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- La invencién se refiere a un procedimiento
para la preparacidn de un producto que contiene ortofosfa
to de amonio y que estd sustancialmente exento de poli-
fosfato de amonio a partir de amoniaco.y 4cido fosférico,

5 en el que &cido fosférico y amoniaco gaseoso se ponen en
contacto por medio de un dispositivo de pulverizacién en
dos fases brovisto de dos conductos coaxiales a través
del'conductq exterior de 1o6s cuales se hace Pasar el amo-
niaco ¥ a fravés del conducto interior de los cuales se

10 hace pasar el 4cido fosférico.

09059



Un procedimiento de este tipo se conoce
por la Memoria Descriptiva de la Patente Briténica
1.252.651. &En el procedimiento descrito en dicha memo-
ria descriptiva, el amoniaco y el dcido fosférico se ha
5. cen pasar a través de una boquilla de descarga conjunta
de un mecanismo de pulverizacidén y se pulverizan sobfe
un lecho de grénulos de sal de amonio quesenmntieéeﬁfen
: movimiento en un tambor rotétivo. Dentro del mecanismo
de pulverizacidén, las sustancias reaccionantes se poasn
10 en contacto muy imperfecto sélo mientras las mismas flu-
yen a través de la boquilla. En consecuencia, el mezcla
qo es‘muy incompleto y, como resultado, la reacciénpse
efectla sustancialmente en el lecho de particulas sélidas
. del tambor. En esté procedimiento, no se obtiene ningin
15 producto homogéneo en el dispositivo de pulverizacidm.
Para obtener un producto homogéneo, es necesar;a la pul-
verizacidén sobre el lecho de grinulos en movimiento, de
tal modo que la homogenizacidn puede efectuarse en este
lecho. Otro inconveniente de este procedimiento es que
20 parte del amoniaco que sale del mecanismo de pulveriza-
cidn como un gas no alcanza el lecho de particulas sbélidas
¥ queda retenido en el aire sobre el lecho del tambor.
Este amoniaco es retirado del tambor junto con el aire
Yy se recupera.en un dispositivo de lavado por lavado con

25 un 4cido. Estd clarc que la capacidad requerida del dis
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positivo de lavado tiene que ser mayor a medida que la
cantidad de amoniaco que no reacciona con el Acido fos-
férico en el tambor se hace mayor. Ademés, cuando la
cantidad de amoniaco a lavar aunmenta, existe una méybr
probabilidad de que se alcance unaz relacidn NHB/H3P04
en el &cido de lavado para la cual cristaliza el dikidro
genofosfato de monoamonio y se forman depbsitos in&esea—
bles.

La invencién tiene por objeto proporcicnar
un procedimiento én el que los inconvenientes del proce-
dimiento conocido no se presentan o s6lo lo hacen en una
extensiln considerablemente menor. De acuerdo con la in
vencién, esto se consigue por el hecho de que lz veloci-
dad de salida axial del Acido fosférico del dispositivo
de pulverizacidn en dos fases es 1-10 n/seg y la veloci-
dad de salida axial del amoniaco es 200-1000 m/seg (T.P.N.),
vy las dos corrientes se ponen en contacto entre si ¥y se
mezclan completamente en una zona de.reaccién cilindrica
que forma una prolongacidn del dispositivo de pulveriza-
cién en dos fases y que tiene un didmetro de 2-4 veces
el difmetro exterior de la corriente de amoniaco gque sale
del dispositivo de pulverizacidn en dos fases Y una lon-
gitud de 10-25 veces dicho difmetro.

La unidad m/seg (T.P.N.) ﬁtilizada para la

velocidad de salida del amoniaco indica que la velocidad



real se ha recalculado para determinar la velocidad que
tendria el amoniaco a temperatura y presidén normales.
El uso de velccidades altas dentro de los
limites especificados para las dos sustancias reaccionan
5 tes en una zona de reaccidn confinada en la que la;ﬁig-
persidn lateral de las corrientes procedentes del diépo—
sitivo de pulverizacidn en dos fases esta restringidgﬂ
hace que las sustancias reaccionantes se mezclen cbhple—
tamente de tal modo que se alcanza un alto grado &e con~-
10 versién y se obtiene un producto virtualmsnte homogénéo
constituido sustancialmente por ortofosfatos de amdnib
sin necesidad de ulterior homogenizacién, p.ej. en ﬁnfleé
cho mbévil de grénulos que se hayan formado ya. Gracias a
las altas Velocidgdes v al consiguiente tiempo de perma-
15 nencia muy cortc en la zona de reaccidén, apenas se forma
cantidad alguna, o no se forma nada en absoluto, de poli-
fosfatos de amonio incluso a temperaturas mas altas. Si
el material de partida es &cido fosfdérico preparado por la
denominada via himeda, estarén presentes los fosfatos de
20 hierro y aluminio que son inevitables en este tipo de pro .
ducto, entre otros, en adicidn a los ortofosfatos de amo-
nio.
Se hace uso preferiblemente de un disposi-
tivo de pulverizacidn en dos fases en el que el didmetro

25 medio y, si se desea, el area de la seccidn transversal
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del conducto anular de amoniaco disminuyen gradualmente
hacia el final, segin se mira en la direccidn del flujo,
de tal modo que la corriente de amoniaco de salida choca
con la corriente certral de 4cido fosférico por todes
los lados y a gran velocidad. DPuede consegulrse uns-
mejora adicional del contacto entre las dos sustanéigs
reaccionantes de acuerdo con la invencidn en el senfido
de que la mezcla que fluye a través de la zona de féac-
cidn se hace pasar a la sbertura de salida por la via

de al menos dos placas de desviacidn retorcidas en di-
recciones opuestas, dispuestas una tras otra'segﬁn se
mira en la direccidn derflujo ¥ que tienen una dimepéién
normal a la direccidn de flujo que es igual al didmetro
de la zona de reaccidén. En este caso, la longitud de

la zona de reaccidn se toma como la distancia entre las
aberturas de salida del dispositivo de pulverizacidn en
dos fases y la primera placa de desviacidn.

El uso de dichas placas de desviacidn es
particularmente importante éi han de prepararse produc-
tos con una relacidn molar NHB/H3P04_mayor que 1,2:1,
pero es también favorable, por supuesto, en la prepara-
cidn de productos en los que esta relacidn es més baja.
La relacidn molar NHB/HEPO4 denota en este caso la rela-
cién entre el nlmero de moles de NH5 unidos al H,FC, so-

2
luble en agua ¥ el nimerc de moles de este H5P04 soluble
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en agua.

En la preparacidén de productos con una re-
lacién molar NH5/H3PO4 de hasta 1,5:1, el procedimiento
de acuerdo con la invencién permite alcanzar una eficien-
cia en NH5 mayor que 90%, lo que significa que mengé-@el
10% del amoniaco de alimentacidn sale de la zona de reac-
cién como tal. Cuando se recupera este amoniaco pcf'la—
vado con Acido fosférico, esto conduce a una relaciéh:
molar NHB/HBPO4 de 0,15:1 como méximo, que no es objecio-
nable. Se ha encontrado gque a medida que el contenido de
P205 del 4cido fosférico utilizado es menor, se obtienen
una relacién molar NHE/H5PO4 mayor y una eficiencia-mas
alta en NHB' En este caso, el contenido de humedad del
producto aumenta naturalmente al mismo tiempo. E£n el pro-
cedimiento de acuerdo con la invencidn, la cantidad de
amoniaco que no reaccionari con el 4cido fosférico se pue
de determinar previamente de manera exacta por control de
la concentracidn del &cido fosférico y seleccidn de la
relacién molar NH5/H5P04. .

La seleccién apropiada del contenido de P205
del 4cido fosférico dentro del intervalo inferior al 45%
permite alcanzar casi la conversidén completa del amoniaco
alimentado, mientras que'se_forma un producto que contie-
ne hasta 50% en moles de monohidrogenofosfato de diamonio

v la cantidad de agua deseada ademads de dihidrogenofosfato
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de monoamonio,

Zsto es particularmente adecuado si el pro-
ducto ha de granularse, lo cual puede efectuarse, por
ejemplo, distribuyéndolo de un modo conocido sobre o en el
interior de un lecho mévil de grinulos que se han formado
Jya, tal como un lecho de granulos formados en un tambor
de granulacidén, dado que es precisa la svaporacidn dé-una
cantidad menor de agua. Con dependencia de la relacidn de
recirculacidén (es decir, la relacidén de la cantidad de prg
ducto recirculado a la cantidad de producto a granular),
el contenido de humedad del producto suministrado desde
la zona de reaccién al lecho granular puede selecciomarse
de tal modo gue se hace innecesario ¢l secado posterior
del producto granulado. Si la produccidn va seguida inme
diatamente por granuiacién, se haréd uso generalmente de
dcido fesférico con un contenido de P205 mayor que 40%,
dado que, a concentraciones inferiores, se requieren rela-
ciones de recirculacidén comparativamente altas para evi-
tar la scbre-granulacidn que acompafia al contenido de
humedad elevado. T -

El producto formado en la zona de reaccidn
puede tratarse como tal sin alterar la composiciédnm.

El procedimiento de acuerdo con la inven-
cidén hace que sea posible preparar directamente un pro-

ducto que esti constituido sustancialmente por dihidroge-
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nofosfato de monoamonio y tiene una relacidn molar
NHf/H3P04 de, p.eje., 1,1:1. Pueden prepararse también

en una sola etapa mezclas de dihidrogenofosfato de mono-
amonio y monohidrogenofosfato de diamonio con una rela~-
¢idén molar NH§/H5PO4 de hasta aproximadamente l,5:lJ7Pero
el uso del procedimiento de acuerdo con la invencidn hace
que sea posible ademés preparar productos con un alte
contenido de monohidrogenofosfato de diamonio, tales como
productos con una relacién molar NHB/H5P04 de 1,6~1,8.

A este fin, se puede preparar en la zona de reacoiénrun-
producto con una relacidén molar NHB/H3PO4 de 1,25:1140,

y se-puede granular luego en un lecho mévil de gfénﬁics
formados con anterioridad, como se describe arriba, mien-
tras que se alimenta amoniaco al lecho granular para con-
vertir adicionalmente el Acido fosférico. La primera par
te del tratamiento con amoniaco del &cido fosférico trans
curre entonces con una alta eficiencia en NH3 que se apro
xima al 100%. Adicionalmente, cuando se hace uso de éci-
do fésforico con un contenido de P2O5 de 45-46%, el pro-
ducto resultante en la zona de reaccidn tiene un conteni-
do de humedad tal que es suficiente una relacidén de re-
circulacién baja. &£sta relacidn puede variar entre

1,5:1 y 6:1. Cuando se enfria el producto a recircular,
y, por consiguiente, se elimina asi una parte del calor

de reaccidén, se puede utilizar por supuesto una relacidn



10

20

a5

de recirculacidén més baja. En tal caso puede incluso

ser totalmente superfluoc un tratamiento de secado sepa-

rado. Si se alimentan al lecho todavia otras sustancias
sélidas, p.ej. sales de potasio, dicha relacién depende

también de la cantidad de tales adiciones.

La invencidn se refiere adicionalmente. a
un aparato para la realizacidn del procedimiento descrito
arriba. Lste aparato esti provisto de un dispositivo de
pulverizacidn en dos fases que comprende dos conductos
coaxiales que son més estrechos en los extremos de salida
v desembocan en un egpacio comin, y se caracteriza por el
hecho de que el dispositivo de pulverizacidn en dos fases
desemboca en un extremo de un espacio cilindricé coaxial
que estd provisto de al menos una abertura de descarga
en el otro extremo, tiene un didmetro de 2-4 veces el
didmetro exterior de la abertura de salida anular del
conducto exterior, y tiene una longitud de 10-25 veces
el diametro mencionado en primer lugar.

En una realizacidn especial de este aparato,
gue es adecuada para la preparacidn de productos que con-
tienen cantidades considerables de monochidrdégeno-ortofos-
fato de diamonio en adicidn a dihidrégéno-ortofosfato de
monoamonio, el espacio cilindrico acomoda al menos dos
placas de desviacidn retorcidas en direcciones opuestas»

dispuestas una tras otra y que tienen una dimensidén nor-



mal al eje central del espacio cilindrico que es igual
al didmetro de este espacio.
La invencidn se ilustrard con referencia al
dibujo adjunto.
5 La Fig. 1 muestra una seccidn longitudihal
' de un aparato que puede utilizarse para efectuar el‘@ro-
cedimiento de acuerdo con la invencidn;
la Fig. 2 es un diagrama de un aparato de
acuerdo con la Fig. 1 dispuesto en un tambor de granula-
10 cidn;
la Fig. 3 muestra una seccidén a través del
dispositivo de la Fig. 2 a lo largo de A-A. S
En la Fig. 1 el dispositivo de pulveriza-
cibén en dos fases se representa generalmente por Ay la
15 zona de reaccidn por B. El dispositivo de pulverizacidn
en dos fases A estd constituido por una parte cilindrica
1 con un tubo central 2 mantenido en su lugar por el Dbor
de de centrado 3 de la brida 4 y uno o mis anillos de di-
fusién 5, los cuales pueden ser dos o mas placas perforadas
20 anulares que estén dispuéstaé de tal modo que las abertu-
ras en los anillos consecutivos estan alterﬁadas. La par-
te cilindrica 1 estd provista de un tubo de alimentacidn
6 fijado tangencialmente y, cerca del extremo de salida,
se convierte en una parte que se estrecha cdnicamente 7.

25 £l extremo de salida del tubo 2, que se encuentra en el

~10-
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extremo de salida de la parte cilindrica 1, se convierte
internamente en una parte cilindrica més estrecha 10 por
medio de una parte cdnica 9. Externamente, el extremo de
salida del tubo 2 es totalmente cdnico, con un dngulo en
el vértice que es menor que el 4ngulo en el vértice*dé la
parte cénica 7 de la parte cilindrica 1. El &ngulo qénioo
medio de la parte estrechada del conducto de amoniaco
anular estd comprendido entre 30 y 352, |

z1 dispositivo de pulverizacidn en dos fa-
ses A estd fijado de tal modo a la parte cilindricé-lQ que
acomocda la zona de reaccidén B por medio de las bridas 11
7 12 y el borde de centrado 13 que las lineas de -centros
del dispositivo de pulverizacidn en dos fases 4 y la par-
te cilindrica 14 coinciden. £1 didmetro interior de la
Ultima parte es 2-4, p.ej. 3 veces el didmetro exterior
de la zbertura de salida anuler de la parte cilindrica 1.
La longitud de la parte cilindrica 14, que no se muestra
totalmente en el dibujo, asciende a 10-25, p.ej. 18 veces
el didmetro. La parte cilindrica no precisa ser recta. Por
ejemplo, con vistas a la disposicidn del dispositivo en o .
cerca de un dispositivo de granulacidn, puede ser desea-—
ble dotar a dicha parte de uno o mas codos, p.ej. un codo
de 902, a fin de que el dispositivo de pulverizacidn en
dos fases A y la parte del reactor B puedan disponerse de

modo aproximadamente horizontal y la descarga pueda ser
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" todavia directa hacia abajo. La parte cilindrica 14 pue-

de acomodar dos o més paletas 15 y 16 con una forma espe-
cial. f£stas paletas estdn conformadas a partir de seccidn
de plancha plana rectangular con una longitud de al nenos
1,5 veces la anchura, lo que corresponde al diémetrd“de
la parte cilindrica 14. Las secciones de las planchas

se han retorcido de tal manera alrededor de sus ejes lon-
gitudinales que los extremos estén retorcidos aproximada-
mente 1802 uno con respecto a otro. La torsidn de nsletas
consecutivas es alternativamente en el sentido de las agu
jas del reloj y en sentido contrario al de las agujas del
reloj. DLa distancia entre el extremo de salida dél.&ispg
sitivo de pulverizacidn en dos fases y la primera paleta
es, por ejemplo, 10 veces el didmetro de la parte cilin-
drica 14, pero al menos 8 veces este didmetro. Z1 extremo
de la parte cilindrica 14 estd provisto de una abertura
de descarga 17. 4£sta abertura tiene una seccidén trans-—
versal que es igual a la seccidn transversal de la parte
cilindrica 14, pero puede ser menor, si se desea. Si el
producto de reaccidn que se descarga de la zona de reac-
cibén tiene que distribuirse, p.ej. o sobre un lecho de
granulacién, puede adaptarse una parte de descarga ramifi
cada. &1 4rea superficial total de las aberturas de sali-
da de las ramificaciones deberia corresponder entonces al

drea de la seccidén transversal de la parte cilindrica

-1o-
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antes de la parte ramificada.

Uno o méds de los aparatos que se muestran
en la Fig. 1 pueden disponerse en o sobre un dispositivo
de granulacidn. Este puede ser, por ejemplo, un tambor
de granulacidén, como se muestra en las Figs. 2 v 3. Con
vistas al espacio disponible y a los medios de soporte
necesarios, el dispositivo de pulverizacidn en dos_féses
A con la parte del reactor B estid dispuesto de tal modo
que su eje central es aproximadamente paralelo al eje cen
tral del tambor 18 y el extremo de descarga de la parte
del reactor estid doblado hacia abajo eﬁ un angulo de apro
Xximadamente 902, como se ha indicado arriba. Dessmboca en
el tambor a una altura tal gque, durante la operacidn, las
aberturas de descarga estédn a cierta distancia sobre el
lecho 20 de los grénulos que se han formado.

21 tambor 18 estd dispuesto con una ligera
inclinacidn y, si es necesario, contiene un conducto 21
para el ‘suministro de amonfaco liquido al lecho granular.
&l extremo mis alto del tambor estd provisto de una aber-
tura central 23 a través de la cual sé hace pasar el pro-
ducto de recirculacidn al tambor y a través de la cual
entran también en el tambor el medio de soporte 19 y el
conducto de amoniaco 21. E1 medio de soporte puede sopor
tar no sdlo el dispositivo de pulverizacidn en dos fases

con las partes del reactor, sino también un conducto 24

-1%-
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con miembros de pulverizacidn 25 para fase liquida. £1 ex
tremo inferior del tambor tiene una abertura central 26
a través de la cual se descarga el produbto granulado.

Zl procedimiento de acuerdo con la inven-
cibén se lleva a cabo por medio del aparato arriba iadica-
do como sigue. .

Se alimenta amoniaco gaseoso a la parsve ci-
lindrica 1 del dispositivo de pulverizacidn en dos fésés
A a través de la tuberia 6. Zste conducto desemboca tan-
gencialmente en la parte cilindrica 1, pero podria.conec-
tarse también radialmente. £&n dicho caso, sin embargoe,
puede producirse un desgaste grave del tubo 2 en él'iugar
de la entrada del flujo y el lugar diametralmente opuesto.
Una alimentacidén tangencial proporciona, ademds, una mejor
distribucidén del amoniaco sobre la seccién transversal
anular del espacio comprendido entre la parte cilindrica
1y el tubo 2. Se produce una velocidad de flﬁjo unifor=-
me a lo largo de la circunferencia de la abertura de sali-
da anular, con una ligera caida de presidn, por los ani-
1los difusores 5, de tal modo que el amoniaco fluye uni-
formemente hacia la abertura de salida y deja esta abertu
ra mientras que se dirige exactamente hacia el centro de
la zona de reaccidn. Se afiade continuamente una pequeila
cantidad de vapor de agua del orden de 0,5-3% en peso .al

r'q - . (] . P . 4
amoniaco con objeto de prevenir la formacidn y deposicion

14—
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la composicidén del producto. Por la tuberia central 2.se

de fosfatos de hierro y aluminio. Usualmente es suficien—
te una cantidad no mayor de 1-2% en peso. Tales pequefias
cantidades de vapor de agua no influyen en absoluto sobre

introduce &cido fosférico con una concentracidn de"fPEO5
de 20-54%. Zste puede ser Acido de nuevo aporte, pefo el
mismo puede suministrarse también desde un dispositivo

en el que se separan NH3 Y polvo por medio de Acido fos-
férico nuevo del aire descargado desde un dispositivo de
granulacidn. Las dimensionéscb lé gbertura de salida anu-
lar a través de la cual.fluye el amoniaco procedente de
la parfe cilindrica 1 a la parte cilindrica 14 dé la zona
de reaccién B se han seleccionado de tal modo que la-velg
cidad axial de la corriente de amoniaco estd comprendida
entre 200 y 1000 m/seg (T.P.N.), p.ej. 700 m/seg (T.P.H.).
#sta velocidad corresponde aproximadamente a la velocidad
del sonido. La abertura de salida del tubo 2 tiene un
didmetro tal que el &cido fosférico fluye al interior de
la zona de reaccidn B con una velocidad axial de 1-10
n/seg, p.ej. 7 m/seg. La diferencia de presidn total a
través de las dos zonas de reaccién A y B es, por ejemplo,
200-400 kPa. Gracias a las velocidades utilizadas, el
amoniaco y el &cido fosfdrico se mezclan muy pronto a
fondo, de tal modo que el amoniaco se combina con el dci

do fosfdrico en un tiempo muy corto para formar dihidro-

-15-



10

15

20

25

09059

genofosfato de monoamonio y, si la relacidn entre las
cantidades de amoniaco y el P205 alimentado en forma de
dcido fosférico es suficiente, para formar monchidrogeno-
fosfato de diamonio. Zsta cantidad de PEOS depende, na-
turalmente de la cantidad de Acido fosfdrico y su concen
tracidén. Si el &cido fosférico tieme una concentraciép

de P205 comparativamente baja, p.ej. menor que 4Cp, es
ciertoc que pueden prepararse productos con una relaciéh
molar NHB/H3P04 .elevada mientras que la proporcién”de
amoniaco libre, esto es el porcentaje del amoniaco ali-
mentado que sale de la zona de reaccidén como tal juntb con
el producto, es baja, pero este producto contiene eﬁfpnces
mucha humedad. En el caso de la granulacién, esto da lu-
gar a sobregranulacidn: se forman demasiados granulos
gruesos e incluso se forman terrones, a no Ser que se
aplique una relacidén de recirculacidén suficientemente alta
y/0 se introduzca una cantidad suficiente de sustancias
sdlidas a incoporar, tales como p.ej. cloruro de potasio.
Para un contenido alto en P205 del 4cido fosfdrico, este
riesgo no existe o apenas existe, pero la proporcidn de
amoniaco libre es mayor y tendrin que emplearse relacio-
nes molares I\TH;/HBPO4 mis bajas. No obstante, si estdn
presentes las paletas 15, 16, el mezclado se mejora con-
siderablemente debido a que la rotacidén impartida a la mez

cla de reaccidén por la alimentacidn tangencial del amoniaco

~16-
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cambia de direccidn varias veces. £l resultado es una re-
lacidn molar NHE/H5P04 més alta del producto que sale de
la zona de reaccién;B. %1 uso de paletas es necesario si
han de alcanzarse relaciones molares NHB/H5P04 supericres
a 1,2:1. La forma especial de las paletas ofrece la ven-
taja de que el mezclado se mejora considerablemente sin
grandes pérdidas de presidn. Usualmente son suficientes
dos paletas y un nfmero mayor no da lugar usualmente a
resultados més favorables. Las altas velocidades utiliza-
das conducen a un tiempo de permanencié muy corto de la
mezcla de reaccidn en la zona de reaccidn B. Como resul-
tado, apenas puéde eliminarse algln calor dé reaéciéh, v
la temperatura de la mezcla de reaccidn se eleva a 180-
2252C cerca de la abertura de descayga 17. Sin embargo,
el tiempo disponible es demasiado breve para la formacidn
de una cantidad inadmisible de polifosfatos de amonio. Zl
producto de reaccidén se descarga de la zona de reaccidn a
través de la abertura de descarga 17 a un espacio de reco-
gida en el que reina la presidn atmosférica. Zn la consi-
guiente expansidn repentina, el producto de reaccién se
atomiza en particulas sblidas finas, mientras que se eva-
pora una parte considerable del agua presente originalmen
te.

51 el producto de granos finos asi obtenido

tiene que granularse en granulos mis gruesos, se extiends
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sobre un lecho de granulos que ya se han formado, p.ej.
en un tambor de granulacidén de acuerdo con las Figs. 2 3y
5. £n este lecho, la relacién molar NHE/H3PO4 puede ele-
varse también a, p.ej., 1,6 por distribucidn de amoniazo
ligquido en el lecho a través del conducto 21.

El producto descargado del tambor a través
de la abertura 26 se clasifica de un modo conocido. =1
producto que es demasiado grueso se tritura y se recircu-
la junto con el producto que es demasiado fino en una can
tidad que asegura que el calor de reaccidn liberado en el
tratamiento con amoniacé del &dcido fosférico se separa.
Una relacién de 3-6 partes de producto recirculado al par
te de suministro de nuevo aporte es usualmente suficiente
para este préposito.

Se llevaron a cabo algunos experimentos so-
bre la base del procedimiento de acuerdo con la invencidn.
Los datos y los resultados de estos experimentos se men-
cionan én los ejemplos que siguen. Los experimentos se lle
varon a cabo en equipo dispuesto en paralelo conz una uni-
dad de produccidén existente y conectado a los accesorios
constituidos por el tambor de granulacidn, el tambor de
secado, el sistema de recogida de polvo y una instalacida
de lavado en la que el NH5 descargado junto con el aire
del tambor de granulacidn y, posiblemente, del tambor de

secado asi como el polvo contenido en el aire procedente
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del sistema de recogida de polvo se recuperaron por lava-
do con 4cido fosférico de nuevo aporte. X1 Acido de lava
do utilizado, que consiguientemente contenia una cantidad
de NH5’ se utilizd como alimentacidén al reactor.
oiemplo 1

Se hicieron reaccionar en un reactor &cido
fosférico y NH3 de acuerdo con la Fig. 1, pero sin pale-
tas 15 y 16. Las dimensiones principales del reactor eran
como sigue:
Didmetro de la parte cilindrica 1 75 mm
Didmetro de la zona de reaccidén B en una lon
gitud de 1000 mm . 124 mm
Didmetro de la zona de reaccidn B en una
longitud de 350 mm 100 mm
Seccidn transversal de la abertura de salida
de amoniaco 325 mn?
Seccidn transversal de la abertura de salida
de 4dcido fosférico ‘ 141 mm®
Nimero de anillos de difusidm 2
Relacidn de longitud a difmetro de la zona
de reaccidn 18:1

Zn los expérimentos 1l y2, el didmetro de
la abertura de descarga 17 era 35 mm, y en el experimento
3, 70 mm. La descarga se dirigila hacia abajo mediante un

codo de 902, En el reactor, se prepard un producto cons-

-19-



10

1

20

a5

09059

tituido casi completamente por dihidrogenofosfato de mono-
amonioc a partir de &cido fosfdérico con un contenido de
P205 de 4%,0%. Las cantidades de &cido fosférico y NH3
alimentadas, las velocidades de alimentacidn, y la rela-
cidén molar NHB/H3P04 del producto resultante se dan en la
Tabla 1. La eficiencia en l\IH5 es el cociente de la rela-
¢ién molar NHE/H5P04 en el producto y la misma relazidn
calculada a partir de las cantidades totales de NH3 N
H5PO4 alimentadas, y, por consiguiente, es una medida de
la cantidad de NH5 convertida. La cantidad de NH5 ya
presente en el Acido fosfdrico estd incluida. £1 produc-
to ;luia linremente desde la abertura de descarga scobre
una superficie estacionaria. Se establecid por medio de
muestras extraidas de diversos puntos del montdn resul-
tante que el producto mostraba sélo una ligera faita de
homogeneidad. Pero cuando se llevaron a cabo experimen-
tos similares con un reactor en el que la relacién de lon
gitud a didmetro de la zona de reaccidén era 5:1, la falta
de homogeneidad era considerablemente mayor.
Zjemplo 2

Se montaron & paletas 15 y 16 en un reactor
en el que la seccidn transversal de la abertura de salida
de amoniaco era 300 mm2 y las otras dimensiones eran simi
lares a las del reactor utilizado en el ejemplo 1. &1

didmetro de la abertura de descarga 17 era siempre 35 mm.
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Se utilizd 4cido fosfdrico con un contenido de on de

>

44 ,7% para preparar un producto que contenia una canti-

dad considerable de monohidrogenofosfato de diamonio ade-

mas de dihidrogenofosfato de monoamonio. Los datos co-

rrespondientes a los materiales de partida utilizados
Y los productos resultantes se recogen en la Tablzs 2.

Los productos eran totalmente homogéneos.
Zn el experimento 9, en el que la cantidad de NHB intro-
ducida y la presién de alimentacidn utilizada eran compa
rativamente bajas, se encontrd que era imposible evifar
la deposicidn del producto,'a pesar de purgar regularmente
el reactor con vapor de agua. £l resultado fue duemla
presidn de alimentacién para una capacidad de alimenta-
cién de 500 m’ de NHB/hora (T.P.N.) descendié desde 284
a 432 k¥Pa en 6 dias y el nivel de ruido se hizo inadmisi-
blemente alto. Estos fendmenos ya no ocurrian con una
cantidad mayor de NH5 ¥y & la presidn de alimentacién re-
querida.

&l producto de salida del reactor se recogid
en el tambor de granulacién, en el que se efectud una con
versién adicional de &4cido fosférico por medio de I\TH3 1i-

quido. En este caso, asimismo, una pequefia parte del XH,
7

. alimentado no se convirtid y pasd desde el tambor al dis-

positivo de lavado junto con el aire. Ta absorcidu de

esta cantidad de HH5 en el &cido de lavado did lugar a un

21~
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aumento de la relacidn molar PHZ/HaPO del acido de ali-
mentacidén hasta los valores indicados en la Tabla 2.
Liemplo 2

£l reactor utilizado para los experimentos
del ejemplo 1 se equipd con una abertura de descarga 17
con un didmetro de 70 mm y 6 paletas 15 y 16. £n este
caso, el 4cido fosférico alimentado se diluyd por adicidn
de agua. Se afiadid una pequefia cantidad de vapor de agﬁa

al NH Los datos y los resultados se dan en la Tabla 3.

3

Como en los experimentos del ejemplo 2, se
alimenté Nh5 1iquido en el tambor de granulacién y la par
te no convertida del mismo se absorbil en el a01do fosfa
rico en el dispositive de lavado.

En los experimentos 20 a 23, el producto
procedente del reactor tiene un contenido tan alto de hume
dad que se formaban depdsitos y terrones en el tambor de
granulacidn, los cuales tenlan gue separarse varias veces
cada hora. £1 granulado se volvia tan grueso gque los ex-
perimentos tenian que interrumpirse al cabo de-algﬁn tiem
po. Si se desea, el productd obtenido en estos experi-
mentos puede transformarse para producir fértilizantes
liquidos.
ojemplo 4
Se prepard un producto constituido sustan-

cialmente por dihidrogenofosfato de amonio en un aparato

~20~
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de acuerdo con la Fig. 2, pero con dos reactores paralelos
en lugar de uno. 4 distancias diferentes de las aberturas
de salida de amoniago y de &cido fosférico, los dos reacto
res estaban provistos de dos tubos de descarga dirigidos
directamente hacia abajo.

En contraste con los reactores utilizados
en los experimentos de los ejemplos 1 a 2%, no estaban pre
sentes dos placas de desviacidn 15, 16. Se hizo uso de
dcido fosférico con un contenido de P205 comprendido en-
tre 47,5 ¥y 49,5%. La velocidad de saiida del A4cido fos-
férico variaba desde 3,4 a 4,9 m/seg, v la del ameniaco
desde 449 a 56§lm/seg (T.P.N.). La relacién longitué/dié
metro de las zonas de reaccidn en los dos reactores era
aproximadamente 18:1.

El producto descargado de los reactores te-
nia una relacién molar NHE/HBPOQ gue variaba desde 1,27
a 1,35, dependiendo de, entre otras otras, la concentra-
cidén del &cido fosfdérico y las cantidades dereste dcido
¥y de amoniaco alimentadas. Esta relacidén se elevd a un
valor que variaba desde 1,69 a 1,75 por suministr5 de

amoniaco liquide al lecho en el tambor de granulacidn.

23—
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REIVINDICACIONES

1%2.- Un procedimiento para la preparacidn
de un producto que contiene ortofosfato de amonio y esti
sustancialmente exento de polifosfato de amonio a partir
de amoniaco y &cido fosférico, en el que el Acido fosfé-
rico y el amoniaco gaseoso se ponen en contacto por medio
de un dispositivo de pulverizécién en dos fases provisto
de dos conductos coaxiales a través del conducto exterior
de los cuales se hace pasar el amoniaco y a través del
conducto interior de los cuales se hace pasar el &cido

fosférico, caracterizado por el hecho de que la velocidad

 de salida axial del &cido fosfdrico procedente del meca-

nismo de pulverizacidén en dos fases es de 1 a 10 m/seg y
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la velocidad de salida axial del amoniaco es de 200 a
1000 m/seg (T.P.N.) y las dos corrientes se ponen en con
tacto entre si y se mezclan a fondo en una zona de reac
cidén cilindrica que forma la prolongacidn del mecarismo
de pulverizacidn en dos fases y que tiene un didmetro

de 2-4 veces el didmetro exterior de la corriente de amo-
niaco que abandona el dispositivo de pulvezzacidn ¢n fos
fases y una longitud de 10-25 veces dicho didmetro, desenm
bocando la zona de reaccién en un espacio de recogide.

2%.- Un procedimiento de acuerdo con la
reivindicacién la, caracterizado por el hecho de gue se
hace uso de un dispositivo de pulverizacidn en dds %ﬁses
en el que el didmetro y, si se desea, el Area de la sec-
c¢ién transversal del conducto anular de amoniaco disminu-
yen gradualmente hacia el final, segin se mira en la di-
reccidén de flujo.

3%, Un procedimiento de acuerdo con las
reivindicaciones 1% § 2a, caracterizado por el hecho de
que el producto que sale de la zona de reaccidn se granu-
la distribuyéndolo sobre o en el interior de un lecho
mévil de grénulos que ya se han formado, nientras que
los gréanulos asi formados se descargan.

48 .- Un procedimiento de acuerdo con las
reivindicaciones 1%, 22 § 3%, utilizado para la prepara-

cibn de ortofosfatos de amonio en los que la relacidn

~28-
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molar HHB/H5P04 varia desde C,6:1 a 1,6:1, caracterizado
por el hecho de que el procedimiento se inicia con 4cido
fosférico que tiene una concentracidn de P205 de Z0-54%.

5%.- Un procedimiento de acuerdo con las
reivindicaciones la, 2% 4 Ea, utilizado para la prepara-
cidn de productos gque contienen dihidrogenofosfato de mo-
noamonio y monohidrogenofosfato de diamonio, caracterizado
por el hecho de que la mezcla que fluye a través de la
zona de reaccidn se hace pasar a la abertura de salida
por la via de al menos dos placas de éesviacién retorcidas
en direcciones opuestas dispuestas una tras otra segin se
mira en la diré;cién de flujo y que tienen una dimensidn
normal a la direccidn de flujo que es igual al didmetro
de la zona de reaccidn.

6%.~ Un procedimiento de acuerdo con la rei
vindicacidn 5%, caracterizado por el hecho de que un pro-
ducto con una relacidn molar NHE/H5P04 de 1,25:1 a 1,40:1
se prepara en la zona de reaccidn a partir de Acido fos-
férico con un contenido de P205 de hasta 45% y este pro-
ducto se granula en un lecho mévil de grénulos qué ya se
han formado mientras que se alimenta tanto amoniaco que la
relacidn molar NHB/H5P04 en el producto granulado es 1,6:1
a 1,8:1.

7%.- Un procedimiento de acuerdo con wma

cualguiera de las reivindicaciones 12 a 6%, caracterizado

-29-
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por el hecho de que se alimenta al dispositivo de pulveri-
zacidén en dos fases una cantidad de vapor de agua de 0,5-%%
eﬁ peso calculada con respecto a la canﬁidad de amoninco,
ademfs del amoniaco gaseoso.

82.- Un procedimiento para la preparacidn
de un producto que contiene ortofosfato de amonio.

Tal y como se ha descrito en la Kemoria que

antecede, representado en los dibujos que se acompafian y

con los fines que se han especificado.
Esta Memorlia consta de treinta hojas escri-

tas a*méquina por una sola cara.

Madrid, 28 A6 15" 5

Fernan e EIZ Ury
Por Podesy
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