EREt s,

A 0
susnge__Co

anvr————

P~ 42:.340
Dr. Eb/hu
0Z 359 ¢

o
=
<D
€D
D
)

iMemoria descriptiva -

|

'para solicitar PATENTE DE INVENCION por 20 afios
!

a nombre de INVENTA A.G. FUR FORSCHUNG UND PATENTVERWERTUNG

%enﬁdad | déénsdidbhddiibtl suiza
!

{
}on domicilio en Stempfenbachstrasse 38, Zurich, Suiza

i
i
por: "PROCEDIMIENTO PARA LA ELININACION DE HITKATO DE ANONIO

i

!

; DESDE UNA MBZCT,A DE AGUA Y SULFATO DE AMONIO QU% CONTIE
; NE NITRATO DE AMONIOY (Clase Internacional COlc

!

i

1
2

!




10

15

25

30
21.8.69.

El presente invento se refiere a an procedimiento

para la eliminzcidn de nitrato de amonio desde una mezcla

de agua y sulfato de amonio que contiene nitrato de amonio.

En la sintesis de épsilon-caprolactama resultan,

 durante la neutralizacidn de la solucidn en dcido sulfiri

co con hidrdxido de amonio, srandes cantidades de solucid

nes de sulfato de amonio. A partir de estas soluciones —-—

@2 obtiene, por evaporacidn del agus, sulfato de amonio
eristalino el cuel puede ger utilizado en celidad de fer-
tilizante.

Como en el transcurso de la sintesis de épsilonr
—caprolactama también resulten iones nitrato, junito con
el sulfato de amonio se forme también un cierto porcentaje
de nitrato de amonio. EL contenido de nitrato de amonio
estd ligado con desventajas, ya que esta sal, segun es
conocido, es muy higroscdpica. Por lo tanto, durante el alL
macenamiento existe el peligro de que el sulfato de amo-
nio que contisne nitrato de amonio se aglomere y forme
pellas, lo cuel conduce a dificuliades en el ensacado y
puede perjudicar la aptitud del producto para ser espar-
cido,

Ademds, las soluciones acuosas que contienen
nitrato de amonio pueden descomponerse de modo explosivo;
ya gue la solucidn es concentrada en el sistema de con--
centracién por evaporacidn y con ello el nivel de nitrato
de =monio alecanza, o ineclugo sobrepasa, el 1imite critico,
es decir el limite de peligro de explosidn. Esto es tanto
mds peligroso cuanto que la solucidn contiene la mayor
parte de las veces también une cantidad variable de oiras

impurezas, sobre todo de productos intermedios de la sin
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tesis de épsildn-caprolactema, teles como ciclohexanona u

oxima de ciclohexanona, que disminuyen en medida imprevisi
ble los puntos de fusidn y de descomposicidn del nitrato
de amonio. Para evitar estos inconvenientes, se ha eliming
do hasta ahora desde el gistema de concentracidn por eva-
poracidn une cierta cantidad de aguas madres de sulfato
de amonio, lo cual ha %raide consigo, sin embargo, una copn
giderable pdrdida de sulfeto de amonio.

Otro procedimiento (memoria de patente japonesa
nimero 9322 (1955), GA 51 , ne 22, pégina 18.505 (1957))
describe la oxidacidén de los subproductos presentes en la
solucidn de sulfato de amonio por ejemplo medisnte perclo
ratos. Egte procedimiento es, gin embargo, complicado por
1o cual no ha alcanzado ningune imvortancis técnica.

Se ha encontrado sahora que se puede eliminar nil
trato de amonio desde una mezcla de agua y sulfato de amg
nio gue contiene nitrato de amonio, repartiendo esta mez~

cla en capes delgedas y calentando estas ultimas a tempera

" turss elevadas.

En calided de mezclas de agua y sulfato de amo-

nio gon apropladas tanto soluciones acuosas de sulfato de

amonio como también mases cristalinzs acuosas de sulfato

de amonio.

Dz modo ventajoso, ge utiliza uns masa crista-

" 1lina de agua y sulfato de amonio, ya gue en este caso el

procedimiento de acuerdo con el invento transcurre de mo-
do mds rentable que en el caso de la utilizacidn de solu-
clones acuosgasg.

Bl contenido de cuerpos s6lidos de la masa crig

. talina se escoge preferiblemente de tal maners gque esta

-3 -
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Ultima es todavia precisamente susceptible de fluir.

El tretamiento en capa delgada de las mezclas
que contienen nitrato de amonio se realiza de modo conve
niente en dispositivos apropiados para ello, tales como
por ejemplo sobre cintas calentadas, rodillos calentados-
(cuando las mezclas sean soluciones) o en aparatos de ca-
pa delgads. En este caso, se prefieren cintas calentadas,
ya que su fabricacién y mantenimiento son relativamente
sencillas. La temperatura de estos dispositivos de capa
delgada debe ascender ventajosamente e &l menos 1108C;
la temperatura de trabajo Sptima ge encuenira entre'aproxl
nadamente 160 y 22092C. Después de la evaporacidn del ——-—.
agua, que tiene lugsr a estas temperaturas, se obtiene
sulfato de amonio en forma de polvo o de escamas; esta sl
esté en la praciica totalmente libre de nitrato de amonio.

Se puede utilizar el sulfato de amonio exento
de nitrato de amonio directamente en calidad de fertili-
zante (en forma de polvo o de escamag) o0 se le puede con
dueir junto con las lejias de nueva aportacién de sulfato
de smonio 8l sigtema de eveporacidn y cristalizarlo de
nuevo.

Log siguientes e jemplos explican el invento.

En ellos, los porcentajes se entlenden como porcenta jes
ponderales.

Eiemplo 1. 75 litros de una solucion de sulfz
to de amonio acuosa caliente a una temperatura de 809G,
que contiene 47,0% de sulfato de amonio, 5,04 de nitrato
de amonio, 0,% de sustanciss orgdnicas y 47,% de agua,
son pulverizados sobre una cinta secadora caleniada &

1609C con una longitud de 15 m y una anchura de 0,60 m.

-4 -
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De egta manera se descompone el nitrato de amonio y se

evapora el egua. Se obtiene un producto parduzco en for-

' ma de polvo, que consta de 99,4% de sulfato de amonio.

El resto consigte en ague (0,1¢) y productos de desgcompo-
gicién de impurezas orgdnicas (0,%). Este producto, a
diferencia del material que contiene nitrato de amonio
conocido hasta ahora, es por asi decir susceptible de ser
almacenado ilimitadamente, y puede ser utilizado en cali-
ded de fertilizente sin purificacidn intermedia.

Ejemplo 2. (vease hoja 1 de los dibujos)

Une solucién de sulfato de esmonio al 43% calien
te 2 una temperaturs de 809C, que btambién contiens nitra-
to de amonio, procedente del sistema de concentracidn por
evaporacién es introducide a traves de la conduccidén 1 en
el recipiente 2. Medianie un rodillo de pulverizacién 3 .
1a solucidén de sulfato de amonio es pulverizade de modo
uniforme sobre la cinta secadora 4. La cinta secadora es
mantenida a 1802C mediante el dispositivo de caldeo 5.

Ta velocidad de movimiento de la cinta es 0,0l m/segundo.
Bl sgua evaporada sobre la cinte y los gases de descompo=
gicidn son recogidos mediente una cublerta 6, y son succio
nados por el ventilador 9 a través de la conduccidn 8 y
a traves del condensador 10. En el condensador 10, 10s
vapores son condensedos con el agua bruta que penetre s
trevés de la conduccidn 12. Los gases inertes se despren
den por el ventilador 9 hacia la atmésfers. En el extremo
de la cinta secadora mévil, el sulfato de amonio ahora
exento de nitrato de amonio y seco, es desprendido de la
cinta secadora 4 medisnte un dispositivo separador Ty

es recogido en un embudo 1l.
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Ejemplo 3: (vease hoja 2 de los ditujos)

Una solucidn de sulfato de amonio al 43 célieg
te a una femperatura de B0SC, que también contiene nitre-
to de amonio, es introducida a través de la conducecidn 1
en el concentrador de vacio 2 (22 simboliza en este caso
el sistema de vacio). Aqui, la solucidén es concenirada
por evaporacidn hesia 3% de su volumen original, resul-
tando una masa cristelina. Mediante un dispositivo dosi~-
ficador, que congta de un sistema transportador de tor-
nillo gin fin 3 y de un rastrillo distribuidor 3a, la mg
sa oristalina de sulfato de amonio es distribulda de mo-
do uniforme sobre le cinta secadora 4. La cinta secadora
es mentenida a 180°C mediante el dispositivo de caldeo O.
La velocidad de movimiento de la cinta es de 0,8 m/minuto.
Bl tratamiento posterior se realiza tal como se indica
en el ejemplo 2, parrafo 2.

La presente solicitud, que corresponde a la
presentada en Suiza, el 22 de Agosto de 1.968, vajo el
We 12598/68 y 1 de Julio de 1.969, N¢ se acoge
a los beneficios del articulo 51 del vigente Estatuto

sobre Propiedad Industrial.

REIVINDICACIONRES

Los puntos de inveneidn propiz y nueva, que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Pa-
tente de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los
giguientes:

1.- Procedimiento para la eliminacién de ni--

-6 -
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trato de amonio desde una mezcla de agua y sulfato de
amonio gue contiene nitrato de amonio, carscterizado pox
que esta mezcla es distribulda en capes delgadas y estas
ultimes son celentadas a temperaturas elevsdas.

2.- Procedimiento segin la reivindicaseidn 1,
ceracterizado porque en calidad de mezcla de agua y sul-
fato de amonio que contiene nitrato de amonio se utiliza
una solucidn acuosa de sulfato de amonio que contiene ni
trato de amonio.

3.~ Procedimiento segin la reivindiceeidn 1, cé
racterizado porque en calidad de mezcla de agua y sulfato
de amonio que contiene nitrato de amonio se utiliza una
masa cristalina acuosa de sulfato de amonio que contlene
nitrato de amonio.

4 .- Frocedimiento segun las reivindicaciones
1 a 3, caracterizdo porgue se celientan las capas delge-
das hasta al menos 1102C.

5.— Procedimiento segun las reivindicaciones
1 a 4, ceracterizado porque ge calientan lzs capas del-
gadas hagta aproximademente 160 a 2202C.

6.~ Procedimiento para la eliminacidn de nitrg
to de amonio desde una mezcla de agua y sulfato de amonio
que contiene nitrato de amonio.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que

antecede, representado en los dibujos que ge acompaiian
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y con los fines que se han egpecificado.
Teta Memoria comsta de ocho hojas escritas a

méquina por una sola cera.
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