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MEMORIA- DESCRIPTIVA
_Bs condeilio el Hectio de que el tratamiento térmico
apliddo 4 1os derivndod nitiogenados del dcido fosgdrico -
conduce a la formacidn de polifosfatos con un grado dé poli-

morizacidn variable y cuyas moléculas adoptan una estructura

linealy ramificada o cfeclica que presenta grupos repetitivos
del tipo

o o, -

PP

donde los oxfgenos idnicos electronegativos se‘encucytrgn
en su totalidad o en su mayor parte ligadcssa grﬁpos NKZ;
Diversas comunicaciones y paténtes, entre las que
sc clitan como mis representativas las pat. U.S. n2. 34377.035,
UdSe n2¢ 349764752, pats Espe n®. 365.855, pat, Esps n2,
367.737 ¥ Date Esps n. 4264418, utilizando como materias
primas ortofosfatos mono- y diamdnico, y fosfato de urea o
sus mczelag, o bilen productos a baso de feido fosfdricé.o
polifocfdrico con amonfaco y/o urea, sefialan que los paré-
tetros deteruinantes del grado de polimerizacidn, obtenido
por dicho tratamiegﬁo térodco, son fundauentalmente la compo=
sicidn de 1la materia prima; 15 temperatura v el tienpo de
cstancia para los cuales estableéen una anplia gama de valores,
Nucstros estudios pusicron de manifiesto que la
obtencién de un polfuero modificador de la pirolisis cn
materiales orgfnicos sometidos a la accidn de un foco térmico
intonso, (1lana, chispa, ctCeyes)s capaz de ser formulado
industrialuente en sus aplicaciones pricticas, exigfa dotar

al producto obtenido de unas determinadas caracterfsticas,
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que no s¢ podfmlograr on la totalided de las cohdiciones
de trataniconto preconizadas en lag patentes.aludidas. Dichas
caracterfsticas osoricialuente consisten en i

~ Poseer un grado de polimerizacidn sificientenentc
elevado, para conferirle un mfxime de insolubilidad en apgua,

- Presentar una configuracidén rmolccular de tipo li-
neal, no rauificada, ni cfclica, para que su actividad como
rodificador de la pirolisis on materialeos orgfnicos, que
depende de la facilidad de ruptura de la cadena polinérica
bajo la accién del ealor, con formacidn de grupos fcidoglie
bres, no sufriese mernia de rendimiento en la proporéi&gy ni
on el tienpo, Estos 4cidos libres, segfin Thilo, no se generan
de polfmeros cfelicos, (metafosfatos en este caso), y on cuane
to a los polfmeros con cadenas ramificadas, segdn e} nisoo
autor, son muy inestables en solucidn, por lo ¢re la resisten-
cia a la intenperia de compoéiciones que los comporﬁasen se
deteriorarfia scnsiblemente, '

' = Presentar una cstructura fisica en polvo, a una
granunonictrfa inferior a las 50 A f4cilrente fluyente, no
apeluazable y totaloente blanco, cCado que el estado ffsico de
los productos a quo s¢ ha de aplicar,_(duupenaioncs;'matcria-
los on fusidn, eto.), lo quo oxige para lograr una distribu~
cidn houopdnoa, sin interforir al proplo ticupo @n su colo=
racildn.

~ El contenido analftico de Neot ¥ Pp0s tot. debo
aproxinarge sensiblemente a 1 y é mol por ciento respectiva~
mentes

= No presentar pH inferiores a 4 ni superiores a 6 en

suspensidn acuosay con objeto de evitar problenas de coagula-—

cidn o “degradacidn en los restantes componcntes que partici-

pan en su aplicacidn y reducir a un nfniro su propia transe
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fornacién prenatura a oéfofosfatos o, respectivamente, ciclow
netafosfatos indeseabléds
- Para la obfencién de este producto, con las

caracterfsticas refereﬁciédasa se parte de umn material sélido
oristalino; con una granulotetria conprendida entre 50 ¥y 300/“ ’
que arroja cl sipuiente anflisis 3

Ny ot 1854 a 20,2%

onstot. t 40,4 o 42,7%

Humedad 3 1 o 3%
resultanto do 14 roaceidn enﬁre éaido foafdrico; clarificado
previanente, si es preciso, hasta tng thandparencia koﬁal y
un conpuesto nitrogerado aﬁidico, libre de impurczas, insolubles
en ol &cido, Si cstas condiciones no se cuiplen se nééeéita rc-
currir a la depuracidn del material sSlido formado ppf‘;ecris-
talizacidn,. Asfmisnc, si su composicidn analftica pfeéehta un
pércentaje de Neoe? inferior al mfnimo rcferenciado,“ﬁay que
elevarlo incorporando un componente sdlido capaz de gensrar
NH, libre por trataniento térmico.

3

Un porcentaje cn N superior no incidc,sugﬁancial—

‘ot

mente en la calidad del producto{ pero revierte perju@icando

la economfa del procesos oL
Durante el trataomicnto térmico de la citada materia

prima se observa que una vez rebasada su teumperatura de

fusidn, (fase endotérmica), comienza una etapa de descomposis-

cidn cxotérmica, con un desprendimiento gaseoso que provoca

la espumacién del material fundido. La exotermia de esta ctapa

v ol desprendimiento gaseoso cesan al prolongar el trataniento

v la temperatura del producto se nivela con la que estd apli-

cindose,

Cuando el citado btratamiento térmico es suficiente

para suniinistrar todo el calor latente de fusidn y rebasar el
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fbrmacidp prenatura a ortofosfatos o, respectivamente, ciclo-
nictafosfators indosecnbles.

- Para la obtencign de este productoc, con las
Carabtebisficas refercncihdas, se parte de un naterial sélido
crigtalino, con una granulometrfa comprondids entre 50 y 300/u ’
que arroja el siguiente anflisis 3

N .t 1854 a 20,2%

P,0 tots & 4054 a 42,7%

Hunedad $ 1 a 2%
rogultante de la rcaccidn entro 2Acido fosférico, clarificado
provianente, si es preciso, hasta una transparencia&fotﬁl y
un compuesto nitrogenado aufdico, libre de inpurezas.’ insolutles
en ol 4cido, Si csbtas condiciones no se cunplen se necesita ro~
currir a la depuracidn del material sdlido formado por rocrig~
talizacidn, Asfnisno, si su composicidn analftica préséhta un
prcentaje de Ntot’ inferior al nfnimo roferenciado, hay que
elevarlec incorporando un componente sdlido capaz de gensrar

NHS libre por trataniento té&ruico.

Un porcentaje on Ntot superior no incide sgspancial—
mente cn la calidad del producto, pero revierte perjudicando

1la cconomfa el procoso.
Durante el tratenicnto térmico de la citada materia

prina e observa que una vez robasada su temperatura de
fusidn, (fase endofdrmica), conmicnza una etapa de descomposi-
cidn cxotdérmica, con un desprendimiento gaseoso que proveca
la espunacién del naterial fundido. La exotermia de epta ctapa
y ol despréndimiento gasecoso cesan al prolongar el trataniente
vy la temperatura del producto se nivela con la que estf opli-~
cindoso.

Cuando el citado tratamiento térmico os suficionte

para sunlnlotrar todo ol calor latento Jde fusidn y robasar ol



punto de descomposicién de la masay: s¢ observa que si bien
inicialnente so produce en c¢lla una rceduccidn ripida de la
tomperatura hasta valores centre 1052 y 1202C, dependientes de la
proporcidn de material sélido por unidad de superficie, innew-
5e diatamente comienza la fase de descorposicidn exotérmica que

eleva la temperatura con una pendiente brusca a 1402 - 1602
para proseguir nfis lentamente hasta rebasar la del recinto que
se habfa estabilizado inicialmente en 2402, La viscosidad de
la masa espumada crece sin solucidn de continuidad,

10, Si el material en tratamiento se deja enfriar, en

este monento, a la temperatura anbiente, adguiere una consis-

“ 2
-+ ..-

tencia semisdlida, rnuy adhesivo e inmanejablc. L
Finalmente, a medida que la temperatura de 1afmasa se
va nivelando con la del recinto térmico, el desprendimiento
15. gascoso cede, quedando linitado a la evacuacidn de gaSés ocluim

(R

dos en ¢l producto, que toma el aspecto de costras ficilmente

quebradizas y molturablese T
El anflisis cromatogrifico pone de manifiestbgéﬁe
durante la fase dc¢ descomposicién exotérmica se formanp#%o~,

20, tripoli~y y trimetafosfatos amGgicos ¥ solo ocasionalqeqte
aparccen pequefias dosis de polfineros nds elevadas (hexgﬁétafos~
fatos)s El grado dec polinerizacidn es del 75 al 954 vy la rcla-
cidn molecular N/P, que inicialmente es del orden de 2,3 pasa
a 1,6+ E1l producto en esta etapa es soluble en agua.

25. El oaterizal de partida se descompone siguiendo una
seric de transformaciones posibles; que se solapan entre si,
seglin los esquemass
a) 2 ortofosfato —e——> P 07H2
b) 3 ortofosfato~———%> 2 (PO )

o,

30, c) 3 7,0 72 —_— Z(PO )+3H0
@) orto +"z°7*‘z"‘—9"°1oﬂ
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El gas generado estd -constituido fundamentalmente

Dor CO2 ¥y NH, en proporcicaes précticanente equimoleculares,

procedentes 30 la descomposicidn del grupo amfdico, acompafia=
clos por vapof de agua. Esta desconposicidn viene favorecidda por
el mua que, si bion inidiilmente puede ser tomada de la propia
humedad de la materia prima, despuds sc genera segdn la ccuacidn
(c) o s¢ deriva de la propia déshidratacidn intramolecular
(a) vy (b)o

En la ctapa postcrior, que requicrc el aporte de
energla para alcanzar polfmeros superiores, se aprecia cromato-
gr&ficanente la desaparicidn de los polfmeros inforiores
trineta~ y tripolifosfato s nientras sc produce una noﬁhblé
reduceidn del pirofosfato que, finalmente, tambidn dea;parece.
E1l producto final dnicamente conticne polfmeros con @n:ﬁﬁmoro
de pgrupos repetitivos, superior o 64 en presencia de ;p;iduos
mfninos do ortofosfato, El grade de polinmerizacidn es'hayor
que 99% y ol andlisis quffiico rmestra una relacidn nolar N/P
sonsiblencntc imual a 1, Ce cuyo nitrdaeno nfs del 95% ae
encucntra en forna ardnica, y ol contenido en onses dal orden
de 1/2 mol por giento, Ll producto es précticanente indoluble
en agua © a lo sumo aleoanza una solubilidad entre el 2$ ¥y 35%,
si una vez nicronizado se dispersa zl 10% en agua durante %
hora.
Se puede suponer que las transformaciones en esta

otapa se oriontan hacia la agrupacién de los olfmeros inferiores

antes fornados on cadenas nds largass

np o H _~._~—€;> (PO ) 2n+n Hzo

2 ‘3010" +n P,0.H, —-....>(:=03" ) 2 a6+ (a+2) B0

con la aportura de los cilclonctafosfatis eventualmente formados

anteriormente, favorecida, segfn Thilo, por la prosondia del
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NH3, y rcagrupacidn subsiguiente cn cadenas lineales.

Nuestros estudios pusieron de manifiesto la existon-
cia de una cstrecha correlacidn entre la pérdida de peso de la
nateria prima catrada el tratamiento térmico y el hecho de que
el producto obtenido se ajuste a todas las caracteristicas
referenciadas antes. Esta solamente se cumplen cuando dicha
péraida de peso se encuentra comprendida enbre el 34 y el 42%
y prefercntenente entre el 36 y el 40% respecto al produch
inicialy, necesitando un aporte de energfa calorffica para que
su temperatura alcance los 200 a 4009C en el estado final y
8¢ scptengas on ella un tiompo variable entre 3 minutoéﬂqiﬁ

u"l
horac, Sl
L -

Si las -Pérdidas de pesc antes citadas son in??Fiores
al 34%, al producto le falta uniformidad fisica y qufmica,
derivedas de una polimerizacidn defectucsa por insufi;iéﬁcia
en el tratamiento térmico, presenta asfmismo una solubilidad
en agua superior o la prevista y una plasticidad indeseahle

que dificulta seriarnente su molturabilidad, Su composicidn
205&J§
Cuando las fH&rdicas de peso rebasan el 424 por un

quinica se encuentra roducida en el porcentaje de P

trataniento térmico excesivo en la temperatura y/o en ok “tictim
poy ¢l pH del producto disminuye, se rompen las cadenas lincaw
lee en orto y trimetafosfatos segﬁn reacciones ripidas de orden
cero y, nfs lentas, de primer orden respectivarente, en opinidn
de Thilo y, al propio tiempo se originan también segin reacciones
de primer orden, ciclos do 3 a 4 unidades reoectitivas pPor rca-
grupacidn de las cadenas lineales procedentes de la citada
ruptura, BEsto sc ha conprobado nediante anflisis cromatogrifi-
coe El producto adopta una estructura vitrea con my alta
adhesividad vy no es pnocésable en las aplicaciones previstac.

Estos fenfmenos, que ocasionaliente pueden producirse
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durante la prepurapién, por sobrecalofacciones locales,
deficionéias de control, ote. y que perjucican la buena ,
mdrché del proceso‘ cstén previstos en la invencién que
describinos y se resudlvafl favorablenente sometiendo el
naterial polimerizado a una etapa de lavado intermedio
entes de proceder a su mieronizacién, para lo cual se
fornia una suspensidén grosera en agua mantenida por agitae
cién, de la cusl, en breves ninutos, se separa el sélido,
decantando, centrifugando o filtrando,

Bl pé8lido scparado se seca a 100-1102C y se
muele en seco bajo caudal controlado para establecer Bu
granmulometria u, opcionalmente, sc nicroniza en hﬁme@qxén
un sistena de molino cololdal, y se procesa en un gegadero
por atomizacidn, 5 :a

Las aguas de lavado reciclables una o Véfiao
veces, hasta que alcanzan unez saturacidn en T 05 que no con-
vience rebasen el 15 a 18%, con un contenido en N totw ‘entre
el 3y 5%, conticnen csencialuente una disolucidn ao,ggpo y
pirofosfatos con menos dosis deo trinectafosfatos. Siendo‘el
componente plrow, predominante, determina un grado de o
politordizaoidn on ol matorial disuolto ooeilante ontye: ol 55
y ol 85% v asf, ounque ol lavado roprosonta un pérdida do poso
on ol producto adlido polinwrizade dol 6 al 108, depondicnto
del ygrade do doficiencla on vl trataslonto tdmiloo, la solueddn
fluyento progenta nuy buonas cualidados para la formuulacidn do
abonos 11qﬁidoa claros, rovalorizables con oligoolomontos dada
su alta capacidad sccuostrante para nantenerlos en disolucidn,

' Bgta etapa de lavado constituyo una fasc del
proceso preferente. y muy favorable, que se reallza tanto
en el caso de que el naterial resultante de la ctapa de polince

rizacidn prosonte una toxtura fisica ficiluonte molturable o

B e L S N DA, Th R S ST R
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no, conduce a la obtencidn final de un producto exento de
polimeros inferiores solubles en agua y que le confiere muy
alta calidad por sus aplicaciones.

En su realizacién, el procedimiento de la invenw
cién se caracteriza porque sq.gbtie;é~previamente un ortofbbu
fato sblido cristalino; do gronulometrin entrc 50 y SOO/M, POr Ot =
binacidn on fase lfquida de un deido fosfénico transparvente con
un compucstro nitrogenado capaz de generar amoniaco por accidn
tdrmica, do proforoncia portador do nitrégenc amfdico, on
unas condlolonss que ol cltado sdlido cristaline no contlono

o’

matorinles orgénleos carbonizoblos o gonoradoros do coign;con
unetales cromogénicos (tipo Fey Cry etes) cuyos niveles{ééﬁreduu
cen a nenos de 500 ppm. y presenta un andlisis quimico §§m~
prendido entre 17 y 18% en N tote, 44 a 45% de P,0

2% de hunedad.

tO:b-,I. a

I A

5

-
LI

Al ecitado ortofosfaté, previavente obtenido, se
lc conmplenenta con una nucva dosis de componente nitroééhédo,
opecionalaente similar al utilizado en su preparacidn, ﬂqﬁége~
neizando en fase sd8lida exhaustivancnte hasta conseguir'qé
procducto con 18 a 21% en N tot. y 40 a 43% en P,0.b., con-cl
rismo grado de hunedad eitado. e

El nmaterial resulbtante se sowete a la accién de
una cnergfa calorffica intensa; capaz de proporcionarle una
senperatura conprendida entre los 2402 y 4002C y nantenerla un
espacio de tieapo de 3 miinutos a 3 hqras, varichle segdn la
dosis de producto sometida a tratamicento; conducidndosc el
nismo en forma tal que el lecho de material pasa, sin solucién
de continuidad por una fase de fuerte desprendiniento gascoso
cntre 1202 y 1702 ¢, ininterrunpidauente, alcanza la temperatu-
ra aplicada cesando paulatinamente la formacidn gaseosa

c¢itada, que presenta una composicidn rclativa COZ/'NH3 sensible-
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nente con proporqioaes equinclecularcs, on wnidn de vapor de
aguay y cantonidndosc durante toda la ctapa una conveccidn
¢e los citados gases con renovacidn parcial por aire., El
trataniento se concluye cuando el sélido formado prosenta
una pdrdida de peso respecto a la matoria prima por gencracidn
de dichos gasesc, superior al 34%, sin rebasar el 42%, profoe
rentenente entre 36 y 40%.
Egta otapa se conduce opeionalmente en un sistena
de trabajo en continuo o discontinuo, con la varianto de que,
cn cl priner casc, el material on trataniento, que so desplcza
mccénlcamonte de un modo constante y a caudal regulado; ‘56
transporta inicialmente cn un recinto cerrado durantq‘}q
fase de nfxirmo desprondimionto gaseoso, (1202 =~ 1702),. evone
tualnente obturfndose hidrAulicamentc su boea de aliméﬁtacidn
por la propia materia prima en fusidn y derramando, fﬁé%tamentc
espuniado, conguntamente con los gases desprendidos, cn‘una
zona tanbién ndvil, aunque con parcial cntrada de airs, " gorui-
da dircctarento a la aceidn del foco térmico, donde Holidifica
répidamente el producto alcanzando los 2402 a 4OOQC,~qué se
nantienen duranto los tieupos previotos en la escala yn refow~
ronciladas o
Operacionalmente el producto polimerdizado en cone
tacto con lag puperficiec notflicas se achicre fuerteucnte a
las nisias, sunque el rosto forma costras fhciluente quebradie
zas con cgtructura de palletas Bsto oblica a ofectuar una sopa-
racidn por rascado de las porclones adheridas, no s¥lauonto
en pro del rondimientooperadonal,sino para evitar que los
residuos acheridos y no separados, sobre los que ha de traw
tarse una nueva carga do matoria prima, dificulten la trans-
nigidn térmica hacla las capas inforiores do &sta y, a la vez,

so dograden elles mismos al sufir de nuevoe otro tratamiento

o ST R R e N e )
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térmico que les-da la consistencia vitrea inmanejable antes
mencionada con muy alta adhesividad, deteriorando la calidad
fisica y quimica dcl producto final, '
Este inconveniente se resuelve satisfactoriamente
en la presente invencidn utilizando comp lecho de polimeriza-
cién, en lugar de superficies metilicas desnudas, superficies
de materiales resistentes a lastemperaturas de trabajo, y a
los agentes qufmicos corrosivos que participan en el proceso,
(en particular fcido fosfdrico y sus derivados poliméricos y
amoniaco) a base de rccubrimientos de tipo desmoldoante o

antiadheorentos como siliconas, polfmeros acetilcelulébicos )

-
Ty,

polifluorados, aplicados mediante sprays o tratamientos.espe~
ciales en la zona prevista de contacto con el productoe:*
' Estos materiales no presentan la adhesividad engorrosa
_ . sa ey
sobre el polfmero citada antes, con lo que se f30111taJ§P
desprendimiento totals por accidn mecfnica o manual suave, sin
aplicar el rascado intenso que se requiere sobre las superficies

3 U

nmet4licas desnudas, con lo que se evita el deterioro dedstas

por abrasién y se mejora el rendimicnto econdmico en él»gjempo

v mano de obra en esta etapa. < .o

El producto resultante del +tratamiento frfo se muele
convencionaliiente a la granulometrfa descada, o bien se forma
una suspensién grosera en agua, con tauano de particula indise
criminadamente comprendido entre 0,1 a 5 mtle o inferiory; y se
reduce a menos de 50 micras en un molino coloidal que alimenta
un secadero por atomizacidn.

En una forma de realizacidn favoraﬁle, el proceso
comprende un&a etapa intermedia en que se eliminan los polfmercs
inferiores piro=-; tripoli- y trimetafosfatos, yvmés del 90%
del componente ortofosfato residual, scparandoAla fase lfquida
donde se disuelven dichos componentes al formar la suspensidn

grosera antes citada, con reciclade opeional de dichas aguas
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hasta que aleanzan una composiceidn. -roferentemente no superior
al 187 en P 05

ingtaldcidn complementaria de preparacidn de fertilizantes 1fa

tote y 55 en N tot. ¥ que son procesables on una

quidos, Con el material adliao, sonmetido a este lavado, scco .
5l u opcioﬁalmonte oh suspensién con agua linpia, se prosigue respec-
tlvamente wio de los sistemas de micronizacidn refericdos,
Los sigulentes ejeuplos ilustran casos particulares
de reslizacién del proceso de la invencién, sin carfcter limita-
tivo de la misma,

10, Ejemplo 1.=-
a) Preparacidn de la materia prima ;\ s

Se trata fcido fosférico via hémeda del 353% er P 05,
diluido con agua hasta 40% en P 05, con la dosis de ‘osforlta
y carbonato s8dico necesarias para rcducir por prccipitaci6n el
15, contenido en SO, de dicho Zcido hasta el 1% y el 0,23 rsspecti~

4 Al
vauente. Se deja decantar y se separa de los lodos el fcido fos-

f8rico transparente que presenta un 42% en PZOSa L

A 75 Kg. de dicho #cide se incorporan eh un reactor
provisto de refrigeracidn 27 Kge de urea téenica granuiédaa Al

.20, término de 1l horas se centrifuga la naosa obteniéndosc 44 Keo
de un protucto cristalino blanco con granulomotria de" 100 o
250 mioras, quo so mozola dospuds oon 2,2 Kee do la mdlsma uron
para formar una conpoaloidn quo prosenta 18,5% en N total,
42,5% en Pz°5 tote. ¥ 1,5% de humedad,

25, b) Polimerizacién en discontfnuo :

33 Kge. de la materin prima ontes preparade se (istribu~
yen horiogénoauente en varias bandejas de acero inoxidable teflona-
das intorioruente y distribuidas on civersos soportes, dispues-—
tos esacalonadaiiente on un horno de convoceldn provisto do venti-

30, lacidn conectada a un dispositivo lavador de gases. Antes de

ofectuar la carga en el horno sc regula éste para mantener una



56

10,

15.

2C,

25.

30.

- 13 -

temperatura de 2402C,

Uha vez e 14 temperatura en el horno se recupera
despuds de cargar el material, se abre el sistema de ventila=
cién bara permitir una extraccién de gases solo parcial y se
mantiene el trataniento durante:qna hora, a cuyo término
88 obtdenen 20,4 Kg. de un sélido blanco que se tritura y qiq
croniza en un molino tipo M"jet!" por aire a presidn.

El producto presenta las siguientes caracterfsticas:
N tot.: 14,30%; P, 5 tot.s 72,00%; grado de polimerizacidn 3
100% Solubilidad en aguat '30% estimada en suspensidn- al 107,
durante 4 hora, cuya suspensidn adquiere un pH de SJQ:{éiunulo-
metria 13% de rechazo sobre tamiz de 45 nicras luz.vc%éhgtogra-
fig.:'ligeras proporciones de ortofosfato y ausencia de polf-
meros inferiores al tipo ‘genérico cono¢ido como hexa@g%afosfa~

tos que constituyen el” componente funaamental, en forma ‘de

- Avs

cadenas lineales.
E;emplo 24 ST can
: Pollmerlzacmén en ulscontinuo s AR

Con el materlal de partida Oreparado segdn - el eJemplo

anterlor 1 a), se vcrlficé un tratamlento similar en el horno

_,Ja

estitico de conveccidn antes c1tado, aunque cargando 50 Ko
de materla Primas, .

Durante el tratamlento 1 1/4 horas de uuracidn, la
tenmperatura oscila entre 2252 y 2452C,

Se obéieneﬁ 34 Kg. de producto que, en zonas irregu-
larmente distribuidas, presenta una cierta plasticidad que
dificulta su moliendas. La cromatograffa pone de manifiesto la
presencia de ortow~, piro=, tripoli- y trimetafosfatos con el
componente mayoritario- hexametafosfato. Andlisis : Ntot,

14,4% P 205 tots 68,0%

Se forma con este material una suspensidn grosera en
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2gua en proporcidn 1/1 quk se agita Gurante 10 min, y se
centrifugal

Las agddg obbenidas arrojan una composicidn de
4,5% N tote & 15,5% ﬁadg tot. ton un anﬁlisis cromatogréfico
en que aparecen todos los componenteb poliitdricos antedichos.
Con ellas, previa la adicién complementaria de compuegtos niu
trogenados y potésicos, asi como de microelementos, se formu=—
la un fertilizante 1lfquido tipo 8-8-8,

Con el sélido separado se forma una nueva sus-~
pensidn en relacidn 2/1 s8lido/agua, utilizando agua limpia,
que se pasa a través de un molino coloidal y despuds ce meca
por atomizacidn, El polvo blanco resultante, con graﬁhiggetria
inferior a 10 micras, tiene un 14,2% en N tot. y 71,7%:;5
P,0. total, pH en suspensidn acuosa al 10%: 4,9; solgﬁii;dad
en ell-, : 5% )

Ejemplo 3.-

Polimerizacidn en continuo. N

La materia prima, preparada segin el ejemplo 1
2), se slimenta en la tolva de un dispositivo ciiindéiég
provisto de un elemento interno transportador tipo "V;EQ,
dotado de calefaccidn eléctrica exterior capaz de co&uﬁibar a
la masa interior en movimiento una tomperatura méxima de 1702C.

Bl producto :saliente del dispositivo, a un caudal
de 30 Kg./w.,formando espuma, con una composicidn de 19,5% en
Ntot. ¥ 54%4% en P205 tot. pH al 10% de 5,7 y 95% soluble en
aguay penetra, conjuntamente con los gases generados durante
esta fase, en un recinto donde se le somete bruscamente a la
aceidn de una temperatura de 3002C, sufriendo una expansién
que provoca su desgaseado, mientras adquiere rfpidamente la
citada tenperatura, solidificando, La zona receptora del

vertido,en movimiento, lo transporta hacia el exterior, en
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donde se extrae, a un caudal de 22 Kg./h., un material con
consistencia de galleta, fAcilmente quebradizo y molturable,
que presenta una composicidﬁ de 14,1% en N tot. ¥ 71,0% en
P205 pH en suspensi%p acuosa gl 10% : 4,9. Insol<ile en agua
5. en dichas condiciones y una vez micronizado 3 685>
Los gases desprendidos a un caudal de 14 Kg./he ¥
formados fundamentalmente por qozly NH3 en proporciones equi=
moleculares, en presencia de vapor de agua, se conducen,
diluidos en aire penetrante en el citado ’recin.toe a un
10, tgcrubber?, donde se lavan antes de ser enviados a lg atmésfera.
La invenci&n, dentro de su esencialidad) séab;éde.
llevar a la prictica en otras formas de realizaci6n qgg'ﬂifie-
ran en detalle de las expuestas en la descripeidn a tftulo

de ejemplo y a las cuales alcanzara la misma protecc@dgipor

15. quedar comprendidas en el espfritu de ias reivindicaéibﬁes 2
. ™ 9 *
N O T A I 2N :‘4

Descerito en objeto del presente invento seiﬁéélaran

nuevas y dec propia invencidn las siguientes reivindicapﬁones;
20, le- Procedimiento para la preparacién de pql}éPsfau

tos amdnicos sélidos; caracterizado porque; a un ortdfbgfato

sélido, cristalino, de granulometrfa entre 50 y 300 nicras,

obtenido previamente por combinacidn en fase 1fquida de un

Acido fosfdrico transparente y un compuesto nitrogenado capaz
25. de generar amonfaco por accidn térmica, de preferencia portador

de nitrdgeno amfdico, y de composicién quimica comprendida

entre 17 y 18% de N tot. y 44 a 45% de P,0; tot. con 1 a 2%

de humedad, se le completamenta el porcentaje de nitrdgeno

por homogenizacidn exhaustiva en fase s8lida con el mismo coumm
30, ponente de nitrogenado citado hasta alcanzar un anflisis con

18 a 21% de N tote ¥ 40 a 43% de ?,0

5 tot., con el mismo grado
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de humedad y, al material resultante, se le somete a la accidn
de una energia calorffica intensa, por la que adquiere una
temperatﬁra entre 2402 y 4002, donde se mantiene por un espa~
cio de tiempo entre 3 minutos y 3 horas variable segin la
5e dosis de producto, conduci®ndose el tratamiento en un sistema
de trabajo en continuo o discontinuo on forma tal que el lecho
de material pasa, sin solucién de continuidad por una fase de
fuerte desprendimiento gaseoso ent® 1202 y 1702C e, ininterrun~
pidamente, alcanza la temperatura aplicada cesando la formacién
10, gaseosa, la cual, con una composicidn relativa COZ/NH3 scnsi-
blemente equimolecular, en presencia de vapor de aguu, 8¢
mantiene durante toda la etapa en contacto con la masa én trata-
niento, mientras es conducida al exterior diluida en aire; Ys
cuando el producto sdlido formado constituye el 58 al 66% de
15, preferencia el 60 al 64% en peso del material de partida, se
extrae y se microniza por molienda en seco, o en hdmedo con
secado por atomizacidn posterior, y preferentemente, 5z somete
a un proceso de lavado en suspensidn acuosa previamente a la
molienda, obteniéndose finalmente un polfmero sélido de.cadena
20, lineal con granulometrfa inferior a 50 micras, insolublé hasta
un 65 a 95% en suspensidn acuwosa al 107, en la que manitfiesta
un pH de 4 a 6 y que presenta una composicidn en N tot. y
P205 del orden de 1 y 0,5 moles, respectivamente, por ciento
en peso, con un grado de polimerizacidn superior al 95% y for=
25, mado .por unidades poliméricas de metafosfato de orden superior
a 6.
2.~ Procedimiento, segfn la reivindicaciédn anterior,
caracterizado porque el ortofosfato sélido cristalino de parti-
da y obtenido previamente, contiene un nivel de impurozas motf-
30, licos inferiores a 500 ppm. y se oncucntra cexento de materias

carbonizables a 4002C o formadoras do color con netales ¢vromo-

o
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génicos a dicha temperatura o inferiores,
3.~ Proceditiento, segdn las reivindicacioncs
anteriores, caracterizado porquey en la variante opcional de
trabajo en comtinuo, el material de partida se vehicula mecd-
5. nicamente, mientras alcanza la temperatura 1202 « 170°C en
forma tal que no se separa de los gases formados con los que
adquierc consistencia espuriosa, e immediatamente ge eleva .
bruscamentc su temperatura a los 2402 - 4002C que proporciona
el foco térmico, sufricndo una oxpansidn con solidificacidn
10, rfpida y separacidn de los gases formados que se¢ mantienen N
en conveccidn disueltos en aire, sobre el material en tratanien-
to ¥y que se conducen a un lavador a medida que se vahwpé3ducien-
do, micntras el préducto sdlido es transportado al exté}jor
para proseguir el trataniento especificado en la reivindicacidn
15« 1. '
4e~ Procedinmiento, scgln las reivindicaciones ante=~
riores caracterizado porque:r el procducto resultante de la cetapa
de polimerizacidn se depura de la presencia eventual de polineros
inferiores tipo piro-, tripoli-, trimetafosfato o uné.éézcla de
20. los mismos aconpofiados de ortofosfato, mediante una ctapa de
lavado con agitacidn durante 10 a 15 minutos, en una_suépensidn
acuosa formada por grinulos de 0,1 a 5 um. en proporciéﬁ
1/045 & 0,5/1 de sblido/agua separando las aguas de lavado,
reciclables una o nfs veces hasta un contenido miximo eon ellas
25. dé 15 a 18% cen ?205 total, que se procesan en una plantéra&xi_
liar de fertilizantes y el s6lido separado hfimero, o bien sonme-—
tido a un secado interuedio, exonto de los conporentes solubles
antes citados, se sonete a la etapa final de acabado por nicro-
nizacién cn hidmedo a través de un molino coloidal y posterior
30, sccado por atomizacién o, respectivamente, por molienda en scco.

S5e= Procedinicnto, segfin las reivindicaciones
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anteriores, caracterizado en su realizacidn porque, operac?onal-
nente, se efectt{a la polimerizacién sobre soportes met&licgi:so
no metélicoqj que preferentenente ofrecen una superficie d:a
contacto con el producto er tratamiento de un tipo de material
resistentes a la accidn del calor y a la corrosidn por 4cido
fosfdrico o sus derivados poliméricos y al amoninaco a tenpe-~-
raturas de al menos hasta 4002C, constituido por siliconas,
polfmeros acetilceluldsicos o polifluorados.

‘ 6+~ Procedimiento para la preparacidn de polifos=-
fatos ame);nicos s&lidos.'

Segan se describe y reivindica en la fruseate
memoria desc;::ibtiva gue consta de 18 piginas folidas y escritas
a m&quina por tna sola de sus caras;

Madrid, a 72'6 MAR, 1973

‘Pads

M.* LUISA Isind
P p-

Firmado: JESUS PICAZO
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