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DESCRIPCION
Proceso continuo para la fabricacion de un fertilizante de P/K granular neutro
Campo de la Invencion

La presente invencion se refiere a un método de fabricacion de un fertilizante rico en fésforo/potasio, en particulas, a
partir de materias primas quimicas basicas que sea facil de almacenar y manipular.

Antecedentes de la invencion

Los fosfatos de potasio, que ofrecen a las plantas importantes elementos P/K en una forma soluble, se encuentran
entre los fertilizantes mas populares, pero algunos de ellos son dificiles de almacenar y de manipular. Por ejemplo, el
fosfato dipotasico (DKP) bastante basico seria una combinacion muy deseable con fosfato monopotasico (MPK)
bastante acido, pero la inestabilidad inherente del primero en cuanto al contenido de agua, debido a su higroscopicidad,
dificulta cualquier manipulacion. Idealmente, los fertilizantes deberian ser fabricados facilmente y deberian tener una
consistencia adecuada para una facil manipulacion. La técnica todavia no proporciona suficientes fertilizantes con las
caracteristicas requeridas, adecuados para todas las situaciones. EI documento W0O2009/072106 proporciona un
proceso para la fabricaciéon de un fertilizante soélido, en particulas, que fluye libremente, de la férmula KsH3(PO4)2 a
partir de MPK e hidroxido de potasio (KOH). El documento WO 98/47814 proporciona un proceso para producir fosfatos
acidos mediante cristalizacion y desplazando parcialmente los componentes a partir de la suspension cristalina. Un
objeto de la presente invencion es proporcionar un método de fabricacion de un fertilizante de P/K granular de facil
manipulacion a partir de las sustancias quimicas basicas, tal como se describe en la reivindicacién 1.

Un objeto adicional de la invencién es proporcionar un fertilizante sélido preparado mediante el proceso segun la
invencidn que suministre fésforo y potasio, que consista esencialmente en K20 y P20s en la relacion en peso 1:1, que
fluya libremente y sin tendencia al apelmazamiento.

Otro objeto de la presente invencion es proporcionar un método de fabricacion de un P/K en particulas, de facil
manipulacion, preparado mediante el proceso segun la invencion a partir de acido fosférico e hidréxido de potasio.

Otros objetos y ventajas de la presente invencion apareceran a media que avanza la descripcion.
Sumario de la invencion

La invencién proporciona un proceso continuo de fabricacion de un fertilizante sélido de fosforo/potasio (P/K) que
consiste esencialmente en KsH3(POa4)2 y agua en una cantidad de hasta el 10% en peso a partir de acido fosférico
(PA) e hidroxido de potasio (KOH), estando el fertilizante en particulas y teniendo capacidad para fluir libremente,
siendo su fluidez relativa de al menos el 60%, comprendiendo dicho procedimiento i) la etapa de proporcionar una
solucion acuosa concentrada de PA, entre el 50 y el 85% en peso, y una solucion acuosa concentrada de KOH, entre
el 30 y el 52% en peso; ii) la etapa de combinar dichas soluciones concentradas de la etapa i) en un reactor
garantizando una relacion en peso seco PA/KOH de entre 1,14 y 1,22 y una temperatura de reaccion de entre 85 y
120°C, obteniendo de esta manera una mezcla de reaccion liquiday; iii) la etapa de secado de dicha mezcla de reaccién
de la etapa ii) en un secador de vacio garantizando una temperatura de reaccién de entre 85 y 120°C y una presioén
de como maximo 400 mbar, obteniendo de esta manera un material sélido; en el que dicha etapa de secado esta
separada en el tiempo y en el espacio de dicha etapa i), y iv) enfriar dicho material sélido de la etapa iii) a temperatura
ambiente; obteniendo de esta manera el fertilizante sodlido, sin tendencia al apelmazamiento, en el que a) dicho
KsH3(POa)2 corresponde en su composicion a una mezcla equimolar de MKP y DKP mientras se evita la dificultad de
las manipulaciones de dicha mezcla equimolar de MKP y DKP y b) dicho fertilizante de P/K sélido proporciona
soluciones acuosas de pH esencialmente neutro. Preferiblemente, dicha etapa de secado comprende combinar una
corriente de liquido con un sélido parcialmente secado, consistiendo tanto la corriente como el sélido en el producto
de la reaccion entre PA y KOH. Preferentemente, dicha combinacion puede comprender inyectar dicha corriente, o
aplicarla mediante goteo o pulverizarla sobre dicho sélido parcialmente seco. El proceso continuo segun la invencién
comprende ademas preferiblemente la etapa de preparar soluciones concentradas de KsH3(POa4)2. En una realizaciéon
preferida de la invencion, dichas etapas ii) y iii), que estan separadas en el tiempo y en el espacio, se realizan a una
temperatura de entre 90 y 115°C. Dicha etapa ii), se realiza preferiblemente a una presion de como maximo 300 mbar.
Dicho PA y dicho KOH se incluyen en la reaccion en una relacion en peso de 1,14 y 1,22. La cantidad de agua en el
producto fertilizante es del 10% en peso o menos, y mas preferiblemente del 5% en peso o menos. En una realizacion
preferida, dicho PA y dicho KOH se incluyen en una relacion en peso de 1,16 y 1,20. En un proceso de la invencion,
dicho reactor y dicho secador de vacio son partes de un aparato, que pueden constituir dos unidades separadas o
pueden estar integrados, en el que el producto de la reaccion entre PA y KOH se alimenta continuamente al aparato
y se mueve a través del mismo, convirtiendo de esta manera continuamente los reactivos en fosfato de potasio neutro,
sélido, que fluye libremente, siendo los reactivos PA y KOH sdlidos o liquidos, y un liquido de KsH3POs4 acuoso
resultante a partir de dichos PA y KOH. Los reactivos se alimentan continuamente al reactor y el producto liquido se
alimenta continuamente al secador mediante una bomba o un transportador sinfin. Dicho aparato comprende una
unidad de reactor, una unidad de secado, una unidad de refrigeracion, medios de transporte para mover dichos
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productos entre las unidades, y medios de control para comprobar la composiciéon y la humedad del producto v,
dependiendo de los resultados, para regular la velocidad del movimiento del material a través del aparato.

La técnica se refiere a un fertilizante de P/K sélido, que fluye libremente, preparado a partir de PA y KOH, que
comprende P20s y K20 en una relacién de peso casi igual, sin tendencia al apelmazamiento. El fertilizante sdlido
preparado mediante el proceso segun la invencion consiste en al menos el 80% en peso de KsH3(PO4)2 y como maximo
el 10% en peso de agua. El fertilizante sélido consiste preferiblemente en al menos el 90% en peso de fosfato de
potasio de la formula KsH3(POa4)2 y de agua en una cantidad de como maximo el 10% en peso, preferiblemente en una
cantidad del 0,1% en peso al 5% en peso. En una realizacion, el fertilizante sélido preparado mediante el proceso
segun la invencion consiste en al menos el 90% en peso de KsH3(PO4)2 y como maximo el 1% en peso de agua.
Normalmente, el fertilizante exhibe sefiales XRD caracterizadas por los nimeros de los datos de difraccién 00-019-
0965 y 00-019-0964. El fertilizante preparado segun el método de la invencién puede consistir en fosfato de potasio
de la formula KsH3(POa4)2 en una cantidad de aproximadamente el 92% en peso a aproximadamente el 99% en peso,
agua en una cantidad de hasta el 8% en peso, e impurezas incidentales de hasta el 5% en peso.

Descripcion detallada de la invencion

Ahora, se ha proporcionado un proceso continuo para la fabricacion de un fertilizante de P/K en particulas, sin
apelmazamiento, a partir de productos quimicos basicos, que comprende las etapas simples de i) proporcionar
soluciones acuosas concentradas de acido fosférico (PA) e hidroxido de potasio (KOH), ii) hacer reaccionar dichas
dos soluciones acuosas a una relacion en peso PA/KOH de aproximadamente 1,18, obteniendo de esta manera un
producto liquido o suspension, iii) secar el producto liquido o suspension poniéndolo en contacto, bajo condiciones de
vacio, con la fase solida que consiste en fosfato de potasio neutro, obteniendo de esta manera un polvo granular, y iv)
enfriar el polvo obteniendo de esta manera el fertilizante final que fluye libremente, en el que dichas etapas se realizan
gradualmente en ubicaciones adyacentes separadas en el tiempo y en el espacio, permitiendo una transformacion
continua del PA y del KOH liquidos al fertilizante de P/K granular.

La invencion se refiere a un proceso continuo de fabricacion de un fertilizante soélido, que fluye libremente,
preferiblemente blanco, que consiste en fosfato de potasio de la férmula KsH3(POa4)2. El proceso continuo comprende
las etapas de hacer reaccionar hidréxido de potasio (KOH) y acido fosférico (PA), secar la mezcla de reaccion bajo
vacio mientras esta en contacto con la fase sodlida, y enfriar la mezcla seca. Las materias primas se usan
preferiblemente en la forma de soluciones, incluyendo solucién de KOH y solucion de acido fosforico. Los reactivos,
PA y KOH, se mezclan preferiblemente en una relaciéon en peso de 1,14 a 1,22, mas preferiblemente en una relacion
en peso de 1,16 a 1,20. De esta manera, los reactivos incluyen productos quimicos basicos comunes, que pueden
proporcionarse en cualquier nivel de pureza, siempre que se excluyan los materiales inaceptables para la agricultura.
Las materias primas acuosas concentradas son preferiblemente soluciones. En una disposicion preferida del proceso,
dichas dos materias primas acuosas forman dos corrientes de reactivos que fluyen al interior de un reactor provisto de
control de temperatura y de presion. El reactor es capaz de mantener la mezcla de reaccion preferiblemente a una
temperatura de entre 85°C a 120°C, mas preferiblemente a una temperatura de 90°C a 115°C. El producto liquido de
la reaccidn continla a un secador de vacio capaz de mantener los materiales preferiblemente a una temperatura de
85°C a 120°C y a una presién de 400 mbar o menos, mas preferiblemente a una temperatura de 90°C a 115°C y una
presion de 300 mbar o menos. El liquido del reactor gotea lentamente sobre el material parcialmente secado en el
secador de vacio. La velocidad de alimentacion se controla segun la capacidad del secador de vacio para eliminar
continuamente el vapor. Dichos reactivos, al entrar en el proceso, comprenden agua en cantidades que no interfieren
con la velocidad de reaccion requerida. El polvo o granulos que comprenden una mezcla parcialmente seca de PA 'y
KOH en una relacion en peso entre 1,14 y 1,22 se encuentran inicialmente en el secador de vacio. En una realizacion
preferida, una capa de KsHsPOs seco cubre las paredes del secador, por ejemplo, del transportador sinfin.
Normalmente, el material se raspa de las paredes del secador, dejando una parte del sélido para contactar con la
solucion fresca. De esta manera, el material sélido, parcialmente seco, se mueve lentamente a lo largo de la unidad
de secador de vacio y se descarga al refrigerador. La unidad de refrigeracion enfria el material en particulas a
temperatura ambiente, obteniendo de esta manera el fertilizante final.

El proceso de la invencién comprende preferiblemente hacer reaccionar soluciones concentradas de PA y KOH,
teniendo la primera por ejemplo una concentracion de entre el 50 y el 85% en peso, tal como més del 80% en peso, y
la ultima por ejemplo entre el 30 y el 52% en peso, tal como al menos el 50% en peso. El proceso continuo comprende
opcionalmente una etapa de proporcionar soluciones concentradas de PA y KOH mediante la disolucién de sélidos o
la dilucion de soluciones o suspensiones mas concentradas. En una realizacion, los reactivos primarios se alimentan
continuamente al aparato integrado que comprende la unidad de reactor, la unidad de secado y la unidad de
refrigeracion. Las velocidades de alimentacion permiten mezclar el KOH y el PA en una relacion molar de 1,45 a 1,55.
La invencién proporciona un aparato para la fabricacion continua de un fertilizante de P/K particular a partir de PA y
KOH en bruto, comprendiendo el aparato una unidad de reactor con medios de control de temperatura, una unidad de
secador de vacio con medios de control de temperatura y de presién, una unidad de refrigeracion y medios de
transporte que permiten el movimiento continuo del material desde la etapa de reactivo a la etapa final de fertilizante
a través del aparato desde los contenedores de almacenamiento de reactivo al contenedor de almacenamiento de
producto final; manteniendo dichos medios de control de temperatura la temperatura entre 85 y 120°C, manteniendo
dichos medios de control de temperatura y de presion la temperatura entre 85°C a 120°C y la presion preferiblemente
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por debajo de 300 mbar; moviendo dichos medios de transporte los materiales a través del aparato a una velocidad
que proporciona una humedad del fertilizante final del 8% en peso o menos, tal como entre el 0,1 y el 7% en peso,
preferiblemente el 5% en peso o menos, tal como entre el 0,2 y el 2% en peso. En un aspecto, el aparato de la
invencion puede proporcionar fertilizante de P/K granular sin apelmazamiento bien a partir de PA y KOH, o bien a partir
de MPK y KOH.

La invencion proporciona un proceso continuo para la conversion de productos quimicos basicos, PA y KOH, a un
concentrado de fertilizante de P/K granular, de flujo libre, que proporciona un pH esencialmente neutro. El pH de una
solucion acuosa proporcionada por el fertilizante de la invencion es preferiblemente entre 6,3 y 7,3. La capacidad de
flujo de un producto fertilizante se determina midiendo el tiempo empleado por 300 g de fertilizante para fluir a través
de un cono truncado realizado en acero inoxidable, estando cortado el vértice para proporcionar un orificio de 1 cm de
diametro. El tiempo t empleado por 300 g de producto, después de abrir el orificio, se compara con el tiempo ts
empleado por 300 g de MPK estandar con buena fluencia (u otro fertilizante de flujo libre), y la fluidez f relativa en %,
se calcula segun la féormula:

f =100 % tglt

La fluidez relativa del fertilizante segun la invencion es preferiblemente al menos el 50%, tal como al menos el 60% o
al menos el 70%, por ejemplo, al menos el 80% o al menos el 85%.

La invencién se refiere a un método continuo para proporcionar fertilizante sélido, rico en P/K, soluble, neutro, granular,
que fluye libremente, sin apelmazamiento, facil de manipular y listo para mezclar con nutrientes adicionales. El
fertilizante de la invencion consiste esencialmente en fosfato de potasio de férmula KsH3(POa4)2; significa que el
fertilizante contiene fosfato principalmente neutro, por ejemplo, entre el 80% en peso y el 98% en peso de fosfato de
potasio de dicha férmula, preferiblemente entre el 90% en peso y el 99% en peso, siendo el resto predominantemente
agua. Pueden estar presentes otros componentes agricolamente aceptables. La férmula anterior corresponde a la
mezcla equimolar de MKP y DKP. Tal como se ha explicado, DKP, a pesar de ser un fertilizante deseado, es dificil
trabajar con el mismo. El fertilizante de la invencién proporciona la misma composicién como una mezcla de MKP con
DKP, pero sin necesidad de comprar u obtener, y almacenar y trabajar con dicho DKP o incluso dicho MKP. El
fertilizante que fluye libremente de la invencion, sin tendencia al apelmazamiento, tenia mejor consistencia que una
simple mezcla de MKP y DKP en comparacion. El fertilizante segun la invencion se obtiene a partir de sustancias
quimicas basicas comunes en un proceso simple, y es muy adecuado para aplicaciones agricolas como una excelente
fuente de potasio y foésforo para la fertilizacion. El fertilizante puede ser almacenado facilmente, asi como enviado y
aplicado a las areas de uso deseadas.

De esta manera, la invencioén proporciona la fuente de fertilizante de P/K concentrado deseado en un proceso continuo,
proporcionando un fertilizante solido que fluye libremente y sin apelmazamiento compuesto esencialmente por
KsH3(POa)2, en el que el proceso comprende poner en contacto fosfato neutro liquido con su forma sélida a una
temperatura preferiblemente por encima de 90°C, por ejemplo 95°C, posiblemente mediante goteo del liquido sobre
la superficie sdlida parcialmente seca, en el que la solucion se prepara a partir de KOH y acido fosférico. Cuando se
hace referencia a un fertilizante neutro, se pretende que se entienda un liquido o sélido que proporciona un pH de
entre 6 y 8 cuando se diluye con agua, preferiblemente un pH de entre 6,5 y 7,1 cuando se diluye a una solucién
acuosa que contiene el 1-5% en peso de sélidos.

La invencion se describira y se ilustrara adicionalmente en los siguientes ejemplos.

Ejemplos

Métodos

Se uso acido fosférico blanco preparado por Rotemamfert, Israel. El KOH se obtuvo de Albemarle, Europa.

El contenido de agua se determind mediante anadlisis termogravimétrico, el contenido de P20s
espectrofotométricamente, el contenido de K20 mediante valoracion potenciométrica con tetrafenilborato.

La higroscopicidad se caracteriz6 como la humedad relativa critica (C.R.U.), mediante la determinacion de una
humedad relativa de un entorno en el que la absorcion de agua por la muestra causa un incremento de masa superior
al 3%; la higroscopicidad del producto era normalmente del 50% C.R.H. (Humedad relativa critica).

Ejemplo 1

El aparato para la fabricacion continua del fertilizante tiene tres secciones: reactor, secador de vacio y refrigerador.
Los reactivos se alimentaron a la parte del reactor, la solucion de PA al 83% en peso a una velocidad de 4,55 gr/min
y la solucion de KOH al 50% en peso a una velocidad de 6,48 gr/min. La mezcla de reaccién se mantuvo a una
temperatura de entre 90°C y 115°C mediante la reaccion exotérmica y ademas por medio de una camisa de
calentamiento llena de aceite a 120°C. La mezcla liquida se alimenté al secador de vacio mediante una bomba
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peristaltica a un caudal de 6-7 gr/min. El secador de vacio, un volumen tres litros, se llené con 1.515 gr de KsH3(POa)2
en polvo o granular, preparado mediante un procedimiento por lotes, antes del inicio de la alimentacion con la mezcla
liquida. El secador se agitd y se puso a funcionar a 300-400 mbar de vacio y a una temperatura de 90°C a 115°C en
la zona de alimentacion. El producto fluyé al refrigerador, trabajando en las mismas condiciones de vacio, pero
manteniéndose a una temperatura de 45°C por medio de una camisa con temperatura controlada. El producto en polvo
se empaqueto. El producto contenia aproximadamente el 0,2% en peso de agua (perdida a 80°C), el 45,7% en peso
de P20s y el 45,5% en peso de K20. La capacidad de flujo relativo era mayor del 85% (100% MKP). El producto era
granular con una fraccion del 60% de tamafio mayor que 300 micrometros.

Ejemplo 2

Se realizd un proceso por lotes; 411 kg de KH2PO4 se disolvieron en 1.420 kg de agua, y se afiadieron 170 kg de KOH
al 50% en peso; se produjo la reaccion, y la solucion se calentd hasta de 90°C a 115°C y se alimentd al secador de
vacio lleno con 1.984 kg de KsH3(POa)2 en polvo o granular. El secador trabajé bajo una condicién de vacio de 70
mbar, agitacion a 12 rpm y una temperatura entre 90°C a 115°C. Al final de la alimentacién, el secador de vacio se
enfrié a 45°C. El producto era similar al producto descrito en el Ejemplo 1.

Aunque la presente invencién se ha descrito en términos de algunos ejemplos especificos, son posibles muchas
modificaciones y variaciones. Por lo tanto, se entiende que, dentro del alcance de las reivindicaciones adjuntas, la
invencién puede realizarse de una manera distinta a la descrita especificamente.
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REIVINDICACIONES

1. Proceso continuo de fabricacién de un fertilizante de fésforo/potasio (P/K) sdélido que consiste esencialmente en
KsH3(POa)2 y agua en una cantidad de hasta el 10% en peso de acido fosférico (PA) e hidréxido de potasio (KOH),
estando el fertilizante en particulas y fluyendo libremente, siendo su fluidez relativa de al menos el 60%,
comprendiendo dicho proceso

i) la etapa de proporcionar una solucidon acuosa concentrada de PA, entre el 50 y el 85% en peso, y una solucion
acuosa concentrada de KOH, de entre el 30 y el 52% en peso;

ii) la etapa de combinar dichas soluciones concentradas de la etapa i) en un reactor garantizando una relacién en
peso seco PA/KOH entre 1,14 y 1,22 y una temperatura de reaccion entre 85y 120°C, obteniendo de esta manera
una mezcla de reaccion liquida;

ii) la etapa de secado de dicha mezcla de reaccion de la etapa ii) en un secador de vacio garantizando una
temperatura de reaccion entre 85y 120°C y una presién de como maximo 400 mbar, obteniendo de esta manera
un material solido, en el que dicha etapa de secado esta separada en el tiempo y en el espacio de dicha etapa ii);
y

iv) enfriar dicho material solido de la etapa iii) a temperatura ambiente; obteniendo de esta manera el fertilizante
sélido, sin tendencia al apelmazamiento, en el que

a) dicho K3H3(POa4)2 corresponde en su composicion a una mezcla equimolar de MKP y DKP mientras se evita
la dificultad de las manipulaciones de dicha mezcla equimolar de MKP y DKP y

b) dicho fertilizante de P/K sdlido proporciona soluciones acuosas de pH esencialmente neutro

2. Proceso segun la reivindicacion 1, en el que dicha etapa de secado comprende combinar una corriente de liquido
con un sdlido parcialmente secado, consistiendo tanto la corriente como el sélido en el producto de la reaccién entre
PA y KOH.

3. Proceso segun la reivindicacion 2, en el que dicha combinacion comprende aplicar mediante goteo dicha corriente
de liquido sobre dicho sélido parcialmente seco.

4. Proceso continuo segun la reivindicacion 1, que comprende ademas la etapa de preparar soluciones concentradas
de PA y KOH.

5. Proceso segun la reivindicacion 1, en el que dichas etapas ii) y iii) estan separadas en el tiempo y en el espacio y
se realizan a una temperatura de entre 90 y 115°C.

6. Proceso segun la reivindicacion 1, en el que dicha etapa iii), separada en el tiempo y en el espacio de dicha etapa
ii), se realiza a una presion de como maximo 300 mbar.

7. Proceso segun la reivindicacion 1, en el que dicha cantidad de agua es del 5% en peso o menos.

8. Proceso segun la reivindicacion 1, en el que dicho PA y dicho KOH se incluyen en una relacion en peso de 1,16 y
1,20.

9. Proceso segun la reivindicacion 1, en el que dicho reactor y dicho secador de vacio estan integrados en un aparato
a través del cual los productos de la reaccion entre PA y KOH se mueven continuamente, convirtiendo de esta manera
continuamente los reactivos PA y KOH en fosfato de potasio neutro, sélido, que fluye libremente.

10. Proceso segun la reivindicacién 9, en el que dicho aparato comprende una unidad de reactor, una unidad de
secado, una unidad de refrigeraciéon, medios de transporte para mover dichos productos entre las unidades, y medios
de control para comprobar la humedad del producto y para regular la velocidad del movimiento del producto.

11. Proceso segun la reivindicacion 1, en el que el fertilizante de P/K sdlido que fluye libremente que consiste
esencialmente en KsH3(POa4)2 y agua en una cantidad de hasta el 10% en peso comprende P20s y K20 en una relacién
de aproximadamente 0,45/0,45, sin tendencia al apelmazamiento, y presenta una fluidez relativa de al menos el 85%.

12. Proceso segun la reivindicacion 11, en el que el fertilizante sélido consiste en al menos el 80% en peso KzH3(POa4)2,
preferiblemente al menos el 90% en peso de KsH3(POa4)2, y como maximo el 10% en peso de agua.

13. Proceso segun la reivindicacion 11, en el que el fertilizante sélido consiste en al menos el 90% en peso de fosfato
de potasio de la formula KsH3(POa)2 y de agua en una cantidad del 0,1% en peso al 5% en peso.
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14. Proceso segun la reivindicacion 11, en el que el fertilizante sdélido consiste en fosfato de potasio de la férmula
KsH3(POa)2 en una cantidad de aproximadamente el 92% en peso a aproximadamente el 99% en peso, agua en una
cantidad de hasta el 8% en peso, e impurezas incidentales de hasta el 5% en peso.
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