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DESCRIPCION
Método para producir un fertilizante con micronutrientes
Antecedentes de la invencion

Ademas de los nutrientes primarios, tales como carbono, hidrégeno, oxigeno, nitrégeno, fosforo y potasa, las plantas
requieren nutrientes y micronutrientes secundarios. Los nutrientes secundarios se requieren en cantidades menores
que los nutrientes primarios, e incluyen calcio, azufre y magnesio. Los micronutrientes se requieren en cantidades
muy pequefias, menores que las cantidades de nutrientes secundarios, e incluyen cinc, manganeso, hierro, cobre,
molibdeno, boro, cloro, cobalto y sodio.

Los nutrientes primarios nitrégeno, fosforo, y potasa pueden suministrarse a través de fertilizantes. Dependiendo de
las necesidades de la planta, también es posible suministrar micronutrientes a través de fertilizantes. Sin embargo,
debido a las cantidades tan pequeias, es dificil incorporar los micronutrientes en fertilizantes de una manera que
suministren pequefias cantidades del(de los) micronutriente(s) a cada planta sustancialmente de forma uniforme.

Se conocen métodos para producir fertilizantes a partir de acido fosférico y amoniaco usando reactores de tubos
cruzados a partir de los documentos US 4.601.891, WO 03/031375 y US 4.377.406. El documento US 4.134.750
también describe un proceso para la produccion de fertilizantes a partir de acido fosférico, acido sulfdrico y amoniaco
usando solo un reactor de tubos cruzados. En Achorn FP et al. Granulation using pipe cross reactors, Manual of
Fertilizer Processing (1986), paginas 307-331, se describen reactores de tubos cruzados para su uso en la
producciéon de fertilizantes. EI documento WO 2004/043878 describe un proceso para fabricar fertilizantes que
contienen azufre a partir de una mezcla de amoniaco y acido fosférico y agua en una unidad de reactor y
combinando con una fase liquida que comprende azufre. La unidad de reactor puede ser un preneutralizador.

Compendio de la invencion

Para abordar estas y/u otras preocupaciones, el inventor propone un método de produccion de un fertilizante de
fosfato en el que una primera parte del fosfato se produce en un reactor de tubos cruzados, y una segunda parte del
fosfato se produce en un preneutralizador. Tanto la primera como la segunda partes del fosfato se suministran a un
granulador. Se afiade amoniaco al granulador para que reaccione con la primera y segunda partes del fosfato.

La segunda parte es de 22% en peso a 38% en peso del fertilizante de fosfato, produciéndose el resto en el reactor
de tubos cruzados y el granulador. El fertilizante de fosfato puede ser monofosfato de amonio o difosfato de amonio.

Puede usarse una razon diana de amoniaco a acido fosférico para conseguir un producto deseado. En este caso,
pueden suministrarse amoniaco y acido fosférico al preneutralizador con una carencia de amoniaco y una razén de
amoniaco a acido fosférico menor que la razén diana. El amoniaco afiadido al granulador compensa la carencia de
amoniaco. Como resultado de la carencia, la segunda parte del fosfato puede tener una solubilidad que es mayor
que una solubilidad del fosfato producido usando la razén diana. Para el reactor de tubos cruzados, el amoniaco y el
acido fosférico pueden suministrarse sustancialmente a la razén diana.

El inventor propone un método de produccién de un fertilizante de fosfato en el que se afiade un micronutriente al
acido fosférico para producir un acido enriquecido, y el acido enriquecido y amoniaco se afiaden a un reactor de
tubos cruzados donde se les permite reaccionar para producir fosfato de amonio. Puede usarse un Uunico
micronutriente o una pluralidad de micronutrientes. Son ejemplos de posible micronutrientes cinc, manganeso, hierro,
cobre, molibdeno, boro, cloro, cobalto y sodio.

Una primera parte del fosfato se produce en el reactor de tubos cruzados. Para producir una segunda parte del
fosfato, se combinan amoniaco y acido fosférico en un preneutralizador. Se afiade un micronutriente al acido
fosférico antes de que el acido fosforico se combine con el amoniaco en el preneutralizador. La primera y segunda
partes del fosfato se afiaden a un granulador.

Breve descripcion de los dibujos

Estos y otros objetos y ventajas de la presente invencion resultaran mas evidente y se podran apreciar mas
facilmente a partir de la siguiente descripcion de las realizaciones preferidas, tomadas junto con los dibujos adjuntos,
en los que:

La Fig. 1A es un diagrama esquematico de un sistema para producir un fertilizante al cual se han afadido
micronutrientes.

La Fig. 1B es una curva de solubilidad, que muestra la solubilidad en agua del fosfato de amonio a diferentes
temperaturas para una razén molar variable de nitrégeno a fésforo.

La Fig. 2 es una vista esquematica de un reactor de tubos cruzados mostrado en la Fig. 1.

La Fig. 3 es una vista en seccion transversal de un granulador mostrado en la Fig. 1.
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Descripcion detallada de la realizacion preferida

Se hara ahora referencia en detalle a las realizaciones preferidas de la presente invencion, ilustrandose ejemplos de
la misma en los dibujos adjuntos, en los que los nimeros de referencia similares se refieren a los mismos elementos
a lo largo de la misma.

La Fig. 1A es un diagrama esquematico de un sistema para producir un fertilizante al cual se han afadido
micronutrientes. En la Fig. 1A, se produce un fertilizante de fosfato de amonio haciendo reaccionar acido fosférico
(H3PO4) con amoniaco (NHs3) en una reaccion exotérmica. Pueden producirse monofosfato de amonio ("MAP") o
difosfato de amonio ("DAP") de acuerdo con las siguientes reacciones, dependiendo de la razén de los dos reactivos.

NHs3 + H3PO4 => (NH4)H2PO4 (MAP)
2 NH3 + H3PO4 => (NH4)2HPO4 (DAP)

El proceso mostrado en la Fig. 1A implica la combinacién de una reaccion de valoracién directa y una reaccién en un
reactor de tubos cruzados. Se suministra un preneutralizador 1 con acido fosférico desde un primer tanque 3 de
acido y amoniaco desde una fuente 6 de amoniaco. La reaccion en un reactor de tubos cruzados ocurre en el reactor
7 de tubos cruzados (PCR), al que se suministra acido fosférico desde un segundo tanque 9 de acido y amoniaco
desde la fuente 5 de amoniaco. Los micronutrientes se suministran al fertilizante disolviendo en primer lugar los
micronutrientes en el primer tanque 3 de acido y el segundo tanque 9 de acido. Aunque pueden usarse diferentes
razones, puede producirse de 33% en peso a 99% en peso, mas particularmente, de 50% en peso a 80% en peso, y
aun mas particularmente de 62% en peso a 72% en peso del fosfato de amonio en el PCR 7, produciéndose el resto
en el preneutralizador 1.

El preneutralizador 1 es un reactor agitado que produce una suspension de fosfato de amonio. Puede producirse
cualquiera de MAP o DAP o una combinacién de los dos en el preneutralizador 1 dependiendo de la razén de
amoniaco y acido fosfdrico. El fosfato de amonio producido en el preneutralizador 1 se suministra a un granulador 9.
El tiempo de contacto en el preneutralizador puede ser de 5 a 55 minutos, mas particularmente, de 15 a 45 minutos,
y aun mas particularmente, de 25 a 35 minutos.

El PCR 7 es un reactor con forma tubular donde se forma fosfato de amonio haciendo reaccionar amoniaco y acido
fosférico. Como en el preneutralizador 1, en el PCR 7 puede producirse cualquiera de MAP o DAP o una
combinacion de los dos. El calor descargado en la salida del PCR 7 era de 600.000 BTU/h/pulga® en un ejemplo,
puesto que la reaccion entre el amoniaco y el acido fosfdrico es exotérmica. La alta temperatura en el PCR 7 ayuda
a dirigir la reaccion directa a una alta velocidad.

El fosfato de amonio sale del PCR 7 hacia el granulador 9 en forma de pulverizacion porque el fosfato de amonio
esta fundido debido a la alta temperatura en el PCR 7. Después de salir, se enfria inmediatamente para formar
granulos. La forma de estos granulos puede ser irregular, con bultos. Estos bultos pueden eliminarse cuando el
fosfato de amonio del PCR 7 se hace reaccionar adicionalmente con amoniaco en el granulador 9. El granulador 9
funciona entonces para formar el fertilizante en un producto que puede aplicarse faciimente a las plantaciones
apropiadas.

Como se analizara con mas detalle mas adelante, el granulador 9 se forma como un lecho de laminado. Un lecho de
fosfato de amonio dentro del granulador se extiende desde un suelo parcialmente hasta la pared rotatoria, a medida
que el granulador gira. Ademas de las salidas del preneutralizador 1y el PCR 7, el granulador también se suministra
con amoniaco desde un rociador 11 de amoniaco. El amoniaco emitido desde el rociador 11 de amoniaco completa
la reaccion del fosfato de amonio. La reaccion es por tanto una reaccion de valoracion directa. El granulador 9
también se suministra con fertilizante reciclado a partir de una corriente 13 de reciclado.

El fosfato de amonio formado en el granulador 9 esta sustancialmente libre de bultos y forma granulos que tienen
sustancialmente alta esfericidad. Cuanto mayor es la esfericidad de los granulos de fosfato de amonio, mas
facilmente fluyen los granulos para una mayor eficacia de almacenamiento, manipulacioén, transporte, y aplicacion.
La esfericidad aumenta a medida que los granulos de fosfato de amonio se reciclan repetidamente de vuelta al
granulador 9 a través de la corriente 13 de reciclado.

La salida del granulador esta a una altura reducida respecto a la entrada, causando asi que el producto salga para
secarse en un tambor 15 de secado. En el tambor 15 de secado, se hace pasar aire caliente, a una temperatura de
aproximadamente 204 a 371°C (de 400 a 700°F), y mas particularmente de 260 a 316°C (de 500 a 600°F), sobre el
fertilizante segun se seca. El aire caliente puede producirse a partir de un quemador de gas, y puede enviarse a
través del secador en una direccidon de corriente paralela a la direccién de flujo del fertilizante. El secador puede
formarse también como un secador de lecho rotatorio.

Desde el tambor 15 de secado, el producto secado se envia a los tamices 17. Los tamices 17 pueden incluir una
pluralidad de tamices vibratorios que separan las particulas que son demasiado pequefias o demasiado grandes
respecto a un tamano diana predeterminado. Las particulas de tamafio excesivo se envian a una trituradora 19. Para
ello, puede usarse un molino de rodillos, un molino de cadenas, u otros dispositivos de machacado para triturar las
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particulas con tamafio excesivo para reducir el tamafio de las particulas. Las particulas trituradas se combinan con
particulas con tamafio inferior a la media y se reciclan de vuelta al granulador 9. La corriente 13 se denomina "finos
reciclados".

Los tamices 17 también separan una corriente de producto que contiene particulas que satisfacen el tamafo diana
predeterminado. La corriente de producto se enfria en un colector 21. Antes de enviarla al colector para que se
enfrie, una parte de las particulas correctamente dimensionadas puede reciclarse de vuelta al granulador 9, junto
con las particulas con tamafo inferior a la media y las particulas con tamafio excesivo trituradas. El reciclado
potencial de particulas correctamente dimensionadas se marca como corriente 23 en la Fig. 1A. Cualquiera de los
volatiles emitidos durante el proceso de enfriamiento, asi como los volatiles emitidos desde el tambor 15 de secado
o el granulador 9 pueden alimentarse a un lavador donde se tratan antes de purgarlos a la atmdsfera.

La Fig. 1B es una curva de solubilidad (Frank Achom y David Saliday, "Latest Developments in use of TVA Rotary
Ammonia Granulator”, AIChE Meeting, Washington, D.C., noviembre 1983), que muestra la solubilidad en agua de
fosfato de amonio a diferentes temperaturas para una razén molar variable de nitrégeno a fésforo. Como puede
verse, hay dos minimos en la curva de solubilidad, respectivamente a razones N/P de 1,0 y 2,0. En estos minimos,
muy poco fosfato de amonio permanece en solucién. El minimo a 1,0 representa MAP, y el minimo a 2,0 representa
DAP.

Las cantidades de amoniaco y acido fosférico que se alimentan a los diversos componentes en la Fig. 1A se
controlan basandose en la curva de solubilidad. La Fig. 1B muestra que la solubilidad aumenta con el aumento de
temperatura. EI PCR7 funciona a una temperatura muy elevada. A estas temperaturas, el fosfato de amonio es un
liquido fundido. Pueden alimentarse amoniaco y acido fosférico en el PCR 7 a la razon de amoniaco a acido
fosforico (N/P) deseada en un intervalo de aproximadamente 1,0 a 2,0.

Por otro lado, el fosfato de amonio, que se desplaza del preneutralizador 1 al granulador 9, esta a una temperatura
reducida. La razén molar N/P en el preuneutralizador esta fuera de los minimos de baja solubilidad, y esto puede
ayudar a mantener el fosfato de amonio como una suspension antes de su introduccion en el granulador 9. Para
fabricar MAP, la razén N/P de reactivos alimentados al preneutralizador puede ser de 0,3 a 0,8, mas particularmente
de 0,5 a 0,7, y aun mas particularmente de 0,55 a 0,65. Para fabricar DAP, la razén N/P de reactivos alimentados al
preneutralizador puede ser de 1,1 a 1,7, mas particularmente de 1,3 a 1,5, y ain mas particularmente de 1,35 a 1,45.

Cuando se fabrica cualquiera de MAP o DAP, el preneutralizador trabaja directamente sobre la cantidad de
amoniaco. Las reacciones para producir fosfato de amonio se completan en el granulador 9. EI amoniaco
suministrado al granulador 9 a través del rociador 11 compensa la carencia de amoniaco en el preneutralizador 1.
Una parte del amoniaco liberado del rociador 11 de amoniaco puede permanecer sin reaccionar. Para asegurar que
se alimenta la cantidad apropiada de amoniaco al granulador 9 a través del rociador 11 de amoniaco, el producto
fosfato de amonio puede analizarse para determinar la razon N/P del producto. La razon N/P se refleja en el pH del
producto. Por lo tanto, puede usarse un simple ensayo de pH para determinar la razon N/P.

El primer y segundo tanques 3, 9 de acido deben estar suficientemente bien agitados para disolver los
micronutrientes en el acido. Ademas de los micronutrientes, puede afiadirse una fuente de sulfato a uno o ambos
tanques 3, 9 de acido, como se describe en la Patente de Estados Unidos N° 6.544.313, que se incorpora en la
presente memoria por referencia. Uno o ambos de los tanques 3, 9 de acido tienen tabiques deflectores para
aumentar la eficiencia de mezclado. Los tanques 3, 9 de acido se agitan con un agitador de tipo propulsor.

Aunque pueden usarse diferentes temperaturas, puede ser deseable que los tanques 3, 9 de acido se calienten a
una temperatura asociada con la temperatura de reaccion del preneutralizador 1 y/o el PCR 7. Las temperaturas
elevadas ayudan también a disolver los micronutrientes. La temperatura de los tanques 3, 9 de acido puede estar en
un intervalo de 260 a 316°C (de 140 a 260°F), mas particularmente, de 79 a 107°C (de 175 a 225°F), y ain mas
particularmente de 90 a 96°C (de 195 a 205°F). Estas temperaturas pueden acercarse a la temperatura del
preneutralizador.

La reaccion para producir fosfato de amonio es una reaccion exotérmica. Si se usa NH; en su estado gaseoso
natural a o por encima de la temperatura ambiente, entonces ocurrira una violenta reaccion entre NHz y H3PO4
gaseosos. Por lo tanto, se sugiere el uso de NHj3 liquido, que requiere calentamiento para vaporizarlo a NH3 gaseoso
ayudando asi en la retirada de parte del calor del sistema. El uso de NHj3 liquido es especialmente util en el PCR 7,
donde la temperatura puede estar en el intervalo de aproximadamente 104 a 193°C (de 220 a 380°F). Cuando el
NH3; se afiade al preneutralizador 1 empieza la reaccién exotérmica con el H3PO4, causando que la temperatura
aumente por encima de la temperatura del acido. El aumento de temperatura depende de la cantidad de amoniaco
afadido. Por ejemplo, la temperatura en el preneutralizador puede ser de 93 a 135°C (de 200 a 275°F) y mas
particularmente de 107 a 121°C (de 225 a 250°F).

Los tanques de acido se calientan por medios convencionales tales como encamisado de vapor. Ademas del calor
suministrado de esta manera, si se afiaden micronutrientes al tanque de acido, puede haber una reacciéon
exotérmica con el acido fosférico. Por ejemplo, cuando se afiade 6xido de cinc como un micronutriente, el calor
producido por la reaccion con acido fosférico puede aumentar la temperatura en el tanque de acido de 3 a 20°C (de
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5 a 35°F), mas particularmente de 5 a 17°C (de 10 a 30°F) y aun mas particularmente de 8 a 14°C (de 15 a 25°F).
Por lo tanto, la adicion de micronutrientes puede reducir la energia requerida para calentar el tanque o tanques de
acido.

La Fig. 2 es una vista esquematica de un reactor de tubos cruzados mostrado en la Fig. 1. El reactor de tubos
cruzados tiene una tuberia interna 71 y una tuberia externa 73. Hay dos entradas a la tuberia interna 71. Se
introduce amoniaco liquido a través de una primera abertura 711, y se introduce vapor a través de una segunda
abertura 712. La tuberia interna 71 tiene una descarga 713 localizada en una localizacion corriente abajo en el
reactor de tubos cruzados. La tuberia interna 71 puede extenderse del 1 al 25% a lo largo de la longitud de la tuberia
externa 73. Mas particularmente, la tuberia interna 71 puede extenderse del 3 al 17% y aun mas particularmente del
8 al 12% a lo largo de la longitud de la tuberia externa 73. Introduciendo vapor con el amoniaco, es posible evitar
obstruccion el reactor de tubos cruzados. Como se ha analizado anteriormente, la reaccién exotérmica en el PCR 7
se hace avanzar a alta velocidad, produciendo asi grandes cantidades de fosfato de amonio en un periodo de tiempo
relativamente corto, potencialmente causando problemas de "obturacién" u "obstruccion" del PCR 7.

La tuberia externa 73 se suministra con acido fosférico a través de una entrada 731 y se suministrado con agua de
lavado a través de una entrada 733. En el extremo de descarga 713 de la tuberia interna 71, el acido fosférico
reacciona con el amoniaco liquido. El agua de lavado actia como un refrigerante para controlar la temperatura del
PCR. El nimero de referencia 75 representa dos placas, que sellan la tuberia interna 71 a la tuberia externa 73. Las
placas 75 aseguran que no se descarga fosfato de amonio en el extremo corriente arriba del PCR. En el lado
contrario a las placas 75, el PCR tiene una salida 77. La salida 77 tiene un diametro reducido respecto a la tuberia
externa 73. El diametro reducido mantiene el PCR a una presién elevada de manera que la reaccion ocurre rapida y
violentamente, y los productos se descargan. El diametro de la salida 77 del PCR 73 puede reducirse en un 10 a
50%, mas particularmente, en un 15 a 44% del diametro de la tuberia externa 73. Puede proporcionarse un codo 79
en la salida 77 para dirigir el fosfato de amonio sobre el lecho de laminado del granulador 9. Especificamente, el
codo 79 puede dirigir el fosfato de amonio fundido sobre los finos reciclados.

El reactor de tubos cruzados puede funcionar a una temperatura en un intervalo de 104 a 193°C (de 220 a 380°F),
mas particularmente de 121 a 177°C (de 250 a 350°F), y aun mas particularmente de 143 a 154°C (de 290 a 310°F).
Si el reactor de tubos cruzados se obtura y obstruye, entonces la temperatura podria aumentar cientos de grados en
unos pocos segundos. Por lo tanto, es necesario asegurar que el PCR no se obstruya, y se proporciona una
pluralidad de termopares 78 para este fin. Debido a la elevada temperatura, la mayor parte del agua de las entradas
733 y 712 sale como vapor. Cuando el fosfato de amonio fundido sale del codo 79, hay una caida sustancial de
temperatura, causando que el fosfato de amonio fundido solidifique tras la descarga.

La Fig. 3 es una vista en seccion transversal de un granulador mostrado en la Fig. 1 A. El granulador 9 se forma
como un tambor rotatorio que tiene paredes 901 externas. A medida que rota el tambor, se acumula un lecho de
fosfato de amonio parcialmente en una de las paredes dentro del granulador 9. El ndmero de referencia 903
representa la superficie superior del lecho de fosfato de amonio sobre la pared. La gravedad junto con una rasqueta
905 que se mueve lentamente que tiene cuchillas 907 raspadoras actia para mantener el fosfato de amonio
separado de las paredes superiores del granulador. Una serie de las cuchillas 907 raspadoras se extiende desde la
rasqueta 905 raspando cualquier acumulacion de las paredes del granulador a medida que la rasqueta 905 se
mueve lentamente hacia detras y hacia delante y hacia dentro y hacia fuera de la carcasa del granulador. El
granulador tiene una pluralidad de entradas. Los finos 13 reciclados se descargan en el granulador 9 a través de un
transportador 909. Si se desea, puede introducirse azufre a través del conducto 911. La salida del conducto 911 esta
corriente abajo respecto a la introduccion de los finos 13 reciclados. El nimero de referencia 7 representa el reactor
de tubos cruzados, que suministra al granulador 9 corriente abajo desde la fuente de finos reciclados 909 y de azufre
911. El fosfato de amonio del preneutralizador se introduce a través de un conducto 915, que puede estar provisto
corriente abajo del reactor de tubos cruzados 7.

Se aflade amoniaco gas al granulador 9 desde el rociador 11 de amoniaco. El rociador 11 de amoniaco tiene una
pluralidad de orificios para liberar amoniaco y se proporciona por debajo del lecho de laminado de fosfato de amonio.
Se proporciona un casquillo en un extremo de entrada 917 del granulador. Se proporciona también un casquillo en
un extremo de salida 919 del granulador. Para asegurar que el producto salga del extremo de salida 919 (y no del
extremo de entrada 917), el casquillo en la salida 919 es mas estrecho que el casquillo en la entrada 917. Por lo
tanto, se reduce la elevacion en la salida 919.

Afadiendo uno o mas micronutrientes de acuerdo con el método descrito anteriormente, se produce un fertilizante,
que tiene el(los) micronutriente(s) en una cantidad de 0,01% en peso a 5% en peso, mas particularmente de 0,1 a
3% en peso, y aun mas particularmente de 1 a 1,5% en peso. Con el proceso descrito anteriormente, los
micronutrientes se distribuyen equitativamente por todo el fertilizante de forma que puede suministrarse
uniformemente una pequefia cantidad del micronutriente a las plantas que se van a fertilizar.

Ejemplos

Se realizaron dos ensayos para determinar si podian introducirse micronutrientes en el fertilizante usando un reactor
de tubos cruzados. Ambos ensayos examinaron una formulacion de MAP con un contenido de cinc de
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aproximadamente 1% en peso, donde todo el material de cinc (proporcionado en forma de 6xido de cinc (ZnQO)) se
disolvié en el acido fosférico alimentado al PCR. Debe observarse que pueden usarse compuestos de cinc distintos
de ZnO como una fuente de cinc. Para el PCR, se us6 una tuberia de Hastelloy C de 19,05 mm (tres cuartos de
pulgada). La tuberia externa tenia una longitud de 2,13 m (84 pulgadas). La tuberia interna estaba formada de una
tuberia de Hastelloy C de 6,35 mm (un cuarto de pulgada). La salida de la tuberia interna estaba a 22,9 cm (9
pulgadas) de la entrada al PCR. En la salida del PCR, se proporcion6 un codo de 3,18 mm (1/8 pulgadas).

El primer ensayo afiadié tanto azufre elemental como azufre en forma de sulfato. El segundo ensayo no afiadié nada
de azufre. La abertura de 3,18 mm (1/8 pulgada) en la tuberia de Hastelloy C proporcion6 suficiente flujo en la
descarga y proporcion6é un buen patron de pulverizaciéon. Tanto en el primero como en el segundo ensayo, dos
tercios del acido fosférico afiadido se suministré a través del PCR donde se hizo reaccionar parcialmente con
amoniaco anhidro. El tercio restante del acido fosférico se neutralizd parcialmente con amoniaco anhidro en un
reactor preneutralizador. Se us6 el rociador de amoniaco por debajo del lecho en el granulador para completar la
adicién de amoniaco y producir una razén molar N:P de 1:1 en la descarga del granulador. En ambos casos, el PCR
funciond muy bien, amoniacando parcialmente la masa del acido fosférico antes de pulverizarlo en el granulador.

Para el primer ensayo, donde se afiadio azufre, la disolucion de sulfato de amonio (la fuente de sulfato) y ZnO en el
tanque de acido para el PCR no afecté materialmente al rendimiento del PCR. El calor en el PCR se controld
enfriando con vapor a baja presion. Para el segundo ensayo, solo se afiadié ZnO al tanque de acido que alimentaba
el PCR. EI ZnO no afect6 materialmente al rendimiento del PCR. La temperatura del PCR se controlé con agua de
lavado. Para el segundo ensayo, el MAP se descargo a una temperatura de aproximadamente 176°C (350°F).

Los productos producidos de acuerdo con el primer y segundo ensayos se analizaron, mostrandose los resultados a
continuacion.

Analisis Convencionales,% Ensayos con Azufre,% Ensayos con Cinc,%

N Tot. TPA APA SO4-S s’ S Tot. Total WS CS Dispon.
Ensayo 1 10,3 45,8 43,6 3,5 4,5 8,0 1,20 0,30 0,82 1,12
Ensayo 2 9,9 52,5 50,7 0 0 0 1,20 0,20 0,97 1,17

Los analisis convencionales, las tres primeras columnas de la tabla, muestran N total (N Tot.), P2Os total (TPA), y
P.Os disponible (APA), respectivamente. Para el primer ensayo, se determiné que el fertilizante tenia un 3,5% en
peso de sulfato azufre (SO4-S) y un 4,5% en peso de azufre elemental (S°), siendo el azufre total (S Tot.) del 8,0%
en peso. Para el micronutriente cinc, el fertilizante contenia un 1,20% en peso de cinc total (Total). De este 1,20% en
peso, un 0,30% en peso era soluble en agua (WS) y un 0,82% en peso era soluble en citrato (CS). Por lo tanto, del
1,2% en peso afiadido, un 1,12% en peso (Dispon.) estaba en una forma disponible para la nutricién de la planta.
Para el segundo ensayo, el fertilizante contenia de nuevo un 1,20% en peso cinc. De este 1,20% en peso, un 0,20%
en peso era soluble en agua, y un 0,97% en peso era soluble en citrato. Con un 1,17% en peso (Dispon.) del cinc
disponible para la nutricién de la planta, se determiné que el reactor de tubos cruzados es una opcién viable para
suministrar micronutrientes.

La invencion se ha descrito en detalle con referencia particular a las realizaciones preferidas de la misma y ejemplos.
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REIVINDICACIONES
1. Un método de produccién un fertilizante de fosfato, que comprende:

producir una primera parte del fertilizante de fosfato que comprende —

afadir un micronutriente sdlido a acido fosférico en un tanque de acido agitado y calentado para disolver el
micronutriente y producir un acido enriquecido,

afadir el acido enriquecido y el amoniaco liquido a un reactor de tubos cruzados, y

permitir que el acido enriquecido y el amoniaco reaccionen para producir fosfato de amonio fundido, en el que
una razén de amoniaco a acido fosférico (N/P) alimenatada al reactor de tubos cruzados esta en un intervalo de 1,0
a2,0;

producir una segunda parte del fertilizante de fosfato que comprende —

afadir un micronutriente a acido fosférico en un tanque de &acido agitado y calentado para disolver el
micronutriente y producir un acido enriquecido, y

combinar amoniaco y acido enriquecido en un preneutralizador para producir fosfato de amonio, en el que una
razén de amoniaco a acido fosférico (N/P) alimentada al preneutralizador esta en un intervalo de 0,3 a 0,8 cuando el
fosfato de amonio comprende un mono-fosfato de amonio (MAP), y de 1,1 a 1,7 cuando el fosfato de amonio
comprende di-fosfato de amonio (DAP); y

suministrar tanto la primera como la segunda partes del fertilizante de fosfato a un granulador, en el que la
segunda parte es de 22% en peso a 38% en peso del fertilizante de fosfato, produciéndose el resto en el reactor de
tubos cruzados y el granulador, caracterizada la primera parte fundida por su enfriamiento para formar granulos tras
la descarga del reactor de tubos cruzados.

2. El método segun la reivindicacion 1, en el que se afiade una pluralidad de micronutrientes.

3. El método segun la reivindicacion 1, en el que el micronutriente es al menos un elemento seleccionado del grupo
que consiste en cinc, manganeso, hierro, cobre, molibdeno, boro, cloro, cobalto y sodio.

4. El método segun la reivindicacion 1, en el que el micronutriente se afiade a acido fosférico en un reactor agitado.
5. El método segun la reivindicacion 4, en el que el reactor agitado esta calentado.

6. El método segun la reivindicacion 4, en el que el micronutriente se afiade en forma de un compuesto sélido, que
se disuelve en el acido fosférico.

7. El método segun la reivindicacion 4, en el que el micronutriente es 6xido de cinc.

8. El método segun la reivindicacion 1, en el que el fertilizante de fosfato contiene de 0,1% en peso a 5% en peso de
micronutriente.

9. El método segun la reivindicacion 1, en el que el reactor de tubos cruzados tiene una salida con un diametro
interno reducido del 10 al 50% del diametro interno del reactor de tubos cruzados.

10. El método segun la reivindicacion 1, en el que el reactor de tubos cruzados tiene tuberias interna y externa
conceéntricas, se afiade amoniaco a la tuberia interna, y se afiade acido fosférico a la tuberia externa.

11. El método segun la reivindicacion 10, en el que se afiade vapor a la tuberia interna, y se afiade agua a la tuberia
externa.

12. El método segun la reivindicacion 10, en el que la tuberia interna se extiende del 1 al 25% a lo largo de la
longitud de la tuberia externa.

13. El método segun la reivindicacion 1, en el que se afiade amoniaco al preneutralizador en forma de un gas.

14. El método segun la reivindicacion 1, en el que se produce del 33 al 99% en peso del fosfato en el reactor de
tubos cruzados.

15. El método segun la reivindicacion 1, en el que se aflade amoniaco al reactor de tubos cruzados en forma de un
liquido.

16. El método segun la reivindicacion 1, en el que el amoniaco y el acido fosférico en el preneutralizador tienen un
tiempo de contacto de 5 a 55 minutos.

17. El método segun la reivindicacion 1, en el que se afiade amoniaco al granulador para completar la formacion del
fosfato.

18. El método segun la reivindicacion 17, en el que se suministran amoniaco y acido fosférico al preneutralizador a
una razén de amoniaco a acido fosférico, que es menor que una razén de amoniaco a acido fosférico usada para el
reactor de tubos cruzados, y el fosfato producido a partir del preneutralizador tiene una mayor solubilidad en agua a
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una temperatura dada que el fosfato producido en el reactor de tubos cruzados.

19. El método segun la reivindicacion 17, en el que el fosfato producido en el preneutralizador se alimenta al
granulador en una locacién corriente abajo respecto a una salida de fosfato del reactor de tubos cruzados.

20. El método segun la reivindicacion 19, en el que una parte del fosfato que sale del granulador se recicla de vuelta
al granulador, y el fosfato reciclado se introduce en una locacion corriente arriba respecto a la salida de fosfato del
reactor de tubos cruzados y la locacion donde el fosfato producido en el preneutralizador se alimenta al granulador.

21. El método segun la reivindicacion 17, en el que el fosfato granulado sale del granulador, una parte del fosfato
granulado que sale del granulador se recicla de vuelta al granulador.

22. El método segun la reivindicacion 21, en el que el fosfato granulado que sale del granulador se seca y después
se separa de acuerdo con el tamafo de particula.

23. El método segun la reivindicacion 22, en el que las particulas con tamafio inferior a la media se reciclan de vuelta
al granulador, y las particulas con tamafio excesivo se trituran y después se reciclan de vuelta al granulador.

24. El método segun la reivindicacion 1, en el que la primera parte es de 62% en peso a 72% en peso del fertilizante
de fosfato, produciéndose el resto en el preneutralizador y el granulador.

25. El método segun la reivindicacion 17, en el que una razén diana de amoniaco a acido fosfoérico logra un producto
deseado, se suministran amoniaco y acido fosférico al preneutralizador con una carencia de amoniaco y una razon
de amoniaco a acido fosférico menor que la razén diana, y el amoniaco afadido al granulador compensa la carencia
de amoniaco.

26. El método segun la reivindicacion 25, en el que se suministran amoniaco y acido fosférico al reactor de tubos
cruzados sustancialmente a la razén diana.

27. El método segun la reivindicacion 25, en el que la segunda parte del fosfato tiene una solubilidad en agua a una
temperatura dada, que es mayor que una solubilidad en agua del fosfato producido usando la razén diana.
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