P.- 35.480

JPH/IDN/RG/C13T/P
1] /h-\ 'ﬂ'

o S Lo

uﬂ] 1‘.

Ke?

Memoria descriptiva | 34 1 5 8 8

AT
13 R a
\ A
4

para solicitar PATEITE DE INVENCION por 20 aiios

a nombre de THE POWER-GAS CORPORATION LIMITED

britdnica

con domicilio en Parkfield Works, Stockton-on-Tees, Condg
do de Durham, Inglaterra :

por: " U8 PROCEDIMIENTO PARA LA FRODUCCION DE UN FERITLI-
ZANTE FOSFONITROGENADO " (Clase Internacional CO5b,c)
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La presente invencidn se refisre a la‘ﬁéﬁﬁfac~
fura de abonos o fertilizantes fosfonitrogenados, partien
do de la acidulacidn de mineral de fosfato con dcido sul
férico o dcido fosfdrico.

&5 sabido que cuando el mineral de fosfato es
acidulado con una cantidad limitada de deido sulfidrico,

o con dcido fosfdrico, sustancialmente todo el P205 del

mineral de fosfato se convierite en fosfato monocdleico,

semn las reacciones:

2 (P0;.3,5020) + 5 S0, = 5 CaS0, + 2 Ca(HyPO,), + HyO

2 (P205-3,50a0) + 10 H3PO4 =7 Ca(HaPO + HZO

2

La reaccién (1) es la base de la manufactura -
de superfosfato sencillo y la reaccidn (2) es la base de
la, manufactura de superfosfato triple.

Se ha hallado ahora que cuando se hace reaccio
nar el producto de las anteriores reacciones (1) o (2),
con una solucidn acuosa de sulfato amdnico, el fosfato -
monocdleico se descompone a sulfato cdleico, que es pre-
cipitado como yeso, hemihidrato o anhidrita, sesgun el in-
tervalo de tempsraturas, y se forma fosfato monoamdnico -

4 - . A
en solucion. Ias reacciones tipicas son:

> CaS0, + 20&(H2P04)2 + 2 (NH4)ZSO4 = 703804 + 4NH4H2PO4

7 Ca(H2P04_)2 +7 (1\rfi4)zsoljr =9 c:aso,jr + 14 TH,H,PO

4 4

Segin un aspecto de la presente invencidn, un
procedimiento para fabricar abonos fosfonitrogenados com

prends las etapas de acidular mineral de fosfato con dei-

 do sulfdrico o dcido fosfdrico, o una mezela de ambos,

de manera que sustancialments todo el P205 del mineral de
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fosfato es convertido en fosfato monocdlecico; hacer reac-
cionar el producto de dicha acidulacidn con una cantidad
suficiente de sulfato amdnico en solucidn acuosa, de mane
ra que sustancialmente todo el fosfato monoedleico es des
5 compuesto a sulfato cdlecico; separar del producto de reag
cidn el sulfato ddleico precipitado; y retirar el producto
de reaccidén que queda.
¥l mineral de fosfato molido puede ser acidula-
do dentro de wn intervalo de temperaturas desecado (la -

10 reaccidn es exotérmica), en un recipiente de reaccidén con
agitacidn, y cuando se ha completado la acidulacidn sze -
afinde una solucidn concentrada de sulfato amdnico acuoso.
Ll sulfato cdleico es nmrecipitado en forme de yeso, hemi-
hidrato o anhidrita, seszim el intervalo de teomperaturas.

15 Bl sulfato cdleico wmrecipitado es separado del producto
de reaccidn, preferiblemente por filtracidn, y el filtra-
do, que es el producto que queda, y consiste esencialmen=—
te en una solucidn acuosa caliente de fosfato monoamdénico,
es retirado para ser tratado a2 abono fosfonitrogenado.

20 El sulfato cdleico precipitado que es separado
del producto de reaccidn por filiracidn, contendrd algo
de fosfato amdnico, y preferiblemente es lavado con agua,
para serarar y recuperar csta sal soluble; afindidndose -~
el liguido de lavado al filtrado inicial, y retirdndose

25 la solucidn mixta para ser tratada a abono fosfonitrozeng
do.

Como alvernativa, el mineral de fosfato puede -
se; acidulado pera formar un superfosfato sdlido, usando
el equipo usual, y luego se puede hacer reaccionar el su-

30 perfosfato sdélido con una solucidn concentrada de sulfato
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amdnico acuoso. Despuds se senara por filtracidn el sul-
fato cdleico precipitado, y se retira el filtrado para -
ser ‘tratado.

En la presente invencidn se ineluye el caso de
que como materis prima se suministra un suwerfosfoto z0-
lido que haya sido manufaciurado por acidulacidn de mine-
ral de fosfato con decido sulfirico o deido fosférico, o
con una mezcla de anbos.

Se puede afiadir amoniaco a la golucidn produc—
to, para convertir en fosfato diamdnico algo o todo el -

n ’ . Ié o 7
fosfato monoamonico, sezun la reacecion

NH, H,PO

4

Para tratar a abono de NPX se puede ailadir a
la solucidn producto una sal potdsica, 0 se puede afiadir
hidrdxido potdsico, para convertir todo o varte del fos—

fato monoamdnico en fosfato diamdnico y Fosfato acido Do

tdgico, segin la reaccidn:

HPO

2 NH HPO 4+ 2 KOH = (NH HP04 + K,

H25°, 4_)2 + 2 Hy0 (6)

4

Ia solucidn inicial o modificada puede ser con
centrada por evaporacidn, y la solucidn concentrada ca-
liente puede ser llevada a una instalacidn de granulacidn,
0 ser granulada, pars producir un abono fogfonitrogenado
s61ido.

En el caso de que se disponga de un suministro
fieil de é;lfato aménico, por ejemplo sulfato amdénico pro
ducto secundario de una instalacidén de caprolactama, ol

sulfato cdlcico precipitado que se separa del producto -

de reaccidn puede ser considerado comoigpoduoto de dese=

41588
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cho,

In el caso de que se disponga de un suminisitro
facil de amoniaco y didxido de carbono, por ejemplo de -
una instalacién de sintegis de amoniaco, una parte o todo
el sulfato cdlcico precipitado aue se separa del producto
de reaccidn se puede hacer reaccionar con una solucidn -
acuosa carbonatada de amoniaco, para producir sulfato amd

4

nico y carbonato cdleico, segin la reaccidn:

CaS0, + 2 N, + CO, 4 H,O (1H,),50, + CaC0y (7)

El carbonato cdleico es precipitado, y la solu-
cidn contiene algo de carbonato aménico libre, ya que la
reaceidn es reversible. El carbonato cdleico es separado
de la solucidn, preferiblemente por filtracidn, y la solu
cidn es concentrada, produciendo una solucidn concentrada
de sulfato zmdnico, sustancialmente sin vpérdida de amonig
co libre. ¥sta solucidn concentrada de sulfato amdnico es
usada luego en el procedimiento de la invencidn.

Por tanto, sezin otro aspecto de la presente -
invencidn, un procedimiento pera fabricar abonos Fosfoni-
trozenndos comprende las etapas de acidular mineral de =
fosfato con deido sulfdrico, o deido fosférico, o una mez
cla de ambog, de manera que sustancialmente todo el P205
del mineral de fosfato es convertido en fosfato monocéloik
co; hacer reaccionar el producto de dicha acidulacidn con
una cantidad suficiente de solucidn concentrada de sulfa-
to aménico zcuoso, de manera que sustancialmente todo el
fozfato monocdleico ez descompuesto a sulfato cdleico; sg
parer del producto de reaccidn el sulfato cdleico brecipi

tado; retirar el producto de reaccidn restante; hacer -
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reaccioner unz rerte o todo el sulfato
con una solucidn acuosa carbonateda de amoniaco, para -

producir carbonato ecdlecico precipitedo y sulfato andni.co
en solucidn; separar de la soluoién de sulfato amdnico -
el carbonato cdlecico precipitado; y conccntrar esta so-

lucidn, para producir dicha cantidad de solucidn concen-
trada de sulfato amdnico acuoso.

Como es evidente por las ecuaciones (3) y (4),
solamente en el caso de que solo se use acido fosfdrico
para acidular el mineral de fosfato se hard reaccionar
todo el sulfato cdlcico separado con una solucidn acuosa
carbonatada de amoniaco.

Ia ventaja de la presente invencidn es que se

produce un abono de gren contenido de N y P20 consis—-

5’
tonte bdsicemente en fosfato aménico, con un consuro mi-
nimo de gecido sulfirico y/o fosfdrico. En el caso de que
solo se use dcido sulfurico para acidular el mineral de
fosfato, se requiere hasta 30% menos de deido sulfirico
que cuando se descompone 6l mineral de fosfato con dcido
sulfirico para producir deido ortofosfdérico, y se neutrs
liza luego con amoniaco el deido fosfdrico separado, pare
producir fosfato amdénico.

En la realizacidn del procedimiento de la pre-
sente invoneidn en la que una parte o todo el sulfato -
cgleico precipitado es convertido en carbonato cdleico -
precipitado, considerdndose ambos productos como produc-—
tos de deEecho aue requierén una eliminacidn adecuada,
existe la ventaja adicional de qus el carbonato calcico
sg menos molesto para ser eliminado gue el sulfato cdlel.

co, y también de que el veso de carbonato cdlcico es apre
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ciablemente menor uue el peso de una cantidad equivelente
de sulfato cdleico, precipitado como yeso, hemihidrato o
anhidrita.

Iz invencidn serd descrita a continuacidn, por

referancia a los giguientes ejemplos.

Ejenplo 1

373,5 g de mineral de fosfato de Nauru, moli-
dos de forma que el T75% tenia un temafio menor de 86,4 mi~
cras (malla British Standard Sieve 200), ¥y cuya compogi-
cidn era 38,0% en peso de P2°5’ 51,4_'37% de Ca0, 2,53% de
F, 2,525 de 00, 0,944 de Fen0s; 1,80% de 80, 0,15% de
Wap, 2,75% de H20, fueron acidulados en un recipiente de
reaccidn, con 182 ml de deido sulfdrico al T3% en peso/pe
so. La temperatura fué mantenida a 7090, con agitacidn -
constante.

Una vez completada la reaccidn de acidulacidn,
se mezclaron lentamente con el contenido del recipilente
de reaccidn 140 g de sulfato amdnico disueltos en 210 g
de agua, y la mezcla resultante fud agitada durante 2 ho-
rag. Se Tormdé un precipitado de sulfato cdleico que fud
separado por filtracidn. Este nrecipitado fué lavado con
ague, y luogo secado y anclizado. E1 precipitado fud iden
tificado como yeso (CaSO4.2H20) gue contenia lo siguiente:
contenido de P205 en el precipitado lavado y secado,’1,4%
en peso/peso; contenido de nitrdgeno en el precipitado -
lajado ¥y secado, nada.

Por lo que antecede se deduce que todo el NHB

estd presente en el filtrado y liquido de lavado, ¥ que
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el 94,65 del contenido de P2O5 del mineral de fosfato -

estd presente en el filtrado y liquido de lavado.
Ejemplo 2

Se acidularon en un recipiente de reaccidn 234
g de superfosfato sencillo del comercio, que contenia -
19,8% en peso/peso de P,0;, con 10 ml de deido sulfirico
2l 96% en peso/peso, y se afiadieron 132 g de sulfato amd
nico disuelto en 900 ml de agua. La temperatwra de la -
mezcla de reaccidn fué mentenida a 802C, con agitacidn
constante durante 5 horas.

Se formé un precipitado de sulfato cdleico que
fué separado por filtracidn. El precipitado fué lavado -
con agua y luego secado y enalizado. El precipitado fué
identificado como yeso (CaSO452H20) gque contenia lo si-

gulente: contenido de P en el precipitado lavado y sg

205
cado, 1,5% en peso/peso; contenido de nitrdgeno en ol -
precipitado lavado y secado, nads.

Por lo que antecede se deduce que todo el NH3
estd presents en el Filtrado y ligquido de lavado, y el
94,4% del contenido de P,0; del superfosfato sencillo es-
ta presente en el filtrado y liquido de lavado.

La presente solicitud, que corresponde a la pre
sentada en Gran Bretafla, con fecha 16 de Junio de 1.966,
bajo el’nﬁmero 26825/66 prove., se acoge a los beneficios

del articulo 51 del vigente Estatuto sobre Propiedad In-

5461588
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NOTA

Los puntos de invencidn, propia y nueva, que
se presentan para gue sean objeto de esta solicitud de -
Patente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los
giguientes:

1.~ Un procedimiento para la produccidn de un
fertilizante fosfonitrogenado, caracterizado por las sta-
res de acidular mineral de fosfato con decido sulfirico o
deido fosfdrico, o con una mezcla de ambos, de manera Que
sustancialmente todo el P205 del mingpal de fosfato es -
convertido en fosfato monocdlcico; hacer reaccionar el -
producto de dicha acidulacidn con une cantided suficiente
de zulfato amdnico, en solucidn acuosa, de manera que sug
tancialmente todo el fosfato monocdleico es descompuesto
a sulfato cdlecico; separar del producto de reaccidn el -
sulfato cdleico precipitado; y retirar el producto de -
reaccidn que queda.

2.~ Procedimlento segin la reivindicacidn 1,
caracterizado porque como variante, se hace reaccionar -
un superfosfato sdlido, que ha sido fabricado por acidula
cién de mineral de fosfato con deido sulfirieo o deido -
fosférico, o con una mezcla de ambos, con una cantidad -
suficiente de sulfato amdnico en solucidn acuosa, de mang
ra gue sustancialmente todo el fosfato es descompuesto a
sulfato cdleico; separar del producto de reaccidn el sul-
fato cdleico; y retirar el producto de reaccidn que queda.

3.~ Procedimiento segin la reivindicacidn 1 &

2, caracterizado porque el sulfato cdlcico es separado -

541588
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por filtracidn.

4.= Procedimiento segin la reivinficacidn 1,
2 & 3, caracterizado porgue se aflade amoniaco a la solue
cidn producto, para convertir una parte o todo el fosfa-
to monoamdnico en fosfato diamdnico.

5.- Procedimiento segin las reivindicaciones
1, 2 & 3, caracterizado porque se afiade a la solucidn -
producto una sal potdsica, o hidréxido potdsico, para
convertir una parte o todo el fosfato monoaménico en fog
fato diamdnico y fosfato deido potdsico.

6.~ Procedimiento segin cualquiera de las rei-
vindicaciones precedentes, caracterizado porque la solu-
cidn producto inicial o modificada es concentrada nor eve
poracidn, v la solucidn concentrads caliente es llevada
a una instalacidn de zranulacidn, o granulads, para pro-
ducir un abono fosfonitrogenado sdlido.

' T.= Procedimiento segin cualguiera de las rei-
vindicaciones precedentes, caracterizado porque al menos
wna parte del sulfato amdnico es una solucidn concentrada
dgsmlfato amonico, obtenida haciendo reaccionar parte o
todo el sulfato edlcico precipitado, separado del produc—
to de reaccidn, con una solucidn acuosa carbonatada de -
amoniaco, para producir sulfato amdnico y carbonato célc;
co; se separa de la solucidn el carbonato cdleico precipi
tado; y se concenbtra la solucidn, para producir una solu
cidn concentrada de sulfato aménico.

8.= Procedimiento segin la reivindicacidn T,
caracterizado porque el carbonato cdlcico es separado por
filtracion.

9.~ Procedimiento para la produccidn de un fer-

-v- 341588



tilizante fosfonitrogenado, caracterizado por las etapas
de acidular mineral de fosfato con deido sulfirico o del
do fosfdrico, o con una mezcla de ambos, de meners que -
gustancialmente todo el P205 del mineral de fosfato eg ~
5 convertido en fosfato monocdlcico; hacer reaccionar el
producto de dicha acidulacidn con una cantidad suficien-
te de solucidn concentrade de sulfato amdnico acuoso, de
manera que sustancialmente todo el fosfato monocdlcico -
es descompuesto a sulfato cdleico; separar del producto
10 de reaccidn el sulfato cdlcico precipitado; retirar el -
sroducto de reaceidn que queda; hacer reaccionar una paxr
te o todo ol sulfato cdleico separadv con una solucidn -
acuosa carbonatada de amoniaco, para producir carbonato

cdleico precipitado ¥ sulfato aménico en solucidn; sepa

e

15 rar de la solucidn amdnica el carbonato cdlecico precip
tado; ¥y concentrar esta solucidn, para producir dicha -
cantidad de solucidn concentrada de sulfato aménico acuo
S0,

10, Procedimiento segin cualquiera de las rei
20 vindicaciones precedentes, caracterizado porque el sul-
foto edleico separado de la solucidn producto es lavado
con agua, yara separar y recuperar cualquier cantidad de
fosfato amdénico presente en dicho sulfato cdleico, y la
solucidn de lavado es afiadida a dicho producto de reac—
25 cidn que queda.
11.- Un procedimiento para la produccidén de un
fertilizante fosfonitrogenado.
. Tal y como se ha descrito en la llemoria que an
tecede y con los fines que se han especificado.

30 Iatn Iemoria consta de doce hojas escritas a -

2 341588
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miquine por une sola de sus caras.
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