PERFECCIONAMIENTOS EN LA FABRICACION
DE SULFATO AMONICO SINTETICO
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FINALIDAD DE ESTE TRABAJO

Se trata de obtener sulfato amdnico industrialmente por el
proceso del saturador a partir del amoniaco sintético en cristales
gruesos, neutros y secos. Ademds se estudia su humidificacidn,
deshumidificacién y aglomeracién durante el almacenamiento, con
el fin de reducir las pérdidas, determinar las condiciones que debe
reunir el Almacén y lograr un abono de buena desparramabilidad y
fdcil distribucidn, en forma uniforme y regular, sobre los terrenos
de cultivo.

IMPORTANCIA INDUSTRIAL Y AGRICOLA DE LA OBTEN-
CION DE SULFATO AMONICO EN CRISTALES GRUESOS,
NEUTROS Y SECOS

No trataremos de la grandisima importancia que tiene la fabri-
cacién de sulfato aménico como abono para la agricultura y eco-
nomia espafiola y mundial, por ser de sobra conocida. Nos limita-
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remos solamente a sefialar ¢l interés que posee actualmente la ob-
tencién de este fertilizante en cristales gruesos, ya que industrial-
mente €stos son mas faciles de neutralizar, secar, manejar y alma-
cenar sin que se aglomeren. Por otra parte, se facilita a la agricul-
tura una sal que se derrama mds facilmente, distribuyéndose de
una manera uniforme y regular sobre los suelos cultivables, la cual
no ocasiona dafos a las plantas por su acidez como la que se ob-
tenfa antes en la mayor parte de las instalaciones, que era de gra-
no mds fino y de aspecto harinoso con un contenido mayor de
humedad y 4cido libre y una tendencia espontdnea a la aglomera-
cién.

Entre las propiedades del sulfato amdnico, (NH,), SO, sefia-
ladas por Collard (4), figuran la de presentarse como una sal blan-
ca, que cristaliza en el sistema rédmbico. Su densidad es de 1,77 a
20,°C. siendo la del sulfato almacenado de 950 a 1.000 kgs. por
m.? Funde a 140°C. y se descompone en sus elementos a 280°C.
Su solubilidad en el agua crece considerablemente con la tempe-
ratura.

El valor del sulfatec amdnico como fertilizante depende, en pri-

mer lugar, de su contenido en nitrdgeno, el cual tedricamente es

28><100
132

co de 25,78%,.
El sulfato producido en las coquerias presenta usualmente las
siguientes caracteristicas:

iguala =11,2°/,, correspondiente a un contenido en amonia-

Humedad.............. 2 -39,
Acido libre. . .oviv 0,2-0,5°/,
Amonfaco -.... ... 24,5-25°/4

El «Comptoir de I’ Azote» de Francia considera dos tipos:

Sulfato comin, con 20°/, de nitrégeno contenido.
Sulfato extra seco, con 20,8°/, de nitrégeno contenido.

Este dltimo debe responder a la sigaiente especificacidn:
Aspecto: Polvo blanco o gris que no se aglomera,
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Composicién granulométrica: Pasa a través de mallas de 5
m/m enteramente; debe pasar por lo menos el 90 °/, de

su volumen a través de mallas de 1 m/m.
Composicién quimica: Humedad contenida, como max. 0,3 °/,
Acido libre contenido » » 0,59,
Nitrégeno contenido, » min. 20,8/,
Wigginton (17) indica quec, antes de la I guerra mundial, el sul-
fato, después de las centrifugadoras, contenfa aproximadamente:

Humedad............ 2,5 %,
Acido libre... ..... 0,5°/,
Amoniaco .......0v.. 24,5 %/,

Posteriormente a la I guerra mundial ya se neutralizaba gene-
ralmente por adicidn de la cantidad necesaria de carbonato amd-
nico sélido, y se secaba en un secador calentado por vapor. De
esta manera se podia obtener una sal conteniendo:

Humedad............ 0,1--0,2 9/,
Acido libre.. ...l L. el
Amonfaco............ 25,5 »

Este sulfato se podia exportar sin peligro de que se rompiesen
los sacos de envasado, estando menos expuesto a endurecerse que
el producto 4cido, y conteniendo ademds mas amoniaco.

Por el aspecto con que se presenta el sulfato aménico, hay que
distinguir varias clases. El llamado «SULFATO ACIDO» es gene-
ralmente de un color gris azulado muy palido, el cual se cambia
en pardo muy palido en la neatralizacién. Algunas veces se regis-
tran coloraciones mas fuertes. El «SSULFATO AMARILLO» de co-
querfa debe su coloracién al sulfuro de arsénico, As;S;, formado
por la accién del hidrégeno sulfurado sobre las impurezas arseni-
cales del 4cido, ocasionadas originalmente por las piritas a partir
de las que fué fabricado. El 4cido conteniendo hierro da de cuan-
do en cuando coloracién a la sal, debido a originarse combinacio-

nes de sulfocianuro, produciendo el «SULFATO ROJO». El «SUL-
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FATO AZUL» debe su color al azul de Prusia, el cual se forma
generalmente si el bafio dcido del saturador se vuelve temporal-
mente alcalino. Las sales ferrosas, presentes en mayor o menor
proporcién, se precipitan entonces como hidréxidos, los cuales
dan ferrocianuro con el cianuro amdnico, y por acidificacidn, tiene
lugar la reaccién del azul de Prusia del modo usual:

FeSO, + 2NHs + 2H20 == Fe (OH), + (NH,),SO,
6 NH,CN + Fe (OH), = (NH,); [Fe(CN);] + 2NH; + 2H,0
3 (NH4)4 [FECN){,] + QFez(SO4)5 = Fe,; [F&;(CN)@] 3 + 6(NH4)QSO4

El «SULFATO PARDO» aparece de ese color cuando se con-
tamina algo con alquitrdn, aceites de alquitrdn y fenoles, pudien-
do, en algunos casos extremos, ser casi de color negro.

Como manifiesta Drews (6), la coloracién no tiene importancia
para la aplicacion de las sales, adquiriéndosele con frecuencia de
un color especial. Los compradores del Sur de China adquirieron
al principio sulfato de esta calidad, y de aqui el que después ha-
yan solicitado esta variedad, por lo que fué necesario ennegrecer
el sulfato enviado a este pais cuando se preparaba con amoniaco
sintético. Por lo demds, la adicidn de colorantes apropiados es un
medio-muy bueno para dar diferentes coloraciones, que sirvan pa-
ra diferenciar un tipo de abono de otro por su contenido en ni-
trégeno.

EL «SULFATO DE ROCA» es el término aplicado al sulfato
amdnico cuando se separa en forma de cristales largos, ocasionan-
do taponamientos en el saturador, debido generalmente a que el
bafo se hace diluido y no estd saturado respecto al sulfato amd-
nico.,

Segtn decretos espaficles de 28 de febrero de 1935 y de 17
de agosto de 1949 y orden de 20 de junio de 1950 sobre la com-
probacién de la composicién de los abonos, los fabricantes o ex-
pendedores nacionales de abonos tienen como obligacién ineludi-
ble la de indicar a los compradores la calidad de sus mercancias,
ddndoles una factura en la que consta, certificado, el nombre del
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abono y su composicidn quimica; en ésta se expresard el tanto
por ciento de nitrégeno, que no podrd ser menor del 20 por cien-
to para el sulfato amdnico, entendiéndose que en los 100 kgs. de
abono y en el estado en que se encuentre al hacer la venta, con-
tiene la dosis del elemento fertilizante que se expresa, el cual se
indicard con un solo numero que garantice la riqueza minima.
Ademds, si el abono contuviese sustancias perjudiciales a la vege-
tacién, atn cuando su riqueza fuese la garantizada en las facturas
del vendedor, podri el comprador reclamar por este concepto.

Si nos atenemos a lo que indican Berl-Lunge-D’ Ans (2), el sul-
fato aménico comercial producido por las coquerfas y las f{dbricas
de gas debe satisfacer, segiin Thau (Gas und Wasserfach, 68, 801
(1925) las siguientes condiciones: no ha de aglomerarse, sélo ten-
drd un ligero tinte grisdceo, contendrd escasa cantidad de 4cido lj-
bre y la proporcién de amonfaco no deberd ser menor de 24,5 por
ciento (20,18 por ciento de N.) Teniendo en cuenta su utilizacién
como abono, habra de estar exento de sulfocianuro y sustancias
orgdnicas, ya que estos compuestos actian téxicamente sobre los
vegetales (Lungs--K&hler, Steinkolenteer und Amoniak, 5.2 ed., to-
mo 1I, pags. 396-397).

En Alemania, segtin Drews (6), el sulfato amdnico, ala salida
de las contrifugadoras de alta produccién, contiene atin 1 a 2 por
ciento de humedad y debe ser secado posteriormente en secado-
res. El contenido en dcido libre no debe sobrepasar de 0,1 a 0,3
por ciento, y el de amonfaco, después de la neutralizacidn y seca-
do, no debe ser inferior al 25 por ciento.

Desde hace algunos afios, conforme escribe Berthelot (3), se
define el sulfato aménico no solo por su composién quimica, sino
también por la granulométrica, pagdndose mds caro aquel quecon-
tiene los cristales mds gruesos.

Esto se precisa en la Tabla I siguiente, en la que se indican los
precios aplicados en Alemania durante el afio agricola de julio de
1931 a junio de 1932:
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TABLA 1
GROSOR DE LOS GRANOS P.por Kg. N. (Pfennigs)
Tipo 2 m/m. 0,5 m/m. 0,2 m/m| Julio 1931 | Mayo 1932
I | Méx. 25 °/ [Mfn. 40 °/; |Mim. 95 °/, 72 82
11 »  » » » » 60 0/0 66 76

Waeser (16) sefiala que el tipo I contenia aproximadamente
21 °/, de nitrégeno y el 1 un 20,8 °/.

Antes de la Il guerra mundial, en Alemania, debido a la utiliza-
cién corriente del yeso para la fabricacién del sulfato aménico, ya
se preparaba esta sal seg(in una textura conforme a los deseos de
los agricultores, sirviéndose también el sulfato completamente se-
co y neutro después de prepararlo asi especialmente.

Por lo que se refiere a Inglaterra, sefiala Waeser (16), que el
sulfato de la «South Metrépolitan Gas Co.», de Londres, era tam-
bién de grano grueso, seco, exento de acido y con un contenido
garantizado de 21,17 °/, de nitrdgeno.

Jones (10) reficre que en Norteamérica, en algunas instalacio-
nes modernas, se ha modificado el proceso de obtencién de sulfa-
to aménico a fin de producir ana sal con cristales de tamafio uni-
forme (pequefio o grande), de gran pureza y de caracteristicas de-
terminadas de desparramabilidad para su distribucién sobre los
suelos. En general se venden en este pais dos tipos de sulfato amé-
nico: el comercial y el secado, con las especificaciones de la tabla
11 siguiente:

TABLA 11
ESPECIFICACION COMERCIAL SECADO
Humedad, méx. 2,40 °f, 0,25 °/o
Acido libre, méx. 0,40 » 0,15 »
Amonfaco equivalente, min. 25,06 » 25,25 »
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Como hemos podido ver por todo lo que antecede, lo mismo
en Francia que en Alemania, Inglaterra y Norteamérica, se pre-
ocupan hoy dia las industrias de fabricacién de abonos nitrogena-
dos de suministrar a la agricultura un sulfato aménico lo mds pu-
ro posible, de cristales uniformes, de grano grueso, neutros y se-
cos. De este modo, se dificulta su aglomeracién, humidificacién y
deshumidificacién en el almacenamiento con las consiguientes pér-
didas, logréndose que se le pueda envasar y transportar en sacos
sin que sean éstos destrufdos por la acidez de la sal, que ademds
ocasionarfa dafios a las plantas, una mejor distribucién en forma
més uniforme y regular sobre los suelos por sus caracteristicas su-
periores de desparramabilidad, una mayor riqueza porcentual en
nitrégeno, y ausencia de sustancias extrafias y perjudiciales en el
residuo fijo para Jos cultivos. Por consiguiente, se deduce que, al
caracterizar esta sal para abono con un criterio técnico riguroso,
no solamente importa la composicién quimica sino que se deben
tener en cuenta las siguientes caracteristicas:

Aspecto.
Composicién granulométrica.
Composicién quimica.

Con las cuales tendremos una informacién adecuada sobre la
coloracidn del sultato aménico, su granulacién, higroscopicidad,
desparramabilidad y posible accién sobre las plantas.

PROCEDIMIENTOS INDUSTRIALES DE OBTENCION DE
SULFATO AMONICO

La obtencién industrial de sulfato aménico, se realiza en la ac-
tualidad, segn Collard (4) y otros autores, por uno de los proce-
dimientos indicados a continuacién.

1. A partir del amonfaco contenido en el gas de coquerias,
el de las fabricas de gas o el amonfaco sintético, que se hace reac-
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cionar con écido sulfdrico, segdn el conocido proceso del satura-
dor, con arreglo a la reaccién:

2NH; + H;SO, »—» (NH,),SO,

En el caso del amoniaco del gas de coqueria se practican tres
variantes conocidas como proceso indirecto, semidirecto y direc-
to. En el proceso indirecto, adoptado en las instalaciones antiguas
asi como en las de muy poca importancia, el gas producido por
la destilacién del carbén se condensa y lava con agua, y la diso-
lucién amoniacal obtenida se destila, conduciendo los vapores de
amoniaco a un bafio de acido sulfdrico apartado del contacto del
gas de coqueria.

En el proceso semidirecto, el gas producido por la destilacién
del carbén se refrigera, con el objeto de separar la casi totalidad
del alquitrdn, y se dirige seguidamente, eventualmente después de
haber sido precalentado, a un bafio de dcido sulfdrico, luego de
haberle mezclado los vapores de amoniaco, desprendidos en la
destilacién de la disolucién amoniacal obtenida por condensacién
a la vez que el alquitran. En tanto que en las fabricas de gas, que
en general trabajan con carbones de bajo contenido en agua, se ha
introducido el proceso indirecto, en las coquerfas, con carbones
de mucha humedad, se ha dado preferencia al semidirecto.

En el proceso directo, el gas obtenido por destilacion del car-
bén se conduce a un bafio de dcido sulfdrico a una temperatura
unos pocos grados por encima de su punto de liquefaccién a fin
de impedir la formacién de la disolucién amoniacal. El gas se lleva
previamente a unos 80°C,, a fin de impedir que se deposite alqui-
tran en el saturador. Este proceso se ve que constituird una solu-
cién ideal para el problema, debido a la eliminacién de la destila-
cién de la disolucién amoniacal condensada; sin embargo, presen-
ta serios inconvenientes que han forzado a la mayorfa de los fa-
bricantes a abandonarlo.

2.° Por la accién del amonfaco y del anhidrido carbénico so-
bre el yeso, como indican Curtis (5), Drews (6) y Waeser (16), se-
gtin las reacciones:
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INHs + CO,. + H: O 3> (NH4) 2COs
(NH4) ;COs + CaSQ0u4. 2H,0O 3> CaCO:z + (NH4) 2SO« + 2H:0

Este proceso se practica en las grandes fdbricas de amonfaco
sintético como Oppauy Leuna en Alemania, Billinghan en Ingla-
terra y Toulouse en Francia, en las que se ha reemplazado el 4ci-
do sulftrico costoso por el yeso o la anhidrita. El yeso se muele
finamente y se pone, en suspensién en el agua, en contacto con el
anhidrido carbdnico y el amonfaco. La doble descomposicidn se-
gin las ecuaciones anteriores, se completa en 6 a 9 horas. La diso-
lucidn se filtra para separar el carbonato de cal y se evapora. El
sulfato cristalizado que se deposita se centrifuga y seca, y las le-
jias madres entran de nuevo en el ciclo de fabricacién.

3. Mediante la recuperacién, bajo la forma de sulfato amdni-
co, de los compuestos sulfurados del gas de carbonizacién de la
hulla y de los lignitos, segtn los procedimientos Katasulf y Koh-
lentechnik.

Segun Berthelot (3), han debido ser abandonados, a causa de
las dificultades ocasionadas para su puesta a punto, los procesos
que partian de sulfitos y bisulfitos segtin el proceso de Burkheiser,
de los politionatos por el de Feld y el de Koppers y Hansen, lla-
mado el de C. A. S. (Cyan-Ammonium-Schwefel). Actualmente no
existen, segdn dicho autor, mds que el proceso Katasulf, debido al
doctor Bihr de la I. G., el cual funcionaba satisfactoriamente des-
pués de cierto tiempo en la coqueria Auguste-Victoria del Norte
del Ruhr, y el proceso Kohlentechnik.

El proceso Katasulf, esta basado sobre el empleo de cataliza-
dores, entre los cuales figura el niquel, y gracias a los cuales el dci-
do sulfhidrico del gas se convierte «in situ» en anhidrido sulfuro-
so. La reaccién tiene fugar a la temperatura de 350°C y necesita
evidentemente la incorporacién al gas de la cantidad deseada de
aire para oxidar el hidrégeno sulfurado.

Las reacciones que intervienen en la aplicacion de este proceso
son las siguientes:

2H:S + 302 = 2H:0 4- 2502 4 248 cal.
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Esta reaccidn tiene lugar en presencia de un catalizador que
provoca la reaccién siguiente, en lo que concierne al azufre or-
ganico:

RSH + He: =RH -+ H,S

Por otra parte, los compuestos de ciandgeno son transforma-
dos de la manera siguiente, en la proporcién de 80 a 90 por cien-
to, por via catalitica:

(CN); 4 3H:0 = CO + CO: + 2NH;

El anhidrido suifuroso obtenido a continuacién de estas reac-
ciones, se combina con el amoniaco del gas para dar el sulfito y el
bisulfito de amonio, segtn:

250z + 2H:O -+ 4NHs = 2 (NHs4) ,SOs
2502 ~+ 2H:0 -}- 2NHs = 2 (NH«) HSOs

Finalmente, estos son transformados por calefaccién a 130°C
en sulfato, conforme a la siguiente ecuacidn:

(NHs) £SOs + 2 (NHs) HSOs = (NHy) 2504 + S 4 H:0

En la aplicacidn del proceso Katasulf, el gas bruto de coqueria,
cuidadosamente desalquitranado, atraviesa una torre de aluminio,
donde se lava con una solucién de dcido sulfuroso, después pasa a
un cambiador tubular en contracorriente con los gases calientes
que salen de la cdmara de catdlisis. Cuando su temperatura alcan-
za 80°C,, se le adiciona la cantidad de aire correspondiente ala
oxidacién del azufre del hidrégeno sulfurado, parala reaccién que
tiene lugar después en la cdmara de catilisis, dispuesta al lado del
cambiador de temperatura. El gas a 350°C. atraviesa entonces los
cambiadores de temperatura, en contracorriente con los gases
frios, y después abandona el amoniaco y su anhidrido sulfuroso
en dos torres de lavado por donde circula una disolucién de sul-
fito y de bisulfito. El gas asi purificado, se somete entonces al des-
benzolado.

Es conveniente notar que la solucién dicha describe un ciclo
cerrado, hasta la concentracién conveniente, entre los apa{atos de
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tratamiento de los gases, a excepcién de una fraccién, llamada de
purga, que se trata para su transformacién en sulfato aménico.
Por otro lado, la solucién de sulfito se enfria en un aparato tubu-
lar antes de servir para #l lavado del gas bruto, de una parte, y,
de otra, el gas donde los compuestos han sido conducidos al esta-
do de anhidrido sulfuroso seguidamente del tratamiento catalitico
citado.

La transformacién del sulfito y del bisulfito en sulfato a 130°C.
se hace afiadiendo la solucidn correspondiente de 4cido sulftdrico.
El conjunto se trata entonces en un autoclave por el vapor de
agua. Se filtra enseguida la disolucidén de sulfato aménico ala den-
sidad de 1,25 a 1,27 para retirar el azufre, formado en el curso de
la coccidén en el autoclave. Se concentra, finalmente, en un aparato
de efecto mdltiple la solucién clara.

El proceso Kohlentechnik, se aplicaba en la coqueria de la Kai-
serstuhl, al noreste de Dortmund, al tratamiento diario de 170.000
m.? de gas, y consistia esencialmente en preparar, por lavado del
gas con una solucién de anhidrido sulfuroso, los tiosulfitos de
amonio, que un calentamiento a la temperatura de 100°C. trans-
forma en sulfato aménico.

4.° Sirviéndose de los componentes, como indican Ullmann
(14), Drews (6) y otros, ya sea el NHsy SOs, 6 SOz + O¢, 6
H:SOs, con arreglo a los interesantes procesos en estudio de la
«Metallgesellschaft A.—G.» y de la «<Montecatini» entre otros.

De todos estos procedimientos, con los cuales se obtiene el
sulfato de mejores o peores caracteristicas, sélo vamos a describir
detalladamente a continuacidn el primero, basado en la reaccién
del amonfaco sintético ccn el acido sulfdrico en el satarador, por
ser en una instalacién que fancionaba segun este proceso en la que
se hicieron los ensayos para la obtencién del sulfato amdnico en
cristales gruesos.
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DESCRIPCION DE LA INSTALACION UTILIZADA
PARA LOS ENSAYOS

La instalacidn en la que se realizaron los ensayos, descripta ya
por nosotros en una comunicacién privada (7), trabaja segtn el
preceso del saturader a partir del amoniaco sintético y del acido
sulfdrico, habiendo sido montada por la «Sté, Gle. de Fours a Co-
ke» sistema «Lecocq», en La Felguera, Asturias, para la Sociedad
Ibérica del Nitrégeno, en el afio 1925 y modernizada en 1932, Su
capacidad nominal de produccién es de unas 45 toneladas de
sulfato amdnico en 24 horas de marcha, constendo de los apara-
tos y dispositivos que se pueden apreciar en la figura 1.

En primer lugar, dispone la instalacién, para la evaporacién del
amonfaco liquido, 'de un aparato evaporador tipo Dyle-Bacalan
constituido por tres serpentines de acero concéntricos dispuestos
en paralelo en el interior de un depdsito cilindrico de chapa de
hierro calorifugado, el cual contiene agua calentada con vapor o
una disolucién de cloruro célcico para absorber las frigorfas pro-
ducidas en la evaporacién del amonfaco liquido. Seguidamenter
hay un separador, para retener el aceite, agua, etc., que pudiese
arrastrar el amonfaco, y una taberia con doble paso para usarla en
el caso de averiarse el evaporador,

A continuacidon del evaporador van dispuestos dos recalenta-
dores del amoniaco gasificado, dispuestos en paralelo. Cada uno
estd constituido por una columna de chapa roblonada, con un haz
interior de tubos por los que circalan los vapores de amoniaco
entrando y saliendo por arriba y absorbiendo las calorias de los
gases de escape del saturador, que envuelven el haz tubular, en
cuyo caso funcionan como cambiadores de calor. También se pue-
de inyectar vapor de agua en la puesta en marcha, o cuando se ne-
cesita recalentar mds el amonfaco gaseoso, que desde estos reca-
lentadores pasa ya al saturador.

El saturador, que en esencia es un cristalizador de evaporacién
que utiliza el calor de neutralizacién liberado en la reaccién del
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amoniaco con el dcido sulfdrico, estd constituido por una parte
superior cilindrica y otra inferior cénica solidaria formando un s6-
lo cuerpo que va montado sobre un castillete de hierro con esca-
leras de acceso hasta la parte superjor. Estd construido de chapa
de acero revestida de plomo a la que se superpone una capa de
Jadrillos antidcidos, excepto en la tapa que estd formada solamen-
te por las chapas de acerc y plomo. En el fondo cénico estad dis-
puesto el agujero de vaciado provisto de tapén de plomo antimo-
nioso unido a un tallo emplomado que, mediante una palanca
montada sobre la tapa del saturador, seguida de un cable unido
a otra, se puede accionar desde las centrifugadoras. La tapa del
saturador dispone de dos agujeros de visita, otro para la salida de -
gases, que van a la chimenea a través del separador, los recalenta-
dores y el exhaustor, y el correspondiente al tallo del tapén dis-
puesto con cierre hidrdulico. Lateralmente Ileva el saturador un
depdsito de espumas con el mismo revestimiento, que estd en co-
municacién con aquél por la parte inferior y superior. Ademsds,
dispone exteriormente de un embudo medidor para el 4cido, que
se contintia interiormente por un distribuidor de agujeros, y de
una tuberia por donde se reintroduce el dcido condensado en el
separador, y, antes del afio 1941, segin la disposicién original, las
lejias madres que las bombas toman del depésito que las recoge
de las centrifugadoras.

La introduccién del amonfaco gaseoso se realiza por una tube-
tia de plomo antimonioso provista de inyector de vapor que pe-
netra hasta casi el final de la parte cilindrica, en la que se contintda
por dos borbotores, también de plomo antimonioso, dispuestos
en paralelo y apoyados sobre unas ménsulas dispuestos encima de
la parte cénica. Los borbotores disponen de unas escotaduras la-
terales para la distribucidn del gas que borbotea en el bafio 4cido.
El inyector de vapor también puede reintroducir los vapores de
amoniaco que pudiesen marcharse con los gases de escape del sa-
turador, mediante una tuberfa que parte del separador.

El separador es un pequefio depdsito cilindrico revestido de
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plomo y colocado lateralmente encima del saturador, provisto de
dos tabiques verticales que obligan a los gases procedentes del sa-
turador a depositar en el primero el dcido, que vuelve al satura-
dor como ya indicamos, y luego, en el segundo, los indicios, silos
hay, del amoniaco gaseoso, que son arrastrados a los borbotores
por el inyector de vapor.

Los gases restantes pasan seguidamente, para recuperar sus ca-
lorfas, a un recalentador de agua, que es una columna con un haz
tubular, en la que se prepara agua caliente para el lavado de las
centrifugadoras, bombas, etc., y después a los recalentadores de
amoniaco gaseoso ya descritos, para ser aspirados finalmente por
un exhaustor de chapa de hierro, que Jos lanza por una chimenea
del mismo material a la atmdsfera.

Debajo del agujero de vaciado del fondo del saturador hay un
pequefio depdsito del que parten dos canales inclinadas de chapa
revestida de plomo que sirven para conducir la suspensién de sul-
fato cristalino en la lejia, bien a un depésito distribuidor que lo
vierte en las dos centrifugadoras, o en una cualquiera de ellas, 0 a
un gran depdsito exterior, capaz de almacenar toda la lejia del sa-
turador después de una parada, de chapa revestida de plomo y la-
drillo antidcido.

La centrifugadora, de eje vertical, de marcha periédica, proce-
de de la casa «Walschaerts» de Bruselas, y es capaz para unas 15
toneladas de sulfato al dia. Estd accionada directamente por un
motor eléctrico vertical. Llevaba esta centrifugadora un decanta-
dor conico basculante, en donde se esperaban la mayor parte de
las lejias madres de los costales de sultato, que luego se vertian en
la centrifugadora, Esta centrifugadora ha sido sustituida por otra
Robatel de eje horizontal que se describe a continuacién. Y ésta,
a su vez se reemplazd, en agosto de 1949, por otra Escher Wyss
continda, del tipo Ter-Meer-S. 1100, capaz para 80 Tm/dia.

La centrifugadora de eje horizontal de centrifugacién semi-con-
tinta, del modelo construido por la casa francesa «T. Robatel. J.
Buffaud, Cia.» de Lyon, es del tipo de 1,20 m. de didmetro y tiene
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capacidad para centrifugar unas 28-30 toneladas de sulfato ams-
nico en 24 horas.

Las centrifugadoras vierten las aguas madres en una canal re-
vestida de chapa de plomo y ladrillo antidcido que las conduce a
un depdsito construido de chapa de hierro, con revestimiento de
chapa de plomo y una capa de ladrillo antidcido. De aqui las to-
man una cualquiera de las dosbombas centrifugas «Amag-Hilpert>»,
de material «Thermisilid Krupp» con electromotor directamente
acoplado, que las elevan nuevamente al saturador.

El sulfato que sale de las centritugadoras, lo recoge un trans-
portador de paletas que lo conduce a un secador de tambor. Este
consta de un gaségeno de ladrillos refractarios, que en la instala-
cién primitiva funcionaba con cok, siendo luego modificado para
alimentarlo con gas bruto de coqueria, al cual sigue un tambor in-
clinado de chapa de hierro con obsticulos especiales y unas palas,
para lograr un contacto mds intimo entre los gases calientes pro-
cedentes del gaségeno y el sulfato que va volteando el tambor al
girar sobre unos rodillos, accionado mediante un sistema de po-
leas, correas y engranejes con un electromotor. Al final del tam-
bor haya un cicldn, para retener el polvo de sulfato arrastrado
por los gases, que lo vierte en [a misma tolva que sirve para reco-
ger el sulfato transportado por el tambor del secador. Esta tolva
corresponde a un elevador de cangilones, movido por un electro-
motor, que eleva el sulfato hasta un transportador de paletas ho-
rizontal suspendido a lo largo del techo del almacén, en el cual lo
descarga por unas pequefias tolvas equidistantes.

El almacén es rectangular y en €l se Jispone de una ensacado-
ra automdtica, con la que se envasa al sulfato en sacos de yute o
esparto de 100 kgs., de un molino guebrantador, para triturar el
sulfato aglomerado, de una transportadoray de una estibadora.
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PROCESO DE FABRICACION SEGUIDO

El proceso de fabricacién del sulfato amdnico seguido enla
instalacidn, cuyo esquema se representa en la figura 1, se puede
considerar dividido en las operaciones siguientes: evaporacién del
amoniaco, neutralizacién con amoniaco del 4cido sulfdrico en el
saturador seguido de la cristalizacién del sulfato amdnico, centri-
fugacién de la suspension de sulfato, y neutralizacién y secado de
la sal.

Para la puesta en marcha de la instalacién, se comienza hacien-
do funcionar el exhaustor y se introduce en el saturador agua o
las lejias madres de una marcha anterior en cantidad suficiente pa-
ra lograr un buen borboteo del amonfaco, lo cual se logra cuando
el liquido llega hasta un metro aproximadamente por encima de
los borbotores de amonfaco. Luego se introduce 4cido sulfdrico
de 50-53° Bé hasta conseguir un bafo con una acidez adecuada,
pudiendo hacer funcionar al propio tiempo el inyector de vapor,
con el fin de mezclar bien el bafio. Cuando se tiene la acidez de-
seada, se comienza a introducir lentamente el amoniaco gaseoso,
dejando correr el d4cido para mantener la acidez del bafio cons-
tante.

El amonifaco geseoso se prepara a partir del amoniaco liquido,
el cual se conduce por una tuberia hasta la instalacién desde los
depdsitos de almacenamiento de la instalacién de obtencién de
amonfaco anhidro, segtn el procedimiento Claude, en los que se
encuentra sometido a su presién de vapor, o sea, unos 8 10
kg/cm?®,, segin la temperatura ambiente. A la entrada de la instala-
cién de sulfato, la tuberia de conduccién del amoniaco liquido lle-
va una llave de paso seguida de un manémetro con los que se gra-
dda el gasto. Seguidamente, el amoniaco liquido se evapora en el
evaporador Dyle-Bacalan pasando gasificado al separador y luego
a los recalentadores en paralelo, que en la puesta en marcha se les
ha dado entrada al vapor de recalentamiento aproximadamente
media hora antes de hacer pasar el amonfaco. En los recalentado-
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es, se recalienta el amonfaco a expensas del calor cedido por el
vapor de agua inyectado, o por los vapores de escape del satura-
dor, cuando ya el recalentador estd bien caliente y la evaporacion
es intensa en el bafilo como consecuencia de la reaccién de neutra-
lizacion del dcido por el amoniaco, pudiendo suprimir lentamente
la entrada de vapor al recalentador. En marcha normal, no sein-
troduce nunca vapor en el recalentador, utilizindolo tnicamente
después de una parada y al poner de nuevo en marcha, cuando el
bafio no estd ya bastante caliente.

El amoniaco gaseoso que sale de los recalentadores, va por una
tuberia, provista de manémetro diferencial, al inyector de vapor,
que lo introduce en el saturador por los borbotores juntamente,
si lo hay, con el de los vapores de escape del saturador recogidos
en el separador. En la marcha normal, no se suele utilizar el in-
yector de vapor para no diluir el bano dcido, operando con sul-
farico de 50-53° Bé.

Cuando ya se ha cerrado la entrada de vapor en los recalenta-
dores, se aumenta poco a poco el gasto de amoniaco hasta llegar
al de marcha normal. Después de algtin tiempo de funcionamien-
to y previas las determinaciones de acidez libre en el bafio y de
amoniaco en los gases de escape del saturador, se va reduciendo
lentamente la acidez al valor deseado. El nivel del bafio libre debe
mantenerse siempre 10 cm. mds bajo que el distribuidor de acidor
y el ventilador continuamente en marcha, con el fin de que se ha-
ga bien la mezcla y de que el vapor desprendido por la reaccién
se expulse del saturador a la atmdsfera.

El amoniaco gaseoso borbotea por las escotaduras laterales de
los borbotores en el bafio de é4cido sulfdrico, constituido por el
que entra por el distribuidor més el de las lejias madres de centri-
fugacién que envian las bombas centrifugas. Estas lejias, segin la
disposicién Lecocq, penetraban en el saturador por la tuberfa la-
teral que servia también para recoger el condensado del separa-
dor. Desde el afio 1941, con arreglo o una modificacion realizada
por nosotros, dichas lejias se vierten en el depésito de espumas,
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Como sefiala Drews (6), al comienzo del trabajo, cuando exis-
te un exceso de dcido en el bafio del saturador, se forma solamen-
te el bisulfato amdnico, soluble en el agua, segtin la reaccién:

.NHs -+ H250: 3> NH4 HSO4

el cual permanece disuelto sin que tenga lugar ninguna separacién
de la sal. A medida que este sulfato dcido va siendo parcial-
mente neutralizado, por posterior introduccién de mas amoniaco,
con arreglo a la reaccién:

NHz + NHs HSOs 3> (NH,) :SO4

el bafio se va enriqueciendo en (NH4) 2SO, hasta que, finalmente,
cuando su concentracién es apropiada, se precipita el sulfato amg-
nico neutro, poco soluble, en forma cristalina en la parte cdnica
inferior del saturador. De aqui se saca junto con las lejias madres
la suspensién resultante, en forma de un lodo espeso, por el agu-
jero de vaciado del fondo, maniobrando a voluntad desde las cen-
trifugadoras la palanca que acciona el tapén de cierre, vertiéndolo
en la canal que lo conduce al distribuidor que precede a las cen-
trifugadoras. )

Como consecuencia de la dilucién del dcido sulfdrico y de las
reacciones de neutralizacién indicadas para la formacién del sul-
fato neutro, que pueden resumirse en la reaccion global:

oNHs -+ HaSO4 = (NHy) 2S04 4 65ﬂ91(€al_
207 (98) (132) Kg. mol. (NHa): SO4

la temperatura del bafio sube hasta unos 90°—110° C., segtin las
condiciones de marcha, pues por cada kilogramo de sulfato neu-
tro formado se liberan unas 220 calorias. Estas calorfas desprendi-
das, que primero sirven para calentar e} bafio contenido en el sa-
turador, se utilizan después para Ja evaporacién del agua de la le-
jfa dcida de aquél, y por esta razén es también posible la adicién
al saturador en explotacidn de las lejias madres, a las que también
se afaden en ocasiones las obtenidas en el lavado de canales, de-
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pdsitos y centrifugadoras, y las resultantes de redisolver el sulfato
dcido depositado en diversos lugares.

En la parada, para impedir que se cristalice la sal por enfria-
miento del bafo, se suele dejar correr el acido en el distribuidor
durante unos cinco minutos después de cerrar la entrada de amo-
niaco.

En general se trabaja con dcido sulfdrico de 50—53° Bé. obte-
nido en una instalacién de cdmaras Gaillard de la misma Sociedad,
pero en algunas ocasiones, por necesidades de fabricacion, tam-
bién se utilizan los dcidos de 60° y 66° Bé diluido. Dichos édcidos
industriales contienen impurezas que influyen en el color de la sal
obtenida y en su cristalizacién, como veremos mds adelante.

El lodo espeso de cristales de sulfato y lejias madres de crista-
lizacién que va a las centrifugadoras se extrae, en marcha normal,
cuando la concentracién de la sal en el liquidoes de unos 300-700g
por litro. Si el sulfato llega demasiado espeso alas centrifugado-
ras, se suele cerrar la entrada de amonfaco y la de dcido hasta nor-
malizarlo.

En las condiciones de marcha resenadas, solia formarse una
costra de sulfato sobre las paredes del saturador y a la altura del
nivel superior del bafio y entrada del dcido, constituyendo un ani-
llo que estaba fuertemente adherido, teniendo que arrancarlo a
pico después de las paredes. Por otra parte, el depdsito de espu-
mas se obstrufa después de un dia o dos de marcha, y, ademads, en
el fondo cénico del saturador, también se depositaba sulfato aglo-
merado y fuertemente pegado a las paredes como el del anillo su-
perior. Para evitar esto, se realizé una modificacién que expon-
dremos en uno de los ensayos.

En la centrifugacién el sulfato amdnico se separa del cesto de
la centrifugadora horizontal, Rotatel, una vez eliminadas las lejias
madres, mediante una cuchilla que se acciona por una palanca ex-
terior, y en la vertical, Walschaerts, con una espatula de maders;
en la Escher Wyss la separacién se hace automdtica y continuva-
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mente. Las centrifugadoras vierten el sultato en el transportador
de paletas que lo lleva hasta el secador.

El secador funcionaba normalmente con el gaségeno apagado,
sirviendo solamente la corriente de aire que se establecia natural-
mente a través de él para secar el sulfato, que en esta forma salia
en condiciones relativamente apropiadas para enviarlo al almacén
mediante el elevador y transportador situados a continuacién.

La fiscalizacion de la fabricacidn, a partir del afio 1940, en que
se nos encomendd la direccidn de esta instalacidn juntamente con
la de los dcidos sulfdrico y nitrico, la organizamos a base de ha-
cer periédicamente el registro de las lecturas de la presién del
amoniaco, aire, vapor, etc; el caudal, densidad, temperatura y
contenido en dcido nitrosado del 4cido sulfdrico a la entrada del
saturadot; la densidad, temperaturay acidez libre del bafio; la
concentracidn de la suspension de sulfato ala salida del satura-
dor; la densidad y temperatura de las lejias madres; el amoniaco
contenido en los gases de escape del saturador; y el aspecto, com-
posicién granulométrica y composicién quimica del sulfato obte-
nido, determinando su humedad, dcido libre, contenido en nitrg-
geno y residuo fijo de muestras tomadas en diferentes lugares de
la instalacién. También se anotaban los consumos diarios y las
producciones de sulfato aménico.

El sulfato obtenido, antes de establecer tales condiciones de
marcha, tenia las siguientes caracteristicas:

Aspecto: Sal cristalina grisacea o amarillenta, aglomerada en
parte.

Composicién granulométrica: No se determinaba.

Composicién quimica (media de cuatro andlisis):

Humedad -c.vvevvvvs oot 5,50 °/,
Acido libre.....o.ov e ceee wve 093 »
Nitrégeno .ooves vovinniina. 20,30 »
Residuo fijoseuveneinniis e 017 »

La acidez del sulfato aménico que denominamos como &cido
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libre, estd en realidad constituida por HySOs libre y el HSOq, se-
milibre formando el NH:HSOs.

MODIFICACIONES INTRODUCIDAS EN EL PROCESO Y EN-
SAYOS DE OBTENCION DE SULFATO AMONICO EN CRIS-
TALES GRUESOS

Antes de describir los ensayos realizados, vamos a tratar de al-
gunas nociones fundamentales sobre la teorfa y tecnologia de la
cristalizacién en las disoluciones.

1. TJeoria y tecnologia de la cristalizacion.

En la preparacién de materia cristalina a partir de una disolu-
cién hay que considerar comprendidas dos etapas: los cristales
deben formarse primero y después crecer. En la teoria se puede,
por consiguiente, considerar por conveniencia, segin Mc. Cabe
indica en Perry (11): la formacién de nucleos cristalinos, el creci-
miento de los cristales y la interaccién entre la formacién y el cre-
cimiento.

En el proceso de la cristalizacién en una disolucién, segin el
autor tltimamente citado y también Rius y Miré (12), intervienen
muchas variables, de entre las cuales podemos citar para nuestro
caso, por su importancia, la temperatura y la concentracidn, ya
que la formacién de cristales solo es posible en disoluciones satu-
radas y la saturacién implica una concentracién y una temperatu-
ra determinadas que en las disoluciones sobresaturadas influyen
en el grado de sobresaturacidn, el cual tiene frecuentemente mu-
cha importancia en la marcha de la cristalizacién. Ademds, hay
que considerar la intensidad de la agitacidn, la acidez del bafio y
la pureza de la disolucién.

Como la cristalizacién se realiza llevando la disolucién a un
estado de sobresaturacién, es posible, en primer término, evapo-
rar el disolvente hasta alcanzar una concentracién tal que la diso-
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lucién, luego de enfriada, quede sobresaturada respecto al com-
ponente que se desea separar en forma de cristales, o bien, como
en nuestro caso,seguir evaporando después dela saturacién de mo-
do que, a medida que se elimina disolvente se produzca la crista-
lizacidn en el mismo aparato en el que se lleva a cabo la evapora-
cién.

La formacién de nuevos nucleos cristalinos se puede originar:
espontineamente a partir de las soluciones, por frotamjento de
los cristales existentes, por choque mecénico, por la influencia de
la inoculacién de cristales ya existentes y por variaciones locales
de la concentracidn en zonas restringidas. Estas diversas causas de
formacién de nucleos cristalinos interfieren entre s{ y usualmente
no es posible separarlas completamente en cualquier caso dado.

Las impurezas en la disolucién pueden inhibir la formacién de
nuevos ntcleos cristalinos, o pueden tener un importante efecto
sobre la velocidad de su crecimiento. Aparentemente, la inhibi-
cidn del crecimiento es debida a la absorcién de la impureza so-
bre la cara del cristal. No ha sido descubierta la regla general que
gobierna este fendmeno. La cantidad de impureza absorbida de-
pende no solo del material y la impureza, sino que varia de una
cara a otra del mismo cristal. La cara que absorbe la mayor can-
tidad de impureza debe tener las velocidades de traslacién mds
bajas, y de aqui que debe incrementar su tamafio relativo a las
otras caras.

Con relacién a los aparatos utilizados, es conveniente recor-
dar que la cristalizacién puede tener lugar durante el enfriamiento
de una disolucidn concentrada o al propio tiempo que se elimina
al disolvente por evaporacidn, en cuyo caso, que es el que nos in-
teresa especialmente, el aparato de cristalizacidén es un evaporador.

2. Granulaciin

Desde el punto de vista industrial y agricola interesa funda-
mentalmente en la obtencidn del sulfato aménico lograr una bue
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na granulacién. Se dice que un producto estd granulado, segin
Curtis (5), cuando ha sido puesto en forma de particulas relativa-
mente pequefias pero no pulverulentas y de una dimensidn sensi-
blemente uniforme. Esto se puede lograr por cristalizacién, y en
el caso del sulfato aménico, los norteamericanos emplean un cris-
talizador continuo del tipo Swenson-Walker, permitiéndoles ob-
tener un producto perfectamente uniforme, facil de desparramar.
A veces, sin embargo, es necesario cribar el producto para elimi-
nar lo fino, que se redisuelve, y lo grueso, que se muele nueva-
mente, puesto que en Ja obtencién de cristales grandes y unifor-
mes se tropieza con la imposibilidad de impedir la formacién con-
tinua de nuevos gérmenes, y, por tanto, de la coexistencia de cris-
tales grandes con otros mucho mds pequefios.

En los ensayos que resefiaremos a continuacién, estudiaremos
sucesivamente la influencia de la temperatura del bafio con agita-
cién natural, la de la agitacién del bafio segtin el modo de circular
las lejias madres, la de la agitacién del bafio con aire o con vapor,
la de la acidez del bafio, la dela agitacién del bafio con gas de
coqueria y la de la adicién de fosfatos al bafio para eliminar las
impurezas en la formacién de cristales gruesos. Los experimentos
se realizaron en diferentes épocas, segin las posibilidades y los
medios industriales de fabricacidn.

3. Influencia de la temperatura del batio con agitacién natural en la
cristalizacion del sulfato aménico.

Hay que tener en cuenta que si se eleva demasiado la tempe-
ratura del bafio en el saturador, se originard una evaporacién més
intensa del agua y, como consecuencia, un aumento en la concen-
tracién dcida del bafo. Si, por el contrario, desciende demasiado
la temperatura, disminuird la solubilidad del sulfato dando lugar a
una sobresaturacién que ocasionard una rdpida cristalizacién de
sulfato fino en grandes cantidades que perturbarin la marcha de
la instalacién. En tal caso, se debe disminuir la proporcién de
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amoniaco a la entrada del saturador y variar rdpidamente la con-
centracién del bafio afadiendo 4cido sulfurico y agua caliente pa-
ra radisolver las masas de sulfato formadas.

Por otra parte, como indican Glaud y sus colaboradores (8),
parece ser que al elevarse la temperatura del bafo, los cristales
obtenidos resultan mds finos, segtin deducen en sus experiencias
de laboratorio. Por consiguiente, se ve que la temperatura debe
mantenerse lo mds constante posible, y no muy alta, entre ciertos
limites que condiciona la marcha de la instalacién.

En la instalacién, en marcha normal y en todos los ensayos,
hemos procurado mantener la temperatura del bafio entre los 20°
y 110° C,, y, a ser posible, entre 100° y 110° C., que es la que
presenta el bafio con producciones normales y cuando se ejerce
una estrecha vigilancia sobre todo el proceso de fabricacién. Tales
limites de temperatura, son los mas apropiados para lograr una
produccién normal de sulfato aménico.

Observando tales condiciones, funcioné la instalacién nueve
dias éeguidos de mes de un modo similar al que se sepala en la
Tabla IlI, correspondiente al dia intermedio de toda la marcha.
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TABLA il

Amoniaco| Adido Sulfirico BANO Lejias madres | Sulfate aménico

Hoasi p |'p |1 b | T | A D|T (|,
kelw2.| OB&. | ©C. | °B&. | oC. | g/1 | °Bé. | eC. | lent | Ao

2 | 831 17 | 824 | 102 | 86 | 832 | 93 12 | B.A.

» —_— —_— pa— —_— —_ —_— — -— —

» | B32| 17 | 828 | 100 | 40 | 330 92 | 138 | BA.

» —_ — —_— — —_ —_ — — —

10 » | 580 18 | 326 104 | 88 | 334| 90 | 15 | BA.

11 » — — — —_ — — —_ — —_

12 s | 588 92 | 324 108 | 40 | 836 92 | 14 | BA.

B s | = = = = -] =1 =]

14 » | 3321 24 | 330|102 | 40 | 830 9 | 11 | BA.

15 » — —_ — —_ — — — — _

6] » | 50| 2 | 330|100 | 40 | 833 8 | 10 | BA.

17 » —_ —_ — — — —_ — —_ _

18 » | B30 | 23 | 828 102 | 88 | 332 | 89 10 | BA.
19 » — — — —_ —_ | - —_ . = =
20 » | B32| 20 , 826 | 101 | 85 33,0 : 88 14 | BA.
21 » — — — — —_ — — — .

22 1 » | B32. 20 | 325| 108 | 88 | 8382 89 | 12 | BA.

23 » —_ = — — — — — —_ .

24 » | 533 90 | 326 104 | 40 | 830 90 | 14 | pA.

» —_ J— pu— —— — pu— — — —

5 108 38 | 8331 92 11 | B.A.

NeliNe oBEEN B2

» | 530 19 | 824 102 | 40 | 330 91 | 12 | pa

» — —_— — — — p— —_— — —_

MoT| 2 | 831| 20 | 826 | 102 | 38 | 832 | 90 | 148 | B.A.

o W o e
v
|
I
|

OBSERVACIONES.—Con agitacién natural, originada por el borbateo
del amaniaco gaseoso en el bafio, circulacién de las Jejias madres por la
tuberfa de la toma de muestras y centrifugando con la centrifugadora
Robatel de eje orizontal.

Produccién de sulfato hiimedo = 18.100 Kgs.; produccién de sulfato
himedo por m3/sat. = 1,20 Tm.
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Los resultados mensuales de toda la marcha fueron: Produccion
media diaria == 16.000 kgs.; produccion por m3 de saturador =
1,06 Tm.

El sulfato amdnico recogido en el almacén tenia las siguientes
caracteristicas:

Aspecto: Sal cristalina blanca grisdcea o blanca amarillenta, for-
mada por grumos aglomerados y materia amorfa, segin examen
microscopico.

Composicién granulométrica:

Cristalés mayores de 1,4 mm. retenidos por tamiz n.° 20 %y d. °/s a.
» entre 14>yt tmm» » » » 25 —1,—9- ——1‘;—
» » 119209 » > » » > 30 17 36
s 095207 »» » » » 40 16 52
» » 07 »»05 » » » » » 60 51 203
» » 055503 »» » » » 90 48 251
» » 03»»>02 » » » » » 120 36,2 61,3
» menores de 0,2 » pasados » »  » 120 387 1000

100, 0

Nota: Subrayado, cristales aglomerados; sin subrayar, cristales
y aglomerados.
Composicién quimica:

Humedad....oovv i venenes 2,12 °/,
Acido libre.........cv vuenn 0,49 °/,
Nitrégeno.. .....ovvevniveennn 20,87 »
Residuo fijo....c.cvvvn vuenns, 0,16 »

El examen microscépico se hacfa con un microscopio de 50>
de aumento. La composicién granulométrica, segtin el andlisis por
tamizado, de éste y los siguientes ensayos, se hacia con un juego
de tamices redondos de 200 mm. de didmetro, 50 mm. de altura
de los bordes sobre el tejido, y provistos de tapa y recipiente co-
lector de productes.

La representacién grifica de la composicién granulométrica se
da en la fig. 2. En este ensayo y en todos los restantes, damos las
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curvas diferenciales obtenidas repiesentando en ordenadas los
tantos por ciento del sulfato aménico total retenido por cada ta-
miz y en abscisas el ndmero del tamiz y el grosor minimo de los
granos en mm., y las curvas acumulativas, en las que se represen-
tan en ordenadas la suma de todas las fracciones que son reteni-
das por cada nimero del tamiz y porlos que le preceden y en
abscisas como en el caso anterior.

El anélisis quimico se hacfa segtin los métodos clasicos, siguien-
do el tratado de Berl, Lunge, I’Ans (2), por lo cual no los rese-
flamos.

Por consiguiente, se deduce de los resultados precedentes que,
operando con amoniaco anhidro, dcido sulfdrico comercial de 53°
Bé, una densidad en el bafio de unos 33° Bé a 100°—105°C. de
temperatura y 35—40 g/l de acidez, con agitacién natural origina-
da por el borboteo del amoniaco gaseoso en el bafio, circulacién
de lejias madres por la tuberia de toma de muestras y centrifugan-
do con centrifugadora Robatel horizontal, para una produccién
diaria de 18.100 kgs. de sulfato himedo, o sea, 1,20 Tm. por m3.
efectivo de saturador,—la cual corresponde a un valor muy bajo,
pues es de un tercio aproximadamiente de la capacidad de pro-
duccién diaria del saturador,—se obtiene un sulfato aménico de
color blanco griséceo o amarillento, constituido por grumos aglo-
merados y materia amorfa, presentando un mdximo de cristales
inferiores a 0,2 mm. del 38,7 por ciento, seguido de otro de cris-
tales comprendidos entre 0,3 mm. y 0,2 mm. de 36,2 por ciento,
y un tercero de cristales entre 0,7 mm. y 0,5 mm. de 15,1 por cien-
to; o sea, que segln el andlisis granulométrico acumulativo, pre-
sentaba 1,9 por ciento de cristales superiores a 1,1 mm., 20,3 por
ciento superiores a 0,5 mm., 61,3 por ciento superioresa 0,2 mm.,
y 38,7 por ciento inferiores a 0,2 im. El andlisis quimico indica
una humedad normal, en las condiciones en que se operd, una aci-
dez alta, un contenido en nitrégeno normal y mas bien bajo con-
tenido en residuo fijo.
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4. Influenciu de la agitacion del bafio mediante la circulacion de las
lejias madres.

Con el fin de tratar de eliminar la formacién de las costras de
sulfato amdnico y la obstruccién del depésito de espumas del sa-
turador que, como ya indicamos, se producia siempre al poco
tiempo de poner en marcha trabajando del modo sefialado, al pro-
pio tiempo de ver la influencia que tendrfa en la cristalizacidn, en-
sayamos, en los meses de mayo y junio de 1941, una modificacién,
que se puede apreciar en la flgura 3 y en el esquema general de la
figura 1, consistente en verter las lejias madres, procedentes de las
centrifugadoras, en el depésito de espumas, en lugar de hacerlo
en la tuberia lateral, como sefialaban los planos originales del sis-
tema Lecocq, por la que penetraba también el dcido condensado
del separador, al propio tiempo que servia para la toma de mues-
tras del bafio en la fiscalizacién del proceso de fabricacién.

Después de varios dias de marcha, operando de acuerdo con
esta modificacién, pudimos comprobar que ya no se obstruia el
depdsito de espumas, logrando ver realizada la idea que nos de-
termind a realizar dicha reforma, de que el bafio circulase conti-
nuamente en marcha normal desde el saturador al depdgsito de es-
pumas por arriba, se mezclase en éste con las lejias madres que
vierten en él las bombas y penetrasen nuevamente en el satura-
dor por la tuberia inferior de comunicacién. De este modo, se pu-
do hacer funcionar ya sin obstrucciones el depdsito de espumas,
con lo cual se podian separar éstas en él cuando se formaban y se
consideraba conveniente. Ademids, se observé que, por tener el
bafio una mejor agitacién, disminuia la cantidad de sulfato acu-
mulado en forma de una costra anular fuertemente adherida a Jas
paredes del saturador en la parte superior del bafio, asi como la
que también se pegaba al fondo cénico del saturador.

Segtin informes particulares, en las fébricas francesas de Wa-
ziers (Douai) de Ja «Sté. des Mines d’Aniche» y en la de Decaze-
ville de la «Sté. de Comentry, Fourchambault y Decazeville» tam-
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bién reintroducian las lejias madres en el saturador por el depdsi-
to de espumas, ademds del dcido condensado en el separador. De
manera analoga procedian, segtn notifican Irvine y otros (9) en la
fabrica alemana de sulfato aménico de la Koln-Kalk.

Los resultados sefialados los confirmamos de nuevo trabajan-
do en las mismas condiciones durante dos marchas con un total
de 16 dias de fabricacion. Las condiciones de marcha correspon-
dientes a un dia del mes sefialado, andlogas a las de los restantes
dias, se dan en la Tabla IV.

Los resultados obtenidos durante toda la médrcha del mes fue-
ron: Produccién media diaria = 10.500 kgs.; produccién por m3,
efectivo de saturador = 0,70 Tm.

Las caracteristicas del sulfato aménico recogido en el almacén
eran las siguientes:

Aspecto: Sal cristalina blanca grisicea o blanca amarillenta,
formada por grumos y materia amorfa, segin examen micros-
copico.



TABLA IV

Amonisco| Addo Selfirico BANO Lejias madres Sultato aménico

Horas P D T D T §H2SO4 D T ¢ \
ky/md.| °Bé. | °C. | °Bé. | oC. g‘}, og, | o, | fenh Apec

2 880 17 | 328 106 @ 40 | 330 90 12 ¢ B.A.

6
7
8| 2 530 17 | 821|105 | 87 | 334| 92 | 10 | BA
9

10 2 | B2T | 17 | 322|106 | 88 | 334 93 12 | B.A.

11 — — - — —_ — — -— — —
12 1| B27| 16 | 824 | 105 | 40 | 336 | 93 14 | BA
13 - — — —_ — — - — — —

14 1| 529 | 16 | 8261 100 | 4 830 | 90 8 | B.A.

15 — —_ — — | - - — — — =

16 | 1y,| 530 | 17 | 323 | 100 | 40 | 835 | o9t 9 | B.A

17 —_ - — — — — — — — —

18 | 11,] 530 16 | 32,7 | 99 | 41 | 383] 9% 8 | B.A.

18 — —_ - — —_ — — ~ - —

2 | 1t,| 580 | 16 | 325 | 100 | 38 | 830 89 7 | B.A.

21 — — —_ — — — — —_ — —

2 | 530| 15 | 324 | 102 | 36 | 330 | 88 8 | BA.

929
23
24 | 2 | 528 14 | 323 103 | 40 832| 9 | 11 | BA.
1
2
3
4
5

2 ) 528| 14 | 822 | 104 | 88 | 830} 92 10 | B.A.

o 526 | 14 | 824 | 103 | 87 | 880 91 | 11 | B.A.

MoT | 184 5291 16 824 102 | 3% { 832 | 91 120 | B.A.

OBSERVACIONES.—Con agitacién natural, aumentada por lIa circula-
cién de las lejias madres por el depédsito de espumas, y centrifugando
con la centrifugadora Robatel de eje horizontal.

Produccidn de sulfato hdmedo = 17.400 Kgs.; produccidn de sulfato
himedo por m3/sat. = 1,16 Tm.
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Composicién granulométrica:

Cristales mayores de 1,4 mm. retenidos por tamiz n.° 20 of, d. %/ a.
» entre 14 mm.y |, 1mm. » » » 2 25 __2‘,_0_“ E_:
» » 1,1 » » 09 » » » » » 30 1,8 3,8
» > 09 » 207 » » » » » 40 15 53
» > 07 » 205 » v » > » €0 145 198
» » 05 » » 03 » » » » » 90 51 249
» » 03 » »02 » » » »  » 120 36,0 60,9
» menores de 0,2 mm. pasados » » » » 120 391 1000

100,0

Nota: Subrayado, cristales aglomerados; sin subrayar, crista-
les y aglomerados.
Composicién quimica:

Humedad. . ... ... oo, 2,60 °/,
Acido libre. ... ol - 039 »
Nitrégeno.... oo v, L cee. 20,88 »
Residuo fijo.......covevv it 028 »

En la figura 4 se da la representacién grifica de la composicién
granulométrica, De su observacién juntamente con la de los res-
tantes resultados, se deduce que, operando con amonfaco anhi-
dro, acido sulfdrico de 53° B4, una densidad en el bafio de unos
33° B¢, a 99°—~106°C. de temperatura y 36-41 g/l de acidez, con-
diciones andiogas a las del ensayo anterior, y con la agitacién na-
tural del bafic aumentada por la circulacién de las lejias madres
por el depdsito de espumas y centrifugando con la centrifugadora
Robatel horizontal, para una produccién diaria de 17.400 kgs. de
sulfato himedo, o sea, 1,16 Tm. por m?® efectivo de saturador, —
la cual corresponde a un velor bajo de aproximadamente un ter-
cio de la capacidad de produccién diaria del saturador,—se obtie-
ne un sulfato amdnico de color blanco grisiceo o amarillento,
constituido por grumos aglomerados y materia amorfa, presen-
tando un maximo de cristales inferiores a 0,2 mm. del 39,1 por
ciento seguido de otro de cristales comprendidos entre 0,3 mm. y
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0,2 mm. de 36,0 por ciento v un tercero de cristales entre 0,7 mm.
y 0,5 mm. de 14,5 por ciento; es decir que, segin el andlisis gra-
nulométrico acumulativo, presentaba 2,0 por ciento de cristales
mayores de 1,1 mm., 19,8 por ciento mayores de 0,5 mm., 60,9
por ciento mayores de 0,2 mm. y 39,1 por ciento menores de
0,2 mm. El andlisis quimico indica una humedad normal en las con-
diciones de marcha, una disminucién de la acidez, un contenido
en nitrégeno normal y un mayor contenido en residuo fijo que en
el primer ensayo.

Por lo tanto, la modificacién realizada no ha afectado sensible-
mente e] grosor de los cristales del suifato amodnico obtenido y
solamente ha influido en el funcionamiento del depdsito de espu-
mas y en la eliminacidn de una gran parte de las costras adheridas
a las paredes del saturador. Por otra parte, se deduce que el de-
pésito de espumas se puede considerar innecesario al proyectar
un nuevo saturador cuando no haya necesidad de afiadic alguna
substancia al saturador para recoger en aquél las espumas forma-
das en el bafio. También creemos que la disposicién ya indicada
de los borbotores de amonfaco de! saturador Lecocq no resulta
tan apropiada como la de otros mds modernos, en los que se dis-
pone de una corona con agujeros en la cara interna, lo cual per-
mite una mejor distribucién del amonfaco gaseoso al borbotear en
el bafio 4cido, que ocasiona una mayor uniformidad en la agita-
cién natural de la disolucidn, en la concentracién y en la tempe-
ratura.

5. Influencia de la agitacién del bafic con aire.

Por lo que se refiere a la influencia de la agitacidén del bafio con
aire u otros gases indiferentes en la obtencién de cristales gruesos
de sulfato aménico en el saturador, Collard y Tobback (4) sefia-
lan que es necesario diluir el amoniaco gaseoso en un gas neutro
como el aire, vapor, etc.,, antes de introducirlo en el saturador, a
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fin de moderar la reaccién exotérmica de formacién de sulfato y
para impedir sobrecalentamientos locales.

Drews (6) indica que, con el saturador de forma usual, la agi-
tacidén con dichos gases ejerce escasamente influencia en el grosor
de los cristales de la sal obtenida. Ademads sefiala que, por otra
parte, se ha reconocido que se obtiene una sal cristalina gruesa en
el saturador cuando se cuida para ello de que los cristales peque-
fios formados en primer lugar se mantengan largo tiempo en sus-
pensién de modo apropiado hasta que sean del grosor usual acos-
tumbrado. Esto se alcanza mediante agitacién con gases inertes
como aire, nitrégeno, anhidrido carbénico o andlogos, o median-
te dispositives especiales, como bombas, inyectores, etc., que
_mantengan el bafio en circulacion dentro del saturador hasta que
se aicanza el grosor necesario de los cristales, los cuales se deposi-
tan a consecuencia de su propio peso. También indica que las tu-
berias dentro de los saturadores pueden llegar a producir dichas
circulaciones, y que para la solucidn de estos problemas extra-
ordinariamente importantes se han dado una serie de propuestas
patentadas por la «Ruhrchemie A. G.», la «Soc. An. Apparails et
Evaporateurs Kestner» y «C. Still G. m. b. H»

Berthelot (3) hace notar que, para evitar reacciones violentas
acompafiadas de proyecciones peligrosas de dcido sulftrico en el
saturador, se impone rigurosamente el acompafiamiento del amo-
niaco sintético con aire o vapor de agua paralelamente a su en-
trada en el saturador. Sefiala, seguidamente, que durante largo
tiempo se ha tendido al empleo exclusivo del aire, el cual se in-
corpora al amoniaco en una proporcién tal que la mezcla aerifor-
me entrante en el saturador incluya de 8 a 10 g. de amoniaco por
metro ctbico. Tal manera de operar presenta, segin dicho autor,
tres incanvenientes nocivos a una buena explotacién.

Debido, en primer término, a la presencia del oxigeno intro-
ducido en el bafo de 4dcido sulfdrico, los metales y aleaciones a
base de cobre que entran en contacto con el dcido, se deterioran
rapidamente. Si no ocurre esto en las coquerias, se debe a la au-
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sencia prdctica de oxigeno en el gas, que no suele pasar del 0,5
0,7 por ciento, v a la presencia del hidrégeno sulfurado que en-
gendra un sulfuro el cual obstaculiza la corrosién del metal sub-
yacente.

En segundo lugar, por las proyecciones de salmuera muy con-
centradas contra las paredes y la cubierta del saturador, se for-
man estalactitas que terminan obstruyendo el aparato. Para ob-
viar este inconveniente, conviene hacer uso de un saturador de
dimensiones exageradas, o incorporar a la mezcla aeriforme una
fuerte proporcién de vapor, para facilitar, con sus productos de
condensacién, la disolucién de Jas incrustaciones salinas.

Por dltimo, bajo la accién del aire, Jas sales ferrosas que se
encuentran inevitablemerite en el dcido sulfdrico pasan al estado
de sales férricas, y éstas favorecen la formacién de los cristales
de sulfato aménico en la forma rémbica que son muy finos, dan-
do como resultado dificultades fuertemente apreciables para la
cen rifugacién del sulfato amdnico.

Por todo lo cual, se ha reconocido finalmente mds ventajoso,
segtin dicho autor, no recurrir a la dilucion del amonfaco anhi-
dro con el aire, tendiéndose hoy a recurrir dnicamente a la inter-
vencién del vapor.

Con el fin de estudiar experimentalmente lo que se ha indicado
relativo a la influencia del aire como medio de agitacién en la ob-
tencidn de sulfato aménico en cristales gruesos, montamos, en el
saturador de la instalacién Lecocq, un dispositivo, indicado en la
figura 5, compuesto por una corona de tubo de plomo situada
hacia la mitad de la parte cénica y debajo de los borbotores de
amonfaco, provista de agujeros de borboteo y en comunicacidn,
a través de la tuberia lateral de toma de muestras del saturador,
con un recipiente de aire comprimido, al que alimentaba un com-
presor de aire. Este era de la marca Sullivan, descargando 1.250 Ii-
tros por minuto. Podia trabajar hasta 7 kg./cm2 de presién. Fun-
cionaba mediante un electromotor Thompson enlazado con una
correa plana de transmisién.
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Los ensayos de agitacién del bafio con aire, se hicieron duran-
te dos meses. En el primer mes funcioné la instalacién de sulfato
amonico diez dias, agitando el bafio con aire desde el momento
de poner en marcha y con la circulacién de las lejias madres por
el depdsito de espumas. Las condiciones de marcha para un dia
intermedio, después de cinco dias de funcionamiento, se indican
en la Tabla V, no dando las de los restantes dias por ser similares
y para no alargar demasiado este trabajo.
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TABLA V
.Amnnla(or AIRE | Adido Sullirico BANO Lejias madres | Sullato aménico
Hoes' p | p | p | 7 | D |1 B30 p [ r | 1,
kg/md. kg/m2.| ©Bé. | °C. | °Bé. | °C. gl °Bg, | oC. | M| Peeee
6 1Y, 3 | 51,0] 81 (30| 9 | 81 | 340 93 8 | B.A.
1 » » — — — - — — -~ - =
8 » » | BLS| 82 | 8301 100 | 80 | 345 | 94 12 ' BA.
9 » » - - - - — - ~ - -
10 » » | BL,0| 31 | 8401 100 | 32 | 845 | 98 7 | B.A.
11 » » — — - — — -~ — — —
12 » » [ B 83 | 330 102 | 31 | 845 95 10 | B.A.
18 » » — - — = - - - — | =
14 » » 13001 83 | 83561 106 | 32  B45 | 96 8 | BA.
15 » » —_ — — — — — — — -
16 » » | 502 | 82 | 334! 108 | 83 | 344 | 94 11 | B.A.
17 » » — — — —_ — — —~ — —
18 » » | 500 82 | 830 | 100 | 82 | 345 | 9B 8 | BA.
19 » » —_ — i - — — — — — —_
20 » » [ 500 | 80 | 832 100 | 82 [ 844! Y4 9 | BA.
21 » » — — - — — - | - — | -
22 | » | » | 500| 83 | 80| 98| 81 | 830 9 7 | BA.
23 » » —_ — — — — — — — -
24 » » (B30 82 | 83,7 99| 82 | 836 96 9 | BA
1 » » — — — — — — — — —
2 » » | B27( 81 | 840 100 | 30 | 827 | 98 6 | BA
3 » ., 2 — — —_ — — — — — —
4 » » | BL0O| 82 | 836 108 | 30 | 830 9 8 | B.A
5 » » — — — — — —_ —_ —_ —
MoT | 1Y, 3 16,0 32 (834101 3L (339 9% | 108 | BA

OBSERVACIONES.—Con agitacién natural, aumentada por la circula-
cién de las lejfas madres por el depdsito de espumas y por la agitacién
con aire. Centrifugando con la centrifugadora Robatel de eje horizontal.

Produccidén de sulfato himedo = 22.900 Kgs.; produccién de sulfato

hdmedo por m3fsat. = 1,53 Tm.
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Durante los diez dias de marcha del mes se obtuvieron los si-
guientes resultados: produccion media diaria == 18.740 kgs.; pro-
duccién por m3. efectivo de saturador = 1,25 Tm.

El sulfato recogido en el almacén, durante los 10 dias de mar-
cha, tenfa las siguientes caracteristicas:

Aspecto: Sal cristalina blanca grisdcea o blanca amarillenta, for-
mada por placas, grumos aglomerados y materia amorfa, segin
examen microscgpico.

Composicién granulométrica:

Cristales mayores de 1,4 mm. retenidos por tamiz n.® 20 /o d. /s a.
» entre’ 1,4 mm. y 1,1 mm, » » » » 25 1,8 ?
» » 11 » 509 » » » » » 30 08 26
» » 09 » »07 » » » » > 40 1,3 3,9
> » 07 » »05 » » » » » 60 5—,9 W
» » 08 » »03 » » » »  » 90 12,5 22,3
» = 03 » »02 » » » » » 120 40,2 62,5
» menores de » » 0,2 » pasados » » 120 37,5 1000

100,0

Nota: Subrayando, cristales aglomerados; sin subrayar, crista-
les y aglomerados.
Compasicién quimica:

Humedad...... .....cvvvvu.... 4,42 °/,
Acido libre....c... ol . 049 »
Nitrégeno.. ...ooveveiiiinn, i 20,80 »
Residuo fijo oo vveereeie i 0,28 »

La representacidn grafica de la composicién granulométrica se
da en la figura 6.

En el 2.° mes se hicieron dos marchas, con un total de 22 dfas
de fabricacidn, agitando el bafio con aire desde el momento de
poner en marcha y haciendo funcionar la circulacién de las lejias
madres por el depdsito de espumas. Se trabajé en ambas marchas
con menos gasto y presion de amonfaco y aire y menos produc-
cién diaria de sulfato, para ver si habfa alguna diferencia en Jos
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resultados con relacién al ensayo anterior del mes de octubre. Las
condiciones de marcha después de 12 dias de funcionamiento en
la primera marcha, de 13 dias, se dan en la Tabla V], las cuales son
analogas a las de los restantes dias, que se omiten por brevedad.
En la segunda marcha, de 9 dias, las condiciones fueron similares
y los resultados andlogos, por lo cual no las resefiamos para no ex-
tendernos demasiado.

Los resultados totales correspondientes al 2. mes fueron los
siguientes: produccién media diaria = 14.150 kgs.; produccién por
m3. efectivo de saturador == 0,95 Tm.
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TABLA VI
Amoniaco| AIRE | Aeido Sulfirico BANO Lejias madres Sullato aménico
Horas| 5 P D T D T H21§04 D T
kg/em2. [kg/em2. | ©Bé. | ©C. [°Bé. | °C. g/ opg | ©C. | lont | Aipec.
6 1, 2 53,0 30 | 812 87 31 824 | T4 3 | B.A.
7 » » — — — — —_ — — — —
8 » » 53,0 28 | 814 89 30 | 82,1 72 3 | B.A
9 » » — — — — — — — — —
10 » » 53,5 23 | 81,0 a3 29 32,3 73 4 | BA.
11 » » - — — — — — — — —
12 » » 58,5 25 | 31,6 90 30 | 826 75 4 | B.A.
13 » » —_— —— —_— —_— —_— — —r— — ——
14 » » 534 26 | 814 | 88 31 32,3 75 3 | B.A.
15 » » — —_ — —_ — — — —_ —
16 » » 53,2 24 | 8138 89 30 | 824 | 74 3 | BA.
17 » » — — — —_— — _— — — -
18 » » 52,0 28 | 81,0 88 30 | 820 | 78 8 | B.A.
19 » » — — — —_ — — — — —
20 A » 52,0 30 | 31,2 87 31 8231 70 3 | B.A.
21 » » —_ —_ — — — - — — —
22 » » 52,5 27 | 30,6 87 80 | 810 71 3 | B.A.
23 » » —_— — — —_ — — — —_ —
24 » > 52,5 28 | 81,0 88 80 | 82,0 | 70 2 | B.A.
1 » » _— — _ — — — — — —
2 2 » 52,6 27 | 30,0, 89 31 810 | 69 2 | B.A.
3 » » — — —_ — — —_ — —_ —_
4 1, » 52,5 26 | 80,0 | 86 80 | 813 | 68 4 | B.A.
B » » — — — — — —_ — — —
MoT e 2 | 528 27 | 809 | 83 81 | 81,9 | 72 37 | B.A.

OBSERVACIONES.—Con agitacién natural, aumentada por Ja circula-
cién de las lejias madres por el depésito de espumas y por la agitacion
con aire. Centrifugando con la centrifugadora Robatel de eje horizontal.

Produccién de sulfato hidmedo == 10.500 kgs.; produccion de sulfato

hdmedo por m3/sat. = 0,70 Tm.
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La proporcién de aire y amonfaco era 3,7 kg. de amonfaco por
m3. de aire, para la primera marcha, y para la segurda, 2,8 kg.
NH; por m3. Valor bastante superior al que, segtin Barthelot (3),
se tiene en las coquerias entre el amoniaco y el gas, el cual es de
unos 8-10 g. por m3. En alganas coquerias, el gas que llega a los
saturadores tiene una proporcién de amoniaco de 5-6 g. por m3.,
saliendo de aquellos con unos 0,05 g. por m3.

El sulfato amdnico recogido en el almacén, en los 13 dias dela
primera marcha, tenia las siguientes caracteristicas:

Aspecto: Sal cristalina blanca grisdcea o blanca amarillenta,
formada por placas, grumos aglomerados y materia amorfa, segtdn

examen microscdpico.

Composicién granulométrica:

Cristales mayores de 1,4 mm. retenidos por tamiz n.% 20 :./P.._i 2l a
»  entre 1l4mmyt,imm» » » » 25 1,3 1,3
> 11 » »09 » » » » » 30 15 28
» » 09 » »0,7 » » » » » 40 _;Z I
» > 07 » 05 » » » » » 60 6,8 11,3
» » 05 » »03 » » » » » 90 13,0 24,3
» » 03 » »02 » » » » » 1920 37,5 61,8
» menores de 0,2 mm. pasados » »  » 120 882  100,0

100,0

Nota: Subrayado, cristales aglomerados, sin subrayar, crista-

les y aglomerados.

Composicién quimica:

Humedad......ovv i ciiiian., 4,64 9/,
Acidolibre.. ... v ot PR 0,40 »
Nitrégeno ..ooovvviviivinv e, .. 20,71 »
Residuo fijo...coveeenns ool cee. 033 »

La representacién grafica de Ja composicién granulométrica se

puede ver en la figura 6. "
De la observacién de los resultados de los dos ensayos se de-

duce que, operando con amoniace anhidro, 4cido sulftrico de
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539 B¢, una densidad en el bafio de unos 31-33° Béa 86-101° C de
temperatura y 29-33 g/1 de acidez, condiciones andlogas a las de
los ensayos con  agitacién natural y con circulacién de lejias ma-
dres por el depdsito de espumas, de los que se diferencia enla
agitacién con aire en la proporcién de 2,8 kgs. de amonfaco por
m3. de aire, y centrifugando con la centrifugadora Robatel hori-
zontal, en el primer ensayo, para una produccién diaria de 22,900
kilogramos de sulfato hiimedo, o sea, 1,53 Tm. por m3. efectivo
de saturador,—la cual corresponde aproximadamente a un medio
de la capacidad de produccién diaria del saturador,—se obtiene
un sulfato aménico de color blanco grisiceo o amarillento, cons-
tituido por placas, grumos aglomerados y materia amorfa, presen-
tando un mdéximo de cristales comprendidos entre 0,3 mm. y
0,2 mm. del 40,2 por ciento, seguido de otro de cristales inferio-
res a 0,2 mm. del 37,4 por ciento, y un tercero de cristales entre
0,5 mm. y 0,3 mm. del 12,5 por ciento; lo que, segin el anilisis
granulométrico acumulativo, representa 1,8 por ciento de cristales
mayores de 1,1 mm., 9,8 por ciento mayores de 0,5 mm., 62,5 por
ciento mayores de 0,2 mm., y 37,5 por ciento menores de 0,2 mm.
El anélisis quimico indica una humedad superior a la de los ensa-
yos anteriores, una acidez andloga a la del primer ensayo, un con-
tenido en nitrégeno normal e igual proporcion de residuo fijo que
en el ensayo precedente. En el segundo ensayo, para una produc-
cién diaria de 10.500 kgs. de sulfato htimedo, o sea, 0,70 Tm. por
m3. efectivo de saturador, la cual corresponde aproximadamente
a un cuarto de la capacidad de produccién diaria del saturador,
—se obtiene un sulfato de igual aspecto, el cual presenta un maxi-
mo de cristales inferiores a 0,2 mm. del 38,2 por ciento, seguido
de otro de cristales comprendidos entre 0,3 mm. y 0,2 mm. del
37,5 por ciento, y un tercero de cristales entre 0,5 mm. y 0,3 mm.
del 13,0 por ciento; o sea, que segin el andlisis granulométrico
acumulativo, presentaba 1,3 por ciento de cristales superiores a
1,1 mm., 11,3 por ciento superiores a 0,5 mm., 61,8 por ciento
superiores a 0,2 mm. y 38,2 por ciento inferiores a 0,2 mm., resul-
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tados similares a los anteriores. El andlisis quimico indica una hu-
medad andloga, una acidez ligeramente inferior, una menor pro-
porcién de nitrégeno y una miyor cantidad de residuo fijo.

Ademas, se observé que el anillo superior de costras de sulfa-
to amdnico adheridas a las paredes del saturador aumentaron en
relacién a las que se formaban sin agitacién del bafio con aire,
acumuldndose alli muchas impurezas, arrastradas por las espumas
que se originaban en la agitacién, haciéndolas aparecer con un as-
pecto mds obscuro y de textura mas dura al romperlo, adn cuan-
do el sulfato obtenido era mas blanco.

Durante estas experiencias habia que vigilar mids cuidadosa-
mente los gases de escape del saturador, pues un descuido en la
agitacién y regulacién del amonfaco y sulfdrico podrdn ocasionar
considerables pérdidas de amoniaco. Por eso las determinaciones
que se consignan en las Tablas V y VI son solo una parte de ellas,
haciéndose otras cada media hora y varias veces al dia las de amo-
niaco.

Por consiguiente, el empleo del aire como medio de agitacién
para aumentar el grosor de los cristales de sulfato aménico obte-
nidos, en el caso de no utilizar el vapor, no ha mostrado mejores
resultados que sin agitacién para producciones diarias andlogas en
las condiciones ensayadas; es muy probable que en otras condi-
ciones su influencia sea beneficiosa.

6. Influencia de la agitacion del batio
con vapor mezclado al amoniaco

Collard y Tobback (4) indican que es necesario diluir el amo-
niaco gaseoso, si no con el aire, del que ya nos ocupamos, con el
vapor de agua, antes de introducirlo en el saturador, con el pro-
p6sito de aminorar la reaccién exotérmica de formacién del sulfa-
to amdnico y para evitar los sobrecalentamientos locales en la re-
accién del sulfarico de 60° Bé con el amoniaco.

Drews (6) sefiala que el contenido en vapor de agua de los ga-
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ses amoniacales es de esencial importancia para el grosor del gra-
no de Jas sales suministradas. La presencia del poco vapor de agua
conduce a un producte lodoso y mal secado, por lo cual el sulfa-
to amdnico obtenido del gas amonfaco puro preparado por eva-
poracién del amoniaco liquido o como se le obtiene por la sinte-
sis del amoniaco, nunca llega a ser un producto manejable sin ela-
boracién posterior, pues la agricultura exige una sal granulada y
bien desparramable. Cita también dicho autor los escritos de las
patentes holandesas 38.739 (Diretie van de Sttassmijnen in Lim-
burg), segtin los cuales para la obtencién de gruesos cristales se
introduce eventualmente el amoniaco en dcido sulfdrico o en la
solucién dcida de sulfato en mezcla con el vapor de agua o anélo-
go, con velocidad alta, por ejem., 50 hasta 100 m. La temperatura
del amoniaco o de estas mezclas gaseosas que lo contienen es igual
o mds alta que la del liquido. La mezcla gaseosa se introduce en el
liquido mediante pequefios orificios. También trabajan con sulfd-
rico de 60° Bé.

Berthelot (3) a su vez, da cuenta de lo que expusimos al tra-
tar de la agitacién con aire, o sea, que el acompafiamiento del
amoniaco sintétito con el vapor de agua, paralelamente a su entra-
da en el saturador, se impone rigurosamente. A falta de esta pre-
caucidén, se produciridn en este aparato reacciones violentas acom-
pafiadas de proyecciones peligrosas de acido sulftrico. Debido a
los inconvenientes que se presentan cuando se emplea el aire, es
por lo que se ha reconocido finalmente mas ventajoso diluir el
amonfaco anhidro con el vapor.

La disposicién actualmente empleada por la casa Lecocq, y
que ya sefialamos al describir la instalacién, consiste en un eyec-
tor que aspira los vapores de escape del saturador y los reintro-
duce parcialmente en el bafio entremezclados con el amoniaco an-
hidro previamente expansionado y vaporizado por la utilizacién
del calor sensible de los gases salientes del saturador. El lodo de
sulfato sale de una manera continua de la base del saturador. Su
evacuacién se regula por un tapén interior maniobrado por el
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obrero encargado del servicio de la centrifugadora continua de
eje horizontal. Indica que con esta disposicién se puede hacer uso
no solo del dcido sulftrico de 53° Bé.

Segtn informes particulares, en la fabrica de Waziers (Dovai)
de la «Ste des Mines d’ Aniche» de Francia, disponian antes de la
Il guerra mundial de una instalacién Lecocq con saturadores ané-
logos al utilizado y la misma disposicién de los borbotores y dis-
tribuidores de 4cido. El amonfaco expansionado y recalentado, en-
traba en el saturador mezclado con vapor y en cambio habfan su-
primido los compresores Root para el aire. Empleaban sulfdrico
de 60° Bé, que hacia que la evoporacién fuese muy fuerte y la
temperatura del bafo elevada (110-112° C), y la acidez normal en
el bafio era de unos 20 g. por litro. El sulfato se extraia de los sa-
turadores mediante eyectores que lo enviaban a las centrifugado-
ras. Las lejlas madres volvian al saturador por el depdsito de es-
pumas. El sulfato obtenido tenfa los cristales relativamente gran-
des y un 2 por 100 de humedad y 0,1-0,2 de acidez. El uso de 4ci-
do de 60° Bé facilitaba el empleo de grandes cantidades de agua
para el lavado de las centrifugadoras, eyectores, etc.

Enla fabrica francesa de Decazeville de la «Ste. de Commentry,
Fourchambault y Decazeville», también tenfan saturadores Lococq
andlogos al empleado pero calorifugados con corcho, usando sul-
farico de 60° Bé exento de nitrosos y con unos 0,70 g. de arséni-
co por litro. Trabajaban a unos 98° C.,, y una acidez en el bafio
de unos 50 a 60 g. por litro. En el saturador, entraban mezclados
el amoniaco anhidro y el de destilacién, borboteaban a través de
borbotones paralelepipédicos y se encontraban con el sulfdrico
que penetraba por un punto diametralmente opuesto a la tuberia
de entrada a los borbotores. El amaoniaco se mezclaba al vapor de
un eyector que también aspiraba parcialmente los vapores de es-
cape del separador. Las lejias madres refornaban al saturador por
el depdsito de espumas. El sulfato tenia después de secado un 0,3
por 100 de acidez y 21 por 100 de nitrégeno.

Como se ha podido ver, en todos los casos indicados se solfa
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utilizar dcido sulftrico de concentracién superior a los 53° Bé, es
decir, de unos 60° B¢, lo que ya justifica la utilizacién del vapor
para la agitacién y dilucién del bafo del saturador.

En nuestro caso, en que casi siempre operdbamos con dcido sul-
farico de 53° Bé y teniamos que lavar frecuentemente los canales,
centrifugadoras, etc., con agua, que diluia las lejias madres y el ba-
fio, no era conveniente el uso del vapor, que nos aumentarfa esa
dilucién; ademds. tampoco se utilizaba, por razones de economfia,
en la produccidn de sulfato aménico. Por tal motivo, no se pudie-
ron hacer los ensayos para determinar la influencia de la agitacién
con vapor en el grosor de los cristales de sulfato obtenidos. No
obstante, no nos parece mds apropiado el uso del vapor que el
del aire como medio de agitacién, ambos en el caso de que la pro-
duccién diaria por m3. efectivo de saturador sea inferior a unas
3 Tm., es decir, cuando el saturador funciona con menocs de lo
que correrponde a su capacidad diaria, pues cuando alcanza ese
valor, la agitacién del bafio se produce automaticamente y de un
modo natural por el borboteo del amoniaco gaseoso.

7. Influencia de la acidez del bafio

Segin Wigginton (17), la acidez del bafio se debe mantener al-
rededor del 5 por 100. En la fibrica de Waziers (Douai) de la «Sté.
des Mines d’ Aniche», segtin informes particulares, la acidez nor-
mal era de g. por litro antes de la Il guerra mundial, y en la de
Decazeville de la «Sté. de Commentry, Fourchambault y Decaze-
ville», de unos 50 g. por litro en la misma época. Drews (6) sefia-
[a, por otra parte, que un factor esencial para el grosor del grano
de las sales es la concentracién del dcido en el bafio del saturador,
siendo la sal tanto mds granulenta cuanto menos dcido libre exis-
te en el bafio, de tal manera que, un exceso de dcido del 10 por
100 es ya tan alto, que bajo estas condiciones se obtiene una sal
odosa en todas sus partes, y que segln experiencia practica el ex-
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ceso usual de dcido yace entre el 2 v 3 por 100 cuando el satura-
dor lleva ya algtn tiempo en explotacién.

Berthelot (3) indica que si se toma un liquido con 4-6 por 100
de dcido sulfirico, incluyendo sales de hierro y de aluminio, to-
ma, cuando se le pone en contacto de amonfaco sintético, un co-
lor pardo. Se forma un precipitadoc pardo e coposo antes de que
el liquido se vuelva neutro. Esto resulta de la formacién en las le-
jias madres de un complejo coloidal de hicrro, aluminio y de arsé-
nico, el cual perturba la cristalizacién del sulfato aménico. En la
practica, se evita generalmente el dafio de este complejo llevando
al 6 por 100 el contenido en 4cido sulfarico del saturador. Eviden-
temente, este grado de acidez, relativamente elevado, dafia la ca-
lidad del sulfato producido, que se presenta en cristales menudos,
dcidos y hiimedos. En la fibrica alemana de la «Chemische Fabrik
Kalk G. m. b. H., Kéln-Kalk», conforme informan Irvine y otros
(9), la lejia en el saturador se mantenia, antes de la Il guerra mun-
dial, con una acidez de 4 a 5 por 100 y los cristales de sulfato
aménico formados en si se separan como un lodo con un eyector
de vapor a un decantador desde el cual el lodo podia retornar al
saturador para el posterior creci miento de los cristales, o pa-
sar a la centrifugadora, de donde las lejias madres recornaban al
saturador. Finalmente, Jones y Baber (10), en el proceso semidi-
recto de las instalaciones de coquerias norteamericanas dicen que
el bafio del saturador se mantiene con una acidez cercana al 5-6
por 100 de 4cido sulfdrico por adicién continua de sulfarico de
60° Bé.

De todo lo anterior, se deduce que hay algunas divergencias
entre los diversos autores, estando las condiciones optimas com-
prendidas entre el 2-6 por 100 de acidez libre en el baiio. Con el
fin de confirmarlo y adn de reducir los limites de acidez entre
mdrgenes mds reducidos, iniciamos una serie de ensayos en los
que, procurando mantener lo mds variable posible los restantes
factores que afectan a la cristalizacion del sulfato, fuimos varian-
do la acidez en dias sucesivos desde 5 g. por litro hasta 60 g. por
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litro, recogiendo muestras medias centrifugadas en andlogas con-
diciones con la centrifugadora horizontal Robatel y observando el
aspecto, la composicién granulométrica y en algunos casos la com-
posicién quimica de las muestras correspondientes a las diversas
acideces en el bafo del saturador.

Después de una puesta en marcha normal y de unos dias de
fabricacién trabajando con una acidez de unos 30 g./litro en el ba-
fio, y con la agitacién natural producida por el borboteo del amo-
niaco mds la originada por la circulacién de las lejias madres por el
depésito de espumas, se redujo paulatinamente la acidez hasta
5 g/litro, operando en las condiciones que se indican en la Ta-
bla VI

TABLA Vil
I -
‘Amoniaf.nf Acido sullirico BANO lejiax madres Sulfate aménico
Horas! p | p | T I D | T A DT

kg/m2 | ©Bé. | ©C. | °B& | ©C. | gl |°B& | °C. | Cent | Aipec.
10 | 1, | 506 ‘ 29 | 821 | 96 5 \ 329 | 7 7 | Rojizo
11 » —_ _ —_ — —_— — _— — »
12 | » | 518] 28 | 322 97 5 | 35| 78 6 | »
13 » — — — — —_ — — —_— »

OBSERVACIONES.—Con agitacion natural y circulacidn de lejias ma-
dres por el depésito de espumas.
Con centrifugadora Robatel horizontal. Bafio y lejias madres rojizas.

Solamente se mantuvieron estas condiciones de marcha duran-
te cuatro horas para no perturbar mas la fabricacién, pues el sul-
fato fino y rojizo se apelotonaba en las centrifugadoras dificultan-
do su centrifugacidn.

El sulfato centrifugado tenfa las siguientes caracteristicas:

Aspecto: Sal muy fina de color rojizo, formada por grumos



134

REVISTA DE LA

aglomerados y materia amorfa fuertemente apelotonada, segtm

examen microscopico.

Composicién granulométrica:
Cristales mayores de 2,0 mm. retenidos por tamiz n.° 14

»

»

»

»

»

»

entre 2,0 mm. y 1,4 mm.

14 » » 1,1
1,1 » » 09
09 » » 07
07 » » 05
05 » » 03
0,3 » 202

¥

»

» » »

» » »

> » »

» » »

» » »

» » »

menores de 0,2 mm. pasados »

»

»

»

»

»

»

»

»

»

20
25
30
40
60
90
120
120

/o d. °/o a
T
IEEERY
_ 64 12,6

52 17,8
149 32,7

4,6 37,3

12,0 49,3

50,7 100,0
100,0

Nota: Subrayado, cristales aglomerados; sin subrayar, cristales.
y aglomerados. La representacién grafica se da en las figuras 7 y

7 bis.

Composicién quimica:

No se determing.

A continuacion se experimenté con una acidez en el bafio de
10 g/litro durante otras cuatro horas, con las restantes condicio-
nes de marcha andlogas, segtin se muestra en la Tabla VIl

TABLA VI
Amoniaco| Acdido sulirico BANO Lejias madres Sulfate aménico
Hoasy p | p 1t |pl 1| Aa|DI|T

ko/m2 | ©Bé. | °C. |°Bé | °C. | g/l | °Be. | oC. | Cent | Aspec.
14 1Y, 51,0 28 32,4 97 10 33,0 % 6 Pardo
15 » — —_ — ot —_ - — — rojizo
16 » 51,6 27 32,7 98 10 33,2 78 7 »
17 » —_ p— — —_ — — — —_ »

OBSERVACIONES.—Con agitacién natural y circulacidn de lejias ma-
dres por el depésito de espumas.
Con centrifugadora Robatel horizontal. Bafio y lejias madres amarillo
pardas.
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El sulfato centrifugado tenfa las siguientes caracteristicas:
Aspecto: Sal de color pardo rojiza, formada por grumos aglo-
merados y materia amorfa, segtin examen microscépico.

Composicién granulométricas:

LCristales mayores de 1,1 mm. retenidos por tamiz n.° 25

» entre 1,1 mm. y 0,9 mm. » » »
» » 09 » » 07 » » » »
» » 0,7 » » 05 » » » »
» » O,5 » » 0,3 » » » »
» » 0 /3 » » 0,2 » » » »
»  menores de 0,2 mm. pasados » »

»

»

»

»

»

»

30
40
60
90
120
120

11
1,6
34,0

20,5
31,4

11,4

100,0

%o a.
1,1
2,7

36,7
57,2
88,6

100,0

Nota: Subrayado, cristales aglomerados; sin subrayar, cristales
y aglomerados. La representacién gréfica se da en las figuras 7 y

7 bis.
Composicién quimica:
No se determind.

Seguidamente se aumentd la acidez a 15 g/litro durante otras
cuatro horas, segiin se indica en la Tabla IX, con las restantes con-

diciones de marcha similares.

TABLA IX
Amoniaco| Acido slfrico BAN O Lejias madres Sulfate aménito
Horas) p | p ' T | D | T | A | D | T
ky/om2 | ©B&. | ©C. | °B& | °C. | gl | °B& | °C. | Cent | Aspec
18 1, | 50,7 28 320 | 95 15 338 | 78 T |Bris amad
19 » — —_— — —_ —_ — — J— rillento
20 » 51,56 26 82,4 96 15 38,7 79 8 »

21 » — — — — —

»

dres gris amarillentas.

OBSERVACIONES.—Con agitacidn natural,
por depésito de espumas, y con centrifugadora Robatel. Bafio lejias ma-

circulacién lejias madres
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El sulfato centrifugado tenia las siguientes caracteristicas:
Aspecto: Sal gris amarillenta, formada por grumos aglomera-
dos y materia amorfa, segtin examen microscépico.,

Composicién granulométrica:

Cristales mayores de 1,1 mm. retenidos por tamiz n.° 25 %o d. °/o a.
» entre  { tmm. y09mm. » » » » 30 0,2 0,2
» » 09 » » 07 » » » » » 40 0,5 0,7
» » 07 » »0,5 » » > » » 60 13,8 14,5
» » 05 » »03 » » » » » 90 6,8 21,3
» » 03 » »02 » » » »  » 120 25,0 46,3
» menores de 0,2 mm. pasados » »  » 120 53,7 100,0
100,0

Nota: Subrayado, cristales aglomeradoes; sin subrayar, cristales
y aglomerados. La representacién gréfica se da en las figuras 7y
7 bis.

Composicién quimica:

No se determing.

Luego se subié la acidez a 20 g/litro, en condiciones de mar-
cha restantes andlogas, durante otras cuatro horas, seguin se sefiala
en la Tabla X.

TABLA X

Amoniace| Acido sulfdrico BANO Lejias madres Sallate aménico

Horas| p» | b | T D | T | A | D| T
Lkg/m2 | OB, | ©C. | °Bé | °C. | g/t |UBé | ©oC. | Cont | Ao

22 | 1Y, | BOT | 29 | 324 | 97 2 | 834 | 5 8 | Blanco ama-

eillento

23 » — —_ — _ — _— - —_—

24. » 51,8 | 28 829 | 97 20 346 | 7 7 »

1 » — — — — — —_ — — »

OBSERVACIONES.—Con agitacién natural, circulacién de lejfas ma-
dres por el depésito de espumas. Con centrifugadora Robatel horizontal.
Bafio y lejias madres blanco amarillentas.
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Las caracteristicas del sulfato centrifugado eran las siguientes:
Aspecto: Sal blanca amarillenta, formada por grumos aglome-
rados y materia amorfa, segin examen microscépico.

Composicién granulométricas:

Cristales mayores de 4,6 mm. retenidos por tamiz n.°

»

»

»

»

entre
»
»
»
v
»
»
»

»

4,6 mm. y 3,0 mm. »

3,0
2,0
1,4
1,1
0,9
0,7
0,5
0,3

>

»

»

»

»

>

bl

2,0
1,4
1,1
0,9
0,7
0,5
0,3
0,2

»

»

»

»

>

»

»

»

»

»

»

menores de 0,2 mm. pasados por

»

»

»

»

»

6

9
14
20
25
30
40
60
90
120
120

o d. °y a
I
2435
13 49
19 68
Tos 76
03 79
4,9 12,8
6,8 19,6
31,3 50,9
49,1 1000
100,0

Nota: Subrayado, cristales aglomerados; sin subrayar, cristales
y aglomerados. La representacidn grdfica se da en las figuras 7 y

7 bis.

Composicién quimica:

No se determind.

Seguidamente se aumenté la acidez, durante otras cuatro ho-
ras, a 25 g/litro, en las condiciones de marcha andlogas indicadas

en la Tabla XI.
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TABLA XI
Amoniaco,  Acido sulfiric BA fi O Leiia: madres Sulfato aménico
Horas| p | p | v | D | T | A | D | T

ko/wm2 | ©Bé. | ©C. | °Bé | °C. | gl | °B& | ©C. | Cent | Aspec.
2 1Y, 50,6 26 32,6 95 25 33,7 ‘ s 5 ‘ Blanco
3 » — —_— _— et —_— — e — »
4 » b1,3 | 27 329 | 96 25 340 | 76 7 »
5 » - —_— —_ -— — —_ —_ — »

OBSERVACIONES.—Con agitacién natural, circulacién de lejfas ma-
dres por el depésito de espumas. Con centrifugadora Robatel horizontal.
Bafio y lejlas madres ligeramente amarillentas,

El sulfato centrifugado tenfa las siguientes caracteristicas:
Aspecto: Sal blanca amarillenta, formada por grumos aglome-
rados y materia amorfa, seglin examen microscépico.

Composicién granulométrica:

Cristales mayores de 0,9 mm. retenidos por tamiz n.°

»

»

»

»

»

entre
»
»

»

menores de 0,2 mm. pasados

0,9 mm. y 0,7 mm. »

0,7
0,5
0,3

»

»

»

» 0,5
» 0,3
» 0,2

»

»

»

»

»

»

»

»

»

»

»

»

30
40
60
90
120
120

%o d. o a
02 02
6,2 6,4
6,5 12,9

42,6 55,5

445 1000

100,0

Nota: Subrayado, cristales aglomerados; sin subrayar, cristales
da en las figuras 7 y 7

y aglomerados. La representacion gréfica se

bis. Composicién quimica:
No se determing.
Después se aumentd [a acidez a unos 30 g/litro, durante doce
horas, en las condiciones de marcha similares sefaladas e¢n la ta-
bla XII,
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TABLA Xil

Amsnia(o: Acido sulfiirica BANCOC { Lejias madres Sulfato aménizo

Horasl ol p 7 D] T4 DT

kafen - ©Bé. | °C. | °B&, | °C.| gfl |°Be | °C. Cent, | Rapec.
6 ) 1 lst0] 80 Pais| 92 | 52 520! 68 2 | Blana
0 IV R R IR U T R R R
8 | » | 506 28 | 316 938 | 52 | 320 69 | 4 | »
9 » — — % —_ — — — —_ —_ »
10} » | 520 24 [ 815 94 | 82 | 324! 0 | 51 »
11 » — — — — — J— — —_ »
12| » | 53| 26 | 816! 94 | 28 | 8325 w0 | & | »
£ 200 S T I U N (U IS BN SR B

14 » | BLB| 27 | 820 9 | 82 | 827 @ 3 »
15 » S R R B T

16 » | 5201 31 | 8L9| 96 | 80 | 829 | T4 2 »

17 » _— —_— — —_— — — — — »

OBSERVACIONES. —Con agitacién natural, circulacidn de lejias ma-
dres por el depésito de espumas. Con centrifugadora Robatel horizontal.
Bafio y lejias madres ligeramente amarillentas.

Produccién de sulfato hdmedo = 15.400 kgs; produccidn de sulfato hi-
medo por m3/sat. = 1,03 Tm.

Las caracteristicas del sulfato centrifugado eran las siguientes:
Aspecto: Sal blanca, formada por placas, grumos aglomerados y
materia amorfa, seglin examen microscopico.

Composicidn granulométrica:

Cristales mayores de 0,9 mm. retenidos por tamiz n.® 30 oy d. %y a
» entre 0,9 mm.y 0,7 mm. » » » » 40 0,2 0,2
» » 07 » » 05 » » » » » 60 _GIT "7—'1_
» » 65 » » 03 » » > » » 90 13,9 21,0
» 3 33 » » 02 » » » » » 120 42,8 63,8
» menores de 0,2 mm. pasados »  » » 120 36,2 100,0
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Nota: Subrayado, cristales aglomerados; sin subrayar, cristales

y aglomerados. La representacidn grifica se da en las figuras 7 y
7 bis.

Composicién quimica:

Humedad.......... 4,60 ©f,

Acido libre........ 0,21 »
Nitrégeno. ...\ .. no se determing
Residuo fijo. ...t » » »

Otro dia se aumenté la acidez a unos 40 g/litro, durante 24

horas, trabajando en condiciones restantes andlogas, como se in-
dica en la Tabla XI.
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TABLA XU

_Eamunia:e Addo fulférico BA N O Lojias madres

Sulfaia aménico

Horas| p | p \ v | p | 7| A D

' T et
kgleml.| OBE. | OC. | °Bé. | °C. | gfl | "B& | oC. | ™

6 | 1 |3520| 31 |36| 9% | 40 |30 74 | 4| B
7 » — — — — — - — . J —_—
s | » |s17] 82 |817| 95 | 42 | 826 w5 B
9 | — | — -
10 » | 616 80 | 316] 94 | 40 | m24) | &
11 » - — —_ — —_ - — — —
12 | » | BL5| 82 | B14| 93 | 41 | 326 7 | 5 B
13 » — - — — — - — — —

14 » | B16 | 32 | 315 | 94 40 326 76 4 B.

15 » — — — —_ — — — —_ —

16 » | B1b| 82 | 814 | 93 42 325 75 7 B.
17 » — —_ — — — — — — —
18 » 51,4 30 81,8 94 40 32,4 74 5 B.
19 » — — — — — — — — —
20 » | BL6 | 32 | 84} 94 42 823 | 3 4 B.
21 » — — — —_ — —_— — — -

22 | » | 513| 80 | 815 95 | 40 4 824 76 41 B

23 » — — —_ —_ — — — — —

24 > | B1A| 80 | 314! 96 | 41 | 323 75 5| B
1 » — — — - — — —_ —_— —
2 » | B3| 82 | 815| 95 | 41 | 824 | 74 61 B
3 » - . - - . — - — —
4 > | 5161 82 | 816 94 | 41 | 323 | 76 6 | B
b » —_ —_ —_ ~ — - — — ~

MoT 1| 815 81 | 815 | 9% 41 8251 16 61 B.

OBSERVACIONES.—Con agitacién natural y circulacién de lejias ma-
dres por e} depésito de espumas. Centrifugando con centrifugadora Ro-
batel horizontal. Bafio y lejias madres, ligeramente amarillentas.

Produccién de sulfato htmedo == 15.000 Kgs.; produccién de sulfato
hdmedo por m3/sat. = 1,00 Tr.
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El sulfato centrifugado tenfa las siguientes caracteristicas:
Aspecto: Sal blanca, formada por cristales, placas, grumos aglo-
merados y materia amorfa, segin examen microscépico.,

Composicién granulométrica:

o/

Cristales mayores de 3,0 mm. retenidos por tamiz n.° 9 %o d. /o a.
»  entre 3,0 mm. y 2,0 mm. » » » » 14 O,T T
» » 20 » »14 » » » » » 320 7,; 70,2;—
s > 14 » a1l > » > » » 25 05 13
» » 1Lt » »09 » » » » » 30 -&1,? —2,8_
» » 09 » »07 » » » » » 40 T 7,8_
» » 0,7 » »05 » » » »  » 60 _BS,T W
» » 05 » »03 » » » »  » 90 35,0 76,8
» » 03 » »02 » » » »  » 120 21,0 97,8
» menores de 0,2 mm. pasados  » » » 120 2,2 1000

100,0

Nota: Subrayado, cristales aglomerados; sin subrayar, cristales
y aglomerados. La representacidn grifica se da en las figuras 7 y
7 bis.

Composicién quimica.

Humedad...... cee. 4,90 9

Acido libre....... 0,35 »
Nitrégeno......... no se determing
Residuo fijo..cevnee  » » »

Al dia siguiente se aument6 la acidez a unos 50 g/litro, duran-
te 24 horas, trabajando con las restantes condiciones similares,
segtn se indica en la Tabla XIV.
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TABLA XIV

Amoniacs| Arido Sulfirico BA N O Leiias madres Sulfato aménico

Horas T ! D | T | A T

P | D D
kg/am2. | ©Bé. | ©C. | °B& | °C. | g/l | °B& | °C. | (ont. | Aspec.

1 | 514] 82 | 813| 9 | 50 | 326 75 5 | B

» — — —_ — — — pu— — —_

516 | 8L | 814 | 96 b0 | 824 | 76 6 B.

» — — — — —_— — p— — —_—

10 » | BLA| 82 | 316| 94 | 5L | 327 74 5 | B.

11 » — — — — — — — —_ —

12 » | 16| 832 | 815| 9 | B0 | 330 73 6 | B

13 » — -— — —_ —_ — — — —_—

14 » | BL3| 81 | 814| 94 | b1 | 825 | 75 5 | B.

15 » —_ — — — -— — — —_— p—

16 » | 514 80 | 316 96 50 | 823 | T4 7 B.

17 » —_ — — —_ — — — - —

18| » | 513| 31 | 3,3 93 | 49 | 324| w6 | 5 | B

19 » — —_ — — — - —_ — —

20 » | 508 | Bl | 314 9 o | 826 | 78 6 B.

21 » —_ — — — — —_— — — —_

29 » | BLO| 80 | 815 | 94 | 50 | 827 | 74 5 | B.

23 » - —~ — - — — — — —

A% » | 507 | 82 | 816| 95 | 49 | 830! 75 6 | B.

» — —_ — — — — — — —_

» | BOYT | 83 | 820 99 5L | 830 | 7 7 B.

» _— —_ pa— -— — pu— — — p—

» | BO7 | 32 | 8L3| 95 30 | 326 | T4 5 B.

» — — pa— —_— —_— J— — —_ —

MoT| 1 |512]| 81 |815| 95 | 50 | 826 | 75 | 68 | B.

QL W ~N >
¥

B W o

[o1

OBSERV ACIONES. —Con agitacién natural y circulacién de lejias ma-
dres por el dep6sito de espumas. Centrifugando con la centrifugadora
Robatel de horizontal. Bafio y lejias madres ligeramente amarillentas.

Produccidn de sulfato hdmedo = 14.300 kgs.; produccion de sulfato
hémeda por m3/sat, = 0,95 Tm.
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Las caracteristicas de! sulfato centrifugado eran las siguientes:
Aspecto: Sal blanca, formada por cristales, placas, grumos aglo-
merados y materia amorfa, segin examen microscépico.

Composicién granulométrica:

Cristales mayores de 3,0 mm. retenidos por tamiz n.® 9 od o %foa.
» entre 3,0 mm. y 2,0 mm. » > » » 14 0,5 0,5
» » 20 » » 14 » > » » » 20 T,; —1,6._
» » 14 » » 11 » » »  » » 25 _E)w; 1,5
» > 41 » »09 » » » » » 30 05 20
> > 09 » »07 » » » a > 40 05 25
» » 07 » »05 » » »  » » 60 21,0 23,5
» » 05 » » 03 » » » o » » 90 20,0 435
» s 03 » 201 » » % »  »120 525 96,0
» menores de 0,2 mm. pasados » »  » 120 49 1000

100,0

Nota: Subrayado, cristales aglomerados; sin subrayar, cristales
y aglomerados. La representacidn grifica se da en las figuras 7 y

7 bis.

Composicidén quimica:

Humedad ........ . 3,42 9,
Acido libre........ 0,43 »
Nitrégeno.. ... oo 20,85 »

Residuo fijo........ 0,09»

Otro dia se aumentd la acidez del bafic a unos 60 gflitro, du-
rante 24 horas, trabajando en condiciones restantes andlogas, se-
gln se sefiala en la Tabla XV.

El sulfato centrifugado tenia las siguientes caracteristicas:

Aspecto: Sal blanca, formada por cristales, placas, grumos aglo-
merados y materia amorfa, seglin examen microscépico.
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TABLA XV
ﬂmania!a’ feido Sullérico BANO Lejias madees | Salfats aménice
Hoasl p ' p' 1 p | T | A | DJ|T
LyfemZ | OBE | ©C. | °B& | °C. | g/ | 9B& | °C. | leat | Aipec.
¢ 6 1 51,0 35 31,7 94 61 32,0 73 b B.
7 » - = — = = S R L
& | » | 518| 84 | 814| 95 | 61 |25 | 6 B
9 » — - — - — — —_ - _
10 » 51,0 35 32,0 935 50 32,4 75 ) B.
11 > — — — — — — — — —
12 » 51,2 30 31,6 94 60 82,8 76 4 B.
13 » — — — — - — — — —
14 » | B13 82 [ 820 96 | 6L | 880 7| 5| B
15 » — - — — — — — — —
16 » BLZ 82 | s21| 95 | 60 |87 W | 6 | B
17 » — — — —_— — — — — —
18 » | sL4| 8L | 826| 97| 60 | 831| 75 | 7 | B
19 » — - —_ — — —~ - — —
20 > | 515 80 | 817| 93| 62 | 826 % | 6 | B
21 S U R I I B R R
22 » | BL,7| 87 | 830] 97 | 60 | 880 79 5 | B
23 > — — — — — — — - —
24 » | BLE | 89 | 825 | 96 61 | 8356 | 17 7 B.
1 » - — - — — — — — —
2 > | BL7| 88 | 826 96 | 60 | 830 78 7 | B
5 » — — — — — _— — — —
4 » | 5161 8 | 835| 97 | 61 | 340 7 | 5| B
5 » - — — — — — — —_ —
MoT| 1| 514 84 | 822| 96 | 61 | 329| 76 | 68 | B
OBSERVACIONES, —Con agitacién natural y circulacion de lejias ma-
dres por el depésito de espumas. Centrifugando con la centrifugadora
Robatel horizontal. Bafio y lejias madres ligeramente amarillentas.
Produccién de sulfato hdmedo = 13.600 kgs.; produccion de sulfato
hiimedo por m3/sat, = 0,21 Tm.
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Composicién granulométrica:

Cristales mayores de 4,6 mm. retenidos por tamiz n.° 6 _05_ 05
»  entre 46 mm.y30mm.» » » » 9 _10 1,5
» » 30 » »20 » » » » » 14 __3,0_ 4,5
» » 20 » »14 » » » » » 20 _2,_5-_ 7,0__
» » 1,4 » » 1,1 » » » » » 25 QE -9__,_(_)_
» » 1,1 » »09 » » » » » 30 _2,5 -_1‘1,5
» » 09 » »07 » » » » » 40 ___2:_0: 13,5
» » 07 » »05 » » » » » 60 9,0 22,5
» » 05 » »03 » » » » » 990 5,5 28,0
» » 03 » »02 » » » » » 120 32,0 60,0
» menores de 02mm. pasados » » » 120 400 100,60

100,0

Composiciones granulométricas:

Nota: Subrayado, cristales aglomerados; sin subrayar, cristales
y aglomerados. La representacién grafica se da en las figuras 7 y
7 bis.

Composicién quimica:

Humedad......... 3,51 °/,

Acido libre. ..... 0,78 »
Nitrégeno......... no se determing
Residuo fijo....... » » »

No se hicieron ensayos con acideces superiores en el bafio por-
que, como se ha podido observar, la acidez del sulfato amdnico
obtenido aumentaba excesivamente de un modo paralelo perjudi-
cando la calidad del abono, y por ser suficientes los realizadoes pa-
ra nuestra demostracién.

Todos los ensayos se hicieron, como se indica en las respecti-
vas tablas, con la agitacién natural del bafio, aumentada por la
circulacién de as lejias madres por el depdsito de espumas, cen-
trifugando con la centrifugadora de eje horizontal Robatel, y re-
cogiendo las muestras de sulfato amdnico centrifugado a la salida
del secador, que funcionaba simplemente como transportador.
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Se puede apreciar claramente de la comparacién de los resul-
tados de todos los experimentos realizados con acideces crecien-
tes en el bafo del saturador, manteniendo las restantes condicio-
nes de marcha similares, que la acidez influye notablemente en el
grosor de los granos de sulfato aménico obtenidos, siendo la aci-
dez mds apropiada la comprendida entre 30 y 50 g/litro, corres-
pondiendo a la de 40 g/litro la mdxima proporcién de cristales
gruesos. Se presenta una anomalia para la acidez del 10 g/litro que
puede atribuirse al estado de aglomeracidn de los cristales y quiza
también a algdn error en la marcha o en el anilisis granulométri-
co. Es decir que, operando con amoniaco anhidro, dcido sulfirico
de unos 53° B¢, una densidad en el bafio de unos 31.32°Bé a
94.96°C de temperatura y 40-42 g/litro de acidez, y centrifugando
con la centrifugadora horizontal Robatel, para una produccién
diaria de 15.000 kgs. de sulfato himedo, o sea, 1,0 Tm. por m3.
efectivo de saturador,—lo cual corresponde aproximadamente a
un tercio de la capacidad diaria del saturador, —se obtiene un sul-
fato aménico de color blanco, constituido por cristales, placas,
grumos aglomerados y materia amorfa, presentando un méximo
de cristales comprendidos entre 0,7 mm. y 0,5 mm. del 38,0 por
ciento, seguido de otro de cristales comprendidos entre 0,5 mm.
y 0,3 mm. del 350 por ciento, y un tercero de cristales entre
3,0 mm. y 0,2 mm. del 21,0 por ciento; es decir que, segtn el and-
lisis granulométrico acumulativo, presentaba 1,3 por ciento de cris-
tales mayores de 1,1 mm., 41,8 por ciento mayores de 0,5 mm,,
97,8 por ciento mayores de 0,2 mm. y 2,2 por ciento menores de
0,2 mm., superior a todos los logrados en los anteriores experi-
mentos sin o0 con agitacién del bafio. También de la observacién
de los andlisis quimicos se puede apreciar que, el contenido en 4ci-
do libre del sulfato obtenido crece paralelamente al aumento de
la acidez del bafio del saturador, siendo la del obtenido con una
acidez de 40 g/litro aceptable, al propio tiempo que se obtiene la
mejor sal cristalizada.

En relacién con estos experimentos sobre variacién de la aci-
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dez del bafio para influir en la cristalizacién del sulfato, se ensayé
también la eliminacidn de I:s costras de sulfato aménico adheridas
eri la parte superior del bafio, en las tuberfas de amonfaco y en el
fondo conico delsaturador, y que suelen contener de 5 a 10 por
100 de humedad, disponiendo ya en el mes de mayo de 1941 que,
periddicamente, cada 48 ¢ 24 horas aproximadamente, segin las
condiciones de marcha, se elevase el nivel liquido del bafio del sa-
turador y se incrementase paulatinamente la acidez hasta unos
100150 g/flitro de sulfdarico libre, a fin de redisolver la sal acida e
tmpura de estas costras. Después, se disminuia paulatinamente la
acidez y la altura del bafio hasta la que se tiene en condiciones
normales de marcha con le acidez mds apropiada, que ya indica-
mos era la de 40 gflitro. De esta manera, se lograron unas marchas
en mejores condiciones, sin la formacién de las costras indicadas,
obteniendo un sulfato amdnico blanco y relativamente bien cris-
telizado. En relacién con esto mismo, sefiala Drews (6) gue la aci-
dez del bafio se debe incrementar periédicamente para redisolver
e impedir la formacidn de costras de sulfato aménice adheridas.
También en la fébrica alemana de la «Chemische Fabrik Kalk»,
G. m. b. H. K8In-Kal procedfan similarmente, segiin Irvine y otros
(9), aumentando la acidez del bafio desde €l 4-5 por 100 al 10 por
100 en cada turno de fabricacion, para redisolver las costras que
se comienzan a formar frecuentemente. Jones y Baber (10) tam-
bién dan cuenta de que en algunas instalaciones norteamericanas
de hornos de coque, que funcionan con arreglo al proceso semidi-
recto de obtencién de sulfato amdnico, proceden de modo ani-
logo, incrementando cada 24 horas aproximadamente el nivel Ii-
quido de! bafio y la acidez desde el 5-6 por 100 al 10-12 por 100.

La variacidn de la acidez la hacfamos durante poco tiempo y
periddicamente, segtin las necesidades de la marcha, y procuréba-
mos no extraer el sulfato darante la variacidn, para que el sulfato

amdnico obtenido resultase poco afectado por ella.
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8.—Jafluencia de la agitacion del baiio con gas de cogueria para eliminar
imputrezas

En el caso estudiado, ya se sabe que las impurezas del bafio

del saturador proceden del dcido sulftirico, puesto que el amonia-
co sintético utilizado, cuando menos era de 99,95 por 100 de ri-
queza. .
Al tratar de la importancia industrial y agricola de la obten-
cién de sulfato amdnico en cristales gruesos, ya indicamos en par-
te la influencia de la composicién quimica del dcido sulfirico en
la coloracidn de la sal obtenida, por lo gue 2hora nos referimos
especialmente a la accidn de las impurezas en la cristalizacidon del
sulfato.

Si nos atenemos a la bibliografia sobre esta cuestidn, podemos
ver que ya Collard y Tobback (4) sefialan que el dcido sulftirice
usado en la fabricacién del sulfato amdnico de coqueria debe res-
ponder a ciertas condiciones.

1.—FE! 4cido debe ser de calidad comercial, conocido como
dcido de 60° B¢ conveniente para la fabricacidn de sulfato amdni-
co por el proceso semidirecto.

2.—La cotizacién se debe basar sobre un contenido efectivo
de 77,67 por 100 de H, SCu.

3.—El contenido de Ha SO« debe ser aproximadamente el de
60° B¢; pero no debe ser inferior en ningtin caso al de 55° Be.

4.—Fl dcido debe presentar un conterido en arsénico inferior
a 0,001 por 100 expresado en AS2 O3, a fin de que no comunique
un color amarillento al sulfato aménico.

5.—Solo son permitidos indicios de acido nitroso.

6.—Fl contenido de sulfato ferroso o cualquier otra sal nunca
debe exceder de 0,3 por 100 del dcido sulfirico en peso.

Por otra parte, también Wigginton (17) indica que se usa ge-
neralmente &cido exento de arsénico para la fabricacion de sulfa-
to, pero que es posible preparar una sal satisfactoria con el dcido
conteniendo arsénico, recogiendo el precipitado sobre la superfi-
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cie del dcido con una pelicula de alquitran. De ese modo se evita
la formacién del «Sulfato amarillo» de las coquerias, el cual toma
esa coloracién por el motivo ya indicado de la accién del hidrg-
geno sulfurado sobre las impurezas arsenicales del acido sulfarico.

Segtin noticias particulares, en la citada fébrica francesa de De-
cazeville, utilizaban antes de la 2.2 guerra mundial, écido de 60° Bé
obtenido en la de Vielle Montagne de Viviez por el proceso de
contacto a partir de blendas, estando exento de nitrosos y conte-
niendo unos 0,07 g. de arsénico por litro.

Por lo que se refiere al contenido en nitrosos, ya Drews (6) in-
dica que el dcido sulfdrico debe estar libre todo lo posible de
ellos, pues la presencia de los éxidos de nitrégeno y de los 4dcidos
nitroso y nitrico originan corrosiones en el plomo de los satura-
dores asi como en los restantes aparatos del equipo. Por otra par-
te una cierta cantidad de nitrico sirve para oxidar el hierro, pero
queremos llamar la atencién sobre el hecho légico y frecuente-
mente observado por nosotros de que evitando un exceso se im-
piden las pérdidas de amonfaco por oxidacidn, pues segtin Wasser
(15) que cita los trabajos de Pelouze {Am. Chim. Phys, 77, 52), el
amoniaco gaseoso o el contenido en el (NH4)2 SO4 pueden dar
lugar a las reacciones:

N2 O3 + 2 NHs = 3H20 + 2N2,

2505 NH + 2 NHe =2 Hz SO+ + 2 HeQ + Na,
3NO: +4NHs =6H: O+ 7N,

3 HNOs + 5NH; = 9H:0 + 4 Ne,

perdiéndose de este modo parte del amoniaco en forma de nitré-
geno libre y sin combinar, y disminuyendo el rendimiento con re-
lacidn a este elemento. Para impedir corrosiones, el acido sulfdri-
co no debe contener también fluor, cloro o sus dcidos.

No debemos olvidar a Gluud, Klempt y Ritter (8) (16) al tratar
estas cuestiones, pues ellos han examinado fundamentalmente di-
ferentes factores que pueden afectar a la cristalizacién de las so-
luciones de sulfato amdnico, indicando que el arsénico, que pro-
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cede del 4cido sulfirico, no tiene influencia, siendo preciso imputar
al hierro la formacion de cristales de forma alargada, siendo ésta
més exagerada a medida que la riqueza en hierro es mis elevada.
Sila solucién se ha purificado del hierro se obtienen exclusiva-
mente gruesos cristales romboédricos planos. El aluminio y el cro-
mo se comportan como el hierro. Industrialmente, en las coque-
rias, es suficiente precipitar este metal por el dcido sulfhidrico del
gas, con oxidacién por el aire, entre 60 y 80°C., en una solucién
de 0,3 a 0,4 por 100 de amoniaco por litro. Se regula la introduc-
cién de aire para un consumo de 3 m3. por 50 o 60 litros de so-
lucién y por hora, y también de tal manera que la riqueza en amo-
niaco no descienda por debajo de 0,15 por 100.

Con referencia a lo mismo, Drews () indica que la eliminacién
del hierro férrico, perjudicial para la formacién de buenos crista-
les, mediante tratamiento de las lejias del saturardor con dcido sult-
hidrico, la describen las patentes alemanas 595.089 y 631.353 (Ges.
fiir Kohlentechnick m. b. H.) Adade que cuando se tiene a dispo-
sicién solamente amoniaco sintético para la explotacién del satu-
rador, entonces se puede usar el dcido sulfhidrico u otro andlogo
como medio de reduccidn, afiadiéndole en tal cantidad que el ién
Fe ' ya no se muestre cn la lejia mediante la conocida reaccidn
del sulfocianuro. La sal obtenida es igualmente de grano grueso
(patente alemana 598.773; Gewerkschaft des Steinkoleabergwerks
Ewald). En general se trabaja con sulfdrico de 60° Bé bruto co-
mercial que contiene impurezas que influyen en el color de la sal.
Con é4cido puro especial se obtiene un producto puro muy blanco.

Berkhoff (1), en sus notables estudios en las minas del estado
neerlandés, también citados por Berthelot (3), ha establecido que
las sales de hierro, de aluminio, de cromo, etc., presentes en el 4ci-
do sulfdrico, impiden la formacién de cristales grandes de sulfato
amdnico cuando se parte del amonfaco sintético. Si el sulfato amé-
nico obtenido en las coquerias y en las fabricas de gas se presenta
en cristales gruesos, segin Berthelot (3), es porque el dcido sulfhi-
drico contenido en este gas provoca la precipitacion de los meta-
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les sefialados, cuyo dafio es cierto. Ello se manifiesta en las fabri-
cas de amonfaco sintético porque el hidrégeno sulfurado estd au-
sente. En efecto, si se toma un liquido con 4-6 por 100 de acido
sulfarico, incluyendo sales de hierro y de aluminio, toma un color
pardo, cuando se le pone en presencia de amonfaco sintético. Se
forma un precipitado pardo y coposo antes de que el liquido se
vuelva neutro. Esto resulta de la formacidn en las aguas madres
de un complejo coloidal de hierro, de aluminio y de arsénico, el
cual pertarba la cristalizacién del sulfato aménico.

En la prdctica se evita generalmente el dafio de este complejo
llevando al 6 por ciento el contenido en dcido sulfdrico del satu-
rador. Evidentemente, este grado de acidez, relativamente eleva-
do, dada la calidad del sulfato producido, que se presenta en cris-
tales menudos, dcidos y himedos.

Sin embargo, atin en las coquerias, se ha visto que es necesario
que la formacién de la sal tenga lugar en movimiento.

De todo lo anterior, parece deducirse que asi como el arsénico
y otros influyen en la coloracién de la sal obtenida, el hierro, cro-
mo, aluminio, etc., son las impurezas fundamentales que pertur-
ban la cristalizacién impidiendo la formacidn de cristales gruesos.
Como nosotros operamos generalmente con dcido sulfdrico de 53°
Bé obtenido en instalaciones Gaillard a partir de piritas y también,
en muy raras ocasiones, de 60° y 66° Bé dehudo de la misma pro-
cedencia, hemos empezado por hacer anilisis de estos dcidos con
el fin de ver su composicién quimica o pureza. Dicha composicién
era la de la siguiente Tabla XVL
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TABLA XVI
Tip.o de G'aBé Den:idad H2504 | Res. fijo Cl?lngfs e?gifgﬁ
acido 15°C. " 15°C o °/o %0 /o
530 53,1 1,583 67,04 | 0,150 | 0,0003 0,1660
60° 60, 1 1,710 78,00 0,1650 0,0004 0,1390
66° 65,7 1,835 93,68 0,2350 0,0006 0,1000
Tipode | S02 | JHSCN | A0 208 en As 203 kadosen'Po| | T
dcido *lo /o °lo °la °la °/o
539 0,0002 0,1290 0,0840 0,0860 0,0353 0,1630
60° 0,0002 0,1297 0,0990 0,0720 0,0475 0,1710
66° | 0,002 | 0,306 | 0,1210 | 00520 | 0,648 0,1820

Como se puede observar, estos son dcidos bastante impuros
con considerable cantidad de residuo fijo, un contenido en d4cido
nitroso superior a los indicios que se deben tolerar segtin Collard
y Tobback (4) asi como también en arsénico y en hierro.

La influencia de estas impurezas en el curso normal de fabrica-
cién se traduce en los siguientes resultados de la Tabla XVII], en
un caso en el que se utilizaba sulfdrico de 53° Bé., con menos con-
tenido en Fe:

TABLA XVII

Densidad 2 15°C  Hierro en Fe °/,

Acido sulfdrico de 53° Bé... ... e 1,588 0,0380
Bafo del saturador .. . . .. ... 1,395 0,1931
Lejfas madres. .... Ce e e e 1,289 0,1274

Sulfato aménico, con 4,64 °/, de humedad,
enm. S.. . ... s PN — 0,0898
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Con el fin de eliminar en primer término el arsénico y el hie-
110, que son los elementos mds abundantes en nuestros dcidos de
539, 60° y 66° Bé., y en parte el cromo y el aluminio que puede
haber presentes, y teniendo en cuenta lo que indican los diversos
autores citados y nuestras observaciones de que el sulfato obte-
nido en una coqueria trabajando por el proceso semidirecto con
los mismos acidos de 53 o 60° Bé tenia unos cristales mds gruesos
que el obtenido en la instalacién, tuvimos la idea de ensayar el gas
bruto de coqueria no solo como medio de agitacién del bafio del
saturador (lo cunal también indican Collard y Tobback (4) al tratar
de que es necesario diluir el amonfaco gaseoso en un gas neutro
como aire, vapor o gas de coqueria, antes de enviarlo al saturador
con objeto de moderar la reaccién exotérmica de formacién de
sulfato amdnico y para impedir sobrecalentamientos locales) sino,
fundamentalmente, para que se precipitasen el arsénico, el hierro,
etcétera, con el dcido sulfhidrico contenido en el gas y lograr de
tal manera un sulfato amdnico de cristales mds gruesos. Si tene-
mos en cuenta que en la coqueria se trabaja con una acidez en el
bafio de un 4 por ciento, una temperatura de 48-49° C., saliendo
las lejias madres del saturador a unos 35-40° C. para entrar de
nuevo a unos 40-50° C. impulsados por una bomba de circulacién
a través de un recalentador y afadiendo al bafio de vez en cuan-
do aceite de alquitrdn para recoger las espumas formadas, mien-
tras que el gas de los hornos de coque llega al saturador a unos
25-30° C. para salir a unos 40-50° C., se puede suponer con funda-
mento, después de todo lo que se ha dicho, que las influencias en
la cristalizacién radican fundamentalmente en la accién del dcido
sulfhidrico del gas y en menor proporcién en la circulacién forza-
da de las lejfas madres (que dan reaccién intensa de hierro) con la
bomba de circulacién y en la temperatura méas baja del bafio.

El gas bruto de coqueria de la instalacién indicada tenian en el
barrilete, la siguiente composicién quimica ordinaria y en com-
puestos sulfurados dada en la Tabla XVIII:
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TABLA XVI
GOg... « o e 3,50 °/, en barrilete
CO. ... ..« iii v iis e 720 2 > »
CH, ....... e cee. 2600 » » >
CnHgn....... R (- T T S
Ogere v 0 cer e 0,50 » » »
Hoooo © oo v 0 cieies i 51,00 » » »
Nooo e ot e e 9,00 » » »
S inorgdnicoen Hg S .......... 5,20 g m3 »
» » LI T 4,80 » » »
» organico » S5G . .. ...... 040 » » »
> » S i ians 034 » » »
»  total ST S 544 » »  »

En cuanto al sulfato obtenido en la coqueria con este gas y en
las condiciones de marcha ya indicadas, tenia las siguientes carac-
teristicas:

Aspectos: Sal blanca amerillenta, formada por cristales en agu-
jas o bastoncitos y grumos aglomerados, segiin examen microscé-

pico.
Composicién granulométricas:

Cristales mayores de 1,1 mm. retenidos por tamiz n.% 25 °/e d.  °/y a.
» entre 1,1 mm. y 0,9 mm. » » »  » 30 ‘2—,0 —Q,T
» » 09 » » 07 » » » »  » 40 W 1}7,6“
» » 07 » »05 » » » > » 60 66,5 83,5
» » 05 » » 03 » » » » » 90 3,0 88,5
» » 03 » »02 » » » » » 120 9,0 97,5
»  menores de 0,2 mm. pasados  » »  » 120 2,5 1000

100,0

Nota: Subrayado, cristales aglomerados; sin subrayar, cristales
y aglomerados. La representacién grafica se da en la figura 8.
Composicién quimica:

Humedad....ovoon ..., 2,92 9/,
Acido libre............. 0,61 »
Nitrégeno......covvvvnn. 20,90 »

Residuo fijo .. vvvvn... 0,15 »
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Se puede apreciar que este sulfato de coquertfa, en cuanto se
refiere a la composicién granulométrica, es superior al obtenido
en la instalacién con amonfaco sintético. La influencia del dcido
sulfhidrico del gas en este resultado se puede atribuir a su accién,
(en presencia del amonfaco que borbotea en la solucién de dcido
sulftrico y sulfato aménico del bafio) de reduccidn de fas sales fé-
nicas a ferrosas con separacién de azufre, segtn sefiala Treadwell
(13) con arreglo a la ecuacidn:

2 Fe -+ He S#—>»2Fe” + 2 H' + 8

Y el dcido sulfhidrico, con las soluciones dcidas de sal ferrosa
si se mantiene la acidez de la solucién en las proximidades del
punto neutro (H no mayor que 10-°) precipita casi completamen-
te sulfuro ferroso.

Por otra parte, el sulfuro amdnico produce precipitados de hi-
dréxido crémico y de aluminio, porque los sulfuros se hidrelizan
cuantitativamente por la accién del agua.

En cuanto al arsénico, en forma arseniosa precipita con solu-
ciones dcidas rdpidamente trisulfuro de arsénico, amarillo coposo:

2 Hs As Os -+ 3 He S3>6 H20 4 Si2 S5

Ademis, sise hace pasar acido sulfhidrico a través de una so-
lucién moderadamente dcida, de 4cido arsénico, en frio, el liquido
permanece mucho tiempo claro, pero poco a poco se produce un
enturbiamiento debido a la reduccidn del 4cido arsénico a 4cido
arsenioso, separdndose azufre, y entonces se precipita répidamen-
te el arsénico al estado de trisulfuro:

H3 As O4 -+ H2S®3>H20 + SH3 As O3
2 H3 As O3 + 3H:S®>6H20 -+ As2 Ss

Si se hace pasar dcido sulfhidrico por la solucién caliente, la
reaccién se verifica més rdpidamente y como consecuencia tam-
bién la precipitacién del trisulfuro.

En vista de todo lo que antecede, y con el fin de ensayar la
influencia de la agitacién con gas bruto de coqueria en la elimina-
cién de impurezas del bafo del saturador y la consiguiente mejo-
ra en la cristalizacién del sulfato amdnice, dispusimos la instala=



UNIVERSIDAD DE OVIEDO 159

cién Lecocq con el mismo equipo que cuando agitibamos el bafio
con aire, con la Gnica variante de que el compresor Sullivan aspi-
rase entonces, en lugar de aire, el gas bruto de coqueria. Las ca-
racteristicas del gas, andlogo en cuanto al contenido en He S al
que entra en el saturador de la coqueria, eran, en junio de 1947,
las que se indican en la Tabla XIX siguiente:

TABLA XIX
COq . ovv enl .o v 3,60 9
CO. . vov i e e 6,70 »
CHy «voev e e 27,00 »
CuHyn ... o0 o 1,66 »
Oa e e e 0,50 »
3 P Cevanr e 48,50
Ng... basar eaeeea s s aeeaas 11,50 »
S inorgdnico en Hy S....vv vt 515 g. m3.
S > » Seiiee il 475 » »
» orgdnico » S3C...vv. 0. 040 » »
» > » Soi il 0,34 » =»
» total » B i e 510 » »

Para los ensayos se hicieron dos marchas, la primera del 7 al 10
de junic, y la segunda del 7 al 11 de julio de 1947. Se comenzaba
lienando el saturador con las lejas madres de la marcha anterior, y
seguidamente se iniciaba la agitacién del bafio mediante el gas
bruto de coqueria que insuflaba el compresor Sullivan. Al poco
tiempo se observaba que en la parte superior del bafio, se forma-
ban unas espesas espumas de color pardo, que retirabamos por el
depdsito de espumas, al mismo miempo que las lejias se volvian
mds claras y transparentes y disminufa de intensidad la reaccién
con sulfocianuro de los iones Fe'* después de una hora de agita-
cién aproximadamente. Luego de esto, se principiaba a dar entra-
da al amonfaco y al 4cido sulfdrico y se seguia como normalmente
prosiguiendo la agitacién y vigilando cuidadosamente el contenido
en amoniaco de los gases de escape del saturador para evitar pér-
didas.

De los resultados obtenidos en las dos marchas, solo indica-
mos las condiciones de trabajo correspondientes a un dia de cada
una de ellas, por ser las de los restantes dfas similares. En la pri-
mera, las condiciones de marcha del dia 9 de junio, se incluyen en
la Tabla XX.
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TABLA XX
Gas bruto] ~
Amoniato  de ’ Acido Sulfirico BANO Leiias madyes Sulfato améaico
canueria | —
Horas 'p  p | p | 7 | p | 1 H204 p | 7
‘(g/(mz. Lg/(mz. OBg | °C. |°Bé. | °C. g/l ops. | °C. {ent. | Aspec.
6 2 e | 52,8 21 33,0 106 40 33,6 39 11 B.
7 » » — — —_— — — — — — p—
8 » > | 530 20 32,6 105 41 33,5 90 17 B.
9 » » — —_ —_— . — — —_ — —
10 » > 63,0 20 33,0 106 38 33,4 91 11 B.
11 > e B B T A - -] -
12 » » 1 B30 19 33,0 1056 40 835 90 10 B.
13 » » — — — — — — — } — —
14 » » 52,0 22 33,0 104 38 33,4 88 12 B.
15 » » — — — — — — — —_ —
16 » » 32,8 C20 83,2 104 40 83,4 91 15 B.
17 » » — — — —_— — — — — —
18] » ! » | B30 2 | 830| 105 8 | 880| 92 | 16 | B.
19 » » — —_ — — —_ —_ — — —
20 | »| »|830] 2 | 3830 104| 40 | 332 9 | 15 | B
21 » » — — — — — — — —_
22 » » 58,0 19 33,6 102 42 33,4 91 12 B.
23 » » — ~— ~— —_— —_— —_— —— — pa—
2 » | » | B30 19 | 840 03| 40 | 835( 92 | 9 | B
1 » » _ — - — — — — — —
2 » » 53,0 20 837 104 41 34,0 91 13 B.
8 » » —_— — — — —_— —_— — —_— —
40 » | »|625| 24 | 335 102 39 | %25 e | 138 | B
5 » » — — — —_— — —_— p— —_— —
MoT 2 1Y, &2,9 20 | 832 104 40 | 334 91 | 164 B.

OBSERVACIONES. —Con agitacién con gas de coqueria y circulacién
de lejias madres por depésito de espumas. Centrifugando con centrifu-
gadora Robatel horizontal. Bafio y lejias madres ligeramente amarillentas
y transparentes.

Produccidn de sulfato hamedo = 20.000 kgs.; produccién de sulfato
himedo por m3/sat. = 1,34 Tm.
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Durante los cuatro dias de marcha del mes se obtuvieron los
siguientes resultados: produccidn media diaria = 18.000 kgs.; pro-
duccién por m® efectivo de satarador = 1,20 Tm.

El sulfato aménico centrifugado recogido en el almacén du-
rante los cuatro dias de marcha, presentaba las siguientes caracte-
risticas:

Aspectos: Sal blanca, formada por agujas o bastoncitos, placas
y grumos aglomerados, segdn examen microscépico.

Composicién granulométrica:

Cristales mayores de 3,0 mm. retenidos por tamiz n.° 9 % d %, a.
» entre 3,0 mm. y 2,0 mm. » » » » 14 0,2 0,72*
» » 20 » » J4 » » » » » 20 T —0,6_
» » 1,4 » » 1,0 » » » » » 25 w~O,T T
» » 1,0 » »09 » » » » » 30 _1,15.-— 2,6
» » 09 » »07 » » » » » 40 3,4 6,0
» » 07 » »05 » » » » » 60 48,5 54,5
» » 05 » »03 » » » » » 90 9,5 64,0
» » 03 » 202 » » » » » 120 22,0 86,0
» menores de 0,2 mm. pasados » » » 120 140 100,0

100,0

Nota: Subrayado, cristales aglomerados; sin subrayar, cristales
y aglomerados. La representacién grdfica se da en la figura 8.
Composicién quimica (muestra de la centrifugadora del dfa 9):

Humedad...oovoovoooaaitt, 1,48 9/,
Acido libre .............. 029 »
Nitrégeno......... ... 20,80 »
Resfduo fijo...... e 0,15 »

En el mes de julio, se hizo la segunda marcha de ensayo du-
rante cinco dias de fabricacion, trabajando en condiciones andlo-
gas a las del dia 9, que se reproducen en la Tabla XXI.

Durante los cinco dias de marcha del mes, se obtuvieron los
siguientes resultados: produccién media diaria=14.400 kgs.; pro-
duccién por m3. efectivo de saturador==9,96 Tm.

El sulfatc amdnico centrifugado del dfa 9, tenfa las siguientes
caracteristicas:

Aspecto: Sal blanca, formada por agujas o bastoncitos, placas
y grumos aglomerados, segln examen microscépico.
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TABLA XXI
Amaniata Gas l;rulo Acido Sulfiérico BANO Lejias madres | Sulfato aménico
coqueria

Hoas) p | p | D | T DT | A D | T |

kg/unl. | kg/em2.| °Bé. | ©C. ' °Bé. | °C. g/l | °Bé. | °C. ‘ POt
6 e | 14,y B30 19 | 824 | 97 30 | 324 | T 1 B.
7 » ® — — — — — — — _— _
8 » » | B30 | 19 814 | 98 30 | 325 | 79 9 B.
9 > » — — — —_— — — — — —
10 » » | B30 | 18 | 31,7 9 32 | 323 8 8 B.
1L » » - — — — — — - — -—
12 » » | B8O | 18 | 816 | 97 80 | 31| 71 7 B.
18 » » —_ —_ —_ — — - — — —
14 » » | B30 20 | 320 | 98 81 | 35| 78 7| ‘B
16 » » - — — - — — — - -
16 » » | B30 18 | 320 98 80 | 827 | 79 9 B.
17 » » — — — - — — — - —
18 » » | B30 | 15 | 825 100 | 32 | 350 | 80 10 B.
19 » » — — — — — — — —_ —_
20 » » | B30 | 18 | 8236 | 99 30 | 328 | 81 7 B.
21 » » _ - - — - - — — —
22 » » | 528 | 18 | 824 100 | 30 | 329 | 80 7 B.
28 » » — — — — — — — — —
24 » » | b28| 18 | 323 | 98 31 | 828 | & Y B.
1l »] ol =1 = =] =1 = =]1-1~|-
2| » | »|529] 18 1 820]| 99 | 30 |326] 80 8 | B
3 » » _ _ — — — — — - —
4 » » | B28| 19 | 820 | 96 30 | 325 | 82 9 B.
b » » — — — — — — - _ —
MoT | e| 1Y3] 529 | 19 ! 82,1 | 9B 31 | 387 80 91 B.

OBSERVACIONES.—Con agitacién con gas de coguerfa y circulacién
de lejias madres por depésito de espumas. Centrifugando con centrifu-
gadora Robatel horizontal. Bafio y lejfas madres, ligeramente amarillentas
y transparentes.

Produccién de sulfato himedo = 12.800 Kgs,; produccién de sulfato

hamedoe por m3/sat. = 0,85 Tm.
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¥

Composicién granulométrica:

Cristales mayores de 4,6 mm. retenidos por tamiz n.° 6 % 4. %/ a.
» entre 46 mm. v 3,0 mm.» » » » 9 T T
» » 30 » 220 » » » »  » 14 0,8 17,3
» » 20 » »i4 » » »  » » 20 S04 17
» » 14 » »1,1 » > » » > 25 0—,8 2,5
> » 41 » »09 » » » » » 30 05 3
» » 09 » »07 » » » » » 40 0,3 3,3
» » 07 » »>05 » » » » » 60 9,0 12,3
» » 05 » »03 » » » > » 90 10,0 22,3
» » 03 » »02 » » = » » 120 20,5 42,8
»  menores de 0,2 mm. pasados  » » » 120 572 100,0

100,0

Nota: Subrayado, cristales aglomerados; sin subrayar, cristales
y aglomerados. La representacién grafica se da en la figura 8.
Composicién quimica:

Humedad............ ... 0,849,
Acido libre....... ....... 0,10 »
Nitrégeno. ... covvniien., 20,95 »
Residuo fijo. ...... ..... . 011 »

La proporcién de gas bruto de coquerfa y amoniaco en las dos
marchas era, como en el caso de utilizar aire como medio de agi-
tacién, de 3,80 kgs. de NHs por m® de gas, parala primera mar-
cha, y de 3,05 kgs. de NHs por m® de gas, parala segunda mar-
cha.

En ambas marchas, se afiadi6 algunos dfas al saturador por el
depésito de espumas aceite pesado de alquitrdn, con lo cual se
facilitaba la recogida de aquellas, andlogamente a como se hace en
las coquerfas.

Se puede deducir de los resultados obtenidos en los preceden-
tes ensayos, que, en el primer ensayo, operando con amoniaco an-
hidro, dcido suiftdrico de 53° B¢, una densidad en el bafio de 33-34
Bé a 102-105° C. de temperatura y 36-42 g/l de acidez, condicio-
nes anilogas a las de los ensayos con agitacién del bafioc con aire,
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de los que se diferencian en la acidez més apropiada y la agitacidn
con gas de coqueria en la proporcidn de 3,8 kg. de amonfaco por
m3. de aire, y centrifugando con la centrifugadora Robatel hori-
zontal, para una produccién diaria de 20.000 kgs. de sulfato ha-
medo, o sea, 1,34 Tm. por m3. efectivo de saturador,—la cual co-
rresponde aproximadamente a un medio de la capacidad de pro-
duccidn diaria del saturador,—se obtiene un sulfato amdnico de
color blanco, constituido por agujas o bastoncitos, placas y gru-
mos aglomerados, presentando un maximo de cristales compren-
didos entre 0,7 mm. y 0,5 mm. del 48,5 por 100, seguido de otro
de cristales entre 0,3 mm. y 0,2 mm. del 22,0 por 100, un tercero
entre 0,5 mm. y 0,3 mm. del 9,5 por 100 y el cuarto de cristales
menores de 0,2 mm. de 14 por 100; o sea, que segtn el anélisis
granulométrico acumulativo, presentaba 1,1 por 100 de cristales
mayores de 1,1 mm., 54,5 por 100 mayores de 0,5 mm., 86,0 por
100 mayores de 0,2 mm. y 14,0 por 100 menores de 0,2 mm. El
analisis quimico indica una humedad inferior a las de todos los en-
sayos anteriores, una acidez también menor, un contenido en ni-
trégeno normal y menor proporcién también de residuo fijo. En
el segundo ensayo, operando con sulfdrico de 53°, una densidad
en el bafio de 31,4—32,6° Bé a 96—100° C de temperatura y
30-32 g/1 de acidez, y agitacién con gas de coqueria en la propor-
cign de 3,05 kgs. de NHa por m® de aire y para una produccién
diaria de 12.800 kgs. de sulfato hamedo, o sea, 0,85 Tm. por m3.
efectivo de saturador la cual corresponde a menos de un tercio
de la capacidad de produccién diaria del saturador—-se obtiene
un sulfato de color blanco, constituido por agujas o bastoncitos,
placas y grumos aglomerados, presentando un méximo de crista-
les inferiores a 0,2 mm. del 57,2 por 100, seguido de otro de cris-
tales entre 0,3 mm. y 0,2 mm. del 20,5 por 100, de un tercero de
cristales entre 0,5 mm. y 0,3 mm. del 10 por 100 y un cuarto de
cristales entre 0,7 mm. y 0,6 mm. del 9 por 100; es decir, que se-
gun el analisis granulométrico acumulativo, presentaba 2,5 por 100
de cristales superiores a 1,1 mm., 12,3 por 100 superiores a 0,5 mm.,
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42,8 por 100 superiores a 0,2 mm. y 57,2 por 100 inferiores a
0,2 mm. El andlsis quimico indica una humedad aun inferior ala
anterior; menos acidez también, contenide normal en nitrégeno y
menor proporcién aun de residuo fijo. Se puede apreciar que el
sulfato de la segunda marcha es de grano mas fino que el de la pri-
mera, habiendo influido en ello con toda probabilidad la menor
produccién diaria y por m3. efectivo de saturador, y la tempera-
tura del bafio; pero, no obstante, dicho sulfato aun resulta supe-
rior al obtenido con la misma acidez y sin utilizar la agitacién con
gas de coqueria. En cuanto al sulfato de la primera marcha, resul-
ta de propiedades superiores al obtenido en la instalacién en to-
dos los ensayos verificados y presentando un mdximo de cristales
comprendidos entre 0,7 mm. y 0,5 mm. del 48,5 por 100, no muy
inferior al sulfato de coqueria, que vimos también que lo presen-
taba entre los mismos, 0,7 mm. y 0,5 mm. en proporcién del
66,5 por 100. Esta diferencia a favor del sulfato de coqueria quizd
pueda atribuirse, aparte al factor temperatura, a la poca produc-
cién por m.® de saturador, la encoliza acidez y una menor agita-
cién en nuestro caso; pero, sin embargo, el de Ja instalacién era
mds blanco, menos fragil y tenfa un contenido inferior de hume-
dad, acidez y residuo fijo para andloga proporcién de nitrégeno
que el de coqueria.

La mejora lograda en cuanto a las caracteristicas del sulfato
aménico obtenido usando gas bruto de coqueria para la agitacidn
del bafio del saturador, hay que atribuirla a la accién depuradora
de los compuestos sulfurados del gas sobre las sales perjudicia-
les para la cristalizacidn contenidas en el bafio y que proceden del
acido sulftrico, pues, por la agitacién solamente ya hemos visto,
cuando ensayamos el aire como tal medio, que no se obtenfan
esos resultados. Por consiguiente, se ha puesto de manifiesto por
estos ensayos, por primera vez segin nuestras noticias, que el uso
del gas bruto de coquerfa como agente depurador al agitar con él
el baflo, puede servir para mejorar las caracteristicas de aspecto,
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composicién granulométrica y composicion quimica del sulfato
aménico obtenido,

9. TInfluencia de la adicién de fosfatos al baiio para eliminar impurezas

No nos ocuparemos de una serie de propuestas indicadas en la
literatura cientifica y técnica, que tratan de influir en la formay
tamafio de [os cristales de sulfato aménico obtenidos mediante
escrupulosas adiciones en el saturador, como el acido fosférico y
los fosfatos, segtn sefiala Brews (6), o por el procedimiento Berk-
hoff (1), citado también, como ya dijimos anteriormente, por
Berthelot (3), que confirma las conclusiones de Gluud y colabora-
dores (8) (16), estakleciendo que las sales de hierro, de aluminio y
de cromo, presentes en el dcido sulfdrico, impiden la formacién de
cristales gruesos de sulfato aménico cuando se parte del amonia-
co sintético; puesto que, los ensayos que hicimos afiadiendo su-
perfosfatq agricola al saturador y trabajando con 1 a 2 kg/cm?2. de
presion para el amoniaco a la entrada de los serpentines del vapor
y con el salfdrico de 53° Bé., manteniendo la acidez libre del ba-
flo entre 0,2—0,5 por 100 de H2SO4, aun cuando dieron resulta-
dos muy prometedores no los pudimos realizar de una manera sis-
temdtica, por haber tenido paradas en la fabricacidn a consecuen-
cia de incidencias motivadas por otras causas, proponiéndonos
continuarlos en el momento oportuno por considerarlos extra-
ordinariamente interesantes. Tampoco trataremos de los métodos
en los que se afiade urea al saturador (patente alemana 612744;
A. von Krwisler), o bien de los que se realizan la granulacién fuera
de los saturadores, como en algunas instalaciones modernas norte-
americanas que utilizan, p. ej.; cristalizadores continuos del tipo
Swenson-Walker, segtn indican Curtis (5) y Jones y Baber (10);
dando, de momento, por terminados nuestros ensayos sobre la
obtencién del sulfato amdnico en cristales gruesos.
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TABLA XXII

Influncia comparativa de los diferentes factores en Js citalizacion del sulsto amanico
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TABLA XXIlI.

Influencia comparativa de los diferentes factores en la cristalizacién del sulfato amoénico

WMOBRCUWZOoOQ

NEZOHQQCUO WY

Amoniaco, presién....... kg/cm.?
Aire, gas .....v o ioiie 0 el »
Acido sulfdrico, densidad......... °Bé.
» » temperatura.... .. °C.
Bafio del satuarador, densidad... . oBé.
> » » temperatura. . . °C.
»  » » dcido libre..... HySO, g/l
Lejfas madres, densidad........ .. ORé.
» » temperatura . . .. °C.

Sulfato amdnico humedo, diario (calculado)

» » por m.3/sat. » »  Tm.

» » aspecto.. .......

» » composicién granulométrica
acumulativa:

» » cristales mayores de 2,0 mm.

» » » » » 1,1 »

» » » » » 0,5 »

» » » » » OIQ »

» » » menores de 0,2 »

» » composicién quimica:

» » humedad ........ H,O

» » 4cido libre. ..... H.SO,

» » nitrégeno ....... N

» » residuo fijo. ..... R

Agitacién natu-

Agitacion median-

Agitacitn con

Agitaclon con

Varlacion acidez.

Variacidn acidez,

Variaclon asidez.

Agltacion con gas

Agltacidn con gas

ral y temperatu- [t elrculaciin le- aire aire Ensayo con Ensaya con Ensayo con goqueria saqueria Suffato de
ra normal jlas madres {.er ensayo 2. gnsayo 30 g/ 40 g/ 50 g/1 1.er ensayo 2.° ensayo coqueria

2 18/, 11/, Yy 1 1 1 2 1/ —

- — 3 — — —_— 11/, 1Yy |200 mm. H,O
53,1 52,9 51,0 52,8 514 515 51,2 52,9 52,9 53,0
20 16 32 27 28 31 31 20 19 15
32,6 82,4 834 30,9 31,7 315 815 332 32,1

102 102 101 88 94 94 95 104 98 43-49
38 39 31 31 31 41 50 40 31 49/,
332 332 339 31,9 32,4 825 326 334 32,7
90 9 95 72 71 6 5 91 80 36-40

18.100 17.400 22.900 10.500 15.400 15.000 14.800 20.000 12.800

1,20 1,16 v 1,58 0,70 1,03 1,00 0,95 1,34 0,85
B. A. B. B. B. B. B. B. B. B. A.

— - — - — 03 0,5 0,2 18 -

1,9 _@_ 1,8 i3 — 18 15 1,1 2,5 —
20,8 19,8 98 11,3 7,1 41,8 28,5 54,5 12,3 83,6
61,3 60,9 62,56 61,8 63,8 978 96,0 86,0 42,8 97,56
38,7 39,1 87,5 88,2 36,2 2,2 40 140 57,2 2,5

2,12 2,60 4,42 464 4,60 4,90 3,42 1,48 0,84 2,92

0,49 0,39 0,49 0,40 0,21 0,85 0,43 0,29 0,10 0,61
20,87 20,88 20,30 20,71 — — 20,85 20,80 20,95 20,90

0,16 0,28 0,28 0,33 — —~ 0,09 0,15 0,11 0,15
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10.—Influencia comparativa de los diferentes factores

Con el fin de ver claramente la influencia de los diferentes fac-
tores estudiados en la cristalizacién del sulfato amdnico en crista-
les gruesos, damos en la Tabla XXII un resumen de los mis inte-
resantes ensayos realizados. De su estudio comparativo puede de-
ducirse que, operando con amonfaco anhidro, dcido sulfdrico de
53° Bé y producciones diarias de sulfato aménico de 10.500 kgs. a
22.900 kgs.; o sea, producciones de 0,70 Tm. a 1,53 Tm. por m3.
efectivo de saturador, que representan desde un cuarto a un me-
dio de su capacidad diaria, trabajando con una densidad media en
el bafio de 30,9° Bé a 33,4° Bé a 88°-102° C de temperatura y 31
a 41 g/l de acidez, el mejor sulfato se obtiene cuando, haciendo
circular las lejias madres por el depdsito de espumas, se agita el
bafio del saturador con gas bruto de coqueria para eliminar las
impurezas perturbacoras de la cristalizacién. En las figuras 9 y 10
se dan las curvas diferenciales y acumulativas de los anilisis gra-
nulométricos correspondientes a los ensayos mads interesantes. En
ellas se observa claramente que el sulfato aménico obtenido con
agitacién de gas de coquerfa presenta un maximo del 48,5 por 100
para los cristales comprendidos entre 0,7 mm. y 0,5 mm., superior
al obtenido en todos los restantes experimentos y poco inferior
al maximo del 66,5 por 100 que presenta en el mismo punto, para
andlogo tamafio de grano, el sulfato amdnico obtenido en una,

CENTRIFUGACION, NEUTRALIZACION Y SECADO DEL
SULFATO AMONICO

Como indica Drews (6), es de especial importancia para el com-
prador el contenido en dcido de las sales, que no debe pasar de
0,1 a 0,3 por 100. Cuando se pide sal completamente neutra, en-
tonces es necesario utilizar un medio apropiado de neutralizacidn
para el sulfato del saturador. Se utiliza a menudo para esto pe-
quefias cantidades de carbonato cdlcico, carbonato aménico, bi-
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carbonato o carbonato sddico. Utilizando estos medios hay que
tener en cuenta que no sea rebajado fuertemente después el con-
tenido en nitrégeno de la sal, no debiendo caer por debajo del 25
por 100 con todo ese tratamiento,

La sal 4cida destruye los sacos y el material de transporte, y,
aparte de esto, también se aglomera fuertemente en el almacén,
haciendo dificilmente su trituracién.

La sal que se separa continuamente en el saturador se envia
usualmente a depdsitos intermedios o decantadores, cuando se
utilizan las centrifugadoras de eje vertical, enlos que se separan
en primer lugar las lejias madres adheridas. Cuando se trabaja con
las centrifugadoras de elevada produccién de eje horizontal, las
cuales se llenan y vacian autométicamente; la mezcla de liquido y
cristales que descarga de los saturadores se lleva directamente ala
centrifugadora. La sal blanca separada en las centrifugadoras de
elevada produccién tiene un contenido en humedad de 1 a 2 por
100, y debe, por consiguiente, ser secada en otra instalacién, del
tipo de los secadores de cilindro, hornos de tubo rotativo, etc.

Por otra parte, Berthelot (3) da cuenta de que actualmente no
se entrega casi mds que sulfato neutro, seco y pulverulento, impi-
diendo el inconveniente de una aglomeracién ulterior bajo forma
de terrones incémodos en el curso de su empleo.

La disposicién dc una instalacién de neutralizacién y de seca-
do de sulfato amdnico se efectua, generalmente, en la forma si-
guiente: A la salida de las centrifugadoras, el sulfato cae sobre un
transportador metdlico o mejor una correa de caucho, en los can-
gilones de una noria que le acarrea a una tolva reguladora en la
cual se encuentra un agitador vertical que le impide agolparse en
masas. Este agitador, que forma travesafios, constituye la prolon-
gacién del arbol accionando la dosificacién que regula la alimen-
tacion del secador. Existen numerosos tipos de secadores sean
verticales, sean horizontales. Estdn calentados por gases quema-
dos con un gran exceso de aire, de manera que la temperatura del
sulfato a la salida del secador esté comprendida entre 140 y 150°,
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consumiéndose de 130 a 140 por 100 del peso del agua a evapo-
rar si se emplea el vapor para el servicio de este secador.

Uno de los mejores medios de neutralizar el sulfato, consiste
en una operacién en dos etapas.

En la primera se hace intervenir una disolucién diluida de car-
bonato sédico (el consumo de la disolucién a emplear correspon-
de a 1-1,3 kgs. de carbonato sédico por 10 litros de agua) o me-
jor atn, de una disolucién de amoniaco sintético, que se le inyec-
ta en la centrifugadora segdn una proporcién tal que el sulfato, a
su entrada en el secador, incluye como mdximo 0,2 por 100 de
dcido libre. Se termina la neutralizacién en el secador, por medio
de una corriente de amonfaco.

Se puede atin operar como se indica a continuacién, segin ha
preconizado M. Arnu. En la centrifugadora, se reduce la acidez
del sulfato de 0,5 a 0,15 por clarificacién con agua, después a 0,04
por neutralizacién con lechada de cal, y luego finalmente a 0 ab-
soluto, por adicién de carbonato sédico sélido a la entrada del se-
cador. Preparado en estas condiciones, el sulfato aménico contie-
ne los elementos esenciales siguientes:

Humedad.................... 0,15 °/o
Acidez............... vv weee nula
Nitrégeno amoniacal.......... 20,95 °/,
Piridina «.....o. vt oot 0,05 »
NazO al estado de Na:SO«...... 0,04 »
Ca O al estado de CaSO4...... 0,06 »

Después de un almacenamiento de seis meses, la humedad de
esta sal se eleva a veces a 0,20 — 0,30 por 100, pero se pierde al
descender la presion.

Segun noticias particulares, en la fdbrica de Waziers (Douai)
de la «Ste. des Mines d’Aniche», trabajando con centrifugadoras
de eje horizontal con tela metdlica inoxidable en el cesto y capa-
ces para 40 Tm/dia cada una, no utilizaban decantadores, saliendo
el sulfato centrifugado con menos de 2 por 100 de humedad. En
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la de Decazeville, con centrifugadoras verticales, trabajando con
bafio bastante dcido, de unos 50 g. por litro, al terminar la centri-
fugacidn afiadfan al sulfato por cada centrifugadora unos 200 g.
de Na:COs para neutralizar el dcido libre que pudiera quedar, pa-
séndolo luego al secador. El sulfato obtenido solia contener 0,3
por 100 de humedad, 0,1 por 100 de acidez y 21 por 100 de N2.

En la instalacién ensayada, para una misma marcha, el sulfato
obtenido con las centrifugadoras de eje vertical W. y horizontal
R. daba el siguiente andlisis de la Tabla XXIII:

TABLA XXIii

Hume- | Acido li- [ Nitrdge- | Res. fijo
dad 0/0 bre o/o no 0/0 0/0

Con centrifugadora Walschaerts al-
ternativa de eje vertical.. ....... 4,08 0,55 20,85 0,31
Con centrifugadora Robatel semi-

continua de eje horizontal. .... 1,76 ' 0,30 20,87 0,14

. También, para otra marcha, se puede ver la diferencia entre el
sulfato obtenido centrifugando con la misma centrifugadora de
eje horizontal R. en el caso de que el cesto trabajase sin malla me-
talica o con ella, segtin muestra la Tabla XXIV:

TABLA XXIV

Hume- | Acido li- | Nitrége- | Res. fijo
dad °/, | bre °/ | no °/, °/o

Con centrifugadoraRobatelsemi-con-
tinua de eje horizontal, sin ma-
Mametdlica... v cvrrvrvnenrns 4,74 0,50 20,56 0,22

Con centrifugadoraRobatel semi-con-
tinua de eje horizontal, con ma-
Ua metdlica. s oeve  voveen aren 2,87 037 | 2083 0,13
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Es decir, que una misma suspensién de sulfato del saturador,
dard un analisis de mejores caracteristicas en el caso de que se le
haya centrifugado con la centrifugadora horizontal con malla me-
télica, siendo menor su contenido en humedad, acidez y residuo

fijo, y mayor el porcentual de nitrégeno.

El dia 25 de agosto de 1949 se ensayé por primera vez la cen-
trifugadora Escher Wyss continda, en las condiciones de marcha
de la instalacién indicadas en la Tabla XXV, centrifugando la pasta
de sulfato con las centrifugadoras Robatel y Escher Wyss, con el
fin de comparar el sulfato obtenido con cada una de estas centri-
fugadoras. A las 17 horas se tom¢ una muestra de sulfato améni-
co centrifugado en cada una de las centrifugadoras, presentando

las siguientes caracteristicas:

Aspectos: Sal blanca, formada por cristales; placas, grumos
aglomerados y materia amorfa, segin examen microscépico.

Composicién granulométrica:

Cristales mayores de 2,0 mm. retenidos por tamiz n.° 14

» entre 2,0 mm. y 1,4 mm.

» »

» »

» »

» »

» »

2 »

1,4
1,1
0,9
07
0,5
0,3

»

»

»

» 1,1
» 09
» 0,7
» 0,5
» 0,3
» 0,2

»

»

»

»

»

»

»

»  menores de 0,2 mm. pasados

»

»

»

»

»

>

»

»

»

»

»

»

»

>

20
25
30
40
60
90
120
120

Centrifugadoras
Robatel Escher Wyss
/o d. 0/'0 a. | %.d. %sa.

- - 03 03
- - 06 09
20 20| 13 22
27 47 4 36
485 532 | 457 493
118 650 | 209 702
805 955 | 250 952
45 1000 | 4,38 100,0
100,0 100,0

Nota: Subrayado, cristales aglomerados; sin subrayar, cristales
y aglomerados. Las representaciones grificas se dan en la figura 11.
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TABLA XXV
Amoniace  Addo Sulhiirico BANO lejias madres Sulfato aménico
Horas P D T' D T A D T Cent. kgs. Aspec
ky/md. °Bé | ©C. | °Bé. | °C. | g/l |°Bé | °C. ? pec.
6 v, | 498 | 32 | 20| 80 | 40 | 81,0 78 3 340 B
7 » | 498 | 82 | 800| 8 | 39 | 820 73 6 | 510| B.
8 » | 50,0 | 82 | 800 | 87 40 | 310 | 72 6 500 | B.
9 > | 500 | 80 | 820 | 86 89 | 820, 73 — - —
10 1 1800 28 | 820 88 40 | 830 | 76 6 B.
11 » | 500 28 | 800 90 | 42 | 828! T 5 | 2000 | B.
12 1/, 800 | 80 | 820 95 88 | 830 | 79 4 B.
13 » | 500 | 80 | 824 | 96 | 40 | 832 | 79 5 B.
14 » | 5001 29 | 820 100 | 87 | 830 | 80 990 | B.
15 2 50,0 | 80 | 823 | 104 40 | 835 | 83 B.
16 | 1y, 500 81 | 80| 100 | 8 | 330]| 80 1420 | B.
17 » | B0,0| 80 | 821 | 101 | 40 | 831 | 79 1100 | B.
18 » | 490 | 83 | 81,0| 100 | 87 | 837 | 78 B.
19 » | 490 | 84 | 800 | 99 40 | 830 | 79 B.
20 » | 490 83 | 820| 98 | 36 | 332 | 77 B.
21 » 5 980 | B.
22 430 | B.
23
24
1
2
3
4
b
MoT | 1Y,| 498 | 381 3131 9% 89 | 827 | — | 8270 | B.

OBSERVACIONES.—Con agitacién natural y circulacién de lejias ma-
dres por el depésito de espumas. con centrifugadora Robatel.
P. en m. centrifugadora Escher Wyss a las 10.
Parada centrifugadora Escher Wyss a las 12.

P. en m. centrifugadora Escher Wyss a las 15,30
Parada centrifugadora Escher Wyss a las 19,50.
Produccién de sulfato himedo = 8.270 Kgs.; produccién de sulfato
himedo por m3/sat. == 0,95 Tm.




REVISTA DE LA

176

d

»  porlos gue Ze/gscea/e@
kY
O

65
B 50

s 55

»

. % del suffalsy apopico botal relpids fror cada Lupdy
)

3 o

_Cepteifagacioy _ded Sulfals amdgice —===—m
Cueras &\mngnnﬂkmm\ acwnutalivas o bos @&m\h.&w gapulapéliicos

Curpas acugulaiyas

4

Cop cepbifugadora Lcher Wyss
—— G cptyugadora Robale/

=

Le 30 RO

o6 S # o

&5  jo Lo mo A2 el lagz mo = 3
7 e a3 a5 Grosargiine o los grapos ma, g2




UNIVERSIDAD DE OVIEDO 77

Composicién quimica:
Centrifugadoras
Robatel |Escher Wyss

Humedad................ 1,90 °/o| 2,10 °/,
Acido libre.vovvvvs Lonlt 0,28 » 0,27 »
Nitr6geno. «..o vuvs.. 20,87 » | 20,88 »
Residuo fijo.............. 0,11 » 0,10 »

O sea, que de una misma suspensién de sulfato aménico se ob-
tiene una sal de caracteristicas superiores si se la centrifuga con la
centrifugadora Escher Wyss en lugar de utilizar la Robatel.

En nuestro caso, el sulfato centrifugado no se neutralizaba, co-
mo se desprende de los datos indicados, lavdndolo alguna vez en
las centrifugadoras y pasindolo por el transportador al secador,
gue funcionaba como otro transportador mas, por lo que no da-
mos datos del secado.

El sulfato en el almacén tiene generalmente las caracteristicas
que se indican mds adelante al tratar de su humidificacién.

HUMIDIFICACION, DESHUMIDIFICACION Y AGLOMERA-
CION DEL SULFATO AMONICO ALMACENADO /

El estudio de la humidificacién y deshumidificacién del sulfato
aménico almacenado, ofrece interés para nosotros, fundamental-
mente, desde dos puntos de vista: obtener un grado de secado
conveniente antes de almacenarlo y tratar de deducir si se debe o
no acondicionar el almacén para evitar variaciones de la humedad
en su interior al oscilar la de la atmdsfera exterior,

Como indica Curtis (5), el principal factor que afecta la con-
dicién mecinica de un abono es su humedad. Como es sabido, la
higroscopicidad es la facultad que posee un cuerpo de fijar mds o
menos la humedad atmosférica. La cantidad de vapor de agua que
puede tomar un abono depende de su naturaleza fisica y quimica,
de la humedad relativa de la atmdsfera a la cual esta expuesto y
de la temperatura.
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Un cuerpo soluble expuesto a una atmdsfera teniendo una hu-
medad superior a aquella que corresponde a la presidn de vapor
de su solucion saturada, fija el agua atmosférica y se disuelve has-
ta que la solucién obtenida alcanza una dilucién a la cual su pre-
sién de vapor es igual a la presién parcial del vapor de agua en es-
ta atmdsfera. Este proceso de disolucidén del sélido en el agua at-
mosférica constituye el fenémeno de la delicuescencia. En presen-
cia de una atmésfera donde la humedad es inferior a aquella que
corresponde a la presién de vapor de agua de la solucién satara-
da, el sélido no es delicuescente. Se puede, por consiguiente, tomar
como medida de la higroscopicidad de una sal la presién de va-
por de su solucién saturada. La determinacidn de esta presién ha
sido ejecutada por Adams y Merz {Ind. Eng. Chem, 21-305 (1929)]
para muchas sustancias fertilizantes y mezclas. En la Tabla XXV]
sigaiente se dan los resultados para diversas temperaturas de 10 a

TABLA XXVI

Higroscopicidad del sulfato amdnico

Presién de vapor en mm.
de la solucién saturada a
fa temperatwa de °C. 10 15 20 25 30 40 50
729 10,16 1422 19,50 3522 43,32 7193

Grado higrométrico del

aire en equilibrio con la
solucién saturada a °C. 79,8 793 810 8{8 792 782 778

50° C, dando igualmente los grados higrométricos correspondien-
tes para el sulfato amdnico.

Cuando el grado higrométrico del aire es superior o inferior a
la cifra de esta tabla, para una temperatura dada, el cuerpo fija, o,
al contrario, abandona la humedad.

Por otra parte, Waeser (16) menciona los estudios realizados
sobre esta sal y otras utilizadas como abonos por la 1. G., enlos
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que se pone de manifiesto que Ja humedad del sulfato aménico
aumenta linealmente desde 0 por 100 a un 3 por 100 de H20 al ca-
bo de 38 dias, cuando la humedad relativa del ambiente es del 95
por 100.

A su vez, Berthelot (3), al tratar de la pérdida y rehumidifica-
cién del sulfato amdnico en el curso de su almacenamiento, eva-
lta esta pérdida en 0,5 por 100 para un sulfato conteniendo de
2,5 a 3,0 por 100 de agua desde su almacenamiento.

El sulfato bien neutralizado parece muy poco higroscépico. Si
es aun icido, se humidificara facilmente, de donde la importancia
de una neutralizacién perfecta.

Sin embargo, para el periodo de invierno, se necesita calentar
el almacén y no se debe ventilar para mantener una atmésfera ca-
liente y seca.

La rehumidificacién es funcién de la acidez dejada alasal. Con
0,02 por 100 es de temer poco, pero este contenido deberd ser un
méximo. Es necesario, sin embargo, no engafiarse. La neutraliza-
cién con carbonato sddico sélido permite dificilmente esperar es-
te resultado.

Como hace notar Rius y Miré (12), en el manejo de cuerpos
cristalinos aparece con frecuencia el inconveniente de su aglome-
racién, que puede convertirlos en una masa mds o menos com-
pacta, que dificulta su distribucién. La causa mas frecuente de la
aglomeracion de los cristales es la accién sobre los mismos de la
humedad del aire. Las fluctuaciones naturales de la humedad del
aire hacen que a los periodos de humidificacién del cristal sigan
otros de desecacién, lo que equivale a una reciistalizacion de la
pelicula liquida que lo recubrfa. Por lo tanto, en los puntos de
contacto de los cristales, la disolucién desecada actia de aglome-
rante y la soldadura de los mismos es inevitable y ademas, irre-
versible, porque los puntos de contacto soldados representan una
superficie desaparecida que en los periodos huimedos no vuelve a
jiquidarse.

Para cada cristal existe una «humedad critica». Por encima de
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ella el cristal se humedece, un tanto que por debajo de la misma
se seca y ocasiona la aglomeracién. Esta humedad critica depende
de la naturaleza del cristal y también de las impurezas que Je acom-
pafian. Para evitar la aglomeracidn de los cristales serd necesario
elevar todo lo posible su humedad critica, lo que generalmente se
consigue eliminando de los mismos las impurezas delicuescentes,
Otra circunstancia que determina la aglomeracidn, la constituyen
los puntos de contacto entre los cristales, que convendrd reducir
a un minimo. Para ello es necesario aumentar el tanto por ciento
que los espacios vacios representan en el volumen total de la subs-
tancia cristalina. Ese tanto por ciento no estd determinado por e)
tamafio absoluto de los cristales, sino por la uniformidad del mis-
mo, pues cuando existen particulas pequefias junto con otras ma-
yores, las primeras rellenan los huecos que dejan entre si las se-
gundas, disminuyendo los espacios vacios y aumentando los pun-
tos de contacto. En todo caso, los cristales grandes se aglomeran
menos que los pequefios, aunque los tamafios sean homogéneos,
porque en la unidad de volumen, en el primer caso existirdn me-
nos puntos de contacto que en el segundo.

Como es ldgico, la higroscopicidad y la aglomeracién influyen
sobre la «desparramabilidad» o «derramabilidad» (en francés,
«epandabilite», y en inglés, «drillability») de un abono. Tal desig-
nacién, segtin Curtis (5), sefiala [a facilidad mds o menos grande
con la cual se puede sembrar un abono de una manera uniforme
y regular. Si la distribucién es irregular, mediante las mdquinas
modernas, la cantidad de materia fertilizante puede ser demasiada
en determinados lugares para impedir o retardar la germinacidn,
en tanto que en otros serd insuficiente. La «desparramabilidad» o
«derramabilidad» varia generalmente, pero poco, con los cambios
de temperatura y de Ja humedad atmosférica absoluta, pero las
variaciones de la humedad relativa (estado higrométrico) tienen un
efecto potente sobre ella, sobre todo en los de naturafeza higros-
cépica. Todos los abonos examinados por Mehring y Cumings
[U. S. Dept. Agr. Techn. Bull,, ndmero 192 (1930)] presentaban
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una «desparramabilidad» («epandabilite») conveniente a las hume-
dades relativas por debajo del 50 por 100, pero ningtin abono so-
luble no permanece «desparramable» («epandable») cuando estd
expuesto a una humedad superior a su punto de higroscopicidad.

Desde nuestro punto de vista, mds que la variacién de la hume-
dad del sulfato aménico en dependencia del tiempo expuesto a
un ambiente de humedad relativa constante, partiendo de uno se-
co, nos interesaba ese estudio comparando un sulfato aménico
secado y otro hiimedo en un ambiente de humedad relativa varia-
ble en funcidén del estado atmosférico y durante un afio aproxi-
madamente, para determinar, a base de los resultades obtenidos,
el limite conveniente de secado a que debia someterse el sulfato
aménico antes de almacenarlo y la posible neccsidad o inconve-
niencia de acondicionar el almacén en que aquél debia ser deposi-
tado hasta su envasado y expedicién para la agricultura.

Con el fin de poner de manifiesto la variacién de la humedad
del sulfato aménico totalmente secado y la del himedo, en nues-
tros experimentos, partimos de una muestra de unos 10 kgs,, re-
cogida en el ailmacén de la instalacién y que correspondia a las
producciones del 7 de enero de 1946 obtenidas operando en las
condiciones de la Tabla XXVIL

El sulfato aménico obtenido en tales condiciones en el satura-
dor, se separaba de las lejfas madres en fa centrifugadora Robatel
de eje horizontal, pasando luego, mediante el transportador de
paletas, al secador de tambor, en el cual solamente actuaba la co-
rriente natural de aire que se establecia entre sus extremos. La say
se vertia luego en el almacén por medio del elevador de cagilones
y el transportador de paletas de aquél.

" Durante los cuatro dias de marcha del mes para la produccion
de este sulfato, se obtuvieron los siguientes resultados: produccién
media diaria = 11.550 kgs.; produccién por m3. efectivo de satu-
rador = 0,77 Tm.

De las pilas del sulfato aménico depositado en el almacén se
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TABLA XXVII

Amoniaco| Acido Sulfirico BAKO Lejias madres Sultato aménico

Horas P D D T H2§§04 D T
C.

T
kg/em2. | ©BE | ©C. | °Bé | °C. y °oBe. | © Cont. | Aipec.

0 94| 82 | 30| 9 6 B.

80 | 360 | 96 7 B.

10 » | 238 5 | 85,0 96| 29 | 350 | 93 7 B.

nl > =] =] =| =| = = = | =] =

12 » | 526 5 |840| 97| 80 | 30| % 6 | B.

13 » — —_ — - - — — — —

| 13,] 523| 6 | 840 | 96| 80 | 360 | 96 7| B

W W -~ o
v
o
o0
e
[=p]
[}
PO
St

15 » — | = — — ] = _
16 | 1wyl 828 7 1840| 98] 81 | 360| 97 6 | B
17 » — _ — — — — — — —
18 | 1%, BLO 7 80| 10| 8 | 335 96 9 | B.

19 » —_ — j— — —_ — — —_ —

20 » | 507 | 7 | st0] 1o1| 32 | 340] 9 | 10 | B

PAR » — — — —_ — —_— — — —

22 » | 505 | 6 | 840 | 1001 81 | 335| 98 | 10 | B

23 » — — — — — — — — —

24 » | 500 7 {840| 101| 81 | 30| 9 | 10 | B
1 » — — —_ — —_ — —_ _— —_
2 » | 500! 7 | 845 99| 8L | 360 98 9 | B.
3 » - = — — — — — — —
4

» | BLO| 7 | 330 100| 82 | 370| 97 9 | B

=1}
¥

MoT | 15 | 5L7| 6 | 343 98| 8L  358| 97 | 97 | B.

OBSERVACIONES. — Con circulacién de lejias madres por el depési-
to de espumas. Centrifugando con la centrifugadora Robatel horizontal.

Produccién de sulfato hitmedo == 17.000 kgs.; produccién de sulfato
himedo por m3/sat. = 1,13 Tm.
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tomé la muestra indicada de 10 kgs., cuyas caracteristicas eran las
siguientes:
Aspectos: Sal blanca amarillenta, formada por grumos aglome-
rados y materia amorfa, segtin examen microscépico.
Composicién granulométrica:

o/

Cristales mayores de 1,4 mm. retenidos por tamiz n.° 20 o d. °fy a
» entre 1,4 mm. y 1,1 mm. » » » » 25 2,0 2,0
» » 1,1 » »09 » » » » » 30 TS ~T,8—_
» » 09 » » 07 » » » » » 40 ~_1,5—— ?
» » 07 » » 05 » » » » » 60 _1;,5“ T,Sd—
» » 05 » 203 » » » » » 90 5.1 24,9
» » 03 » »02 » » » »  » 120 36,0 60,9
»  menores de 0,2 mm. pasados » » » 120 391 100,0

100,0

Nota: Subrayado, cristales aglomerados; sin subrayar, cristales
y aglomerados. La representacién grifica se da en la figura 13.
Composicién quimica:

Humedad . ..... ....... 3,10 9,
Acido libre............ ceer 021 »
Nitrégeno......oovvvvnn s 20,88 »
Residuo fijo....vvovvvvvnns 0,50 »

La mitad de la muestra, o sea 5 kgs., se desecd en la estufa a
100 — 110° C. hasta peso constante y luego se deposité en una
cubeta de loza, formando una capa de unos 50 mm. de altura. La
otra mitad de 5 kgs., sin secarla, se dispuso igualmente en otra cu-
beta idéntica, Ambas porciones, la primera, que consideraremos
como sulfato amdnico secado y la segunda, como sulfato améni-
co hdmedo, se dispusieron en el centro del almacén equidistantes
de las paredes y puertas Jaterales, sobre una mesa, a una altara de
un metro del suelo y cubiertas con cajones de madera sin paredes
laterales para su proteccién del polvo, etc. Se comenzaron los en-
sayos, en tales condiciones, el 27-11-46 vy, cada 15 dias, se hacfa
una determinacién de la humedad de una muestra media de cada
una de las porciones conlenidas en las dos cubetas. Los resulta-
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dos de las sucesivas determinaciones, durante los 300 dias que du-
raron los ensayos, se muestran en la siguiente Tabla XXVIIl y en

TABLA XXVIH

Humedad relativa| 0 o ciones atmosliic b
Diss | Mes | A5 [umfiamela| O owliion| ] it i
mensacl on Gijéa Secado | Himedo

- Enero 1946 73 — — —
0(27) | Febrero » 6 Hdamedo, lluvia 0,00 | 38,10
15 | Marzo » 80 Seco 2,40 | 3,60
30 » » » Hdmedo, lluvia 1,80 | 8,00
45 | Abril » 85 Lluvia, seco 2,78 | 8,78
60 » » » Seco 1,15 | 2,66
7 | Mayo » T4 Seco, lluvia 025 | 1,50
90 » » » Seco 0,66 | 1,56
105 | Junio » 74 Seco 0,50 | 1,00
120 » » » Seco 040 | 0,50
135 | Julio » 3 Seco 036 | 0,43
150 » » » Seco 023 | 0,35
165 Agosto » 18 Seco, lluvia 040 | 0,52
180 » » » Seco, lluvia 0,63 | 0,66
195 | Septierbre » 80 Seco, [tuvia 0,65 | 0,74
210 » » » Seco, lluvia 1,67 | 1,70
225 | Octubre » 78 Seco, lluvia 123 | 148
240 » » » Seco, lluvia 0,78 | 1,10
255 | Noviembre » 6 Seco, lluvia 0,75 | 1,06
270 » » > Seco, lluvia 040 | 0,80
985 | Diciembre » 74 Hémedo, lluvia 0,713 | 0,92
800 » » » Hémedo, lluvia 0,54 ) 0,87

las graficas de la figura 12 construidas con los valores tabulados,
en los cuales también figuran los de la humedad relativa atmosfé-
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rica media mensual en Gijdn, a unos 30 km. de La Felguera, sumi-
nistrados por el Observatorio Meteoroldgico. Por no disponer de
medios adecuados, no se determinaron las humedades relativas en
La Felguera, dando solo algunas observaciones atmosféricas.
Al cabo de los 300 dfas de ensayo, el sulfato aménico secado y
el sulfato aménico hiimedo de las cubetas presentaban Jas siguien-

tes caracteristicas:

Aspecto: Ambas sales eran amarillentas oscuras, formadas por

grumos aglomerados y materia amorfa, segin examen microscé-
pico.

»

»

»

»

»

»

»

Composicién granulométrica:

Sull. aménico Sl aménico
secado himedo
Yod %loa. %od. %oa
Cristales mayores de 4,6 mm. retenidos por tamizn.® 6 05 05 05 03
entre 46mm. y30mm. » » » » 9 1,00 16 05 10
» 30 » %20 » » » y  » 14 1,5. i) _],0 ﬂ
» 20 » » 14 » » » » » 20 1,5 ﬂ _é __Q,E
» 14 » >0 » > » » > 25 10 55 05 35
» ;1 » »09 » » » » » 30 —G 70 1.0 40
> 09 » 207 » » » » » 40 20 90 10 50
» 07 » 05 » » » » » 60 320 410 13,0 180
» 05 » »03 » » » » » 9 140 550 70 1250
» 03 » »02 » » » » »120 9270 820 330 580
menores de 0,2 mm. pasados » » » 120 180 100,0 42,0 1000
100,0 100,0

Nota: Subrayado, cristales aglomerados; sin subrayar, cristales
y aglomerados. Las representaciones gréficas se dan en la figura 13.

Composicién quimica:

Sulfato aménico  Sulfato aménico

secado himedo
Humedad.. ........c...... 0,54 /4 0,87 °/,
Acido libre. ...... ...... 0,005 » 0,006 »
Nitrégeno. ......... ... 2085 » 2091 »

Residuo fijo........ veee. 085 » 0,56

»
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De la observacién de todos los resultados anteriores, se dedu-
ce, en primer lugar, que las humedades porcentuales del sulfato
aménico himedo y del secado, se mantienen sensiblemente parale-
las entre si y en relacién a la humedad atmosférica de Asturias du-
rante los 300 dias de duracién de los ensayos, siendo siempre me-
nor la del sulfato secado del mismo origen y composicién. Ade-
mas el porcentual de humedad en ambos tiende a decrecer a me-
dida que pasa el tiempo de almacenamiento, y, aunque se humidi-
fican y se deshumidifican en relacién paralela aproximada con la
humedad relativa atmosférica, los porcentuales de humedad van
alcanzando valores mds bajos con el tiempo, a pesar de que la hu-
medad relativa atmosférica alcance de nuevo los mismos valores
altos que al comienzo de los ensayos.

Por otra parte, la observacién de las caracteristicas del sulfato
antes y después de los ensayos nos dice, que el sulfato, en su as-
pecto—quizéd fundamentalmente porlassucesivas manipulaciones—
ha pasado de blanco amarillento a amarillo ascuro o pardo; la com-
posicién granulométrica, segtn andlisis granulométricos, ha varia-
do por diverso grado de aglomeracién siendo mayor en el sulfato
secado que en el hdmedo, y el por 100 de residuo fijo, mayoren
el primer caso que el segundo y que al comienzo, se explica por la
suciedad que han podido tomar las muestras en la manipulacién;
la acidez, aunque ha disminuido mucho, no ha desaparecido total-
mente, siendo ella ana de las causas que influyen fundamentalmen-
te en la humidificacién del sulfato almacenado, por lo cual debe
procurarse obtenerlo lo més neutro posible. Ademds la humedad
y laacidez y su oscilacién durante el almacenamiento, contribuyen
a la aglomeracién de la sal por soldadura de Jos granos préximos.

Una consecuencia impertantisima desde el punto industrial y
econdémico que se desprende de todo lo anterior, es que, puesto
que la hamedad del sulfato secado aumentd hasta valores de casi
el 3 por 100 en una atmdsfera de humedad relativa aproximada
de 80 por 100, resulta indtil secarlo més de un 3 por 100, con el
consiguiente gasto de la intalacién, siluego se deposita en un al-
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macén que no estd acondicionado y en capas de poco espesor.

Las conclusiones anteriores se refieren al sulfato depositado en
el almacén en capas de hasta 50 mm. de espesor. Para los mon-
tones del sulfato almacenado, la humidificacién y deshumidifica-
cién es de suponer légicamente que oscilardn mds Jentamente, en-
tre limites mds estrechos y alcanzando valores porcentuales mas
bajos, estando en equilibrio Ja humedad de unas capas con el de
las otras en relacién con su situacién mds o menos profunda en
los montones y su alejamiento de la capa exterior en contacto con
la atmésfera del almacén, que serd la que sufra variaciones mayo-
res y mas frecuentes, estando por lo mismo mas expuesta también
a la aglomeracién de sus cristales. Todo esto puede ser motivo de
un estudio posterior de confirmacién.

CONCLUSIONES

Después de sefialar la importancia industrial y agricola que tie-
ne actualmente la obtencidn de sulfato amdnico en cristales grue-
sos, neutros y secos, y de distinguir las diversas clases en que pue-
de presentarse segin su aspecto, asi comao la manera de diferen-
ciar un tipo de otro por su contenido en nitrégeno comuniciando-
le diferentes coloraciones, se establecen, con arreglo a un criterio
técnico riguroso, las caracteristicas que deben tenerse en cuenta al
examinar este abono; o sea, su aspecto, composicién granulomé-
trica y composicién quimica, las cuales informaran sobre su colo-
racidn, granulacién, aglomeracién, higroscopicidad, desparramabi-
lidad y posible accidn sobre las plantas.

Se sefialan brevemente los procedimientos industriales funda-
mentales que se utilizan actualmente parala fabricacién de este
fertilizante, describiendo con mds detalle la instalacion utilizada
para los ensayos de obtencién de sulfato aménico en cristales
gruesos por el proceso del saturador partiendo del amoniaco sin-
tético.

Luego de una ligera exposicidn de la teorfa y tecnologia de la
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cristalizacidén y granulacidn, se estudia sucesivamente la influencia
de diferentes factores que pueden afectar la cristalizacién del sul-
fato aménico, tales como la temperatura del bafio con agitacidn
natural, la agitacion del bafio mediante la circulacién de las lejias
madres por el depdsito de espumas del saturador, la agitacién con
aire o vapor, la acidez del bafo, la agitacién con gas de coqueria
para eliminar impurezas perjudiciales para una buena cristalizacién,
y la adicién de fosfatos al bafio con este mismo objeto.

La temperatura del bafio estd condicionada por la produccién
diaria o produccién por m3. efectivo de saturador, siendo la nor-
mal, en la instalacién tipo Lecocq ensayada, la comprendida entre
los 90 y 110° C para una produccién y marcha regular.

La agitacién del bafio mediante la circulacién de las lejias ma-
dres, por el depésito de espumas del saturador, que es mds inten-
sa que la lograda anteriormente cuando se vertian aquellas sobre
el bafio dentro del saturador, no afecta sensiblemente el grosor de
los cristales de sulfato aménico obtenido, influyendo solamente en
el funcionamiento regular del depdsito de espumas y en la elimi-
nacién de una gran parte de las costras que se adherfan a las pa-
redes del saturador, adoptdndose definitivamente esta disposicién
por estas dltimas mejoras. También se deduce que se puede pres-
cindir del depésito de espumas al proyectar un nuevo saturador
en el caso de que no haya necesidad de afiadir alguna sustancia al
bafio para recoger las espumas que puedan formarse. Ademds, se
observa que la disposicién de los borbotores de amoniaco del sa-
turador Lecocq de la instalacién ensayada no es la mds apropiada
para lograr un buen borboteo y distribucién del amoniaco gaseo-
so en el bafo, considerando superior la adoptada en otras instala-
ciones.

En la agitacion del bafio con aire, en las condiciones ensayadas
en la instalacién, para producciones diarias o por m3. efectivo de
saturador andlogas a las obtenidas sin agitacién por este medio, no
se han mostrado mejoras en el grosor de los cristales obtenidos,
resultando dnicamente la sal mds blanca, acumuldndose la mayo-
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rfa de las impurezas en las costras adheridas a las paredes del sa-
turador, cuya proporcién aumentada; es muy probable que en
otras condiciones su influencia sea beneficiosa.

La utilizacién del vapor mezclado al amonfaco para la agita-
cién del bafio, parece mds justificada cuando se usa sulfdrico de
60° Bé que en el caso de emplearlo de 53° Bé, como se hace co-
rrientemente en la instalacidn ensayada, por diluir el bafio excesi-
vamente. Ademas, no se le utilizaba por razones de economia, lo
cual impidi6 la realizacién de los oportunos ensayos. Sin embargo,
no creemos mas adecuado su uso que el del aire como medio de
agitacién, y ambos cuando la produccién diaria por m3. efectivo
de saturador sea inferior a unas 3 Tm., o sea, cuando el satura-
dor no produce lo que corresponde a su capacidad diaria, ya que
en el caso de alcanzar ese valor, la agitacién del bafio se produce
automdticamente y de un modo natural por el borboteo del amo-
niaco gaseoso.

La influencia de la acidez del bafio en el grosor de los granos
de sulfato aménico obtenidos es notable, siendo la mds apropiada
para lograr la formacidn de cristales gruesos la comprendida entre
30 y 50 g./litro, correspondiendo a la de 40 g./litro la mdxima pro-
porcién de aquéllos. Ademas se observa que, el contenido en &ci-
do libre del sulfato obtenido crece bastante proporcionalmente al
aamento de la acidez del bafo del saturador, siendo de 0,35 por
100 de icido sulfdrico libre la del obtenido trabajando con una
acidez de 40 g./litro; valor aceptable teniendo en cuenta que en ta-
les condiciones se obtiene la sal mejor cristalizada. La elevacién del
nivel del bafio y el aumento de la acidez periédicamente, segtin las
condiciones de marcha, hasta unos 100 — 150 g./litro, con objeto
de redisolver e impedir la formacién de las costras dentro del sa-
turador, también se ha ensayado con buenos resultados.

Después de indicar que, segtin la experiencia industrial, el 4ci-
do sulfdrico utilizado para la fabricacién del sulfatoaménico debe
de ser de unos 53 a 60° Bé; contener menos de 0,001 por 100 de
AS2 O3, para que no comunique color amarillo ala sal; que no
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contenga mas que indicios de éxidos de nitrégeno, dcido nitroso
y acido nitrico, para evitar corrosiones y pérdidas de amonfaco
por oxidacién; que esté exento de fluor, cloro o sus dcidos, que
aumentarfan las corrosiones, y hallarse libre lo més posible de las
sales de hierro, aluminio y cromo, que impiden la formacidn de
cristales gruesos; se da la composicién del 4cido sulftrico de 53°,
60° y 66° Bé utilizado y obtenido en unas instalaciones Gaillar
de fabricacién y concentracién, y la variacién del contenido
en hierro con el sulfdrico de 53° B4, usado en el bafio del
saturador, en las lejlas madres y en el sulfato amdnico ob-
tenido. Y teniendo en cuenta que, segin diversos autores y
nuestras propias observaciones, el sulfato amdnico de coque-
ria presenta una composicién granulométrica superior al obte-
nido por el proceso del saturador con amonifaco sintético y el
mismo acido sulfdrico, lo cual se atribuye a la accién depura-
dora sobre el dcido de los compuestos sulfurados del gas, se en-
say§ la agitacién del bafio con gas de coquerfa para eliminar las
impurezas perjudiciales mediante la accién precipitante de los com-
puestos sefialados, logrindose obtener—cuando las restantes con-
diciones de marcha, tales como la temperatura, circulacién de las
lejtas madres, acidez y produccidén diaria por m3. efectivo de sa-
turador, eran las apropiadas,—un sulfato amdnico superior a los
diversos tipos obtenidos en la misma instalacién en todos los an-
teriores ensayos realizados. Una muestra de dicho sulfato amdni-
co presentaba, segin el andlisis granulométrico diferencial, un ma-
ximo de cristales comprendidos entre 0,7 mm. y 0,5 mm. del 48,5
por ciento, no muy inferior al del sulfato de coqueria que era del
66,5 por 100; o sea, que el primero, conforme al analisis granulo-
métrico acumulativo, tenfa un 54,5 por 100 de cristales mayores
de 0,5 mm. y un 86,0 por 100 de los superiores a 0,2 mm., mien-
tras que el de coqueria mostraba un 83,5 por 100 de cristales su-
periores a 0,5 mm. y un 97,5 por 100 de los mayores de 0,2 mm.
La diferencia granulométrica a favor del sulfato de coquerfa quizd
pueda atribuirse, aparte la influencia de la temperatura a la poca
produccidn por m®, de saturador, la excesiva acidez y a una menor
agitacién en nuestro caso, por lo que es de esperar que al ensayar
con producciones diarias por m3. efectivo de saturador superio-
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res y con menos acidez se obtengan mejores resultados. Ade-
mds, el sulfato obtenido era de aspecto mds blanco, menos
fragil y tenfa menos humedad, acidez y residuo fijo, para andloga
proporcién de nitrégeno, que el de coqueria. Por lo tanto, se ha
puesto de manifiesto en estos ensayos, por primera vez, segin
nuestra documentacién, que el uso del gas de coqueria como agen-
te depurador al agitar con €l el bafio del saturador, puede servir
para mejorar las caracteristicas de aspecto, composicién granulo-
métrica y composicién quimica del sulfato amdnice obtenido,
También se ha comprobado que, la separacién de las espumas for-
madas sobre el bafio se logra bien afiadiendo aceite pesado de al-
quitrdn de vez en cuando en pequefias porciones por el depdsito
de espumas.

Los ensayos de adicién de 4cido fosférico o fosfatos al bafio
del saturador, para eliminar las impurezas arrastradas por el dcido
sulfdrico, segun el procedimiento Berkhoff, no se han podido rea-
lizar con detenimiento por tener parada la fabricacién de sulfato
aménico durante largos periodos y por incidencias de otro orden,
habiéndose hecho solamente algunos experimentos con superfos-
fato agricola afiadido directamente al saturador, que nos propone-
mos continuar en el momento oportuno por considerarlos extra-
ordinariamente interesantes.

De la comparacién de todos los ensayos realizados, se deduce
que, la mejor manera de lograr un sulfato aménico de caracteris-
ticas superiores en la instalacién ensayada es: operando con tem-
peratura comprendida entre 90 y 110° C,; circulacién de las lejias
madres por el depdsito de espumas del saturador; acidez en el ba-
fio de 40 g/litro; elevacién periédica del nivel del bafio y de la aci-
dez hasta 150 g/litro, para impedir la formacién y redisolver las
costras de sulfato adheridas; agitacién del bafio con gas bruto de
coqueria, para eliminar las sales de hierro, etc., que lo impurifican
y perturban la cristalizacién; o probablemente por la adicién de
écido fosférico o fosfatos con el mismo objeto depurado y pro-
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ducciones diarias por m3. efectivo de saturador no muy alejadas
de su capacidad.

Al estudiar la centrifugacién del sulfato amdnico, se pone de
manifiesto que, una misma suspensién de aquél, presenta un anali-
sis con caracteristicas superiores en el caso de que se haya centri-
fugado con una centrifugadora semicontinua Robatel de eje hori-
zontal, con cesto previsto de tela metélica, que cuando no se usa
esta tela, o utilizando una centrifugadora discontinua Walschaerts
de eje vertical, y que adn se obtienen mejores resultados con una
centrifugadora continua Escher Wyss. El sulfato obtenido mos-
traba siempre cierta acidez, que en parte se quitaba lavdndolo con
agua. El secado no se practicaba, por no ser necesario dadas las
condiciones operatorias usuales en la instalacién.

La humidificacién, deshumidificacién y aglomeracidn del sulfa-
to amodnico almacenado, se estudid durante 300 dias con una
muestra de 5 kgs. de sulfato secado y otra himeda, de 50 mm. de
espesor, poniéndose de manifiesto que las humedades porcentua-
les de ambas se mantenfan sensiblemente paralelas entre siy en
relacion con la humedad relativa atmosférica en Asturias durante
los 300 dias de duracién de los experimentos, resultando siempre
menor la del sulfato secado de] mismo origen y composicién. Ade-
mas, el porcentual de humedad en las dos muestras tendia a de-
crecer a medida que pasaba el tiempo de almacenamiento y, aun-
que se humidificaban y deshumidificaban en relacién paralela apro-
ximada con Ja humedad relativa atmosférica, los porcentuales de
humedad alcanzaban valores mas bajos con el tiempo, apesar de
que la humedad relativa atmosférica alcanzase de nuevo los mis-
mos valores altos que al comienzo de los ensayos. Con el trans-
curso del tiempo el sulfato habfa pasado de blanco amarillento a
amarillo oscuro o pardo; la composicién granulométrica varié por
manifestarse diversos grados de aglomeracién, siendo mayor ésta
en el sulfato secado que en el himedo; la acidez, aun cuando dis-
minuy6 mucho no desaparecié totalmente, siendo ella una de las
causas fundamentales de la humidificacién del sulfato almacena-
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do, por lo cual debe obtenerse lo mis neutro posible; ademis, la
humedad y acidez y su oscilacién durante el almacenamiento con-
tribuyen a la aglomeracién del abono por soldadara de los granos
proximos.

Una consecuencia fundamental, desde el punto de vista indus-
trial y econémico, es que, puesto que la humedad del sulfato amé-
nico secado aumenta, en el transcursoc de casi un afio de almace-
namiento, hasta valores de casi el 3 por 100, en una atmdsfera de
humedad relativa aproximada de 80 por 100, resulta indtil secarlo
mids de ese 3 por 100, con el consiguiente gasto, si luego se depo-
sita en un almacén no acondicionado y en capas de poco espesor.
Estas conclusiones se refieren al sulfato amdnico depositado en el
almacén en capas de hasta 50 mm. En los montones de sulfato
almacenado, es de suponer légicamente que la humidificacién y
deshumidificacidn oscilardn més lentamente, entre limites mds es-
trechos y alcanzando valores porcentuales méds bajos, estando en
equilibrio la humedad de unas capas con el de las otras en rela-
cién con su situacién mds o menos profunda en los montones y
su alojamiento de la capa exterior en contacto con la atmdsfera
del almacén, que serd la que sufra variaciones mayores y mds fre-
cuentes, estando por lo mismo mds expuesta también a la aglome-
racién de sus cristales. Esto puede dar lugar aun estudio poste-
rior de confirmacién.
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RESUME

PERFECTIONNEMENT DANS LA FABRICATION DE SULPHATE
AMONIQUE SYNTHETIQUE

Apres avoir signalé |’ importance industrielle et agricole qu’ a
actuellement I’ obtention du sulphate amonique en gros cristaux,
neutres et secs, on établites cdractéristiques qu’ on doit avoir pré-
sentes quand on examine ce fertilisant, ¢’ est-a-dire, son aspect, sa
composition granulométrique et sa composition chimique.

On expose les procédés fonaamentaux pour sa fabrication, en
décrivant, d’ une facon spéciale, I’ installation industrielle utilisée
pour les essais d” obtention du produit en gros cristaux.

On essaie, successivement, I influence des différentes facteurs
dans la cristallisation, tels que la température de la solution, I’ agi-
tation au moyen de la circulation des lessives meres, I’ introduc-
tion d’ air ou de vapeur, I’ acidité de la solution, I’ agitation avec
du gaz de coquerie pour I’ élimination des impuretés nocives et I
addition des phosphates dans le méme but.

On observe I’ influence des trois types d” hydroextracteurs uti-
lisés, dans les caractéristiques du sel séparé par centrifugation de
ses eaux meres.

On étudie I humidification, déshumidification et agglomération
du sulphate amonique pendant 300 jours d’ emmagasinage afin de
réduire les partes, de déterminer les condition que doit réunir le
magasin et d’ obtenir un engrais facile i répandre et 3 distribuer
uniformément et réguliérement sur les terrains cultivables.

SUMMARY

IMPROVEMENTS IN THE MANUFACTURE OF SYNTHETIC AMMONIUM
SULHPATE

After pointing out the importance in modern agriculture and
industry of Ammonium Sulphate in large, dry, neutral crystals,
the author describes the characteristics that are desirable in this
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fertilizer in respect of its granular and chemical composition.

The basic processes in the manufacture of Ammonium Sulpha-
te are then explained, particular attention being givent to the in-
dustrial installations employed in the endeavour to produce it in
the form of large, dry crystals.

Successive experiments have been made testing the efficacy of
different factors in promoting crystallization, such as the tempe-
rature of the solution, stirring by means of rotating the mother-
liquid, the introduction of air or steam, the acidity of the solu-
tion, shaking it up with coal-gas to eliminate harmful impurities,
and the addition of phosphates with the same object.

The influence of the three types of hydro-extractors on the
salts obtained by centrifugalization of the mother liquid has also
been observed.

Humectation and dehumectation, and the caking of Ammo-
nium Sulphate during 300 days storage has also been studied with
a view to reducing losses, ;and determining the best conditions
for storage in order to obtain a manure thatis easy to use and
spread uniformly and regularly over cultivable land.
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