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(54) Spdsob kontinuilnej vyroby kvapalnych NP-hnojiv

Predmetom vyndlezu je spdsob kontinuélnej vyroby kvapalnych NP-hnojiv.

Kvapalné NP-hnojiva ortofosforeénanového typu st vodné roztoky zmesi dihydrofosfore¢-
nanu aménneho a hydrofosforeénanu dvojaménneho. Pripravuju sa neutraliziciou termickej
alebo extrakénej kyseliny trihydrofosforeénej plynnym alebo kvapalnym amoniakom, alebo
Vodnym roztokom é&pavku tzv. ¢pavkovou vodou. Pri amoniakalizécii extrakénej trihydrofosfo-
re¢nej kyseliny sa vyzraZaju nedistoty obsiahnuté v kyseline ako su Al, Fe, Mg, SiF;~ vo forme
gelovitych fazko filtrovatelnych zrazenin. MnoZstvo tychto zrazenin a ich Struktira su zavislé
na hodnote pH a teplote reakénej zmesi, teda na sposobe vedenia neutraliza¢nej reakcie. Vzhla-
dom k tomu je moZné v sucasnosti zndme sposoby pripravy zakladnych NP-roztokov rozdelit do
dvoch hlavnych skupin.

Do prvej skupiny patria postupy, pri ktorych sa vyzraZané necistoty oddelujd, pri¢om sa ziska
¢iry NP-roztok a oddelena zrazenina sa pouZiva ako tzv. kalové hnojivo, alebo sa zapravuje do
tuh}’rch hnojiv. Za tymto Géelom je proces neutralizacie vedeny tak, aby sa ziskala zrazenina
o najvysiej filtraénej pripadne sedimentaénej rychlosti. Znamy je postup dvojstupfiovej neutra-
lizicie trihydrofosforeénej kyseliny plynnym amoniakom (USA pat. 3264.087, Chemical En-
ginneering progress, Vol. 58, No. 9, september 1962, 89—93), pri ktorom neutralizicia v prvom
stupni prebieha pri teplote 103 °C do hodnoty pH 4 2, v druhom stupni sa pri teplote 102 °C
reakén4 zmes doneutralizuje na findlny produkt o pH 6,0—86,6. Kontinuélnou sedimenticiou sa
potom ziskava 70 % objemovych éireho hnojiva a 30 % kalového hnojiva.

Do druhej skupiny patria postupy, pri ktorych sa vyzrdZané nedistoty neoddeluju, takze sa
v pravom slova zmysle ziskava NP-suspenzia. Pri tychto postupoch sa ziskava produkt v ktorom
je sedimentécia &astic zrazeniny pomald a vzniknuté éastice si natolko jemné, Ze nezhorsu]u
fluiditu produktu a neupchévaju rozstrekovacie trysky aplikaénych zariadeni. Takto je znimy
postup dvojstupiiovej neutralizicie, pricom v prvom stupni sa vedie neutralizicia do pH 7 alebo
vy§sie, v druhom stupni sa kysehnou vyrovna pH na hodnotu 6,7 za stidasného priddvania 1—2 %
hydrofilnej hlmy s napudiavacimi vlastnostami. Narastaniu kry$talov fosforeénanu horeénato-
amoénneho je moZné zabranit rychlym ochladenim na normalnu teplotu (Agricultural and Food
Chem1stry, september——oktober 1961, 343—348).

Dalej sti zndme postupy, pri ktorych sa do hotového NP-roztoku pridavaji rozne stabilizujuce
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prisady, ako su attapulgit, bentonit, lignosulfonaty, kaoliny (USA pat. & 3179.496, USA pat.
¢. 3 160.495). ‘

Sposob vyroby a zariadenie pre pripravu kvapalnych ortofosforeénanovych hnojiv je popisany
i v patente USA ¢. 2969.280. Cpavkova voda, HyPO, a technologickd voda st davkované do
reaktora, odkial sa hortici roztok odderpadva a v dvoch prudoch sa vedie do chladiacej sprcho-
vacej veze, chladenej obiehajucou studenou vodou.

Sposob vyroby NP-kvapalného hnojiva s vyuZitim trubkového reaktora je predmetom patentu
USA ¢. 3130.033. Reaktor sa sklad4 z dvoch zén, pri¢om do prvej zony sa davkuje HiPO; a do
druhej &pavkova voda. Uvedené je zariadenie a spdsob chladenia, pri ktorom sa 50—75 % ochla-
deného cirkulujiceho produktu miefa s ¢erstvym produktom. Podla patentu USA ¢&. 2 917.380 sa
da pripravit kvapalné hnojivo s vopred uréenym pomerom N — P05 — H,0 spbsobom, podla
ktorého sa do premieSavacej nddoby, umiestnenej v samotnej reakénej nadobe, privadza kva-
palny amoniak, kyselina fosforedna a zmes pozostévajica z vody a cirkulujticeho schladeného
produktu. Teplota reakénej zmesi udrZiava maximalne do 71°C a pri pH 6,85 sa ziska kvapalné
hnojivo zloZenia 8 — 24 — 0. ~

Vyrobné postupy tejto druhej skupiny, aj ked umoZfiuju pripravu derpatelnych a skladova-
teInych NP-hnojfv, st z hladiska technologického zariadenia pomerne naro¢né, & uz je to viac-
stupriové neutralizdcia alebo priprava stabilizaénej prisady a v niektorych postupoch i pomerne
zloZity systém odvodu neutralizaéného tepla.

Teraz sa zistilo, Ze nedostatky niektorych popisanych spésobov mo#no do znadnej miery od-
stranit spésobom kontinualnej vyroby kvapalnych NP-hnojiv podla vyndlezu.

PodIa tohto spdsobu, spoéivajliceho na neutralizécii kyseliny trihydrofosfore¢nej amoniakom
sa kyselina a amoniak davkuju do reakéného prostredia tvoreného zmesou a vychodiskovych
surovin, ktoré cirkuluje rychlosfou minimalne 10-n4sobne vy$$ou a maximélne 500-nisobne
vy8Sou, ne? je rychlost davkovania HyPO;,.

Je zvl48t vyhodné zavadzat do cirkulujtceho reakéného prostredia najprv amoniak a a% potom
H3POy,, ¢im sa dosiahne nastavenie poZadovanej hodnoty pH-produktu smerom z mierne zasa-
ditej oblasti, o mé zv14st priaznivy vplyv na charakter kalu tvoreného vyzraZanymi nedistotami,
ktoré sa do reakéného prostredia vnaSaju extrakénou trihydrofosforednou kyselinou.

Za tychto podmienok, pri pouZiti znaéne znedistenych extrakénych HyPO,, sa vytvara jemna,
homodisperzna, gelovit4 zrazenina, ktord nezhorsuje reologické vlastnosti a éerpatelnost NP-roz-
toku. :

Takto ziskany NP-roztok mé& dlhodobu skladovatelnost a sediment vznikajici pomalym
usadzovanim sa jemnych ¢astic zrazeniny neéist6t je mozno fahko suspendovat jeho premiesanim
v zasobniku s vyhodou pomocou tlakového vzduchu. Takto vyrobeny produkt obsahuje mini-
mélne 8 % N a 24 % celkového Py0j, z éoho minimélne 96—98 % P;05 je vo vodorovnej forme,
jeho pH sa pohybuje v rozmedzi 6—7. o

Sposob vyroby podla vyndlezu je vhodné realizovat na vyrobnom zariadeni, ktorého jeden
z moznych prikladov prevedenia je zndzorneny na obr. 1. Zariadenie pozostava z vymennika
tepla 1, zasobnika produktu 2, cirkuladného gerpadla 3, privodu amoniaku 4, privodu kyseliny
trihydrofosforeénej 5, a z privodu vody 6. ,

Pri vyrobe zékladnych NP-roztokov ortofosforeénanového typu cirkuluje reakéni zmes zo
zésobnika 2" pomocou cirkulaéného Eerpadla 3 cez vymennik tepla 1 spif do zisobnika 2. Do
sacieho potrubia cirkulatného ¢erpadla 3 sa pridom 4 privadza v poZzadovanom mnoZstve amo-
niak, a to bud v koncentrovanej forme ako kvapalny resp. plynny alebo ako vodny roztok amo-
niaku vo forme tzv. épavkovej vody. V inom mieste cirkula¢ného potrubia sa privadza prudom 5
v pozadovanom mnoZstve H3PO;. Uké4zalo sa vyhodnejdie privadzat kyselinu trihydrofosforetnu
do sacieho potrubia aZ za miestom dédvkovania amoniaku v smere toku obiehajiceho NP-roztoku.
Samotné neutralizaéna reakcia prebieha takto v sacej asti potrubia a dalej v cirkula¢nom &er-
padle 3, kde dochadza k jej dokonalej homogenizécii. Je vyhodné pouzivat na cirkuldciu odstre-
divé Cerpadlo, v ktorom sa dosiahne vysokého stuptia homogenizacie. Technologicku wvodu,
potrebnui na ziskanie vodného NP-roztoku poZadovanej koncentracie, je moZné priviest alebo do
zasobnej nadrze 2 alebo tieZ do cirkulaéného potrubia. MnoZstvo privadzanych surovin sa regu-
luje podla hodnoty pH a mernej hmotnosti produktu.

Dalej uvedené priklady blizsie ilustruju, ale nijako neobmedzuju predmet vyn4lezu.

Priklad 1

Do zasobného kotla objemu 1501 sa na¢erpsd NP-roztok v takom mnoZstve, aby po spusteni
cirkula¢ného &erpadla boli zahltené potrubné trasy a chladi¢ a sti¢asne aby bola hladina NP-roz-
toku vo vyske boéného vytoku pre produkt opatreného kvapalinovym uzaverom, ¢o zodpoveds
objemu 130 1. Zékladny NP-roztok obieha pomocou cirkulaéného éerpadla rychlostou 150 1 min™
cez vymennik tepla o chladiacej ploche 1,5 m2 Davkovacimi derpadlami sa do sacej dasti
potrubia, v ktorom obieha reakénd zmes, ddvkuje &pavkova voda koncentracie 21,88 % NHj;,
technologickd voda a extrakénd kyselina HyPO, o koncentracii 47,42 % celkového PyO;.a alkali-
metricky stanovenou koncentraciou 69,55 % H,PO,. ' -

Extrakénd kyselina trihydrofosforeéna bola davkovana rychlosfou 1,5 kg min-"%, timerne
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k tomu boli davkované épavkova voda a technologickd voda tak, aby hodnota pH kontinudlne
odtekajticeho produktu sa pohybovala v rozsahu 6—7 a jeho mernd hmotnost v rozmedzi 1270—
1350 kg m™3, Poéas 8 hodinového nepretrzitého pokusu sa pripravilo 1390 kg kvapalného NP-
hnojiva, obsahujticeho 8,46 % celkového dusika a 24,80 % celkového P50, pri¢om 97 % =z cel-
kového obsahu P305 bolo vo vodorozpustnej forme. Priemernd hodnota pH findlneho produktu
bola 6,8, priemerna hodnota mernej hmotnosti pri 20 °C bola 1289 kg m™. V priebehu pokusu

bola rychlost cirkuldcie reakénej zmesi 127-krat vécésia ako rychlost davkovania kyseliny tri-
_hydrofosforeéne;j. ' ’

Priklad 2

Reakéna zmes cirkulovala zo zésobnika objemu 1501 cez vymennik tepla s chladiacou plochou
1,5 m? spit do zasobnika rychlostou 250 kg min™L. Do cirkulujticej reakénej zmesi bola davkovana
v mno#stve 1 kg min™ extrakénd HyPO,, obsahujuca 52,87 % PsO5 a podla hodnoty pH a mernej
hmotnosti produktu sa nastavilo davkovanie plynného amoniaku a technologickej vody. Pocas
6-hodinového pokusu sa ziskalo 770 kg zékladného NP-roztoku, obsahujuceho 8,12 % dusika
a 24,35 % celkového Py0;.

Priklad 3

Do zésobnika objemu 31 bol zaddvkovany vopred pripraveny zikladny NP-roztok a zahajend
- jeho cirkulacia cez chladi¢ s vymennou plochou 0,3 m2. Cirkulaénd rychlost reakénej zmesi bola
300 kg h™. Do takto cirkulujucej reakénej zmesi bola davkovana extrakénd HzPO; s obsahom
52,08 % celkového PyOs a v odpovedajlicom mnoZstve &pavkova voda s obsahom 25 % NHj
a technologicka voda. Kyselina fosforedné bola davkovana. rychlostou 10 kg h™, takZe rychlost
cirkulujicej reakénej zmesi bola 30-krat vidésia. Po dvoch hodinach nepretrzitého chodu sa ziskalo
41,5 kg zékladného NP-roztoku, obsahujiceho 8,4 % dusika a 24,54 % P5Os.

PREDMET VYNALEZU

Sposob kontinualnej vyroby kvapalnych NP-hnojiv neutralizdciou kyseliny trihydrogénfosfo-
reénej amoniakom plynnym, kvapalnym alebo vo forme vodného roztoku, vyznacujuci sa tym,
%e kyselina trihydrogénfosforetnd a amoniak sa davkuju do reakéného prostredia tvoreného
zmesou produktu a vychodiskovych surovin, ktoré cirkuluje rychlostou 10 az 500-nésobne
vysSou ako je rychlost ddvkovania kyseliny trihydrogénfosforeéne;j.

1 vykres
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