LE

g

MEMORIA DESCRIPTIVA

0

L SN

726

-

Pow= 59-983
32571

0.L.917

0.No.

- -
Kl
LY

para solicitar PATENTE DE INVENCION

a nombre de NORSK HYDRO a.s.

entidad noruega

establecida en Bygdgy Allé 2, 0slo 2, Noruega

por:

e PARA ANTMALESY

21-4a75

P

"METODO DE PRODUCIR FOSFATOS DE CALIDAD ALIMENTICIA

N (Clase Internacional A23K, CO1B)



Esta invencidn se refiere a un método y a un apa-

rato para producir fosfatos de calcio a partir de écido
fosférico y compuestos minerales de calcio. M&s particu-

larmente, la invencién se refiere a un método para fabri-
5

car fosfatos de calidad paré alimentacién animal, Ffosfato

monocflcico (MCP) y fosfato dicdlcico (DCP), o una mezcla

de éstas que contiene P y Ca en una proporcidn especifica
1o

da, ¥y en una forma en la que el componente de fiésforo pue-
de ser absorbido fdcilmente por el organismo animal. Tales

aditivos minerales para alimentos han de satisfacer cier-

tas normas de pureza con relacién al contenido de flior,

arsénico y metales pesados. Para facilitar su manejo ¥y
uso es importante que estos fosfatos de calidad para ali-
mentos estén en forma de granulados resistentes y que flu-~
yan libremente, de tamafio de grano v densidad aparente apro-
piados, y que tengan buenas propiedades de almacenamiento.

La fabricacidn de tales fosfatos de pureza para
da.

alimentacidn animal por reaccidn entre fdcido fosfdérico y

compuestos minerales de calcio de grano fino es ya conociw

Es conocido ademés efectuar la reaccidn por con-

versidn direc¢ta entre un 4cido fosfdrico purificado, rela-

tivamente concentrado, y un componente de calcio purifica-
do, que puede estar, si es necesario, en forma de una sus-
25 pensién acuosa, Durante la conversidn, la mezcla de reac~
21475
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cidén pasa primero por una fase aglutinada y pegajosa, tras
lo cual se endurece a medida que continda la reaccidn, Es-
to causa problemas de consistencia y de manejo, gue oﬁa-
sionan dificultades serias durante estas etapas de la reac-
cidn.

Cuando el componente de calcio estf{ presente en

forma de CaCO se forman cantidades considerables de gas

3’
durante la reaccién, lo que aumenta afin mds los problemas
de consistencia y de manejo en el aparato. Probablemente,
ésta es la razén por la que tantos procedimientos conoci-
dos anteriores de fabricacidn de fosfatos de calidad pa-

ra alimentacidn animal prescriben el empleo de otros com-
puestos de calcio que causen problemas menos graves de con-
gsistencia y manejo.

La mezcla de reaccidn estd tan aglomerada y es
tan viscosa que se necesita un mezclado muy potente duran-
te el tratamiento adicional, En las técnicas de granulacién
conocidas de la téenica anterior hay dificultades para ma-
nejar la mezcla sin recircular cantidades considerables
del producto reaccionado.,

Los problemas de consistencia dificultan también
el lograr una homogeneizacidn y un mezclado apropiado de
la masa de reaccidn. pas concentraciones locales de dcido
debidas a un mezclado inadecuado causan a su vez un produc-

to con inferiores propiedades de manejo y almacenamiento.
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Por estas dificultades especiales, nadie ha conw
geguido atin, que sepan los autores de la invencidn, desa-
rrollar un procedimiento sencillo y técnicamente acepta=-
ble para la fabricacién de fosfatos granulados de calida%
para alimentacién animal que no formen polvo, a partir de
&cido fosfdrico v CaCOB. Segfin la Patente de Suddfrica n?
66/7774%, que se refiere a tal procedimiento de reaccién,
se elimina la etapa de granulacidén, y en su lugar, la mez-
cla de reaccidn viscosa y pegajosa se transfiere a una co~-
rrea transportadora de movimiento lento, sobre la que se
completa la reaccidén durante el endurecimiento del produc~-
to de reaccidn. La masa sélida se tritura deépués por me-
dio de trituradoras giratorias. Sin embargo, se obtiene
un prbducto no satisfactorio, con grdnulos anguloses, no
uniformes, y mucho polvo,

Segin la patente Noruega n? 100.875, la reaccién
se efectfia en forma de un procedimiento discontinuo sin
fase acuosa, y con un mezclado rdpido con caliza finamente
molida v 4cido fosfdérico al 80%, en un mezclador de arte-
sas. Durante un breve perfodo aparecen aglomerados, pero
son deshechos por el mezclador a medida que aparecen, y
se fTorma un polvo ligeramente plfstico. Una desventaja par-
ticular de este procedimiento es el factor tiempo, ya que

la reaccién requiere un perfodo de hasta 50 horas. Ni el

producto en peolvo es de suficientemente libre fluencia, ni

.
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es particularmente adecuado para mezclarlo con los ali-
mentos usuales para animales.

No obstante, también es un procedimiento ante-
rior conocido reducir el perfodo de reaccidn utilizando
una mayor cantidad de agua y usando una técnica de granu-
lacidn en himedo conociﬁa anteriormente, L.os componentes
de la reaccidén acuosa tienen gue distribuirse después en
una cantidad mayor de material de vuelta que ha reacciona~
do, recirculando al granulador desde los tamices de pro-
ducto. La Solicitud de Patente Sueca n? 340,443, en perfo-
do de inspeccidn pdblica, se refiere a este procedimiento,
pero su practicabilidad depende del empleo de cantidades
considerables de material recirculado que ha reaccionado,
incluso hasta 25 veces el peso de la mezcla de reaccién,
durante el procedimiento de granulacién. Los componentes
de reaccidn se distribuyen en este material de recircula-
cién. El empleo de este material de recirculacién compli-
ca el procedimiento y reduce la capacidad de produccidn de
la etapa de granulacién, También es diffcil con este pro=-
cedimiento lograr un control estrecho y cuidadoso de las
condiciones de reaccién con relacién a la proporcién agua/
dcido, vy tiempos y temperatura de reaccién,

La presente invencidn proporciona un método nue-~
vo y mejorado para la produccidn de fosfatos granulados

de calidad para alimentacién animal, a partir de Zcido fos
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frico y una suspensidn acuosa de carbonato de calcio,

El objeto de esta invencidn es proporcionar un
m&todo sencillo v efectivo que es adecuado para instala-
ciones industriales mbdernas, ¥ que puede emplearse para
1a produccidn continua y directa de granulados gque flu;
ven libremente en forma de MCP & DCP o una mezcla de am-
bos, que son fdciles de manejar y que tienen buenas pro-
piedades de almacenamiento.

Otro objeto de la invencidn es proporcionar un
procedimiento con el que una mezcla de reaccidn viscosa
v adherente no impide el mezclado intensivo que es nece-
sario para obtener una reaccidn y conseguir al mismo tiem-
po una consistencia estable que da un procedimiento eficaz
v controlable, dando un material granulado sdélido con el
tamafio de grano y las propiedades que se deseen.

Otro objeto de la invencidédn es proporcionar un
procedimiento que también puede efectuarse con £cido fosfd =
rico’qde contiene Ca, un material de partida que cuando se
usa en los procedimientos convencionales de fabricacidn
de fosfatos de calidad para alimentacidén animal da origen
a los mds diffciles problemas de consistencia,

La reaccidén entre el dcido fosférico y el carbona-
to de calcio para formar fosfato monocdlecico (MCP) o fos-

fato dicdlciéo (DCP) transcurre como sigue:

G
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MCP : CaCO4 ¢ 2HgPO) —> Ca(H2P04)2 + co,

DCP i CaCO; § H,P0, ———>> CalPO, I CO, + H,0

3 2

Cuando se usa d&cido fosfdérico que contiene
Ca, por ejemplo Ca procedente de una instalacidn de neutra
lizacién previa o Ca que queda en el lL{quido de digestidn
del proceso Odda, se ha encontrado que con el método se~
gin la invencidn el Ca(HZPOu)2 que hay en el dcido, inclu-

so en estado precipitado, se convierte como sigue:

ca(H,P0,), caco, —_—_— 2CaHPO, 4+ €O, 4 H,O

Usando reaccionantes precalentados, puede hacerse
reaccionar muy rdpidamente una suspensidn acuosa de carbo-
nato de calcio finamente dividido con dcido fosfdérico, con
formacién violenta de gas y espuma, Segin la invencién,
esta reaccidén violenta entre los reaccionantes calientes
se emplea de una manera muy especial, con lo que tiene lu-
gar en ella un mezclado intensivo de los reaccionantes sin
ayuda de mezcladores mecdnicos gque consuman energfa, y en
la que la mezcla de reaccidn se descarga o expulsa poco
después al aire., La mayor parte de la reaccién tiene lugar
mientras la mezcla de reaccidn estd en suspensidn en el

alre en forma de gotas separadas de espuma. Es durante es-



ta etapa cuando se da normalmente ;a consistencia pega-
josa, v que se ha descrito antes como critica éon respec-
to a la miscibilidad, los requerimientos de energia, etec.
Cuando se acaba el breve periodo de suspensidn, la mezcla

5 de reaccidén estd en forma de un material en grano hidmedo,
no pegajoso,

El procedimiento segin la invencidn se caracteri-
za particularmente por emplear una suspensidn acuosa pre-
calentada de carbonato de calcio de grano fino, que se

10 pone en reaccidn con 4dcido fosférico precalentado intro=-
duciendo los reaccionantes en una zona tubular corta de
reaceidn, en la que el desprendimiento de gas resultante
causa un mezclado y una agitacidn intensivos de los reac-
cionantes, y en la que el gas determina ademds una eleva-

15 da presidn que lanza o expele al exterior una mezcla de
reaccidn espumada por el extremo abierto de la zona tubu-
lar de reaccidn, completdndose casi totalmente la reac-

e c¢ién mientras las gotas formadas de mezcla de reaccién
estdn en suspensidén libre, tras lo cual se recogen en
’i20 forma de partf{culas hfimedas no pegajosas.
ey Mds adelante se pondrdn de manifiesto otras ca-
. racter{sticas especiales de la invencidn, especialmente
v en relacién con las reivindicaciones anexas,
A . Se describirdm ahora el método y el aparato en

25 conjuncidn con los dibujos anexos, en los que la Fig, 1

21-4-75 ~8=
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es un diagrama de procesos esquemdtico y simplificado,

y la Fige 2 es una vista en corte a través de un reac-

tor tubular adecuado para efectuar el método., La Fig, 3

es una vista en corte transversal a través dei mismo reac-
tor, a lo largo de la lfinea a - a de la Fig. 2.

La Fig. 1 muestra una conduccidén 1 de alimenta-
cidn de suspensién de carbonato de calcio y otra conduc-
cidn 2 de alimentacidn de dcido fosférico., Una bomba 3
bombea la suspensidén de creta caliente a través de la con-
duccién 1 hasta un reactor tubular corto 5, cuyo disefio
vy modo de funcionamiento se describird con més detalle
mds adelante,

Se bombea 4cido fosférico caliente, a través de
la conduccidn 2, al reactor 5 por medio de una bomba 6,
vy los dos reaccionantes se mezclan a fondo en el reactor,
y se forman gas y espuma, La mezcla de reaccidn se expul-
sa despuds a travds del extremo abierto del reactor, entran-
do en una cémara 7 en la gue la corriente se deshace en
partficulas que estdn libremente en suspensién en gas, has-
ta que el producto de reaccidn cae Yy se recoge en un dis~
positivo de recogida 8. El extremo superior de la cdmara
estd provisto de una salida de gas conectada a un separa-
dor de cicldn y un extractor de gases 9. Cuando cae el fon-
do de la cdmara 7, el fosfato para alimentacidén animal es-

td en forma de un producto himedo pero que fluye libremen-
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te. Con un contrel y regulacidn adecuados de las condicio-
nes de reaccifn, se obtiene un producte que es fdcil de
manejar y que puede contener cualesquiera proporciones

de Ca/P que se desee.

A causa del desprendimiento de gas durante la
reaceidn entre el 4cido fosférico y el carbonato de cal~
cio, el producto tiene una estructura algo vesicular, con
poros llenos de gas, que en ocasiones puede ser demasiado
ligera para su mezcla directa con los demds componentes
en algunos tipos de mezclas para alimentaciédn animal,

Sin embargo, el material primario hémedo obténido en la
primera etapa del procedimiento es también muy adecuado
para su tratamiente adicional, asi como para su granula-
cidn con otras sustancias minerales y trazadores, que pue-
den mezclarse de modo eficaz en la corriente de recircula-
cidn antes del diséositivo 8 de mezclado y recogida. Por
lo tanto, la invencién proporciona un método que hace po-
sible el tratamiento adicional y permite que se deshaga

la estructura porosa, con lo gque puede producirse un gra-
nuladoe con una mayor densidad aparente. El producto inter-
medio procedente del dispositivo colector 8 se descarga

a través de un alimentador de disco 10, que asegura una
fdeil fluidez por una abertura ancha., La altura deseada
del material por encima del alimentador de disco se consi-

gue por medio de un indicador de nivel (que no se muestra

=10~
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en el dibujo) que controla la posicién de eliminacidn

de sobrante del alimentador., La cdmara estd provista
ademds de instrumentacién que permite gue pase un flu-
jo controlado de aire a través del producto poroso, ca-
liente y un poco hitimedo que estd cerca de la salida. El
producto se densifica despuéds en una prensa 1l de una o
de mfiltiples etapas que trabaja continuamente, a partir
de la cual el material, en forma de escamas prensadas,
se conduce a un granulador 12, donde se granula en su
estado himedo. De este modo se obtiene un alto rendimien-
to de un granulado fino que no forma polvo, que se envia
a través de un secador 13 y después de un tamiz 14, tras
lo cual el granulado no adherente y de fdcil fluidez se
lleva al almacenamiento,

El reactor tubular 50 se muestra con mds
detalle en las Figs. 2 y 3. Consta de tres secciones prine
cipales, una cdmara de mezcla 55, una cdmara de presidén
56, y un tubo de descarga 53. Dos conducciones de ali-
mentacidn separadas, 51 y 52, dirigen a los reaccionan-
tes tangencialmente al interior de la cdmara de mezcla
55 (Fig 3), de tal modo que se causa una turbulencia y
un mezclado potentes a medida que aumenta en intensidad
la formacidn de gas. Se genera una elevada presidn en
la cédmara de presidén 56, presidn que expulsa y acelera

el flujo de mezcla en espumacidn a través de la salida,

-]lle
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un poco m&s estrecha, del tubo de descarga 53. Preferible=~
mente, este tubo puede desmontarse de la cdmara de presidm,
v puede tener diversas formas de construccién. La seccidn
transversal y el volumen total de reactor seleceionado,
pueden ser tales que haya una velocidad inicial éptima de
la mezcla de reaccidn en relacidn con la reactividad de
los reaccionantes. La eleccidn de materiales en el reactor
no es crfitica, y la salida puede ser de acero pulido, Te-
flon: o algln otro material de caucho o plistico, Se pre-
fieren los materiales de pldstico y caucho si las compo-~
nentes de la mezcla tienen tendencia a depositar capas en
el interior del reactor, En el extremo posterior, cerrado,
del reactor hay dispuesta una varilla 54, que puede usar-
se para mantener abierto el reactor si llega a obstruirse

como resultado de una parada inesperada del sistema, etc.

Ejemplos:
1. (Mcp)

Se emplearon 55,1 kg/h de carbonato de calcio pre
cipitado, molido a un tamafio medio de grano de 15-20 micras,
¥y con un tamafio midximo de partficula de aproximadamente 50
micras, en forma de una suspensidn en agua al 60%. La tem~
peratura era de 90439C, y la suspensién se introdujo con-
tinuamente en un reactor, juntamente con 127,5 kg de dcido

fosfdrico por hora a 11642%C, El 4cido contenfa 82,8% de

HBPOA'

=12
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Se obtuvieron 184 kg/h de un producto que conte=
nfa 21,8% de H,0, antes del proceso de granulacién. El con-
tenido de didxido de carbono era de 0,6%, y el material
era miy adecuado para su transporte y maneio, y eventual
granulacién, Fué ffecil secar el producte continuamente
hasta un contenide de agua inferior a 1,4%. Despuds de
secar, las partfculas eran resistentes y densas. El conte-
nido de P en el granulado seco era de 22,6%. La proporcidn
en peso Ca/P era de 0,71.

2 (Mcp)

Carbonato de calcio de la misma finura que el usa-
do en el Ejemplo 1 se hizo reaccionar con un 4cido fosféri-
co menos concentrado, lo que dié como resultade un produc-
to de reaccidn mds acuoso. 141,8 kg de £cido fosférico al
7%,5% v 88,8 kg de suspensién de carbonato de calcio al
64,5% por hora se introdujeron en el reactor, que se hizo
trabajar a una presién de 3,2 atm. Egto dié como resulta-
do un producto del reactor de granc muy fino, que tenfia
propiedades que lo hacfan adecuado para su manejo y gra-
nulacién adicionﬁles.

3 MCP)

Carbonato de calcio del mismo origen que en el
Ejemplo 1, pero con un tamafio medio de grano de aproxima=-
damente 50 micras, se tratdé en la misma instalacién piloto,.

La concentracién y la cantidad de suspensién eran las mis-

-13-
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mas que en el Ejemplo 1, y la temperatura era de 872C, El
contenido de dcido era el miémo que en el Ejemplo 1, y la
temperatura era de 117+1¢C. El procedimiento de secado tar
daba mucho tiempe y el producto estaba incompletamente se
eco., El prod&cto era pegajoso y corrosivo vy contenfa 3,7%
de CO,. La pegajosidad mostrd ser un inconveniente duraé
te el subsiguiente pfoceso de granulacién.,
4 (per

El eéemplo siguiente y el Ejemple 7 muestran co
mo se produjo el DCP: Se obtuvo un producto con bajo con-
tenido de P en el mismo aparato usado en los ejemplos an-
tedichos, haciendo reaccionar una cantidad mayor de car.
bonato con dcido fosférico,

Se usé carbonato de calcio precipitado, melido
hasta un 98% por debajo de 20 micras, correspondiente a
un tamaiio medio de grano de 4<5 micras, en una suspensién
en agua al 59%, La suspensién se calentd sélo a 65°C, vy se
introdujeron 177 kg/h en el reactor. Se introdujeron en el
reactor 110 kg/h de un 4cido fosférico al 87,6%, a una tem
peratura de 1132C.,

El producto de reaccidn contenfia 33% de H20 v
1,8% de COz, y era adecuadamente pldstico para su granula
cién. Con una proporcién en peso de Ca/P = 1,4, el andli-
sis del producto seco mostré 18,8% de P y 26,5% de Ca.

MCP

-l
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Se prepard un carbonato de calcio precipitado,
prédcticamente de la misma finura que el usado en el Ejem-
plo 1, en forma de una suspensidn en agua al 42,6%, y se
introdujeron en el reactor 54 kg/h a 929C. Para producir
un fosfato de calidad para alimentacién animal que conte~
nf{a aproximadamente 24% de P, esta cantidad de carbonato
se hizo reaccionar con un dcido fosférico exento de Fe y
que contenia Ca, a 1289C y a una velocidad de 128,6 kg/h.
El contenido de P del d4cide era de 25,9%, v la proporcidn
en peso de Ca/P era de 0,43, de modo que la relacién Ca/P
del producto fuera préxima a 0,70.

La velocidad de reaccidn era satisfactoria, y la
plasticidad ¥y el contenido de agua del producto de rea;cién
le hacian muy adecuado para su granulacién (con 18,5% de
H,0). Bl producto contenia 0,6% de CO, procedente del CaCO3
no convertido,

6 MCP

La misma calidad de carbonato de calcio usado en
el Ejemplo 5, pero en una suspensién menos acucsa, de 60%
de CaCOB, 8e hizo reaccionar con el mismo dcido y en las
mismas condiciones y temperaturas. La reaccidn era lenta
e incompleta. El producto era inadecuado para granulacién,
y se encontré que contenfa 2,5% de 002. Habfa una proporw
cidn considerable de reaccidn retardada cuando el producto

se continué tratando.

-15-
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Carbonato de calcio de un tamafie medic de gra-
ne de 10-~l15 micras, pero en una suspensién al 46,8% ali-
mentada a una velocidad de 159,6 kg/h, se hizo reaccionar
ventajosamente a 982C con 129,1 kg/h de 4cido fosférico
que contenfa Ca, con Ca/P = 0,322 y un total de 25,8% de
P. La temperatura del 4cide era de 1329C. El hecho de que
la reaccidn tardase mds tiempo no impidié el posterior
tratamiento del producto de reaccidn econ aproximadamente
35% de H,0. Con una proporcién Ca/P de 1,22, no hubo nin
gin residuo de Acido que causara problemas, a pesar de
una cierta cantidad de carbonato sin reaccionar, que da
ba un anflisis de CO, de 1,7%.

La mayor cantidad de agua eliminada durante el
secado did un preducto que tenfia un peso de 750 g por 1i
tro cuando se eliminaron todas las particulas per debajo
de 0,1 mm y por encima de 1,5 mm, La particula tenfa tanm
bién una resistencia algo débil en comparacidén con un pro
ducto con una proporcién Ca/P inferior. Una muestra de
producto con 3% de HZO (determinado por secado durante
3 horas a 1052C) tenfa un anf{lisis de 20,1%.

8 (Ensayos de almacenamiento)

Diversas calidades de los fosfatos de calidad
para alimentacidn animal se almacenaron durante 12 sema

nas en condiciones climdticas fluctuantes., Las bolsas se

-16-
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colocaron en prensas hidrdulicas bajo una presién de apro
ximadamente 1500 kg, Los fosfatos de calcio tenfan una
proporcidn en peso Ca/P de 0,7-1,3. No habia ninguna par
ticula por encima de 1,5 mm., Las inferiores a 0,1 mm cons
titufan entre 1 y 23%, y el contenide de agua, determina-
do por secado durante 3 horas a 10592C, era de 0,4-4,0,

También se prepararon a partir de los mismes
productos mezclas que contenfan hasta 33% de caliza fina
mente triturada y hasta 60% de Mg0 en polvo. Sélo una mos
tré sintomas de apelmazamiento al cabo de 12 semanas de al
macenamiento. Esta era un MCP deliberadamente pulverulen-
to y mal secado, mezclado con caliza (18% de polve y L9 de
agua).

Las mezclas que contenian Mg0 no mostraron nin-
gin signo de apelmazamiente, ni el MCP sélo, incluso con
23% de polvo y 5% de H,0.

Todos les tantos por ciento dados en los ejemplos
anteriores son en peso.

Es importante que el carbonato de calcio sea de
grano suficientemente fino, Lgs ensayes se han hecho con
diversos tamafies de grano, y se encontré que era necesa-
rio un tamafioc de grano de preferiblemente menos de 50 mi-
cras, El tamafio medio de grano preferido estd en la zona
de menos de 20 micras. Una calidad molida muy finamente

con el 98% en peso de tamafio de grano por debajo de 20 mi

-17a
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cras v un tamafio medio de grano de 4-5 mieras dié también
como resultado un preducte final cempletamente satisfacto
rie, Este es un material de grano mucho mds fino que el
empleado en etres procedimientos comerciales anteriores
conocidos, en las que se usan particulas mds gruesas para
evitar problemas de consistencia y evitar upna reaccién de
masiade rdpida, Las cantidades mayores de agua daban come
resultade una reaccifn mds rdpida. Sin embarge, no es pesi
ble aprovechar esta ventaja para emplear carbonato de cal
cio muche més grueso, porque el carbonato no es suficien-
temente reactivo.

Puede usarse carbonato de calcio mineral, as{
como precipitade, Este dltimo puede ser carbonato de cal
cie cenvertido a partir de nitrato de calcios, Ca(NOB)z,
del precedimiento 0dda, con NH3 y COzo

Como ya se ha diche, el precedimiento es también
flexible, ya que pueden fabricarse MCP é DCP u otras cali
dades "mds promedias". Ya se ha descrito la flexibilidad
del procedimiente con relacién a las materias primas. Ha de
mestrado ser adecuado tanto el dcido fosfériece exento de
Ca eomo el que centiene Ca, reduciéndose de medo correspen
diente la cantidad de CaCO3 en relacidn con la cantidad de

calcio contenido en el &dcido fosférice.

En ambos casos, las proporciones Ca/P en el pro-

ducto pueden seleccionarse a voluntad.

=18~



21luk.75

10

15

20

25

Leos tipos de #cide fosférice disponibles en el
comercie que satisfacen les requerimientos antes citades
con respecte a pureza son comparativamente concentrados,
La mayor parte de los ensayos se han efectuade con dos
calidades de 4cido fosférico, dcido fosfdrico puro que
contenfa de 74-88% en peso de HSPOM' v deide fesfdrice
pure que contenfa Ca preducido a partir del liquide de
digestidén del proceso 0dda. Ninguno de los tipes estaba
dilufdo y ambos reaccionaron satisfactoriamente. Pueden
usarse también tipos mds acuosos de dcido, siempre que por
le demds satisfagan les requerimientos en cuanto a calidad.
El ajuste del contenido de agua de la suspensidn de carbo
nato, y el ajuste de otras variables del proecese, asegu-
ran la velocidad de reaccidn y la eonsistencia deseadas
si se sigue el procedimiento descrito.

El 4dcido que contiene Ca, que da lugar a los pro
blemas de consistencia wmds diffciles cuando se usa en la
fabricacidn convencional de fosfatos de calidad para ali-
mentacidn animal, es sorprendentemente fdcil de emplear en
el nueve procedimiente,

Ne obstante, es importante que la proporcién en
peso Ca/P no sea demasiado alta, y, segin la invencién,
se ha encontrado que lo mejor es emplear una proporcidn
Ca/P de 0,45, Bl dcide fesférico y la suspensién de carbo

nate se precalientan antes de introducirse en la zona de
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reaceidn. Se han usade temperaturas de 65-10092C en el cza
se de la suspensién de carbonato y de 113-1322C en el ca
so del Acido fesfdrico, Este cumple les requerimientos
con relacidn al grade de reaccidn y de censistencia dei
preducte cen carboenato de calcie de una finura de grane
razoenable, Si el carbonate de ealcio estd muy finamente
molide, las temperaturas pueden reducirse carrespondientg
mente, de mode que siempre es fédcil de censeguir el grade
deseade de reactividad.

La presente solicitud, que corresponde a la pre
sentada emx Noruega el 19 de Marze de 1,974, bajo el ndmero
74,0984k, se acoge a les beneficies del Articule 51 del vi

gente Estatute sobre Prepiedad Industrial.

REIVINDICACTIONTES

Los puntos de invencién propia y nueva, que se
presentan para gque sean objeto de esta selicitud de Paten
te de Invencién en Espafia, per VEINTE afies, sen los que
se recogen en las reivindicaciones siguientes:

12,- Métode de producir fosfates de calidad ali
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menticia para animales, tales come fesfate monecflcico,
fesfate dicdlcice e mezclas de los mismes, per reacecién
directa entre dcido fosfdrico y materiales que contienen
Ca, caracterizadeo per poner en reacci‘n una suspensién pre
calentada de carbenate de calcio finamente melide cen una
cantidad adecuada de 4dcide fosférice precalentades, intre-
duciende los reaccionantes en una zoena de reaccidén tubn-
lar y certa, abierta per un extreme, con le que tiene l1lu
gar el desprendimiento de gas y un mezclade intensive de
les reaccionantes en la zona de reaccidn, y el gas forma
do expele e expulsa de la zena de reacciédn tubular a la
mezla de reaccién espumante, cempletdndose sustancialmen
te la reaceidn mientras las partficulas individuales de la
mezcla estdn suspendidas libremente en aire o gas, y reco
ger después la mezcla que ha reaccionado, en forma de un
granulade que fluye libremente que tiene propiedades de
maneje mejoradas,

28, Métedo segin la reivindicacién 12, carac-
terizade por seguir tratando el producte comprimiéndole
en una o méds etapas, y desintegrar después en particulas,
en una eperacién de granulacién,las escamas hiimedas cempri
midas asfi ebtenidas.

32,-. Método seglin las reivindicaciones 1% y 228,
caracterizade porque la suspensién de carbenate de calcio

transferida a la zena de reaccién est4 en forma de una sus

-2l



10

15

20

25

5.6.76

pensidn acuosa eg‘la que al menos el 97% en peso del
carbonato de calcio tiene un tamafio de_gréno de menos
de 50 micras, 7

ka.- Método seglin la reivindicacién 32,
caracterizado porque el tamafio medio de grano del car-
bonato de calcio es inferior a 20 micras,

52,- Método seglin cualquiera de las rei
vindicaciones 12 a 42, caracterizado porque la suspen-
sidén de carbomato de calcio que se transfiere a la zo-
na de reaccidn se precalienta a una temperatura en el
intervalo de 60-100¢C.

6a,- Método seglin cualquiera de las rei-
vindicaciones 12 a 52, caracterizado porque el 4cido fos
férico que se transfiere a la zona de reaceidn se preca-
lienta a una temperatura en el interva}o de 113-132QC,

78.- Método seglin la reivindicacidn 62,
caracterizado por usar un &cido fosférico puro, compa-
rativamente concentrado, que contiene de 74 a 88% en pe
s0 de H3P04.

8a,- Método segin la reivindicacidn 6a,

caracterizado por usar &cido fosfdrico que contiene

ACa.

92,~ Método seghn la reivindicacibdn 8a,
caracterizado porque la proporcidén Ca/P del &cido fos-

férico que contiene Ca no excede de 0,45,
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102,- Método de producir fosfatos de ca
lidad alimenticia para animales.
Tal y como se ha descrito en la Memo~
ria que antecede, representado en los dibujos que se
5 acompafian y para los fines que se han especificado,
Esta Memoria consta de veintitrés ho-

jas escritas a miquina por una sola cara,

Madrid, 18.JUN.1976
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