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 MEMORIA DESCRIPITVA

La presente invencién se retiere a un procedimiento ds pre-
paraclon de fostato de potasio.

La invencion conecierne a un procedimiento de preparacion
de matarostato da‘potasio a partir de acidnm fosforico y de clo-
ruro de potasio, Los trabajos que han llevado a cabo la puesta
a punto de este procedimiento son debidos a la colaboracion de
los sefiores Alphonse LEROY, Ludovie GIJSEMANS y rernand PEERTS
de la Sociedad nProdults Chimiques du mimbourgn y de los sefio-
res Georges HULDT, Jeal MARTIN y Jeah René ANDﬁIEU de la Soeie~
dad d Etudes Chimigues pour 1*Industrie et 1’agriculture.

La formacién de metatosfato por aceion del 4cido fosforice
sobre el cloruro de potasio es bien conoclda; ha sldo estudia-
da por dlferentes autores eh un gran dominio de temperatura que
va desde 200 a mas de 1000%C, Si se emplean proporciones equi-

moleculares de acide y de olorure, la reacclon puede ser escri=-
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t& bajo la ferma simpliticada siguiente:

HyP0, + KOl = KPO, + HCL + H,0

3
ER realidad esta reacecion ho da el metatosrato monomero KPO5

sino un politestato (KFPO cuyo grado de polimerizacidn va-

505
rie segun las condiciones operatorias, &l término metatosfate
se emplea en la deseripcidn anterior pars simpliticar, bién
entendido que se trata siempre de uba sal més o menos fusrte~
mente polimerizadaj.

Se sabe que el metatosfato de potasio constituye un abono
binario particularmente interesante a causs de su fuerte con-
tenido en elementos nutritivos asimilables por las plantas:
60,17 de Paos ¥ 39,9% de 320 para el producto en estado purop
Ademas, el metatostato de potasio puede ser facilmente almace-
nado y mepipulado porque, debido al hecho de su debil higros-
copicidad, presenta la ventaja de no aglomerarse y de conser-
var uhs buena fluidez de vertido aun en severas condiclones
elimaticas.

Diterentes procedimiecntos hap sido objeto de propuestas pa-
ra la fabricacidn a escala industrial del metafosfato de pota~-
sim a partir del acido fostdérico y del clerurc de potasio,

Operando a temperatura media, se observa hacia los 300-5002C.
lg formacidn de uha masa pastosa y pegajosa que impide la cir-_
eulacién continna de los productos reacclonales en un horno y
estorba considerablemente la operacidn; en estas condiciohes,
es practicamente imposible terminar la reaccidon y el preoducto
terminado contiene @cido libre,

Pare remediar este incobveniente, se ha propuesto un proce~
dimiento segin el cual se prepara Metafosfato de potasio a tem~

peratura mediay, del orden de 400 a 5002C., en un horno giraterio

con recielado de una cantidad importante de producto acabado;
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la reaccion se erectia entonces en la superriscie de particu-
las inertes en movimiento, le que permite evitar la formacion
de la masa pastesa. Sin embargo, utilizando este métedo con
reciclado, la produccién de uns instalacion es extremadamente
escasa respecto a la cantidad de productos en circulacién, lo
que disminuye notablemente la economia del procedimientoj

Bl metafostate obtenido con temperature medie se presenta
siempre bajo una forme insoluble en el agua,

Para evitar la formaoi¥n de la tase pastosa que aparace
a temperatura media, la preparacién del metafostato de pota-
s8io a partir de acido fostérice y de clorure de potasio puade
ger tembién efectuada a tempe ratura muy elevada, estando en-
tonces en estado fundido el producto. as{, se ha propuesto ope-
rar a temperatura superior a 9002C. utilizando un acido Zos-
forico concentrade. Bn estas con&iciones, la muy fuerte corro-
sidén por los produstoes reaccionales constitnye un grave incon-
vahiente y hasta ahora este procedimiento ho ha sido nunca ex-
plotado en escala industrialh

~ Se ha ideado igualmente pulverizar ung solucion acuosa da

cloruro y de acldo en la llama de un quamador a muy alta fempe-
ratura, superior é 13002C, Eh sstas condicionss, el rendisien=~
to termico de la operacién 8s muy débil, lo que disminuye con-
siderablemente el interés econdmice dei procedimientoi

Segln otro procedimisnto deserito por una de las solicitan-
tas en la patente PeV. 926 021 de 26 de webraro de 1953, ss
hace reaccionar el acido fostorice y el clorure de potasio en
un horne de cuba en la superficie de un bafio de sal rundida e-
sencialmente constlituido por el producte acabado y mantenido en
la proximidad de su punto de tusién, o sea entre 560 y 8502C,

de preferencia entre 650 y 80020, por una aportacion de calo-
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~alas efectuada en parte por el exterior del bafio liquido y
eh parte en el propleo baflo por efscto Joulaé
Este procedimlento permite, como todos los que trabajan
g alta temperatura, obtener sl metatosfato de potasio en eas-
Se tado tundido y hacer variar su solubilidad en el aguas, Bs co-
nocido en efecto que el producto fundido de selidifica bajo
una ferma insoltuble en el agua por enfriamiento, mientras qus,
por enfrismichto més o menos enédrgico, sl solido obtenido es
total o pareialmente soluble en el aguajy Es pués posible pre-
10, parar eh estas condiociones abonos de diferentss sualidadesi,
Seghn el procedimiento de la patents P.Ve 9263021, se recupa=
ra, de manera conociday las calorias arrastradas por los ga=-
ses que salen del horno de reaccidn haciendo pasar estos ga-
Bes por recuperadores de calor antes de enviarlos a la insta-
15, lacién de absorcidn de seido olorhidrico,

Se ha encontrado ahora nn procedimiento que permite una
mejor utilizacion de las calorias neces#rias para la reaccidn
gntre el cloruro de potasio y el &cido fosterice, lo que mejo-
ra notablemente el balance térmico global de la operacions

20. El nuevo procedimiento permite igualmente obtenser un pro-
ducto rundido del que se pusde hacer variar la solubilidad en
el agna sometiéndolo a un enfriamiento mas o menos emargicop

El orocsdimiento segin la invencion consiste en hacer reac-
sionar parcialmente el acido rosforieco y el cloruro de pota-

25, sio en una primera fase por calentamicAto a temperatura com-
prendida entre alrededer de 560 a 8602C; el metafosfato do po-
tasia gsi obtenide tundido es entonce; soliditicado por enfria-
miento.

Bl trabaje en dos fases a las temperaturas antes detinidas

30 permite manteher el medio reacolonal en el estado fluldo duranw
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ta toda la duracieén de la operscion evitando lag formacion de
una fase pastosa obstaculizafide la prosecuelen de la reaccion;

El procedimiente segin la invencidn funeiens con continui-
dad y sus diferentes ventajas se pundran de manifiesto en la
descripeidn sigulente:

Pars la pussta en ejecucion de este procedimiento, se uti-
lize-n las calorias arrastradas por los gases callentes pro=-
cedentes de la segunda fase para sumlhistrar el calor hecess«
rlo para las reaccidén de ls primera fase, En estas condicienes,
los gases evacuades a la salida de la seguhda tase estan a tenw
peratura relativamente poco elevada y son enviades directamen-
te a la instalacidn de recuperacién del @cide clorhidrico.

En la prictica, se introduce el écido fosrérico y el clo-
rure de potasio conjuntas o separadameﬁte y, de preterencia, ba-
jo forma de una suspensidn de olorure en el &cido, en un pri-
mer recinte calentade a 120-3002C. Bste recinte es, por ejem-
ple, un reointo'constituido’pordun horne rotatorio calentado
por los gases sallentes de la segunda fase de reaccidn, evenw
tualmente con el sobrantglie un quemador auxiliar que permite
un reglaje mas f£acil de la tempgratura ¥, por cohsiguiente,
un mejor control de la reaccidm, Se puede igualmente utilizay
un horno de cuba para realizar esta primera tase de reacciéné

El producto finido obtenido en este primer reclito cuela
a un segundo horno mientras que los gases conteniendo el aci-
do clorhidrico libsrado por la reaccion son enviades directa-
mente a un dispositivo de absorcioén clésico para la recupera=
cidén de una solucidn acuosa de acide gue constituye un sub-
producto de valor.

Operando en los limites de temperatura indicados antes, se

obtiene en la primera fase un tipo de reaccidn (KCL transter-



mado respecto al KC1 pusste en aceion) comprendide entre
alredor del 45 al.75%, siendo la reaa&ién tanto més avanza-
da y répida cuando mds elevada sea la temperatura
En la préotica imdustrial, es ventajose operar en la
Se proximidad de 200-2502C. a fin de obtener una tase de reac-
ciénAsuriciente'(élréaedor del 50 al 60%) sih alargar dema-
slado la duracién de reacoion, ¥n arecto; es posible traba=
Jar hacia 3002Cs porque la masa reaccimpal permanece flulda
pero, a esta ;emperatura mas proxima del punto de aparicion
10. de la fase pastosa, los riesgos de espesamiento y de aglome-
racion por sobrecalentamientos locales son mas iﬁportantes
¥, por consiguiente, la operacidn es mas dirieil de condu~
eir, - :
T.a mgsa flulda sallente del primer horno es introduclda
15: eh un segundo horno que contiene un bafio liquido de metafos-
fato mantenids en el estado fundido por calentamiento a tenm-
peratgra comprendida entre alrededor de 560 y 85020 Se efec-
tha esta introduccién de manera que lg temperatur; de la ma-
sa tlulda sea elevada bruscamente y ne se preduzcan localmesn-
20. te d-escensos importantes de la temperatura del bafio fundidop
Bl calentamiento del segundo horno es realizado por cual-
quier medio conveniente; sea directamente por un quemador dis-
puesto entre la superticie del bafic 1{quido y la bdveda del
horhoj sea por erecto Joule en el propis bafic por aplicaclon
25, de una tensién eléctrisa entre barras de gratito conveniente-
pente espacladas, sumergidas en sl bafio, sea todavia por bo-
veda radiadora ¢ cualquisr coobinazcidn de estos medios usua-
lesie .
El segundo horno pusde estar sonstitnido, sea por un hor-

30: no de cube, sea por un horno rotatoriop
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TLos dos horhos estan interlormente revestidos de materia-
ies refractarios resistiendo & la corrosién por los produc-
tos reaccionalesp _

El metafesfato de potasio fundido sallente del horho a
alta temperatura se solidifica por enfriamichto realizado por
cualquier medio convenieht-es Si el entriamiento-es lento, se
obtiene un producto insoluble en el agua. Por entriamiento
energico, por cjemplo, sobre una banda transportadora metéli-
ca o sobre un tambor rotatorio entriidos per circulacion de
agua, se obtigne metafosfato de potasio totalmente soluble en
el agua. Bl metafostate entriado es seguidamente triturado y
tamizado a las dimensiones convenientes para su empleo ulte-
rior o grahulado de manera usnal.

Se puede igualmente tratar el producto fundido de maners
conocida, introducicndole en un aparato de pulverizacién con
circulacién de aguwa de manera de efectuar simultaneamente el
enfriamiento y la granulacion.

Para la puesta eh pre@ctica del procedimiento segin la in-
vanciﬁnrse puede utilizar un clorure de potasio tecnico (con-
teniendo 58 a 60% de K,0) y un deido fostorice cualquiers;
dcido ortofostorico piepérado por via termica o por via hime-
d-a, acido metatosrerico, polifosforico, etc. Es bien evidente
que la puesta en practica de un acido rico en P,0; disminuye
la cantidad de agua g vaporisar en el curso de la operacion
¥, por consiguiente, la cantidad de caloriass necesarlas a la
reaccidn; es puds preferible utilizar un acide de concentre-
cion superior a 25% en Paosb

Se sabe que el metatostato de potasioc relativamente puro
funde en la proximidad de los 8002C. Por otra psrte, es bien

conocido que la presencia de ciertos cuerpos tales como el
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.cloruro ue potasio, el sultate de potasio, los dxidos metali-
cos (Ca0, MNgO, 36203, 31203, Sioa), las sales metalleas (Caclz,
Mgcla, etcy o) puede bajar considerablemente este punto de fu-
sion, isi, una mezola metafesrato-sclorure conteniende 27% de
XCl tunde a 6102C. ¥y una mezcla metatosfato-sulfato a 13% de
ké804 funde a Gébic. Si se afiade al metarosfato cloruro y sul-
fato deo potasio a la vez, el punto de fusion baja hasta 5602C.
para la mezcla cohteniendo 32% de KCl1 y 6% sw xéso4§ Los 6x£-
dos metalicos presentes como impuregas en un deidn tosrérico
preparado por via hémeda pueden, sin otrs adicion auxiliar,
bajar la temperatura de rusion del metatosfato por debajo de
7002, _ '

~Es puds posible trabajar eficazmente sobre un basio liguido
entre 560 y 8602C. haciendo variar la composicion de la sal
tundida, ER 1a’;réctica, se opera de preterencia entre 650 y

8002C,

LTa concentracion total y relative en elementos fertili.
zantés ¥y la solubllidad del abone que se trata de preparar
determinap la composicidn de la mezcla reaccional y, como se
acaba de ver, esta composicion condiolona la temperatura de
tfuncionamiento del segundo hornoy

S1 se¢ quiere obtener un sboke de concentrasion méxima'en
elementos tartilizanteé; gse emplea, proporclones equimolecu~
lares de dcido y de clorure. Por el contrarie, para la pre-
paracidn de un abono de concentracién total interior perc en
el cual lg relacién K"?O/Bao5 sea mis elevada (por ejemplo,
préxima a 1) existen difersntes posibilidades, Utilizando una
mezcla écidaucloruro conteniendo un excaso d§ cloruro que es
tuncidn de la relacién K,0/P,05 deseada, se obtiene un abono

constituido esencialmente por una mezcla de metatostato y de
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?loruro de potasles Se puede tamblén afiadir a las primeras
materias acido sulfirico, lo que permite preparar un abono
constituido por una mezcla metafosfato-sulfato de potasie
conteniendo eventualmente cloruro,

A contipnacién y a titulo no limivativo, se dan ejele

ples de puesta en practica del prdcedimiento segun la iAven-

c 1’611__0
BJENPLO 1.-

Se prepara en una tina una suspensibn a partir de fcido
tosrorico conteniendo 47.4% de P,059 0,15% de 505, 0,127 de
¥ ¥ 2,64 de Na,0 y de cloruro de potasio a 6ly3% de K,0 ¥

1,65 de Na

2
0. Las proporciones de la mezocla son tales que se

2
tiche 1 mol de Pgos por mol de (K,0 « Naao).

Se latroduce esta suspensién'én uh horno retatorio calenta-
do piincipalmente por radiacidn-cenveceion coh ayuda de gas
saliente de un horno de cubs a alta temperatura. La ayuda de
calorias es aportada por un quemador auxiliar, permitiendo
el reglaje de gasto de este quemador controlasr la temperatura
¥ mantenerla en la proximidad de 250%C. ‘

En regimen de marcha, la masa riaida saliente del horno
rotatorio cuela cerca de unho de los extremos de un horno de
cuba de solera rectangular cuyas paredes estas constituidas
por ladrillos ;erraotarios_silico-aluminqsos y por retracte=
rios electro-fundidos en los puntos dohde los riesgos de co=-
rrosidn son mas importantes. Exteriormente este horho esta
fuertementencalorifuga§o sobre las caras que ho estan en con-
tacto con el bafio fnndido; En el extremo del horno opuesto al
punto de 1ntrodgccién del producto reaccional, un agujero de
colada permite la evacuacidn del producto terminsdo que se

vierte por un rebosadero cuyoe nivel regula la profundidad del
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tbafioc fundido. ] _
Bl calgntémiento es reallzsdo en su mayor parte por un

quemador dispuesto horizontalmente entre la béveda y la su-

per-ficie del bafio liquidq, en el extremg préximo a la ali-

5; mentacién de masa fluida que haya reaccionado parcialmente.
Una ayuda de energia es suministrada al bafio por aplicacién
de una tensidn eléctripba entre ocuatro barras de grafito, dis-
puestas dos en cada extremo del bafio y completamente sumer-
gldas para evitar la corrosidn por les gases quemados.

10, Para la puesta en marcha de este horho a alta temperatu-
ra, se utiliza metafosfato de potasio previamente preparado;
despuds de puesto en régimen, la temperatura del bafio de me-
tafosfato es mantenida a alrededor de 750¢C. y los gases ca-
lientes salientes del horho son enviados ;1'horno rotatorio.

15; Bsta iistalacion ha funclonado durante 100 horas degpués
del perfodo de puesta en régimen; se recogieron 3095 kg. de
netafosfato de potasio de los que una parte sufrié un enfria-
miento lento al aire y la otra un temple enérgico por colada
del producto fundido sobre una banda fransportadora metalica

20. enfria-da por circulacion de agua A ’

~ Una muestra media del producto contenfa 59.95% de Péos y
52,460% de KOs &1 producte enfriado lentamente es insoluble
en el agua‘y el producto templado es enteramente soluble en
el aguas )

25, Extracciones efectuadss eh el curso de la marcha han de-
mostrado gue 8l promedie de la Vesa de resccion (KOl trans=-
formado en relacion al KOl -intreducidoe) obtenida en el pri-
mer horne era de alrededor de 60%s )

EJEMPLO 2~
30, ' Se utilizan como primeras materias un acide fosforico de
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47.6% de Py0cs 2.7% de Na,
cloruro de potasio de 60.85% de K,0 y 1,854 de Naao; Se pre-
para una suspensién conteniendo cantidades practicamente equi-
moleculares de estos reactivos.

Se introduce con continuidad esta suspensién en un hor-
no retatorio calentade principalmente por gases que tengan
uns temperatura medis de alrededor de 9002(. procedentes de
la segunda fase de la operacién y por un ;uemador auxiliap
que permite el reglaje de la tempsratura qus, durante teda
lg duracion de la operacién ests mantenida a 240-24520. en
la proximidad de la salida del horne, -

Las extracecienes efectuadas a intervalos regulares so-
bre la masa flulds saliente del horho muestran que un prome-
dio de alrededor de 55-56% del KOl introducide se ha trans-
formado en esta prilera fasey -

Ta masa fluids sallente del horno rotatorie cusla con
continuidad sobre un bafio de mebtafosfato fundido contenido
gh un horho de cuba de selera rectangular calentade por un
quemador de gas. Las paredes de este horno estan constitui-
das por ladrillos refractaries silico-aluminosos y, al ni-
vel de la superficie del bafio liguido, por ladrillos refrac-
tarios electro-fundidos, Bxteriormente estas paredes estan en~
teramente revestidas por un buen caloritugo,

En régimen de marcha la temperatura del bafio de metafos-
fato estd mantenida a alrededor de 705°C. y los gases ca-
lientes salientes del horho tienen una"temperatura media de
9002C. siendo enviados al herno rotatorio.

"Se obtiene una produceion horaris media de 42 kge apro-
zimaéamenteE:El metatosfdato fundide sufre un enfriamiento mo-

derado y una muestra cohtlene 59.15% de Pé°5 de los que un
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23+75% son solubles en el agua, 3ly45% de K.0, 4% de Na
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y 1.8% de cloro.
A la salida del horno rotatorio, los gases,que tiehen
una temperatura media de 2802C., son enviados al dispositi-

vo de absorsion del acido clorhidricoj

N 0o T A

Hecha la descripcion del presents invente se hace cons-
tary'que asta solicitud se acoge a la prioridad de la soli-
cltud de Patente francesa PV 944,050, depositada el 7 de
agosto de 1963, y qua se declaran como nuevas y de propia
invsnecion las reivindicacienes sigulehtess

o= Procedimiente de preparacion de fosfato de potasio
a partir de dcido Posférico y de olorure de potesio, © g =
racteriazado porque, on uba primera fase, ss hace
reaccionar parcialmente el 4cido fosforice y el cloruro de
potasio entre alrededer de 120 y 3002C. y, en una sagunda
fase, se termina la rescsién por calentamiento entre alrede-
dor de 560 y 8502C. de la masa fluida obtenida en la primera
fase, o ’ ' -

2.~ Procedimicnto, segin la reivindicacion 1, c g rac -
terizado porgue en 1a7primera fase se opera de prefe-
rencla entre 200 y 25020, aproximadamente;

3= Procedi&iento;-segﬁn la reivindicacion 1, cgr ac =
terizgdos porque las calorlas arrastradas por los

gases calientes procedsntes de la seguhda fase, son utiliza-

das para suministrar a lo menos la mayor parte 4el calor nece-

sario para la reaccidn de la priera fasei.



“ 13 w

3 1929

4.~ Procedimiente, segin la reivindicaciénl, ¢ ar a ¢ -
t erizado porque, sn la segunda fase, se opera de pro-
ferensia entre 650 y 800%C. aproximaedamente.
Sie= Procedimiénto,'é;gﬂg la reivindicaciénl, cacea s -
5. teriszado porque el dolde utilizado es un dcido fosfo-
rieco cualquiera conteniende mis de 25% de P,05s al cual
se afiade eventuslments 6xides o sales metallcas;
e~ Procedimichto, segin la reivindicacién 1, ¢ ar a 6 -
terizado porque la mezecla reaccienal contiene propor-
10. ciones equimolecularss de acido fosfoérico y de cloruro de po-
tasio o un ligero exceso de uno u otro de estos componentes
7..= Procedimiento, segin la reivindi-acién 1, carac -
t erilzado porqus la mezcla reacclionsl contiene un ex-
ceso de cloruro de potasio y, eventualments, ideido sulrarico,
15, 8,- Procedimiento, segin la reivindicacién 1, sarac -
t erizadc porqus el metafosfato fundide es templado
por enfriamiento enérgice para obtensr un producto soluble en
el aguai _
9w~ Procedimiento de preparacidn de fosfato de potasioj
Segiin se descrilie y raivindica en la presente memoria gue
consta de trece hojas foliades y mecanofratiadas por una sola
caras

Madrld, a ﬁ} ﬁ JUL 1%4
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