MEMORIA DUESCRIPTIVA

para solicitar
PATENTE DE INVENCION
en ESPANA

por VEINTE eafios

A nombre de KALI-CHEMIE AKTIENGESELLSCHART

entidad alemansa

establecida en Hans-Bdckler-Allee 20, 3 HANNOVER,
Replblica Federsl Alemsna

por: "PROCEDIMILNTO PARA LA PREPARACION DE ABONOS
GRANULADOS A BASE DE FOSFATOS CALCINADOS QUE
CONTIENEN METALES ALCALINOS"
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Objeto de la presente invencidn es un procedi
miento para la preparacidn de abonos, granulados con adi
cidn de pirofosfato tetrapotdsico, a base de fosfatos cal
cinados que contienen metales alcalinos, con propiedades

5 mejoradas.

Para la granulacidén de fosfatos para abonos mo
lidos, finamente divididos, por si solos o en combinacidn
con otros abonos, han sido hechas ya muchas propuestas. En
el caso de la llamada granulacidn con estructuracidn en

10 platos granuladores, en tambores rotatorios o similares, la
mayoria de las veces se afiade agua o vapor de agua, pue..
que las sustancias secas, sin humedad, no son capaces de
formar ningin granulado sdlido. Para cumplir ampliamente
los diferentes requisitos que se exigen en la préctice a

15 los grenulados, se emplean frecuentemente sustancias adicig
nales como agentes auxiliares.

IEn la bibliografia son mencionadas numercsas
sustancias como agentes auxiliares o aglutinantes de granu
lacidn para abonos (véase la recopilacidn de Aufbereitungs

20 technik 1971, pdgina 677).

Junto a sustancias solubles en agua, tales co-
mo carbonato de sodio, lejias residuales del procedimiento
al sulfito, azdear, melazas, cloruro de calcio (DAS 1152036),
sulfato o cloruro de magnesio (patente alemana federal

25 1 258 878), urea, fueron mencionados sobre todo productos
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capaces de ser hinchados, que forman soluciones o suspen-
siones viscosas, tales como almidén, vidrio soluble, éte-

res de celulosa, alginstos, resinas sintéticas, goma aré-

biga, dextrina, resines vinilicas (DOS 2 023 502). También
los &cidos minersles deben ser activos (DOS 1 767 781 y DOS
1 592 754), junto 8 ellos tembién compuestos insolubles o
dificilmente solubles en agua, tasles como arcilla, bentoni-
ta, yeso, ¢sl hidrastsda, polvos téenicos (DOS 2 060 927),
betﬁn,.alquitrén, cers, o sustancias que reaccionan entre
si, como Mg0 y MgCl,, vidrio soluble y cloruro de calcio,

No se puede establecer una regla completamente
general en el empleo de sustancias suxiliares, puesto que
la mayoris de las veces la sctividad depende'fuertemente de
1a natureleza o de la composicién del abono. Junto s ello
desempefian también un pspel el valor del pH y otros facto-
res, scerca de 1los que no se necesits entrar en més deta-
lles.

Las circunstancias llegsn @ ser especialmente
complicadas cuando se trata de sbonos insolubles o diffcil~
mente solubles en agua. A ellos pertenecen, por ejemplo, los
productos que contienen mebtales alcalinos, preparados en un
proceso de calcinacién a partir de fosfastos de calcio natu-
rsles. Por lo general son mucho mis dificilmente e incomple-
tamente grenulables que los fosfatos pars abonos, solubles

en agus, Ciertsmente, algunas de les propuestas o métodos
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.antes mencionados conducen en el caso de ellos - también

en el caso de mezclas con otros vehiculos de sustancia nu-
tritiva - a granulados de grano fino, exteriormente buenos,
pero o bien son mds o menos insetisfactorios en una o en
varias de las propiedades mechnicas como granulado, o bien
el rendimiento de granulado es malo., Tampoco combinaciones
de diferentes métodos trajeron ninguna mejora significati-
va.

Sorprendentemente se ha encontrado ahora que
los fosfatos calcinados que contienen metal slecalino, por
sl solos o en combinacién con otros sbonos, por ejemplo con
sal potésica, se pueden granular de modo muy sobresaliente
si, apsrte de sgua, estéd también presente como agente auxi-
lisr pirofosfato tetrspotésico, K4P207. La acfividad del
pirofosfato tetrapotésico es completamente especifica. El
buen efecto de granulacidn esté acompafiado simultdneamente
de otras pfopiedades que influyen favoreblemente en el pro-
ducto finasl. Los grsnulados formados, el llamado grano cru-
do, se secan con un rendimiento elevado pars formar parti-
culas duras, resistentes a la sbrasién y simultfnesmente po-
rosas, que tienen una gama de tamafios de granos favorable
para la agricultura. Ademds satisfacen las expectaciones del
usuario final, puesto que por una parte apenas tienen ten-
dencia a la formacién de polvo, y por otra parte, después de

penetracidén de humedad, se desintegran rédpidomente en la tie-
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La cantidad de pirofosfato tetrapotéisico en el
producto finsl estéd en el intervalo entre 0,5 y 15% en pe-
so. De preferencia se emples de 1 a 10 por ciento en peso
de pirofosfato. Por el contrario es menos importante el
que se mezcle en forma de polvo o en obtra forma, por ejem—
plo como solucidén scuosa, con el producto a granulsr.

Pars la granulscidén del fosfato calcinado o de
su mezéla con otros vehiculos de sustancias nutritives se
pueden emplear los aparstos habituales, como por ejemplo tor-
nillos sin fin mezcladores, tembores granuladores, platos
granuladores, etc. Segin la composicidn de la mezcla, para
la consecucidn del bamaiio deseado de los granulados se ne-
cesita, sdemés del pirofosfato tetrapotisico, entre 7 y 15
por ciento en peso de agua. Con frecuencia es ventajoso que
el fosfato calcinado llegue a la granulscidn en estado fina-
mente molido, por ejemplo, con un 85% mis fino que 0,15 mm.

Para el secado de los granulados himedos son
adecuados tanto tembores, cintass transportadores o canales,
calentados directa o indirectamente, como también instala-
ciones de lecho fluidizado u otros dispositivos de secado.
In tales casos los granulados deben ser calentados a una
temperatura de mds de 1058C.

- El granulado secado se produce en mds de 65% en

la gema de tamarios de grenos entre 0,5 y 3,0 mm, con fre-~
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.cuencia en més de 90%. El prano més grueso puede ser des-

menuzado y tamizado, el srano mds fino puede ser conducido
de nuevo a la granulacibén. De este modo el rendimiento to-
tal del tamafio de granos deseado es la mayoria de las ve-
¢es muy superior a 80%.

Como vehiculos de sustencias nutritivas, que
pueden ser mezclados al fosfato calcinedo en cuestidn, en-
tran en consideracidén, por ejemplo, las sales potésicas que
se enchentran en la naturaleza, tales como cloruroc de pota-
sio o sulfato de potasio, y sules de msgnesio tales como
kieserita. También son utilizsbles compuestos nitrogenados
con una elevada concentracidn, teles como urea. Naturalmen-
te, tembién se pueden incorporar pequefias cantidades de los
elementos traza, importantes para el crecimiento de las plan-
tas, en forma de diferentes compuestos.

Con el pirofosfato tetrapotisico no se aflade al
producto a granular un materisal inerte, como ocurre de ordi-
nario con la mayor parte de los otros agentes suxiliares de
granulacidn propuestos, sino una sustancia que consta en
100% de sustancias nutritivas puras para las plantas, A cau-
sa de la buena solubilidad en sgua, estas sustencias nubri-
tives estén inmedistamente s disposicién en la tierrs, con
lo que resultan en total interesantes aspectos fisioldgicos
de las plentas con posibilidades de veriacidn, por ejemplo

también para abonos especisles. Esto es asl especialmente
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.porque es sabido de los fosfatos calcinados que contienen
metales alcalinos, el hecho de que poseen un genuino efec-
to de liberacidén retardada los componentes contenidos en
ellos, es decir, conservan su actividasd durante largo tiem-
po, en tanto que no sean necesitados por las plantas,
Durante el proceso de granulacidn, con frecuen-
cla disminuye la solubilidad del P2O5 de los fosfatos cal-
cinados en las soluciones convencionales de ensayo. lLste
procesé es fomentado més o menos fuertemente por los agen-
tes suxilisres de presnulacidn habitusles hasta shoras. Por
el contrario, en el csso de la utilizacién de pirofosfato
tetrapotlsico como agente suxilisr de granulacidn no opare-
ce ninguna disminucibn de ls solubilidad del P05, L2 solu-
billded originalmente existente del P205 permanece inaltera-

da, ¥ tampoco el P205 sifiadido con el pirofosfato queda li-~

gado en forma de un compucsto inmdévil.

.El pirofosfeto tetrapotiésico puede ser emplesdo
no Gnicemente por sl solo sino también en combinscién con una
o con varies de las sustancias auxiliares conocidss. De un ca-
80 8 otro, la actividad méxima determina le distribucidn cuan-
titativa de estas sustoncias. Asi, el pirofosfato tetrapoté-
sico puede ser combinado, por ejemplo, con una o variss de
las siguientes sustancias: lejias residuales del procedimien-
to al sulfito, azficer, slmidén, melazas, vidrio soluble, ye-

8o, srcilla, polimeros nsturnles o gintbticos molubles en
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agua. De este modo, con frecuencia se puede sustitulr uns

parte del pirofosfato por otras sustancias activas.
Ejemplo 1

1000 partes de fosfato de RenaniaCDnmlido, con 29,2 % de
P205, 17,6 % de Na,0, 38,6 % de Ca0Q, y una solubilidad de
P205 en la solucidén de Petermann de 98,1 %, se mezclaron

con 80 partes de K4P207, y luego se mezclaron con agua (apro-
ximadamente 1l %) en un granulador mezclador rotatorio has-
ta que se formaron granulados h(medos. El grano erudo, pro-
ducido principalmente en le gams de temsfics entre 0,5 y 2,5
mm, se secd a continuacidén en un tembor de secado, calenta-
do directamente con geses de combustidn, hasta una tempera~
tura de 1602C, Despuds del enfrismiento se realizsron los

estudios mecénicos y snaliticos.
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Sin adicidn de

Ejemplo

K4P207
Rendimiento de la gams de ta-
mafios de granos 0,5 - 2,5 mm 90,2 % 32 %
Rendimiento total después de
la triturscidén y tamizado del
grano demasiado mrueso 92 % 35 %
Presibén media de reventamien-
to de 50 grénulos 1,39 kg 0,25 kp
Desgaste después de 10 caidas
deade 10 m de altura, 0,5
mm T2.4 % 14 %
Desintegracidén de los grénu-
los en agus después de 2 mi~
nutos 100 % 10 %
Contenido total de PO 20,2 % 29,1 %
Solubilided del P205 en solu-
cibn de Petermann 99,2 % 96,7 %
Solubilidad del P205 en agua 11,4 % 0,9 %
Contenido de K0 4,3 % 0,1 %

El producto fluia libremente y no desprendia

précticamente nada de polvo.

Ejemplos 2 v 3

’

Dos mezclas diferentes de fosfato de Renania<:)y sal poté-
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sica (consistente principalmente en cloruro de potasio)

se mezclaron con las cantidades indicudas posteriormente

de 1(41320,7 y se greanularon con apna, de igual modo que en

el Ejemplo 1. A continuacidn sc secaron los grénulos ani-

logamente al Ejemplo 1 y se enfriaron. Los datos fundamen-

tales y los resultados de los enélisis estén indicados en

la siguiente tabla.

Ejemplo ne 2 3
Contenido de Contenido de
Mezola Py0g = 17,8 % | P05 = 14,8 %
k0= 19,2 % | K 0= 24,6 %
Adicidn de Ky P20, 3,1 % | Ninguno| 2,7 % | Ningund
Granulado seco, interva-
lo de tamafio de granos
& 0,5 - 2,5 mm. 8L % M%) 82 % 33 %
Presibén de reventamiento 1,13kg 0,31 kp| 0,89 kp| 0,28 kﬂ
Desgaste 3,6 % 8%| 3,6% 22 %
Desintegracidn en agua 100 % 80 % | 100 % 85 %
P,05 total 18,5 % | 17,8 % 15,5 % | 14,8 %
Solubilidad en solucidn
de Petermann 99,1 %197,9 % |199,1 % {97,8 %
Solubilidad del P205 en
sgua 7y7 %] 0,9% | 8,1%| 0,9%
Contenido de K0 20,6 %119,2 % {25,2 % | 24,6 %
21--1-75 - 10 -



10

20

25

Mezclas con sdlo 0,5 % de adicidn de K4P207 condujeron alin
a resultados cloromente mejores que sin sdicidn de K4P2u7.
Los granulados obtenidos con adicidn de k41é07 se podian

manipuler ficilmente, eran estobles en eslmacenamiento y no

desprendion précticsmente nada de polvo.

FEjemplos 4 8 6

A 1000 partes, en cada caso, de un fosfato potdsico calci-

nado molido, preparado en un proceso de calcinacidn a par-

tir de fosfato bruto, solucidén de hidréxido de potasio y
arens, con 26,5 % de P20g, 23,4 % de X50, y una solubilidad
del P205 enh 18 solucidn de Petermenn de 97,8 ¥, se sgrega-
ron una vez 50 partes de théO7, otra vez 100 partes de
K4P207. Las mezglas ge grenularon con agua, como en el Ejem-
plo 1, y & continuscién se secaron de igual modo.

in el Ejemplo 6 se empled uns mezela de fosfato potisico
calcinedo y sal potésica en tobel con 20,1 % de P205 y 30,%%

de KEO.

31-1-75 - 11 -
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JResultados:

Ejemplo ne i 5 00'21.1’2;3“ 6

s . , . 3,8% a la
Adicidn de K4IZO7 5 % 10 % Ninguna &ezcla
Granulado, seco
intervalo de tama-
flo de granos de
0,5 -2,5 mm 82 % 97 % 48 % 89 %
Presidn de reven- '
tamiento 1,06 kp 2,48 kp 0,31 kp 1,06 kp
Desgaste 3,2 % 0,9 % 8,1 % 3,8 @
Desintegracidén en
agua 100 % 100 % 0% 100 %
Po0g total 29,2 % 27,9 % 26,5 % 21,7 %
Soluyilidad en so+
lucién de Peter- 08,1 % 98,5 % 96,1 % 99,8 %
mann
Solubilidad del
Paos en agua 8]3 % lq""? % 099 % 8’3 %
Contenido de KéO 25,0 % 26,4 % 23,4 % 31,2 %

Los productos obtenidos

polvo y se podian manipular y almacenar bien.

Ejemplo 7

segin los ejemplos estaban libras de

Se procedid cowo en el Fjemplo 3, perc a la mezola de fosfato

31~1-75
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caleinado y sal potdsica se agregd en lugar de KﬁPéO7 una
combinacidn de KquO7 y fécula de patata.

Mezcla de materics primes: Contenido de P205 = 14,8 %

Contenido de K,0 = 24,6 %
dicidn de K,P,0, 1,5 %
Adicibén de fécula de patata 0,4 %

El grenulado preparado, que flula libremente, estaba carsc-

terizado por:

Intervalo de tamaifio de granos de 0,5 - 2,5 mm 99 %

Presidn de reventamiento 1,04 kp
Desgaste 3,0 %
Desintegracidén en agua 100 %
Py0g total 15,1 %
Solubilidod en solucidén de Petermann - 99,1 %
Solubilidad del P205 en agua 4,5 %
K50 25,0 %

Resulteron dstos mecdnicos ligersmente peores que los del
Ejemplo 3,

La prescente solicitud que corresponde a la pre-
sentada en RepOblics Federal Alemsna, el 16 de Febrero de
1.974,-bajo el n2 P 24 07 491,7, se acoge a los beneficios

del Articulo 51 del vipgente Estatuto sobre Propiedad Indus-

31-1-75 - 13 ~
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trial,

-~ REIVINDICACIONES -

Los puntos de invencidn propia y nueva que se
presentan para que sean objeto de esta solicitud de Paten
te de Invencidn en Espafia, por VEINTE afios, son los gque
se recogen en las reivindicaciones siguientes:

18.~ Procedimiento para la preparacidn de abo-
nos granulados & base de fosfatos calcinados que contienen
metales alealinos, sin, o en combinacidn con, otres sustan
cias nutritivas para las plantas, por ejemplo, sales potd-
sicas y/o sales de magnesio y/o compueétos nitrogenados,
caracterizado porque a los fosfatos calcinades molidos de
preferencia un 85 % mds finos que 0,15 mm, Sin o en combi
nacidn con otros vehiculos de sustancias nutritivas, se
agregen 0,5 a 15, de preferencia 1,0 a 10,0 % en peso de
pirofosfato tetrapotdsico, la mezcla resultante se granu-
la con 7 & 15 5% de agua y a continuacidn se seca a tempera
turas de 1052C a 2002C,

28,~ Procedimiento segin la reivindicacidn 18,

caracterizado porque en combinacidn con el pirofosfato te

- 14 -



trapotdsico se emplean uno o varios de los agentes au-

xiliares de granulacidén conoecidos.

38.- Procedimiento para la preparacidn de ab -
nos granulados a base de fosfatos caleinados que contie-

5 nen metales alcalinos.

Tal y como se ha descrito en la Memoria que an

tecede, y para los fines que se han especificado.

Bsta Lemoria consta de quince hojas escritas a

miquina por una sola cara.

10
Ladrid, -8 MAR. 1975
P.A.
Alb i
s erio de Ej Lury
9
375 - 15 -
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