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PATENTE

DE
INVENCION

por "PROCEDIMIENTO PARA LA PREPARACION DE FERTILIZANTES
LIQUIDOS EN SUSPENSION", a favor de la firms itsliena
MONTECATINI EDISON S,p.A., residente en MITAN (Italia)

MEMORIA DESCRIPTIVA

El presente invento se refiere a un procedi~

niento para la preparacidén de fertilizantes 1iquidos.

. Mas concretamente se refiere a un procedimiento para

producir fertilizantes lidquidcs en suspensién conte-
niendo fosfatos amdnicos, a partir de amoniaco y 4dcido
fosférico obtenido por via himeda,

Log fertilizantes 1lIiquidos en suspensidn estén
constituldos por solucilones acuosas saturadas de subsgtan~
ciags fertilizantes conteniendo en suspansibn pequefios
cristales de dichas substancias, Egtas suspensiones

ofrecen ventajas considerables en comparacidn con los

v
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Por consiguiente, un buen fertilizante liquido
en suspencién debe posecr caracteristicas de almacena~
miento satigfactorias, o sea; dabe poseer una baja
velocidad de sedimentacidn, asi como una baja velocidad
de crecimiento de los cristales y debe presentar una
baja viscosidad con el fin de facildtar tanto gu mani-
pulacidén como las operacionecs de agitacion periodica
durante el almacenamiento. Ademds, es oObvio que el
contenido de elementos fertilizantes debe ser 10 més
elevado posible,

Sin embargo, resulta muy dificil lograr de
forma simultdrea estos objetos, debido a qus las diver-—
sas p;opiedades estdn con mucha frecuencia en contraste
entre si, En efecto, la velocidad de sedimentacidn
puede hacerse mds lenta gumentando 1la viscosidad del
liquido, lo que se obtiene; por ojemplo; aumentando la
cantidad de agente en suspensidn o de los sbélidos sus-
pendidos, Por otra parte, ¢l aumento de la cantidad
de agento en suspensidén incromenta el coste del produc-
t0, mientras que ¢l aumento de la cantidad de s¢lidos
guspendidos - por tanto el contenido de producto de
elementos fertilizantes - favorece el crecimiento de
los crigtales.

En la preparacidn de suspensiones mediante la
amonizacién del &cido fosférico obtenido por via himeda
surgen otras dificultades debido a las impurezas pre-
sentes en el 4cido, cuyas impurezas precipitan durante

la amonizacién., En ofecto, sabido es que este 4cido
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contiene, por lo general, del 3% al 6% en peso de impurezas
cuya naturalezs y cantidad varia segdn el tipo de fos-
forite utiligada y las caradter{sticas del procedimien~

to de produccidn. En el caso de un ataque de acido spl—
furico las impurezas més frecusntes y,ébundantes sons
Fo,0,, AL,03, Vg0, Sifg~, ¥, ey 50,”. Durente le
amonizacidn estas impurezas precipitan en forma de par- ‘
t{culas muy finas de consistencis gelatinosa conteniendo,
particularmente, fosfatos de hierro magnesio y aluminio,
fosfatos y sulfato de caleio, silice y fluosilicatos de so-
dio y amonio, Estos precipitados forman; durante el
almacenamiento de la susPGneién, un gel gue con notable
frecuencia es dificil de romper y extraer de los recipien-
tes.,

Debido & todos estos inconvenientes, las sus-—
pensiones de fosfato amonico a partir de acido fosfdrico
obtenido por la via himeda se han realizado hasta ahoba
con un méximo conbenido de sustancias fertilizantes,
igual al 40% en peso, y hasta el presente no ha sido
posible conservarlas por mas de un mes, aproximademente.
Con el fin de obtener titulos mds elevados y tiempos
de almacenamientos superiores a un mes, resulto mecesa—
rio purificar el &cido de partida o sustituirlo, por
lo menos en parte, con acido polifosfdrico para mentener
las impurezas en solucion, por lo menos parcialmente,
merced a la accidn secuestradora de los ilones polifosfé—
ricos. Sin embargo, estas dos soluciones elevan consi-

derablemente el coste de produccidn del fertilizante,



10,

15,

20,

25,

=5=@173@42?ﬁﬁ

Agi pues, un objeto de sste invento consigte

en proporcionar un método para la Obtencidén de fertili-~

zantes liquidos en suspension a partir de smonisco y

4cido fosférico obtenido por via humeda; fertilizantes

éstos que deben combinar un elevado titulo de elementos

fertilizantes; por ejemplo del 50% en peso de N y

P205 y superior, con excelentes caracteristicas de al-

macenamiento y propiedades de manipulacidén sin tener

que recurrir a 1log recurses antes indicados.

Todavia otro objeto de cste invento esiribs
en hacer posible la obtencidén de periodos de almacena-
miento mucho més prolongadOS; por ejemplo, de 6 meses y
mis.

Todos estos objetos y todavia otros se obtienen
con el procedimiento objeto de este invento segim el ’
cual los fertilizantes liquidos en suspensién se pre—
paran a partir de amoniaco y dcido fosférico por via
hYmeda, mediante las giguientes ebtapas operativas:

12) el dcido fosférico se amoniza a temperaturas
comprendidas entre 902 y1202C con amoniacb gase0s0,
hasta que se obtienec un pH comprendido entre 4 y 53

28) se progigue la amonisacidén a una temperatura compren-
dida entre 902 y 1209C, con amoniaco gase0so, hasta
que se obtiene un pH comprendido entre 6 y 83

38) 1la suspensién de fosfato aménico asi obtenida se
enfria rdpidemente a una temperatura comprendida
entre 02 y 359C, Durante el enfriamiento se adi~
ciona un agente guspensor al tlempo que se mantiene

agitada la suspensidn,
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Caso de operarse de forma discontinua, se adi-
ciona el amoniaco gasecCsp al deido fosfdérico con agita;
cldn, hasta que se alcanza el pH indicado, Caso de
operarge de forma continua, se alimonta la fase liqui~
da y el amoniaco a 1los reactores, equipados con agitaf
dores; en una proporcidén tel que se mantengan 1los valo-
res indicados del pH., De proferencia se opera en conti-
nuo en ambas eotapas.,

Se obtienen resultados particuvlarmente satis-
factorios cuando se utiliza en le primera etapa un H
comprendide entre 4;5 ¥y 5; ¥y entre 6,5 y 7 en la segundsg
etapa, En ambas etapas la temperatura puede variar :
entre 902C y 1202C, De preferencia se opera a wa
temperatura comprendida entre 1052 y la temperatura
de ebullicldn de la solucién; egtando comprendida es?a
temperatura do ebullioidn; por lo general, entre 1102 y
1209C, Por 16 comun no es necosario alimenter calor
desde el extorior para efectuar cstas operaciones, en
vigta de la exotermicidad de la resccién,

Por otra parte, el gnlor de la reaccién.peru
mite evaporar considerablemente cantidades de agua, ﬁér—
mitiendo por tanto obtener produchos com um titulo total
en N y P,0; de, por ejemplo, 45% aproximademente en
peso, a partir de deido fosfdrico con wn titulo de,
por ejemplo, 30%; eproximedamente, de Ebos, sin tenen
que recurrir a une concentracién preventiva del 4cida,

La primera operacidén de emonizacidn puede :
llevarse a cgbo, por ejemplo, en un periodo de tiempo

de 30-90 uinutos, y la segunda, por ejemplo, en 10-60 mi-
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La lechada procedente de la segunda fase debe
enfriarse a una temperatura comprendida entre O y 3520,
durante un tiempo que no exceda aproximadamente de 20 minutos.
De preferencia el enfriamiento es instantaneo y esto
puede lograrse facilmente alimentando de forma continua
en un tercer reactor {reactor de acondicionamiento);
enfriadc de forma apropiada, la lechada procedente de
la segunda fase y el agente suspenso®?. EL enfriamiento
del reactor puede lograrge con cualguier metodo conoci-
do, por ejemplo, alimentando de forma continue parte
de la susPensién del reactor a un refrigerador de agua
y reciclando de forma continua la suspension asi enfriada
al reactor.

Cuando el enfriamiento no es instantaneo puede
adicionarse el agente suspensor una veg enfriada la
lechada a temperaturas comprendidas entre 60 y T02C o
inferiores.

Durante el acondicionamiento de la lechada con
el agente suspensor debe someterse la lechada a fuerte
agitacidn; o sea, la agitacion debe ser tal que asgurs
por ejemplo una velocidad periférica de,por lo menos, 0,55
m/seg. ILa definicion de estas velocidades periféricas v los
procedimientos précticos para llevarlo a cabo se descri-
be, por ejemplo, en "Mixing", publicado por la "Academic
Press of New York", 1966, en la pdgina 181. El acondi-
cionamiento se efectva, por ejemplo, durante 30-90 minutos,

Los agentes suspensores pueden ser, por ejemplp ’

arcillas,més concretamente montmorilonitas y atapulgitas,
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o geles de sflice o alimina. Estos pueden ubilizarse
solos © mezclados entre si, Por lo general. se wtili~-
zan en cantidades de 1-3% en peso sobre el total de la
suspensidn adicionada y se afiaden en estado sdlido o

en forma de una suspensién acuosa preparada de antemano,

Ta adicidn de otras substancias fertilizantes,
tales cono NH4NO3 o urea ( para aumentar el titulo de '
nitrdgenc) o XC1 (para obtener fertilizantes ternarios),
se efectua, por lo general, en estado frio, despuds o
contemporéneamente con el agente suspensor. Bstas subs-
tancias se adicionan en foma de cristales o grénulos,
no superiores, por lo general, a 0,6 mnm,

El scido fosférico no precisa purificacidn
alguna. Este puede provenir de cualquier tipo de ataque
doido de fomféritas, por ejemplo; de un ataque con
B,80,, con ,50, ¥ (NH,),50,, con HNOB y (NH,),80, o
K504, ete.

Es interesante destacar que la elevada tempe-
rature utilizada durante la mmonizaciodn petmite elimi—
nar parte de las impurezas susceptibles de volatilizarse,
tales como ¥~ y §10,, en forma de SiF, y HF. Por el
contrario, las rotras impuregzas precipitan en forma alta-
mente subdividida y no gelatinosa, y por consiguiente no
producen inconvenientes durente el almacenamiento y la
manipulacidn.

Asimismo, los fosfatos amonicos precipitan en

forma altamente subdividide y, por tanto, permanccen

facilmente en suspensidn, no dando practicamente lugar

a fenomenos de crecimiento de los cristales durante el
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El dcido fosférico puede introducirse en cual-

slmecenamiento,

quier grado de concentracién, por ejemplo con titulos

de P’205 de entre 20% y 60% en peso, EL caso que se
degeec Obtener fosfatos aménicos en ausencia de otras
substancias fertilizantes, se prefiere utilizar un dcido
con un 30-36% en peso de PZOS' En caso de que se desee
introducly otras substancias fertilizantes se preflere
utilizar un titulo comprendido entre 20 y 30%.

Con el c¢mpleo de un 4dcido con una concentra-
cién superior al 36%, aproximadamente, cs necesario
enfriar la masa reaccional durante la amonizecién 0
diluir la masa con agua para evitar que el producto

tenga un titulo demasiado alto y, por consiguicnte,

- muestre un contenido demasiado elcvado de s6lidos,

Con la variacidn de la concentracidn del

4cido fosférico de partida y el pH de la amonizacidn

de la segunda fase, es posible obtener fertilizantes

binarios dotados de; por ejemplo; vn titulo de 10-14

de N y 29,5-38 de P205; con un titulo global de hasta
50 y superior,

Con la adicién de nitrato ambénico o0 uresa,
es pogible obtener fertilizantes binarios con; por
ejomplo, un titulo de 20~20, 15~30 o 24-12.

Con la adicién de KCl, es posible oObtener
fertilizantes ternariog con, por ejemplo; w titulo
de N'PZOS’KQO de 6-16-21, 5»13~2§ 0 4~10-27, Con la
adicibn de KCl ¥y NH4NO3 y/0 urca, ¢s posible obtener
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fortilizantes ternarios equilibradOS éon; por ejemplo};fi‘V“A
w titulo de 13-13-13. & estag forﬁulaciones se les
puede adicionar, asimismo, oligOelomentos nutritivos
y/0 pesticidas,

Los fertilizantes en suspensidn, obtenidos con
el procedimiento de este invento, muesiran sorprendentes
caracteristicas de estabilidad frente al almacenamiento:
en caso de que cada 2-3 dias se sometan los fertilizantes
a agitacifn, durante cortos periodos, segin los métodos
utilizados para este tipo de fertilizantes, los productos
nuestran, al cebd de 4~6 meses de almacenamiento a la
temperatura ambiente (entre 152 y 259C) un crecimiento
inapreciable de los cristeles, al tiempo que gu fluidez
permancce casi inalterada, de 1o que se deduce que pue-
den obtenerse almacenamientos mucho més prolongados, ©
sea; notablemente superiores a los periodoé normales de
almacenamientos (de 1 a 3 meses) de los productos comeré
ciales, ‘

Las suspensiones muestran; asimismo; buenas
propiedades de almacenamicnto a 099, ¥ sobre todo con
titulos bastanie bajos. En efecto, aguellos que tienen
un titulo elevado muestran cierto crecimiento de los
cristales, pero se ha descubierto que estos cristales
sé aubodisuelven nuevemente cuando las suspensiones
retornan s la temperatura del ambiente.

Por cOnsiguiente; los fertilizantes liquidos
obtenidos con el procedimiénto objeto de este invento
ofrecen tambidén le ventaja de permitir su almacenamien—

to sin problomas en todag las esbaciones del aflo,
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Su viscosidad a la temperatura embiente esté
comprendida, por lo general, entre 50 y 250 centipoises,
segin sea la formulacidn, y ésta aumenta solo en forma
inapreciable con el transcurso del tiempo, Cuando se
almacena el productc a 02C su viscosidad es casi el
doble, si bien todavia permanece lo suficientemente
baja como para no causar problemas de manipulacién.

Por otrg parte, cuando las suspensiones. se
llevan de nuevo de a la temperatura ambiente, se cbtienen,
sustancialmente, las mismas viscosidades gque las'de
suspensiones almacenadas a la temPeratura ambiente.

Los ejemplos que siguen se ofrecen para dar
mayor claridad al concepto inventivo de este invento.
EJEMPIO 1

El dcido fosférico de este ejemplo se obtuvo
por ataque sulfirico de fosforita, y mostrd un ~titulo
en P205 del 2% en peso. Su contepido porcentual en

peso de impurezas es el siguiente:

Fe = 0;17% en peso
Ng ' - o,25% v
A1 ' = 0,26 v m
510, = 0;9% v
F = 1,9% " ®
Ca0 = 0;5% TR
SO4 ) = 1,06 n w

Se alimentaron continuamente en un reactor de
2 litros 5.000 g/h de dcido fosforico junto con 410 g/h

de NH. gaseoso, manteniendo el reactor bajo agitacién.

3
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El pH ascendid & 4,6 — 4,7; la temperatura

estuvo comprendida entre 1052 y 1082C,

Ie suspensidn procedente del primer reactor
se alimentd, junto con 180 g/h de NHj, a un segundo
reactor de 2 litros, mentenido bajo agitacidn.

El pH ascendid a 6,6-6,7, mientras que la tem-
peratura quedd comprendida entre 1052 y 1082C.

A continuacidn se pasé la lechada a un tercer
recipiente de 2 litros mantenido a 202-229C y bajo
intensa agitacidn. Se alimentd continuamente en este
recipiente 95 g/h de atapulgita s6lida, correspondiente
al 2%, aproximadamente, en peso de la suspensidn total
adicionada, Ia atapulgita mostrc una superficie activa
de 210 mQ/g. Ia agitacion se efectud por medio de un
agitador de 4 paletas funcionando a una velocidad peri-
férica de 0,55 m/seg.

Ia suspensidn condicionada tuvo un titulo de
1Q,3 en N y 29,4 en P205. A 239C su densidad fue de
1,374 g/cc y su viscosidad ascendid a 42 . centipoises,

A 09C la viscosidad se elevd a 73 centipoises. Su valor
pH resultd igual a 6,7.

Dos muestras de la suspensidn se almacenaron
a la temperatura ambiente, o sea a 15-252C y a 0°C, res-
pectivemente, Cada 2-3 dias se sometieron a agitacidn
durante unos 10 minutos segun los métodos comunes,

Al cabo de 6 meses de slamacenamiento y después
de tres dias a partir de la Ultima operacion de agitado

el volumen del lfquido 1lfmpido sobrenadante ascendid
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al 5-10% del total, mientras que los cristales con un
temafio superior a 20 mallas (escala Tyler) estuvieron
presentes en menos de 0;01% el peso on ambas suspensiones,

La apertura de 20 mallas corresponde a 0,833 mm,
mientras que las toberas de pulverizacitn para el pulveri-
zado de la suspensién tienen; por lo general, un didmetro
de 1,2 mm por 1o menos.,

Al cabo de 6 meses la viscosidad de la muestra
glmacenada a la temperatura ambiente fue de 55 centipoi?es,
mientras que la viscosidad de la muestra almacenada a 02C
fue de 85 centipoises,

EJEMPLOS 2 a 5

Los ejemplos 2, 3 y 4 se refieren a la produccidn
de fosfatos aménicos; el ejemplo 5 ge¢ refiere a la pro-:
duccién de un fertilizante ternario obtenido por la
adicién; en el tercer recipiente de reaccidn, de KC1
con wn titulo del 60% en K,0 y con un temafio de parti-
cula inferior a 0,6 mm,

Lag principales condiciones operativas y las
ceracteristicas deo log productog obtenidos se recogen
en la tgbla que sigue, La concentracidén del H3PO4 de
partida, thenido todavia por el ataque sulfirico de
fosforita, es diferente para cade producto, La natura-
leza de las impurezas y su contenido con respecto al
P205 son similares a los del ejemplo 1,

Como un agente sugpensor se ha utilizado la
misma atalpugita del ejemplo 1,

Los procesos operativos que no se definen de

forma concreta son 10s mismos que los del ejemplo 1.



5

15,

Segin se desprende de la tabla adjunta, las

caracteristicas de almacenamiente de los 4 productos son

excelentes.,
Ej. Condiciones reaccionales H3P04 . Agente | Titulo en N
de de SU8 | v en P,0
i | pension 275
Temggratura pH 12 { pH 22 g:r = | % gobre (°)
: el to-
otapa | etapa PZOS% tal
2 108-112 4,6 6.8 30 2 11.9-~32,6
5 105-110 3.7 6.8 21 2 6-16~21

(°) ¥ K,0 para ol ejemplo 5

(00}  conduciendo de nuevo le suspcnsién 2 una tem-

poratura de 239C, la cantidad de eristales

con un tamafio inferior g 20 mgllas se vuclve

inferior a 0,01%

.
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NOTA

_Eﬂ; Caracterfsticas Qﬁimiéo—fisicas Volumen Crigstales Cristeles
' del 1{~ de dimen- de dimen~
de la suspensién ' quido gibn > 20 sibn >20
44.11mpido mallas a mallas a
Derigidad Viscogidad en [ 5OPTENS +a bemp e~ 18 b e-
d 3 $ (2] 8, .
sasgzm- centipoises ‘temp era ambiente de 08C
sibn & pH turs am- -
2300. blente
a a 'Du%g Dugaé Dugg
cion cion cion
230 | 080 del del del
. i alma, alma alme
ceng | % |cemd| % cena
mien mien mien| %
to to . t0
_en en en
dias diag diag
2 | 1411 |6.8] 70 146 120 |3-5]| 120 |[Kowor| 21 |<0s01
’ " . P . . . . ’ R (00)
3 | Le432 | 6.7 161 | 355 120 |2-3] 220 [{0.01| 35| 4.96 -
) w ' o, " “ . ( 00)
4 1l.460 | 6.6] 220 540 120 | 0-l| 120 Cowor| 35 ' 543C
5 | 1.526 |6.8] 233 | 455 120 | o=1| 120 [<0e01| 30[<0.01

Degcrito el objeto del presente invemto, ge

declaran nuevas y de propia invencibn, con prioridad

de la golicitud de patente italisna nt 27589 A/72 del

28 de Julio de 1972, las siguientes§

~
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REIVINDICACIONES

1. Procedimiento para la preparacidén de fer-
tilizentes liquidos en suspensién, a partir de amoniaco
vy dcido fosférico obtenido por la via himeda, caracteri-

zado por comprender las etapas operativas siguientes:

12) el 4cido fosfdérico se amonizae a temperaturas com-
prendidas entre 969 ¥y 1202 C con amoniacO gaseoso,

hasta que se obtiene un pH comprendido entre 4 y'5;

28) se prosigue la amonizacidén a una temperatura compren~
dida entre 902 .y 1202C, con amonfaco gaseosoO, hasta

que se¢ obtiene un pH comprondido entre 6 y 83

38) 1a suspensibén de fosfato aménico asi obtenida se
enfria rdpidamente a una temperatura comprendida
entre 02 y 359C y durante este enfriamiento se
adlciona un agente suspensor gl tiempo que se

mantiens agitada la suspensidn,

2, Procedimiento, de conformidad con la rei~
vindicacidn 1, caracterizado porque el pH de la primera

etapa estéd comprendido entre 4,5 y 5,

3, Procedimiento, de conformidad.con la
reivindicacidén 1 o 2, caracterizado porque el HH

de la segunda etapa estéd comprendido entre 6,5 y 7.

4, Procedimiento, de conformidad con una o més
de las reivindicaciones precedentes, caracterizado porque

las dos etapas de amonizacidn se ofecttan a temperaturas



comprendidas entre 1058C y la temperatura de ebullicidn

de 18 suspension,

5. Procedimiento, de conformidad con una © més

de las reivindicaciones precedentes, caracterizado
5, porque el agente suspensor cs una arcilla, mas concreta-
mente montomorilonita o una atapulgita o un gel de silice

o de altmina, ,

6.3&Ibocedimiento,.de conformidad con una ©
- més de las feivindicaciones precedentes,; caracterizado por
10, que lé cantidad de agente suspensor esti comprendida entre
1% y 3% en peso sobre el total de la suspensién adicio-

nadsa,

7. Procedimiento, de conformidad con una 0 més
de lag reivindicaciones precedentes, caracierizado poxr-
15. que se adiciona a la suspensidén otras substancias

fertilizentes nitrogenadas y/o potésicas,

8. Procedimiento para la preparacidn de fepti~

lizantes liquidos en suspensidn:

Seglin se describe y reivindica en la presente
20, memorie descriptiva que consta de 16 hojas foliadas y

escritas a méquina por una sola cara,

Madrid, a 27 de Julio 1973

Qe
Pe JAIME ISERN

N

rmado: JOSE F. NIETO
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