento relativamente
frio, comprendiendo %0 libras de sglidos. La proporcién del
geido fosférico a la totalidad de amonio fug de 1-1, de la
cual 0,8 a 1 fud reaccicnado en el inyector y 0,2 a 1 fué reac-
cionado en el lecho de rodemiento. E1l producto final tuvo un
anflisis de 12-56-0 y una conversidn del 39%. Parte del fosfato
no orto fué hidrolizado en el lecho caliente por medio de la
corriente recogida en los sflidos, dando como resuliado un
ritmo de conversidn inferior.

EJEMPLO IV
Propiedad de separacidn del polifosfato de amonio
Un grado de 10-34-0, con 62% de conversidn (62% del P205

en la forma no orto) hecho mediante el proceso inyector, fué
utilizado para separar un grado lfquido de 6-18-6. Se hicieron
soluciones conteniendo 20, 30, 40, y 50% de P205 del anterior

10~34=~0 y el remanente P del #cido Tosf¥rico de proceso

2%5
hifmedo del 54% normal, utilizando en adicidn acua emonio y

muriato de potasa. lLas fdrmulas fueron las siguientes:
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% P.0. derivado de 10~34~0 20 __ 30 40 50

2
Acidosfos. 54% P05 55,3 46,7 40,0 33,3
10~%4~0 42,% 63,5 84,6 105,8
Acua amonio 24% N 82,3 73,5 64,8 57,0
Muriato de potasa 62% K,0 38,7 38,7 78,7 38,7
Agua 183.4 177,6 71,9 165,2

total 400,0 400,0 400,0 400,0

Las centidades anteriores represehtan gramos utilizados
para hacer la cochura.

Despuds de 32 dias a 409F. se observeron estas cuatro
muestras para determinar la facultad de separacidn, y los
resultados fueron los sigulentes.

Muestra - % P205
Derivado de

10-34~0
Eveluacién
50% excelente - completamente separado.
40% excelente - completamente separado
30% bueno - menos del 1% por volumen de
sflidos dispersos fdcilmente en el
fondo del recipiente.
20% ' malo-gin separacidn. l4% por volumen

de cieno sobre el fondo del recipiente.
EJEMPLO ¥
Acido fosférico dﬁﬁproceso hﬁmedo, teniendo un contenido
del 62% P205 fug suministrado a un ritmo de 3 libras por minuto
al reactor, a 40 psig, suministrgndose también amonio gaseoso
a un ritmo de 0,7% libras por minuto, a 120 psig. El extremo

del reactor inyector fud sumergido por debajo del nivel del

tanque de solucidn final. La cantidad de agua inicialmente
afiadida al tanque en este caso se redujo, con objeto de producir

un grado nominal algo superior al de 10~34-0. E1 pH fug

-
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continuamente ajustado a 5,5; controlando el ritmo de adicidn
de amonio al reactor inyector, se obtuvo en dste una temperatura
de 5502F. Se produjo una solucidn altamente concentrada, de
andlisis 11,3-40,72~-0, con una conversidn del 66,4%.

EJEMPLO VI
Grado 6 - 18 -~ 6
Temafic 40,000 é;émoér §}§32995 "555¢F. Inyector

Férmula librag/ton. ggamos/cocnura parte/1000 partes
HyP0, 590 11,800 295
NHs 146 2,920 13
xen(62% K,0) 194 3,880 97
H,0 1070 21,400 535
2000

El muriato de potasa y el agua fueron afiadidos al tanque
de cochura. Mientras el inyector wstaba funcionando fué movido
dentro del tanque de solucidn, y se pasd una cantidad de dcido
en incremento a través del resctor, llegando hasta 11,800 gre-
mos. La temperatura del agua fué de 459F, y despidés de haber
afiadido el muriato de potasa, descendid a 272F. Después de la
adicién del fundido y del amonio, se elevd a 184¢F.

Anflisis del producto:

5,62 = 17,85 = 6,00
56,9% de conversidén,

Grados de lfquido completo pueden hacerse afiediendo otras
sales, conforme se muestra en el método anterior.

La naturaleza qufmica exacta del producto que sale del

reactor no es, sin embargo, conocida, sabidndose o teniéndose
por cierto que el producto no es sjimplemente mono o fosfato

didgmonico ni una mezcla de embos. EL producto comprende una cantidad
sustancisl de fosfatos condensados de la férmula H 5 Py 03n.1 en

la que parte del hidrdgeno ha sido sustituldo por radicales de
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amonio. Por lo general, n serd un entero entre 1 y 5. En términos
generales, el producto comprenderd entre 20-80% de otros fosfa-
tos. Bl contenido de nitrdgeno de este fundido es de 8~12 de

peso por ciento, y el fésforo expresado como P205 esté en la
escala de 55-60 peso por ciento. Un producto 10-34~0 es preferido,
disolviendo este fundido en agua y neutralizando el 4cido libre
como amonio adicional.

Es obvio afirmer que pueden realizarse muchas modif;ca—
clones y verificaciones a la invencidén conforme se ha descrito
hasta aquf, sin que por ello se salga del espdritu de la misma
y alcance, y, por congiguiente, tales limitaciones quedan impues-
tag por las reivindicaciones anexss, conforme & lo que en las
mismas se expresa. NOTA

En resumen : la invepcién recae sobre las siguientes reivindica=-
ciones:

1.~ Procedimiento de obtencidn de polifosfato aménico,
caracterizado por las fases que comprenden la reaccigdn del amo-
nio con 4cido fosfdrico de proceso hifmedo, y & una temperatura
de, per lo menos, 450¢F., con lo que se produce polifosfato de
amonio fundido, enfriasndo rdpidamente el citado polifosfato de
amonio y recuperado el polifosfato aménico, dotado de propieda=-
des de auto-separacidn,

2.~ Procedigiento“ﬁétSbéencign de polifosfato aménico,
caracterizado porque, partiendo del égido fosfdrico de proceso
himedo, teniéndo un contenido de on5 entre un 54% y un 68%, el
perfleccionamiento que comprende la reaccidn del citado 4cido
fosférico de jproceso himedo con amonio, a una temperatura de por
encima de unos 4509F,, con lo que un polifosfato de amonio, tenien-
do por lo menos el 20% del valor del fosfato en la forma no orto,

es producido, e-inmediatamente de esto, enfriand rdpidamente
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el citado polifosfato amdnico, y recuperadio el citado polifos-
fato aménico. |

%.,= Precedimiento de obtencidn de polifosfato aménico,
caracterizado porque comprende la reaccidn de amonio gaseoso
cont dcido fosfdrico de proceso hiimedo, teniendo un contenido
de P2°5 entre un 55% ¥ \1!165%'3 g.f una ‘temperatura de entre. unos
450eF, y 6509F. con lo que se forma un polifosfato amgnico
fundido, impulsado el producto de reaccidh fundido a través del
espacio, evapordndose aéi el vapor y ot;os gasea, y disolviendo
el pdlifosfato aménico fundido en un sisteme acuoso.

4.~ Procedimiento de obtenci¥n de polifosfato amgnico,
caracterizado porque comprende la reaccidn de amonio gaseoso
con dcido fosférico de proceso himedo, a una temperatura por
encima de los 4509%F,, en una zona de reaccidn en la que el
producto tiene un tiempo de permanencia menor de 1 segundo,
tragpasando el polifosfato amdnico fundido a un recipiente de
enfrismiento rdpido, y fecuperaﬂo el polifosfato aménico.

5.~ Procedimiento de obtencidn de polifogfato amdnico,
caracterizado porque comprenda la reaccign de amonio gaseoso
con dcido fosfdrico de proceso hyfmedo, teniendo un contenido de
ong de entre un 55% y un 65%, en una zona de reaccign, con
una temperatura entre unos 450° y unos 650¢F., en la que el .

producto de reaccidn tiene un tiempo de permanencia menor de

4
.

1 segundo, traspasgflo el polifosfato amgnico fundido el interior

de una solucidn acuosa y, posteriormente, neutralizando el

polifosfato aménico a un valor pH entre 5,0 y 8.

6.~ Procedimiento de obtencidn de polifosfato amdnico,

caracterizado porque.tiene unas fases que comprenden la reaccidn

de amonio con dcido fosférico de proceso himedo, a presidn, y a
una temperatura de, por lo menos, 4509F., con lo que se produce

polifosfato amfnico fundido, traspasando el citado polifosfato
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aménico a un granulador que contiene sélidos fertilizantes, y
enfriando répidemente el polifosfato amdnico, ponigndolo en
contacto con sSlidos fertilizantes.
7e= "PROCEDII{IENTO DE OBTENCION DE POLIFOSFATO AMONICO"
Segin se describe en esta memoria que consta de diecinueve

hojas escritas a méquina por una sola cara.

Medrid @ 2JUL £
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