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Zplsob vyroby amonium glyfosatu ve formé& prasku

Oblast techniky

Vynélez se tyka pfipravy herbicidni formulace pouZitelné v zemédélstvi a v jinych
oborech, kde je pozadovana regulace plevelt nebo jiného rostlinstva. Pfedev§im se tyka ptipravy
herbicidni aktivni slozky, jmenovit¢ N-fosfonomethylglycinu (glyfosatu) ve formé jeho
amoniové soli, jako meziproduktu uzite€ného v dal$im zpracovani spoleéné s povrchové aktivni
latkou za vzniku ve vodé rozpustné nebo ve vode dispergovatelné suché Césticové herbicidni

formulace.

Dosavadni stav techniky

Glyfosatové herbicidy, zejména herbicidy obsahujici ve vodé rozpustnou sil glyfosatu,
jsou dobte zndmé. Konkrétn€, monoamoniova sil glyfosatu je uvedena jako pouZitelny herbicid
napiiklad v U.S. patentu ¢. 4405531 podle Franze. Jestlize nevyZaduje kontext jinak, “amonium

glyfosat” zde odkazuje na monoamoniovou sil glyfosatu, kterd ma chemicky vzorec
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budiZ rozuméno, Ze molarni pomér amonnych kationti ku glyfosatovym aniontim v takové soli
neni nezbytné piesné 1. Mimy molami nadbytek bud’ amonnych kationtli, nebo glyfosatovych
aniontdi, naptiklad poskytujici molérni pomér asi 0,8 az asi 1,25, neni v rozporu s terminem
“amonium glyfosat”, jak je zde uZivan.

Amonium glyfosat je sl primarniho vybéru pii pfipravé suchych glyfosatovych
herbicidnich formulaci. ”Sucha” formulace zde je kompozice, kterd je pevna obvykle ve formé
Sastic, které jsou bud’ agregované jako v granulované kompozicitu nebo negranulované jako
v prasku. Slovo ”sucha” zde v této souvislosti nezahrnuje, Ze je formulace nezbytné prostd vody
nebo jiné kapaliny, pouze Ze je suchd na dotek. Suché formulace mohou obsahovat az asi 5 %
podle hmotnosti vody, ale typi¢t&ji je obsah vody mensi nez asi 1 %, napiiklad asi 0,5 % nebo
nizi.

Suché formulace glyfosatovych herbicidi, podobné jako odpovidajici kapalné (normalné
vodné) formulace, typicky obsahuji kromé glyfosatu jednu nebo vice povrchové aktivnich latek.

Povrchové aktivni latky jsou daleZitymi slozkami glyfosatovych formulaci, protoze kdyZ je



glyfosatovd formulace fedéna, rozpousténa nebo dispergovdna ve vode€ pro aplikaci
rozpraSovanim na listi rostliny, povrchové aktivni latky napomahaji zadrZovani kapének spreje
listim, adhezi kapének spreje na listovy povrch a pronikani glyfosatu skrz hydrofobni kutikulu,
ktera pokryva listovy povrch, t&mito prostfedky a jinymi moZnymi postupy, které zvysuji
herbicidni uéinnost glyfosatu, a je tudiz dileZité vybrat vhodnou povrchové aktivni latku nebo
kombinaci povrchové aktivnich latek, jak je uvedeno v Wyrril & Burnside, Weed Science 25,
275-287, 1977.

Optimélni mnoZstvi povrchové aktivni 14tky pro dodani poZadované herbicidni (¢innosti je
typicky v rozmezi asi 0,2 aZ asi 1 hmotn. dil povrchové aktivni latky na hmotnostni dil glyfosatu,
vyjadfeny jako ekvivalent kyseliny (e.a.). Pokud je poZadovina formulace glyfosatového
herbicidu v suché formé, mize byt obtiZzné nadavkovat takové mnoZstvi povrchové aktivni latky
do formulace bez toho, Ze by se formulace stala lepkavou s tendenci slepovat se nebo ztracet
dobré sypké nebo tekuté viastnosti.

V oblasti techniky jsou znamy nejméné tfi pfistupy pro ptekonani problémii poskytnuti
dostatecného mnoZstvi povrchov€ aktivni latky vsuché glyfosatové formulaci. Prvni a
aktivni latku do miry dostatecné pro vyvarovani se vySe zminénych problémi. Nosi¢ mizZe byt
nerozpustny, ale dispergovatelny ve vodé, jako napfiklad v pfipad€é casticového oxidu
kfemicitého, nebo muZe byt rozpustny ve vodé€, jako napiiklad v pfipadé siranu amonného.
Nicméng, pfidavek takového nosi¢e nevyhnutelné sniZzuje maximalni naneseni glyfosatového
herbicidu, kterého miZe byt dosaZeno v této formulaci, a z tohoto diivodu podstatné piidava na
cen¢ za jednotku glyfosatu e.a. vysledné formulace. V tomto ohledu by mélo byt uznano, Ze
néklady zpracovani jsou vyznamnym prvkem v cené suché formulace a Ze naklady zpracovani
jsou diktovany objemem vyrabéného produktu. Produkt, ktery musi byt vyrabén ve velkém
objemu, protoZe jeho nanaSeni aktivni slozky je nizké, se prodraZuje za jednotku aktivni slozky.

Druhy pfistup, jak je nazorné ukdzén v U.S. patentu ¢. 4931080 podle Chan & Djafar,
poskytuje povrchoveé aktivni latku, kterd je pevnd pii teploté prostfedi. Pfi tomto pfistupu je
povrchové aktivni latka pfed smisenim s Casticovym glyfosatovym herbicidem a vodou
roztavena tak, Ze pfi suSeni a chlazeni povrchov€ aktivni l4tka tuhne za tvorby zakladni hmoty
obklopujici herbicidni ¢astice. Neni potfebny inertni nosi¢. Bohuzel vycet povrchové aktivnich
latek, které jsou pevné pfi teploté prostiedi, nezahrnuje mnoho povrchové aktivnich latek, které
patii mezi nejucinnéji pro zvyseni glyfosatové herbicidni aktivity.

Tteti ptistup, tudiz, jak je ndzorn¢ uveden v U.S. patentu ¢. 5656572 podle Kuchikata a
spol. (‘patent 572"), poskytuje povrchové aktivni latku, kterd je kapalna pii teploté prostiedi a
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zajidtuje, aby Castice glyfosatového herbicidu samy absorbovaly nebo adsorbovaly dostatecné
mnoZstvi povrchové aktivni l4tky pro potlaceni problému lepkavosti, tvrdnuti a $patné sypkosti.
"Patent 572 tik4, Ze tohoto miiZe byt dosaZeno nejsnaze, jestlize je vybrana povrchové aktivni
latka takova, Ze gelovati, pokud je pfidana do vody. Nicméné je také jasné, Ze absorpéni a/nebo
adsorpéni vlastnosti Castic glyfosatového herbicidu vyrazn® ovliviiuji mnozstvi kapalné
povrchovée aktivni latky, kterd mliZe byt obsaZena ve formulaci.

Amonium glyfosat je sl vyhodna pro pouZiti pfi pfipravé suchych glyfosatovych
formulaci z mnoha divodd, ale asi hlavné€ z toho divodu, Ze amonium glyfosat je relativné
nehygroskopicky. Soli oblibené pii piipravé vodnych formulaci, jako napiiklad
isopropylamoniova stl nebo trimethylsulfoniova sil, je velmi obtizné vysusit do krystalického
stavu a jiZ jednou suché maji silnou tendenci znovu absorbovat vodu. Sodna stil, uvedena jako
pouZitelnd v suchych glyfosatovych herbicidnich formulacich, napiiklad v mezinarodni
patentové piihlasce ¢. WO 8704595, je mnohem méné hygroskopicka neZ tyto soli, ale vyzaduje
nicméné baleni materialem vodou velmi neprostupnym pro potladeni absorpce vodni pary
z atmosféry a naslednou ztratu volné tekutych vlastnosti. U.S. patent ¢. 5324708 podle Moreno a
spol. uvadi postup ptipravy nehygroskopického amonium glyfosatu; nicméné suchy amonium
glyfosat ptipraveny jakymkoli zndmym postupem je pfiméfené nehygroskopicky pro vétSinu
praktickych ucelil.

U.S. patent ¢. 5266553 podle Champion & Harwell uvadi postup piipravy suchého ve vode
rozpustné kompozice zahrnujici stil herbicidni sloudeniny, ktera obsahuje funkéni skupinu
karboxylové kyseliny. Tento postup zahrnuje tvorbu vodného roztoku nebo fidké suspenze této
soli reakci herbicidni slou¢eniny s neutralizujici zasadou za pfitomnosti vody, a poté odstranéni
vody za vzniku suché soli. Postup je zamé&fen zejména na herbicidy substituovanych benzoovych
kyselin a herbicidy fenoxy-substituovanych karboxylovych kyselin, ale je uvadén téz jako
pouzitelny pro glyfosat. Jak je uvedeno niZe, suchy pradSek amonium glyfosatu pfipraveny
procesem reakce fidké suspenze se ukazal jako obecné nevhodny pro naslednou formulaci
s povrchové aktivni latkou.

Komeréni herbicidy ve formé suchych ve vodé rozpustnych granuli obsahujicich amonium
glyfosat spoleéné s kapalnou povrchove aktivni latkou zahrnuji herbicidy Roundup® Dry,
Roundup® Max a Rival®, s nimiZ obchoduje Monsanto Company v nékolika zemich.

Byla zvefejnéna fada granula¢nich postupdl, které jsou vhodné pro pfipravu ve vodé¢
rozpustnych a ve vodé dispergovatelnych granuli amonium glyfosatu s kapalnou povrchové
aktivni latkou. Jeden takovyto postup je granulace pii hnéteni. Nicmén€ pouZivangj$im

granula¢nim postupem pro formulaci suchého amonium glyfosatu je extruzni granulace. Jednim



ptikladem takového postupu je ten, ktery je Siroce popsan v britském patentu ¢. 1433882 (“patent
882"), vyjma toho, Ze primarni aktivni sloZka, a to amonium glyfosat, je spise ve vod¢ rozpustna
nez ve vodé nerozpustnd, jak je tomu v postupu podle "patentu 882". V tomto nazorném postupu,
je amonium glyfosat smichan s povrchové aktivni latkou a malym mnoZstvim vody za tvorby
extruzni vlhké smési, ktera je pak extrudovana za tvorby provazci extrudatu, které se samovolné
lamou v bodé extruze nebo kratce poté za tvorby kratkych valcovitych granuli, které jsou pak
suSeny. SuSeni je s vyhodou provadéno ve fluidni su§arn€. MnozZstvi vody ve vlhké smési je pro
proces kritické. Jestlize je smés piili§ vlhkd, provazce extrudatu se nelamou snadno za tvorby
jednotlivych granuli. Navic provazce extrudatu maji tendenci slepovat se dohromady a/nebo
tvofit hrudky. JestliZze je smés pfili§ suchd, vysledné granule jsou drolivé a maji tendenci tvofit
vyznamné mnoZstvi jemného ¢asticového materialu v pribéhu suSeni nebo pozdgji, v pribéhu
manipulace s balenymi granulemi. Voliteln¢ miZe byt mezi extrudaci a suSeni vloZen krok
valcovani nebo zpracovanim v bubnu, jak se uvadi v U.S. patentu ¢. 5443764 podle Lloyd, pro
vylepseni jednotnosti velikosti a tvaru granuli.

O zpisobu, kterym je pfipravovan amonium glyfosat pouZivany jako meziprodukt pii
vyrob& kone¢né formulace, bylo zji$téno, Ze ovlivituje do velké miry absorpéni a/nebo adsorpéni
vlastnosti &asticového amonium glyfosatu s ohledem na kapalnou povrchové aktivni latku.
Absorpéni a adsorpéni vlastnosti ¢astic amonium glyfosatu jsou zvlasté dilezité tam, proces
extruze, jako napiiklad ten, ktery je uveden ve vySe odkazovaném ’patentu 572°, ma tendenci
produkovat &asticovy amonium glyfosat s dostate¢nou mirou absorpce a/nebo adsorpce, coZ
umoZni uspokojujici formulace s aZ asi 25 % podle hmotnosti kapalné povrchové aktivni latky,
jako napiiklad polyoxyethylen tallowaminu. Naproti tomu, reakce vodné fidké suspenze kyseliny
glyfosatové s bezvodym amoniakem nebo vodnym amoniakem (hydroxidem amonnym) ma
tendenci poskytovat relativné neabsorptivni nebo neadsorptivni ¢éstice amonium glyfosatu.

ProtoZe bezvody nebo vodny amoniak jsou mnohem levn&j$i zdroje amonnych kationtl
neZ hydrogenuhli¢itan amonny, byla udinéna fada pokusi vyvinout postupy, kde kyselina
glyfosatova reaguje s bezvodym nebo vodnym amoniakem, kde navic vysledny amonium
glyfosat je vhodny pro naslednou formulaci s povrchové aktivni latkou, zejména s kapalnou
povrchové aktivni 1atkou. K dne$nimu dni bylo Gspéchu dosaZeno pouze, pokud k reakci dochézi
za ptitomnosti velmi malych mnoZstvi vody, napfiklad asi 7 hmotn. dili nebo mén€ vody na 100
hmotn. dili suchych slozek. U.S. patent ¢. 5614468 podle Kramer a spol. uvadi takovy postup,
kde pevna &asticova kyselina glyfosatova reaguje s vodnym amoniakem, a U.S. patent ¢.
5633397 podle Gillespie a spol. uvadi takovy postup, kde pevna ¢asticova kyselina glyfosatova
reaguje s bezvodym plynnym amoniakem.



Postupy, kde dochézi k acidobazické reakci ve vodném médiu, generujici koncentrovany
vodny roztok amonium glyfosatu, jsou snadnéji regulovatelné nez vySe uvedené postupy v pevné
fazi. Navic, exotermickd povaha reakce je pfic¢inou nutnosti disipace tepla, kterd piedstavuje
mnohem méné problémi ve vodném médiu z diivodu snadnéj$iho zajisténi pfime&feného miseni
a tudiZz tepelné vymény nez je mozZné pii procesu vpevném stavu. Je zde tudiZz dlouho
pocitovana potieba v oblasti techniky vyvinout proces v fidké suspenzi pro vyrobu amonium
glyfosatu, kde vytvofeny amonium glyfosat je vhodny pro naslednou formulaci s vhodnou
povrchové aktivni latkou, zejména vhodnou kapalnou povrchové aktivni latkou, pro poskytnuti
suchého prasku nebo zrnité formulace s vy$3im stupném herbicidni G¢innosti a navic poskytujici
dobré vlastnosti pro skladovani bez slepovani se a dobré vlastnosti tekutosti.

Vynalez poskytuje prave takovy zptisob.

Podstata vynalezu

Zpisob piipravy prasku amonium glyfosatu, jehoZ podstatou je, Ze se (a) misi (i) pevna
glyfosatova kyselina ve formé& ¢éstic, (ii) voda v mnoZstvi asi 0,5 aZ asi 3 hmotn. dily na hmotn.
dil kyseliny glyfosatové, a (iii) zésada, kterd dodava amonné kationty, v mnozstvi asi 0,8 aZ asi
1,25 molarnich ekvivalentli amoniaku na mol kyseliny glyfosatové, za tvorby vodného reakéniho
média; (b) pfic¢emZ probiha reakce kyseliny glyfosatové se zasadou v reakénim médiu za vzniku
reakéniho produktu zahmujictho koncentrovany vodny roztok amonium glyfosatu; nacez se (c)
reakéni produkt su$i za vzniku pevné latky ve formé& d&astic, které se poté (d) urychluji
v turbulentnim vysokorychlostnim proudu plynu za vzniku mezi¢asticového tfeni prasku
amonium glyfosatu s priimérnou velikosti ¢astice asi 5 aZ asi 20 pm.

S vyhodou je misi (a) pevna glyfosatova kyselina ve formé ¢astic a voda za sou¢asné¢ho
promichavani za tvorby Fidké suspenze, a poté se kfidké suspenzi pridd za pokradujiciho
michani zasada, ktera dodava amonné kationty.

S vyhodou krok (c), ktery zahrnuje suSeni reak¢éniho produktu jeho kontaktem
s vyhiivanym povrchem za tvorby pevné usazeniny na vyhiivaném povrchu a poté ziskani pevné
usazeniny ve forme& pevnych ¢astic.

V dal§im provedeni vynalezu je poskytnut zplisob pfipravy suché granulované formulace
obsahujici amonium glyfosat a jednu nebo vice povrchove aktivnich latek, zahrmujici kroky (a)
az (d) popsané vyse, nasledované (e) misenim asi 75 aZ asi 90 hmotn. dili praSku amonium
glyfosatu s asi 10 aZ asi 25 hmotn. dily jedné nebo vice povrchové aktivnich latek, a s asi 3 az asi
10 hmotn. dily vody na 100 hmotn. dili slozek jinych neZ voda, za tvorby extrudovatelné vihké

smési; (f) granulaéni krok, ktery zahrnuje extrudaci vlhké smési za tvorby provazcd extrudatu,



které se lamou za vzniku mokrych soudrZznych granuli; a (g) suSeni granuli za tvorby suché
granulované formulace. Voliteln€ zplisob zahrnuje dalsi krok (h) t¥idéni suSenych granuli pro
odstranéni nebo recyklaci granuli, tlomki granulf a shlukd granuli, které jsou mimo poZadované
rozmezi velikosti.

S vyhodou je extrudovatelnd vlhkd smés tvofend vkroku (e) konzistence takové, Ze
provazce extrudatu tvofené vkroku (f) se ldmou samovolné pii extruzi za tvorby granuli.
Nicméné, volitelné krok (f) dale zahrnuje lamani nebo fezani provazci extrudatu za vzniku
granuli. At uZ krok (f) zahrnuje €i ne takovy tikon lamani ¢i fezani, volitelné krok (f) zahrnuje
valcovani a/nebo zpracovani navlhc¢eného granuldtu v bubnu, aby byl granulim proptij¢en
sféricky tvar a vétsi jednotnost velikosti.

V prvnim kroku vyhodného zpisobu podle vynélezu, tj. kroku (a), jak je definovan vyse, je
pfidan 1 hmotn. dil pevné glyfosatové kyseliny ve forme &astic k asi 0,5 az asi 3 hmotn. dilim
vody za soucasn¢ho michédni za tvorby fidkeé suspenze. Kyselina glyfosatova je s vyhodou
stejnoméme dispergovand v fidké suspenzi, ale shlukovani Castic kyseliny glyfosatové do
malych shlukii obecn€ neni na ujmu. Relativni mnoZstvi vody a kyseliny glyfosatové pouzivana
pro piipravu Fidké suspenze nejsou uzce kritickd v rozmezi uvedeném vyse. Nicméné, je obecné
Zadouci vytvofit, v kroku (b), ktery nasleduje, roztok amonium glyfosatu o vysoké koncentraci,
naptiklad asi 40 % aZ asi 60 % podle hmotnosti; to znamena, Ze v kroku (a) na kazdych 100 kg
(na suchém zakladé€) kyseliny glyfosatové v fidké suspenzi je Zadouci mit asi 73 aZ asi 165 kg
vody.

Mohou byt pouZity Castice kyseliny glyfosatové o jakékoli Cistoté. Kyselina glyfosatova
technické ¢istoty, naptiklad ve formé& vlhkého kusu o asi 8 % aZ asi 12 % obsahu vlhkosti, se
ukazala byt vhodnou, ale pokud je to pozadovano, kyselina glyfosatovd mize byt pfedsuSena
a/nebo pfedem rozmélnéna. U specifikovanych mnoZstvi nebo koncentrace kyseliny glyfosatové
nebo amonium glyfosatu by se nebre v uvahu vlhkost, ktera mtize byt pfitomna, ale naopak jsou
zahrnuty mens$i mnoZstvi nebo niz§i koncentrace necistot. Typicky vlhky kus kyseliny
glyfosatové technické Cistoty ma stanoveného glyfosatu na suché bazi asi 95 % nebo vice, coZ
znadi, Ze takové nelistoty tvoii méné nez asi 5 % hmotnosti kyseliny glyfosatové technické
Cistoty.

Do #dké suspenze mohou byt volitelné ptidany nebo pfitomny jiné latky. Napfiklad malé
mnoZstvi sififitanu sodného miiZze byt pfidano pro inhibici tvorby nitrosaminu. Michani je
poZadovano, aby se vytvofila a udrZovala homogenni fidk4 suspenze; toto miiZe byt obstardno

jakymikoli vhodnymi prostfedky.
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Nazom¢ miZe byt ¥idka suspenze vytvofena umisténim 75 kg vody do nadrZe, a ptidanim,
za michani, 100 kg vlhkého kusu glyfosatu o 10 % obsahu vlhkosti a, pokud je to poZadovéno,
0,4 kg sifi¢itanu sodného.

Ve stejném vyhodném zpiisobu podle vynélezu, zésada, ktera dodava amonné kationty je
pak piivedena do nadrZe s fidkou suspenzi obsahujici kyselinu glyfosatovou tak, Ze probiha v
kroku (b) acidobazické reakce za vzniku amonium glyfosatu. MiZe byt pouZita jakakoli zasada,
ktera doddvd amonné kationty, v€etné uhli¢itanu amonného a hydrogenuhli¢itanu amonného.
Nicméng, obecn€ je vyhodné pouZivat vodny nebo bezvody amoniak. JestliZe je pouZivan vodny
amoniak (tj. hydroxid amonny), mnoZstvi vody dodavané vodnym amoniakem daile zifed'uje
fidkou suspenzi. Typicky vodny amoniak obsahuje asi 29 hmotn.% amoniaku a miZe byt tudiz
uvazovano, ze je dodano asi 71 hmotn.% jako voda. Toto by mélo byt zaclenéno do vypoctu
mnoZstvi vody pouZité pii piipravé fidké suspenze kyseliny glyfosatové. Bezvody amoniak miize
byt dodévan v kapalném nebo plynném stavu.

Ackoli kroky miseni a reakce (2) a (b) podle poradi jsou zde popsany jako oddélené kroky,
odbornik v oblasti techniky bude chapat, Ze acidobazické reakce zapo€ind, jakmile pfijde do
styku prvni &ast kyseliny a zésady ve vodném reakénim médiu. Reakce miZe byt v podstaté
dokonéena v pribéhu ¢asu piidavani zasady k fidké suspenzi.

S vyhodou je vodny nebo bezvody amoniak pfiddvan v pfibliZzn€ stechiometrickém
mnozstvi, coZ ma za nasledek vytvareni monoamonium glyfosatu. JestliZe je pfidano mén¢€ nez 1
molarni ekvivalent amoniaku na mol kyseliny glyfosatové, ¢ast kyseliny glyfosatové zistane
nezneutralizovand. JestliZe je tato ¢ast mala, napfiklad méné€ nez asi 20 %, coZ ma za nasledek
pfitomnost alespoti asi 4 moli amonium glyfosatu na mol nezneutralizované kyseliny
glyfosatové, neni to obecné nepfijatelné.

Na druhou stranu, jestlize je pfidan vice nez 1 molarni ekvivalent amoniaku na mol
kyseliny glyfosatové, &ast glyfosatu miZe byt uvaZzovéna jako pfitomna ve formé diamonné soli.
Nasledujici suSeni reakéniho produktu bude, v takové situaci, mit tendenci vést k t€kéni
amoniaku. Z tohoto ditvodu by mélo byt mnoZstvi amoniaku pfidané v kroku (a) niZ3i neZ asi
1,25 molarni ekvivalent na mol kyseliny glyfosatové. Nicméné je vyhodné pfidavat asi 0,95 aZ
asi 1,05 molariho ekvivalentu amoniaku na mol kyseliny glyfosatové.

Reakce amoniaku s kyselinou glyfosatovou je exotermicka. Pokracujici michéni suspenze
v kroku (b) je dtleZité pro poskytnuti u¢inného pfevodu tepla, stejné jako pro zajisténi uplného a
jednotného zreagovani. Konverzi kyseliny glyfosatové na amomium glyfosat se glyfosat
rozpousti ve vod€. Produkt reakéniho kroku tudiZ zahrnuje koncentrovany vodny roztok

amonium glyfosatu. "Koncentrovany" vodny roztok amonium glyfosatu zde oznafuje roztok



obsahujici alespon asi 20 hmotn.%, s vyhodou alespoii asi 40 hmotn.%, a nejlépe alespori asi 55
hmotn. % amonium glyfosatu. Horni hranice je hranici rozpustnosti amonium glyfosatu ve vodé,
ktera je teplotné zavisla.

Zatimco reak¢ni produkt zahrnuje tento koncentrovany vodny roztok, muize také obsahovat
nerozpusténé pevné Castice, v tomto piipadé je reakéni produkt pfesnéji popisovan jako
suspenze. Tyto nerozpusténé pevné ¢astice mohou byt amonium glyfosat nebo nezneutralizovana
kyselina glyfosatova.

Je vyhodné uchovéavat reakéni produkt pfi zvySené teplot®, napfiiklad asi 65 °C az asi
85 °C, pro maximalni rozpustnost amonium glyfosatu.

Dalsi krok postupu, tj. krok (c) definovany vySe zahrnuje suSeni tohoto reakéniho
produktu jeho kontaktem s vyhfivanym povrchem, pii¢emZ dochédzi k primarnimu vypaiovani
vody za tvorby pevné usazeniny na vyhfivaném povrchu. Bylo zji$téno, Ze jiné metody suSeni
neZ ty, které zahrnuji kontakt s vyhifvanym povrchem, napiiklad metody mzikového suSeni a
suSeni rozpra$ovanim a jejich modifikace, p¥inasi neuspokojivé vysledky, pokud jde o t¢innost
procesu.

Vyhtivany povrch je s vyhodou povrch vélce jako napiiklad buben nebo vilec, a je to s
vyhodou kovovy povrch poskytujici dobrou tepelnou vodivost, pfi¢emZ neni poddajny korozi pii
kontaktu s reakénim produktem kroku (b). Vhodné kovové povrchy poskytuji, naptiklad
nerezova ocel nebo pochromovani. V piipadé valce je teplo na povrch s vyhodou dodévano z
tepelného zdroje nebo vektoru uvnitf valce. Bylo zji§téno, Ze hodnym vektorem tepla je pfehfata
para. Teplota zahtivaného povrchu miZe byt regulovana nastavenim tlaku, pod kterym je do
véalce dodavana prehtata para; mohou byt ilustrativné pouZity tlaky od asi 250 do asi 1000 kPa,
ale s vyhodou je tlak pary asi 500 aZ asi 900 kPa. Vy$3i tlaky pary v tomto rozmezi, vytvafejici
vy$8i teploty povrchu, maji tendenci vést k rychlejSimu a Upln€jSimu vysuSeni. Teploty by
nemély byt tak vysoké, ani doba suSeni pevné usazeniny na vyhiivaném povrchu tak dlouha, aby
glyfosat podstupoval tepelny rozklad, proces, ktery nastava pti 200 az 230 °C, jak je popsano v
publikaci J.E. Franz a spol. v American Chemical Society Monograph 189, Glyphosate, a
Unique Global Herbicide, 1997, str. 27 a 244. Lze o¢ekévat urcité t€kani amoniaku v pribéhu
kroku suSeni, ale poskytovana teplota vyhfivaného povrchu neni tak vysokd a doba zdrZeni
produktu neni pfili§ dlouhd, takZe obecné je t€kani minimalni a nepfedstavuje Zadné problémy.

Kde krok suSeni zahrnuje rozpra$ovani reakéniho produktu v zahiivaném plynném médiu,
jako pfi mzikovém suSeni nebo suleni rozpraSovanim, vysledna pevnd latka je automaticky
ziskdvana ve formé ¢astic. Nicméné v pripadé kontaktniho suseni, jak je popsdno bezprostfedné

vys$e, se tvofi na vyhfivaném povrchu pevnd usazenina a ta musi byt ziskdvana napiiklad



seSkrabovanim usazeniny z povrchu. Typicky takovy proces seskrabovéani rozbiji tuhou hmotu
do formy Castic jako napfiklad vlogek, hrubého prasku nebo granuli, nebo jednotlivych krystali.
Kdyz je krok suSeni provadén u¢inng, obsah vlhkosti hmoty ve formé &astic je typicky pod asi 3
hmotn.% a s vyhodou je pod asi 1,5 hmotn.%, jesté vyhodné&ji pod asi 1 hmotn.%.

Z vy$e uvedeného popisu bude odbornikim z oblasti techniky jasné, Ze typ zafizeni
znamého jako bubnova suSdrna nebo valcova suSdrna miZe poskytnout potfebny vyhiivany
povrch pro krok (c) tohoto zptisobu. Také bude jasné, Ze podobn& vhodné mohou byt také jiné
typy zafizeni s vyhfivanym povrchem. Nasledujici popis pouziti bubnového nebo valcového
suSictho zafizeni pii provadéni kroku (c) zpiisobu by nemélo byt vykladéno jako omezujici
vynéalez na pouZiti takového zafizeni pro provedeni tohoto kroku zptisobu. Bubnové nebo
valcové suSarny jsou popsdny, napiiklad v Encyclopedia of Chemical Processing and Design,
Ed. J.J. McKetta, sv. 17, vyd. Marcel Dekker, Inc., 1983, str. 17 az 19; v Ullman’s Encycopedia
of Industrial Chemistry, 5. vydani, sv. B2, vyd. VCH, 1988, str. 4.25-4.27; a v Kirk-Othmer
Encyclopedia of Chemical Technology, 4. vydani, sv. 8, vyd. John Wiley & Sons, 1993, str. 512-
514. Jina schémata kontaktnich suSaren, které mohou byt nahrazeny, pokud je to Zadouci, jsou
popséna v téchto publikacich.

Bubnové suSdrny mohou mit jednoduché otafeni vyhiivaného bubnu nebo, vyhodné&ji pro
tento zplsob, dva paralelni vyhiivané bubny, které se otafeji v opacnych smérech, jeden po
smeéru a druhy proti sméru hodinovych ruéicek. Osa rotace je normalné horizontalni nebo téméf
horizontalni. Pfi innosti jsou od sebe povrchy paralelnich bubnti oddéleny velmi uzkou,
vét§inou nastavitelnou, mezerou znimou jako "styénd linka". Sitka mezery, zniama jako
"bubnova proluka”, na sty¢né lince je typicky nastavena na asi 2 aZ asi 10 mm, s vyhodou asi 3
az asi 7 mm. S vyhodou se bubny otéaceji takovym zplisobem, Ze se povrchy sbihaji nad sty¢nou
linkou, ¢imzZ se pfivadi material usazeny na kazdé nebo na obou povrsich do styéné linky.

Pfi provadéni kroku (c) zpisobu podle vynalezu v bubnové susarné je pfivadén reakéni
produkt kroku (b) na sbihajici se povrchy paralelnich bubnii. Reakéni produkt mize byt pfivadén
rozsttikovanim, ale vy$§i ucinnosti je obvykle dosaZeno, pokud se neché reakéni produkt pritékat
z trubice, jejiz konec se kyva jako kyvadlo nad sbihajicimi se povrchy bubnd a nad styénou
linkou. Rychlost otdfeni bubnil a teplota povrchii jsou regulovany tak, Ze je umozZnéno
odpafovani vét§iny vody v reakénim produktu nad sty¢nou linkou. Dalsi suSeni nastava ve sty¢né
lince a pod sty¢nou linkou, coZ ma za nasledek tvorbu tenké, vice nebo méné souvislé, pevné
usazeniny, ktera ulpiva na povrsich obou bubnil. Bylo zjisténo, Ze proces probiha nejucinnéji,
kdyZ je suseni nad sty¢nou linkou takové, Ze vede k hromadéni husté suspenze ve sty¢né lince.

V typické bubnové suSarné je staciondrni krabaci niiZ naklonén paralelné k ose kazdého
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bubnu, krabaci ostii noZe je v kontaktu s povrchem bubnu. NiZ je vychylen tak, Ze je $krabaci
ostii orientovano proti rota¢nimu pohybu povrchu bubnu. JelikoZz se povrch bubnu pohybuje
proti Skrabacimu ostii noZe, je jakdkoli pevna usazenina na ném odstranéna z povrchu a pada
nebo je dopravovana do vysypky nebo jiné sbérné nadoby. V prib&hu seskrabovani se pevny
material rozpada na malé vlocky.

Piesné umisténi seSkrabovacich Cepeli vzhledem ke sty¢né lince bubnii neni rozhodujici,
ale pro maximalni usuSeni je obvykle Zadouci umoZnit dostate¢né dlouhou dobu kontaktu pevné
usazeniny s vyhifvanymi povrchy bubnil, a z tohoto diivodu je vhodné umisténi pro Skrabaci niz
pro kazdy buben pfiblizné diametricky oproti sty¢né lince, t.j. asi 180° od styéné linky ve smyslu
rotace bubnu, nebo mirng nad timto umisténim. Typické umisténi je asi 180° aZz asi 220°,
napiiklad asi 200° od sty¢né linky.

Vlocky pevné hmoty vytvéafené seskrabovanim usazeniny hmoty z vyhfivaného povrchu
mohou predstavovat d€lenou pevnou latku, kterd vstupuje do kroku (d) zpisobu podle vynalezu.
Nicméné tyto vlocky maji tendenci vyvolat nizkou objemovou hustotu a ¢asto nejsou Ginng
zpracovany v kroku (d). Z tohoto diivodu je po ziskdni suSeného materidlu vyhodné rozdrtit
vlo¢ky za tvorby pevné latky ve formé& Castic pro pouZiti v kroku (d). Takovy volitelny krok
rozdrceni je zde uveden jako "pfed-drceni" pro jeho odliSeni od dal$iho zmenSeni velikosti, ke
kterému dochézi v kroku (d).

Pfed-drceni muze byt provadéno v jakémkoli vhodném zafizeni, neomezujicimi piiklady
jsou mechanické drtice jako napfiklad kolikovy mlyn nebo kladivovy mlyn. Velikost ¢astic pied-
-drceného materidlu neni striktné urcena, pokud je materidl vhodny pro piivod do zafizeni
popsaného niZe pro krok (d).

Krok vzniku prasku amonium glyfosatu s primérnou velikosti ¢astic asi 5 aZ asi 20 pum, tj.
krok (d) zplGsobu podle vynalezu definovany vySe, vyZzaduje pe€livou pozornost. Bylo
piekvapivé zjisténo, Ze ze vSech typl zafizeni zndmych v oblasti techniky pro zmenseni velikosti
¢astic pod asi 20 um, vétsina je nevhodna pro tento zplisob, z diivodl u€innosti zplsobu, kvality
produktu pro naslednou formulaci nebo obojiho. Neocekavané kritickym bylo zjiSténo pouziti
zafizeni, ve kterém je urychlovana d€lena pevna hmota z kroku (c) v turbulentnim
vysokorychlostnim proudu plynu, kde je generovan praSek amonium glyfosatu o poZadované
velikosti ¢astic primarné mezic¢asticovym tfenim.

Vhodnym zatizenim je fluidni mlyn nebo proudovy mlyn popsané napiiklad v
Encyclopedia of Chemical Processing and Design, ed. J. J. McKetta, sv. 50, pub. Marcel Dekker,
Inc., 1995, str. 433-435; v Ullmann's Encyclopedia of Industrial Chemistry, 5. vydéni, sv. B2,
pub. VCH, 1988, str. 5.33-5.35; v Kirk-Othmer Encyclopedia of Chemical Technology, 4.
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vydani, sv. 22, pub. John Wiley & Sons, 1997, str. 291-293" a v Perry’s Chemical Engineer’s
Handbook, 7. vydéani, pub. McGraw-Hill, 1997, str. 20.47-20.48. Takové zafizeni je poteba
odlisit od mechanického mlynu, kde rozmé&lnéni ¢astic nastava primarng tderem kladivové nebo
bucharové Casti nebo kolikli. Nékteré mechanické mlyny maji integralni vzduchové t¥idide, ve
kterych je proud vzduchu pouZivan pro oddéleni &astic riznych velikostf; nicméng v takovych
mlynech, nékdy nazyvanych mlyny se vzduchovym t¥idénim, mezi€asticové tieni, ke kterému
dochazi v proudu vzduchu, je druhotné viiéi mechanickému nérazu pfi sniZzovani velikosti ¢astic.
Mlyny se vzduchovym tfidénim byly shledany jako nevhodné pro pouziti v kroku (d) zpdsobu
podle vynalezu, ackoli mohou byt pouZivany pro operaci pfed-drceni nastinénou vyse.

Pti fluidnim nebo proudovém mleti, dosaZena kone¢na velikost &astic zavisi na poatedni
velikosti ¢astic a na dobé zdrZeni v mlynu, posledni jmenovana zavisi stfidavé na rychlosti
ptivodu. Cim mensi je poSatedni velikost &stic, tim v&tii je piivodova rychlost, pH niz maZe
mlyn pracovat za tvorby koneénych ¢astic dané priimémé velikosti. ProtoZze maji fluidni mlyny
mnohem vy38i spotiebu energie nez mlyny s mechanickym ndrazem, je obecné ekonomiltéjsi
provést pied-drceni v mlynu s mechanickym nérazem, jak je popsano vySe, a dokongit operaci
zmenSeni velikosti ve fluidnim mlynu.

Turbulentni vysokorychlostni proud plynu pi#i operaci fluidniho nebo proudového mleti
muzZe byt proud vzduchu, nebo eventualné dusik nebo jiny plyn. Dobré vysledky byly ziskany
uzitim vzduchu, dodavaného za tlaku asi 690 kPa.

V kone¢ném rozmezi velikosti asi 5 aZ asi 20 um zde specifikovaném, ¢im mensi je
velikost ¢astice, tim vice vyhovujici je praSek amonium glyfosatu pro naslednou formulaci. To je
pravdépodobné zC€asti zplisobeno postupyjicim nartistem plochy povrchu dostupného pro
adsorpci povrchove aktivni latky, zatimco se primé&ma velikost ¢astic stdvd mensi. S vyhodou
ma prasek amonium glyfosatu tvofeny v kroku (d) zpisobu podle vynalezu primémou velikost
Castic asi 5 az asi 15 pm, vyhodngji asi 5 aZz asi 10 um. Eventualné ma prasek amonium
glyfosatu tvofeny v kroku (d) s vyhodou specifickou plochu povrchu asi 1,25 aZ asi 3 m%g,
vyhodn&ji asi 1,5 aZ asi 3 m%g. Idealnd mé prasek amonium glyfosatu tvofeny v kroku (d)
priim&rnou velikost &4stic asi 5 aZ asi 7 um a specifickou plochu povrchu asi 2,25 aZ asi 3 m*/g.

Nicméng plati, Ze zatimco se zda byt mald velikost ¢astic, ziejm& kvili provazejicimu
velkému povrchu, nezbytnou podminkou pro dobrou naslednou zpracovatelnost, jak je zde
popséna, neni to podminka dostadujici. Céstice v rozmezi potfebné velikosti byly vyrabény,
napiiklad bubnovym suSenim s naslednym mechanickym mletim, coZ se ukédzalo byt jako

nevhodné pro naslednou formulaci. V soucasnosti neni zcela jasné, pro¢ ¢astice tvofené primarné
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srazkou mezi Casticemi, jako ve fluidnim nebo proudovém mlynu, by mély mit vhodng;si
vlastnosti pro naslednou formulaci ,neZ podobné velké ¢astice vytvofené jinymi prostredky.

Provedeni vynalezu poskytuje zpisob, kde prasek amonium glyfosatu pfipraveny kroky (a)
az (d) je dale zpracovan s povrchové aktivni latkou za tvorby granulované formulace kroky (e)
az (g) a voliteln¢ krokem (h) definovanymi vySe. Tyto kroky (e) az (h) jsou znamy v oblasti
techniky, ale nebyly diive usp€sné aplikovany na prasek amonium glyfosatu vyrabény zptisobem
zahrnujicim reakci kyseliny glyfosatové a amoniaku ve vodné fidké suspenzi. Zda se, Ze pouziti
turbulentniho vysokorychlostniho proudu vzduchu v kroku (d) pro ovlivnéni sniZeni velikosti
¢astic je kliCem pro umoZnéni vyrabét amonium glyfosat z procesu v fidké suspenzi ucinné a
ekonomicky ve formé vhodné pro dalsi zpracovani pfes kroky (e) az (g) a volitelné (h).

V prvnim kroku nasledného formulaéniho procesu, tj. kroku (e) zptlisobu podle vynalezu,
praSek amonium glyfosatu vytvofeny kroky (a) aZ (d) je smicha4n v mnoZstvi asi 75 aZ asi 85
hmotn. dild s asi 15 aZ asi 25 hmotn. dily jedné nebo vice povrchové aktivnich 1atek, a s asi 3 azZ
asi 10 hmotn. dily vody na 100 hmotn. dild sloZek jinych nez voda, za tvorby extrudovatelné
vlhké smési s hmotnostnim pomérem celkové povrchove aktivni latky ku amonium glyfosatu asi
1:9 aZ asi 1:3. Povrchové aktivni latka typicky pomahda upravit masu za tvorby extrudovatelné
vlhké smési; nicmén& hlavni funkci povrchové aktivni latky je zvySovat herbicidni u¢innost
kone¢ného produktu. Povrchové aktivni slozka se miiZe skladat z jednoho typu povrchové
aktivni latky nebo miize obsahovat dvé nebo vice povrchové aktivnich latek. Kde jsou pouZity
dvé& nebo vice povrchové aktivnich latek, mohou byt piidany jednotlivé k amonium glyfosatu
nebo mohou byt nejprve smichany dohromady a pak pfidany do smési. Jiné latky, zahmujici
vodu a/nebo glykoly, mohou byt voliteln® pfimichany k povrchové aktivni latce nebo latkdm
pfed ptidanim k amonium glyfosatu.

MiZe byt pouZita jakakoli ti{da povrchové aktivnich latek; nicmén€ je obecné€ vyhodne, Ze
nejméng jedna povrchové aktivni latka pfidand v kroku (b) je kationtovd nebo amfoterni.
Vyjimkou je tfida povrchove aktivnich latek znama jako alkyl polyglykosidy (APG), které jsou
neionogenni, ale které patii také mezi vyhodné povrchové aktivni latky pro pouzitf v tomto
vynélezu. Mezi ilustrativnimi tfidami kationtovych nebo amfoternich povrchové aktivnich latek
pouZitelnych ve vynalezu jsou alkylaminy, alkylamoniové soli, alkylaminoxidy, alkylbetainy,
alkyletheraminy, alkyletheramoniové soli a alkyletheraminoxidy. Zejména jsou vyhodné
polyoxyethylenové derivaty takovych kationtovych nebo amfoternich povrchové aktivnich latek.
Termin "alkyl" je pouZivan v této souvislosti pro oznaceni jednoho nebo vice lineérnich nebo

rozvétvenych, nasycenych nebo nenasycenych uhlovodikovych fetézcd s asi 8 aZ asi 22

uhlikovym atomy.
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Toto miseni miiZze byt provedeno v jakékoli vhodné naddobé jako naptiklad hn&tadi. JestliZe
ma byt zahrnuta vice neZ jedna povrchové aktivni latka, mohou byt povrchové aktivni latky
smichany pfedem. Povrchove aktivni 1atka nebo povrchove aktivni smés je s vyhodou pfidavana
v kapalném stavu; i v ptfipad® kapalné povrchové aktivni latky je obecné uZitedné zahfat
povrchove aktivni latku pro jeji pfivedeni do snadno tekutého stavu pfed jejim pFidanim k
amonium glyfosatu. Pevné povrchové aktivni latky mohou byt pfidany v pevném stavu nebo
eventudlné mohou byt zahfaty na teplotu nad jejich bodem téni a pfidany v kapalném stavu.
Vyhodné povrchove aktivni latky jsou ty, které jsou samostatné kapalné nebo v tekutém stavu,
za nepiitomnosti vody nebo jiného rozpoustédla, p¥i 25 °C.

Mnozstvi vody ptidané v kroku (e) je dulezité. Existuje optimalni rozmezi pro pfidané
mnozstvi vody, které se méni v zavislosti na absorpcnich a/nebo adsorpcnich charakteristikach
prasku amonium glyfosatu. Pro praSek s velmi vyhodnymi absorpénimi a/nebo adsorpénimi
charakteristikami, mize byt optimalni rozmezi Siroké asi od 3 do 10 hmotn. dili vody na 100
hmotn. dili sloZek jinych neZ voda. Nad timto optimalnim rozmezim ma vysledna vlhké smés
tendenci stat se lepivou, s tim vysledkem, Ze pfi protlaCovani extrudatu nebo granuli z n¢ho
tvofené maji tendenci se shlukovat. Pod optimalnim rozmezim ma smés tendenci byt obtizné
extrudovatelnou a extrudat nebo granule z n€ho tvofené maji tendenci byt nadmeérné drolivé.

Jestlize ma prasek méné priznivé absorpéni a/nebo adsorpéni charakteristiky, optimalni
rozmezi pro mnozstvi pfidané vody je typicky uZsi; zejména horni mez optimalniho rozmezi je
nizsi. JestliZe je prasek nesnaSenlivy k jakémukoli mnoZsvi vody vice neZ asi 5 hmotnostnich
dild na 100 hmotnostnich dili sloZek jinych neZ voda, je obecné nevhodné pro naslednou
formulaci extruznim granula¢nim procesem zde popsanym.

V kroku (€), pokraduje michani, dokud neni ziskdna homogenni vlhka smés, vyhodné s
t&stovitou konzistenci. Mohou byt ptidany sloZky jiné nez vySe uvedené, jestlize je to Zadouci
béhem kroku michéni.

Nasledujici krok, tj. krok (f) zplisobu podle vynalezu definovany vyse, je granulacni krok,
ktery zahrnuje protladovani vlhké smési za tvorby provazcill extrudatu, ktera se 14mou za tvorby
vlhkych soudrZnych granuli. Protladovéni je s vyhodou provadéno za pouZiti nizkotlakého
radidlniho extrudéru nebo extrudéru s dvojitou hlavici (twin-dome). Vlhka smés je protlatovana
skrz sita s otvory s vyhodou o priméru asi 0,5 az asi 2 mm, vyhodngéji asi 0,6 aZ asi 1,2 mm.
Extrudat vychézejici ze sit nejprve tvoii prodlouZené provazce, které maji tendenci samovolné se
lamat za tvorby kratkych valcovitych granuli. JestliZe se provazce neldmou snadno, miZe byt

nezbytné piidat fezaci zafizeni u Cela extrudéru; nicméng jestlize ma prasek amonium glyfosatu
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Zzadouci absorpéni a/nebo adsorpéni vlastnosti a mnoZstvi ptidané vody je v optimélnim rozmezi
popsaném vySe, proces fezani obvykle neni nezbytny.

Bezprostfedn€ po protladovéni jsou granule vlhké a soudrzné, ale nejsou lepkavé a
neshlukuji se. V tomto bod€ mohou byt granule, pokud je to Zadouci, podrobeny vélcovani nebo
zpracovani v bubnu, napiiklad v bubnu nebo sferonizéru, ¢imz je jim udélen vice zaokrouhleny
tvar a jsou u€inény jednotné&jsi ve velikosti.

Nésledujici krok, tj. krok (g) zplsobu podle vyndlezu definovany vyse, zahrnuje susenf
granuli. MiZe byt pouZita jakakoli zndméd metoda suseni, ale vyhodna metoda je fluidni suSeni.
Granule jsou s vyhodou suSeny do obsahu vlhkosti pod asi 1 hmotn.%, vyhodnéji pod asi 0,5
hmotn.%.

V tomto bod¢ mohou byt granule baleny, ale je obecné vyhodné tiidit granule, népl"iklad
prosivanim, pro uchovani jen téch, které jsou v poZadovaném rozmezi velikosti. Toto je volitelny
krok (h) zptsobu podle vynalezu definovaného vyse. Ilustrativni rozmezi velikosti pro uchovani
je vetsi nez asi 0,6 mm a men$f neZ asi 5 mm. Granule nadmérné a podmé&mé velikosti nebo
jejich dlomky nebo jejich shluky mohou byt recyklovany jejich pfiddnim k vlhké smési pted

extrudaci.

Struény popis obrazku na vvkresu

Obr. 1 ukazuje schéma technologického zptisobu podle vynalezu.

Piiklady provedeni vynalezu

Nasledujici pfiklady jsou poskytnuty pouze pro ucely nazornosti a nejsou minény jako
omezujici rozsah vynalezu. Piiklady umoZni lep$i pochopeni vynélezu a vnimani jeho vyhod a

jistych odchylek provedent.

Piiklad 1

V programu hodnoceni metod suseni pro koncentrovany roztok amonium glyfosatu, jaky je
vyrabén reakci kyseliny glyfosatové s vodnym nebo bezvodym amoniakem v fidké suspenzi,
byly testovany nasledujici systémy a zatfizeni:

A. Mzikové sudeni v Pulvacron™ PC-20 vzduchovém tidicim mlynu (Hosokawa Bepex
Corp., Minneapolis, MN).

B. Sueni rozpragovanim v suarné s rozpra§ovanim Unison™ (Hosokawa Bepex Corp.,

Minneapolis, MN).
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C. SuSeni rozpraSovanim v suSarn¢ s rozpraSovanim (APV Anhydro, Kodan, Dansko).

D. SuSeni rozpraSovanim ve fluidni suSarn€ s rozpraSovanim (APV Anhydro, Kodaf,
Dansko).

E. Kontaktni su$eni 600 mm x 600 mm Buflovak™ atmosférou susdrnou s dvojitym

bubnem (Blaw Knox Corp., Buffalo, NY).

A. Mzikové suSeni

Pro simulaci reak¢niho produktu ¥idké suspenze kyseliny glyfosatové s amoniakem, byl
pfipraven roztok 56 hmotn.% amonium glyfosatu rozpousténim suchého amonium glyfosatu,
technické cistoty (MON 8750 od firmy Monsanto) ve vod€. Pro zajisténi rozptyleni
nerozpusténych pevnych &astic, byly bubny obsahujici roztok amonium glyfosatu michany na
bubnovém valci po asi 90 minut pred testy mZikového suSeni.

Kapalny roztok amonium glyfosatu byl piivadén na Pulvocron™ PC-20 Moynovou
pumpou pfi rychlostech pfivodu v rozmezi od 63,5 do 204 kg/h v jednotlivych testech. V
Pulvocronu se kapalina setkavala se vzduchem vyhfatym na teplotu v rozmezi od 89 °C do
268 °C pii rychlosti toku vzduchu v rozmezi od 23 do 36 m’/minutu v jednotlivych testech.
Drtici kotouce v Pulvocronu vrhaly tekutinu proti ¢lenénému lineru, zatimco byl z vody odvétran
horky vzduch. V jednotlivych testech byly instalovany riizné kombinace drticich kotouci.

Ve vsech testech, dochéazelo k nanosu suSeného pevného materidlu na sténach a drticich
kotouéich Pulvocronu, eventudlné s ucpavanim systému, coZ brénilo uvoliiovani suchého
produktu. Nebylo zaznamendno Z&dné zlepSeni, ani pfi odstranéni vzduchového tiidie z
Pulvocronu ve snaze zlep$it uvoliiovani. Zpétné smichéani jiz vysuSeného materidlu s tekutym

pfivodem také nepomahalo.

B. SuSeni rozpraovanim v su$arné Unison

V dtivéjsich testech s béZnymi rozpraSovacimi su$drnami vybavenymi odstfedivymi
rozpraSovaci byla tekutina stifkdna smérem ke st€éndm komory rozpraSovaci susarny, kde se
shromazd’oval suSeny materidl, ktery nebyl odvadén. Naproti tomu, rozpraSovaci su$arna
Unison™ pouZivd impulsovy spalovaci systém poskytujici zvukovou vlnu, kterd rozprasuje
piivadény tekuty materidl. Toto rozprasovani md za nasledek jemné&jsi propousténi pfivadéného
tekutého materidlu do komory, s niz$i tendenci pro kontakt sténami a tudiz i adhezi suSeného
materidlu na stény.

Testovand susdrna méla rozprasovaci sudici komoru s hornim valcovym usekem o priiméru

1,8 m a vySce 4,3 m a spodni 70° kuZelovym oddilem o vySce 2,1 m. Zah¥ivany vzduch a tekuty
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piivod byly zavadény na vrchol komory a vzduch a suSeny produkt byly vytladovany skrz rouru
o priméru 300 mm na dn€. SuSeny produkt byl pfivadén na odlucovaci cyklon a shromazd’ovéan
ve sbérné komote.

Jako piivadéné tekutiny pro testovani tohoto systému byly pfipraveny roztoky amonium
glyfosatu rozpousténim MON 8750 ve vod¢ jako pfi testu fluidniho suSeni uvedeném vyse. Pro
jeden test byl pfipraven roztok amonium glyfosatu 50 hmotn.%, zatimco pro dali testy byly
pouZivany vodné suspenze amonium glyfosatu nad jeho mezi rozpustnosti. Tyto fidké suspenze
obsahovaly celkov€ 60 % nebo 70 % "pevnych latek", tj. vCetné rozpusténého amonium
glyfosatu.

Pfivadéna tekutina byla pfedem zahiata v jednotlivych testech na 32 °C, 66 °C a 74 °C.
Teplota vzduchu byla asi 255 °C. Rychlost ptivodu byla nastavena na 182 kg/h. Bylo zjisténo, Ze
70 % Fidka suspenze amonium glyfosatu byla pfili§ viskézni pro u€inné pfivadéni, zatimco 50 %
roztok amonium glyfosatu, pokud byl pouZivan jako pfivod, mél za nésledek rychlé vytvoteni
téZ7ko odstranitelného sklovitého materidlu na sténach komory. Mé se za to, Ze nepfitomnost
pevnych &astic v pfivodu inhibovala rychlou krystalizaci amonium glyfosatu, coZz mélo za
nasledek sklovity povlak.

Naopak, 60% fidkd suspenze amonium glyfosatu pfedem zahtata na 32 °C nebo 66 °C
davala u¢inné suSeni rozpraSovanim. Vytézky byly 90 % a 77 %, v uvedeném potadi. Byl
pozorovano usazeni bilého praSkového materidlu na sténich, zvlasté ve spodnim kuZelovém
oddilu v blizkosti vysypného otvoru, bylo to vSak zanedbatelné, nez aby to nepfizivé ovlivnilo
pusobeni suSeni rozpraSovanim. Obsah vlhkosti praskovitého produktu se pohyboval v rozmezi
od 1,4 % do 1,7 hmotn.%.

V opakovacim testu za pouZiti 60 % fidké suspenze pii 66 °C se vysypny otvor ucpal

sypkym a drolivym materialem a systém se zastavil po 40 minutach.

C. SuSeni rozpraSovanim v rozpraSovaci susarné¢ APV

Rozpra$ovaci su$ara testovand v APV mela odstfedivy rozpraSovaé a zabudovanou
vzduchovou metlu pro chlazeni a oistovani stén a dna rozpraSovaci suSici komory. Komora
byla vélcovita, 3,0 m v priméru a 3,0 m na vysku, s plochym dnem. Tekuty piivod a vzduch
byly pfivadény na vrchu a suSeny produkt byl vyvddén na dné. Produkt byl pifivddén na
odlu¢ovaci cyklén a shromazd’'ovan ve sbérné komofte.

Pfivadény tekutym materidlem pro vSechny testy APV rozpraSovaci suSarny byla fidka
suspenze 60 % amonium glyfosatu, pfipravend ptesné jako v piikladu 2 vyse.

Bez ohledu na rychlost pfivodu, teplotu vzduchu a proudéni vzduchu k vzduchové metle,
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nedochazelo k vystupu produktu susené¢ho v APV rozpraSovaci suSarng. To vedlo k zavéru, Ze

toto zafizeni neni vhodné pro suSenf amonium glyfosatu.

D. SuSeni rozpraSovanim v rozpraSovaci su§drné APV s fluidnim loZzem

Su8arna pouZité po tyto testy méla rozprasovaci susici komoru s hornim valcovym oddilem
o priméru 1,5 m a vySce 1,5 m a spodnim kuZelovym oddilem o vySce 0,9 m, s odvodem na
fluidni loZe bezprostiedné pod nim. Vystup z fluidniho loZe byl ze dna pfes otoény vzduchovy
uzaver. Material byl pfivadén z fluidniho loZe na odlu€ovaci cyklon, z n€hoz byly jemné ¢astice
recyklovany do kuZelového oddilu susici komory.

Byla pouzivdna stejna fidka suspenze 60 % amonium glyfosatu jako v piedchozich
piikladech. Teplota pfivodu vzduchu v rozpraSovaci susici komofe byla 215 °C a ve fluidnim
lozi 100 °C. Asi 30 kg prasku amonium glyfosatu bylo pfidano na fluidni loZe pro iniciaci
systému. Nedochézelo k vystupu suseného produktu z rozpraSovaci susici komory na fluidni loZe
z divodu hromadéni a uvaznuti v kuZelovém oddilu komory. M4 se za to, Ze konstrukéni
modifikace by mohly tento problém zmirnit; nicméné, ze vSech provedenych testi byl ucinén
zavér, 7e suSeni rozpraSovanim nebylo nejvhodnéj$i metodou pievedeni roztoku nebo fidké

suspenze amonium glyfosatu na suchy préSek v primyslovém méfitku.

E. Bubnové suseni

E-1: Test proveditelnosti

Pied pokusem o suSeni amonium glyfosatu v atmosférické suSarn€ s dvojitym bubnem
600 mm x 600 mm Buflovak™, byla studie proveditelnosti provadéna za pouZiti 150 mm x
150 mm laboratorniho modelu. Rozméry (tj. 150 mm x 150 mm) se vztahuji k primeéru a délce
kazdého bubnu. 150 mm x 150 mm laboratorni model ma celkovou plochu povrchu bubnu asi
0,145 m®, coZ piedstavuje asi 6,3 % plochy povrchu modelu 600 mm x 600 mm, tj. asi 2,31 m’,

Pro studium proveditelnosti byl pfipraven roztok amonium glyfosatu 49 hmotn.%
rozpuiténim MON 8750 ve vodg. Pokud byl pfiveden do bubnové susarny pfi teploté 50 °C, byl
roztok usp&$né ususen na vlocky s obsahem vlhkosti 1,2 %. Byla vypoctena rychlost produkce

10 kg/m?/h.

E-2: Prvni sada testd se zvétSenim méfitka

Pro tuto sadu testi byla pfipravena fidka suspenze amonium glyfosatu 59-60 % podle
hmotnosti rozpu§ténim MON 8750 ve vode. Asi 2 az 5 % amonium glyfosatu zdstalo

nerozpuiténo. Ridka suspenze byla pfivadéna do 600 mm x 600 mm susarny s dvojitym bubnem
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pii teplote 74 °C za uZiti kyvadlového pfivodniho systému. Oba bubny byly vnitiné vyhtivané za
uziti pfehiaté pary, na podatku pfi tlaku 656 kPa, a ot4Cely se na pocatku pii 3 ot./min. V
priibé¢hu asi 10-15 minut, byly tvofeny vlo¢ky suchého amonium glyfosatu dobrého vzhledu s
obsahem vihkosti 1,1 % pfi rychlosti vyroby 28,5 kg/m*/h.

Data pro tento a jiné béhy, kazdy asi 10 az 15 minut, kde byly ménény riizné parametry,

jsou ukazany v tabulce niZe.

Béh ¢. 1 2 3 4 5

% amonium glyfosatu v pfivodu 59 59 59 60 51
teplota ptivodu, °C 74 69 64 88° 56
tlak pary, kPa 656 676 676 869 856
rychlost otaceni bubnt, ot./min 3,0 4,5 6,0 5,0 3,5
bubnova proluka na sty¢né lince, |4,6 4,3 4,3 4.4 4,6
mm

vyrobnost, kg/m*/h 28,5 43,6 35,4 424 30,1
% obsahu vlhkosti produktu 1,1 0,6 0,9 0,7° 0,7

'pHi této sniZené koncentraci amonium glyfosatu byl piivodem €iry roztok
2pii této zvysené teploté byl piivodem &iry roztok
3prﬁmér ze ti vzorkd v rozmezi od 0,5 % do 0,9 % obsahu vlhkosti

Jako optimalni podminky v této testovaci fadé se jevily byt s 59 aZ 60 % fidkou suspenzi
amonium glyfosatu a rychlosti otaSeni bubni asi 4,5 aZ 5 ot./min. Byl tudiZ u¢inén del3{ vyrobni
béh trvajici asi 60 minut za uZiti 60 % ¥dké suspenze pii teploté ptivodu 66 °C, tlaku pary
662 kPa a rychlosti otadeni 4,5 ot./min. Bubnova proluka na sty¢né lince byla mimé ziZena na
3,0 mm. Tento b&h byl velmi Gsp&$ny, poskytoval produkt s primémym obsahem vlhkosti asi

0,8 % pii vyrobnosti 39,5 kg/m’/h.

E-3: Druh4 sada testd se zvétSenim méfitka

P¥ivod amonium glyfosatu pro tuto fadu testi byl vyrabén piipravou vodné fidké suspenze
vlhkého kusu glyfosatu a stechiometrickym zneutralizovanim vodnym amoniakem za vytvofeni
58 % podle hmotnosti roztoku nebo ¥idké suspenze amonium glyfosatu. Pro n&které testy byl
tento ptivod mirn€ zfedén vodou.

Testovaci béhy byly provadény za pouziti bubnové susarny 600 mm x 600 mm jako v

predchozi sadé. Data jsou uvedena v tabulce niZe.

Béh &. 1 2 3 4 5 6 7 8
trvani béhu, minuty 15 60 292 |15 60 60 175 |53
% amonium glyfosatu v pfivodu 58 58 58 54 54 54 56 56
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teplota ptivodu, °C 9% |96 |84 |63 [63 |63 |82 [83
tlak pary, kPa 662 |718 (745 |759 |704 |718 (828 |[828

rychlost otd¢eni bubnd, ot./min. 43 145 |45 |43 |43 (40 |40 |[3,0
bubnova proluka na styéné lince,{3,3 |4,3 |40 |[3,3 |3,0 |30 (3,0 (73
mm
vyrobnost, kg/mz/h 34,0 38,6 [38,8 32,6 |31,9 (30,5 |354 |432
% obsah vlhkosti produktu 1,8 1,2 (1,4 |1,6 1,4 1,4 (0,9 (2,0

E-4: Tteti sada testd se zvét§enim méfitka

Pfivod amonium glyfosatu pro tuto fadu testii byl vyrabén jako pro piiklad 7, ale pii niZsi
koncentraci a pii tfech urovnich neutralizace: stechiometrické (tj. 100 % neutralizace
amoniakem), 102 % a 104 %.

Testovaci b&hy byly provadény za pouziti bubnové susarny 600 mm x 600 mm jako v

pfedchozich sadach. Data jsou uvedena v tabulkach niZe (n.z. = nezaznamenéno).

Béh ¢&. 1 2 3 4 5 6 7
trvani béhu, minuty 30 20 15 15 15 15 20
% amonium glyfosatu v pfivodu |45 45 45 45 45 45 45
mira neutralizace, % 100 100 100 102 102 102 102
teplota pfivodu, °C 82 83 82 97 n.z. 84 81
tlak pary, kPa 518 690 814 414 518 690 828

rychlost otd¢eni bubni, ot./min. |5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0 5,0
bubnové proluka na sty¢né lince, | 2,7 52 6,7 3,0 3,0 3,3 3,6
mm

vyrobnost, kg/mz/h 31,6 47,7 52,1 23,6 37,7 38,5 42,0
% obsah vlhkosti produktu 2,1 1,8 1,3 3,4 2,0 1,2 1,0
Béh ¢. 8 9 10 11 12 13 14 15
trvani béhu, minuty 10 10 10 10 10 20 70 78
% amonium glyfosatu v 45 45 45 45 45 45 45 45
pfivodu

mira neutralizace, % 104 104 104 104 104 104 104 102
teplota pfivodu, °C 80 89 88 86 86 80 83 82
tlak pary, kPa 414 414 |518 |690 807 821 [690 690
rychlost otd¢eni bubnfi, 3,0 5,0 5,0 5,0 5,0 3,0 5,0 5,0
ot./min.

bubnové proluka na sty¢né 3,3 33 3,6 3,3 5,2 5,5 3.3 33
lince, mm

vyrobnost, kg/mz/h 19,5 (26,5 [34,2 |33,6 [30,1 |35,7 (34,0 |37,8
% obsah vlhkosti produktu 2,0 2,3 1,4 0,9 0,9 0,5 1,4 1,1
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E-5: Ctrta sada testil se zvétSenim mé¥itka

Pfivod amonium glyfosatu pro tuto fadu testl byl vyrabén piipravou vodné fidké suspenze
vlhkého kusu glyfosatu a stechiometrickym zneutralizovanim vodnym amoniakem za vytvofeni
roztokd nebo fidkych kasi amonium glyfosatu pti riznych koncentracich.

Testovaci b&hy byly provddény za uZiti bubnové su$arny 600 mm x 600 mm jako v

pfedchozich sadach. Data jsou uvedena v tabulce niZe (n.z. = nezaznamenano).

Béh ¢. 1 2 3 4 5 6
trvani b&hu, minuty 104 99 140 134 140 129
% amonium glyfosatu v 53 n.z. 47 59-64 57 59
piivodu

teplota piivodu, °C 77 82 74 81 79 79
tlak pary, kPa 814 821 814 828 828 828
rychlost otaceni bubnt, 4,0 5,0 4,0 4,0 4,0 4,0
ot./min.

bubnova proluka na sty¢né 4.9 5,5 5,5 5,5 4,6-7,0 |5,5
lince, mm

vyrobnost, kg/m*/h 47,7 54,8 45,4 45,7 46,2 52,1
% obsah vlhkosti produktu 1,6 1,3 1,5 1,2 1,6 1,2

Z testll popsanych v piikladu 1 zde, je jasné, Ze bubnové suseni je pfijatelna metoda suseni
pro roztok koncentrovaného amonium glyfosatu piipraveného reakci kyseliny glyfosatové a
amoniaku ve vodné fidké suspenzi. Daldi optimalizace zplisobu bubnového suSeni mize byt
snadno provedena odbornikem v oblasti techniky rutinnim testovanim.

Bylo zjisténo, Ze ani bezprostredni produkt kroku suSeni rozpraSovanim, ani tento produkt
kroku bubnového suSeni neni okamzité vhodny pro nésledné zpracovani extruzni granulaci pro
vyrobu suché formulace obsahujici povrchové aktivni latku. Generovany déleny amonium
glyfosat, at’ uz suSenim rozpraSovanim nebo kontaktnim suSenim na vyhfivaném povrchu,
obecné postrada absorp¢ni a/nebo adsorpéni vlastnosti nezbytné pro takové nasledné zpracovani
konéici granulovanym produktem poZadované kvality. Jinymi slovy, postup piimo od kroku (c)
po krok (e), jak jsou definovany vySe, neni vhodny pro poskytnuti uspokojivych vysledky. Krok

(d), krok zmengeni velikosti, je podstatny pro zpisob podle vynalezu.

Priklad 2

Program vyhodnoceni metod zmenseni velikosti pro krok (d) byl provadén, jak je uvedeno
niZe. Za prvé byl vyvinut testovaci postup pro vyhodnoceni vhodnosti produktii riznych metod
zmenSeni rozméru pro naslednou formulaci s povrchové aktivni latkou cestou procesu extruzni

granulace. Postup pouZzival nasledujici zafizeni laboratorniho méfitka:
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o hnéta¢ Fuji Paudal KDHJ-60
o extrudér Fuji Paudal EXDCS-60

o fluidni suSarna Aeromatics STREA

Postup byl piizpisoben pro dvé formulace. Formulace A ma nasledujici sloZeni na 100%

suchém zakladé:

amonium glyfosat (MON 8750) 80 %
polyoxyethylen (20) tallowamin 20 %
zatimco formulace B ma nasledujici sloZzeni na 100 % suchém zakladé:
amonium glyfosat (MON 8750) 75 %
polyoxyethylen (15) N-methylstearylamoniumchlorid 10 %
polyoxyethylen (10) dodecylfenol 10 %
polyethylenglykol, primérma M, 8000 5%

Princip tohoto postupu je, Ze vzorek amonium glyfosatu ve formé Castic s vlastnostmi

ptiznivymi pro extruzni granulaci s povrchové aktivni latkou piipousti pfidavek vétsiho mnozstvi

vody k extruzni vlhké smési bez vyvolani toho, Ze by se extrudat stal nadmérné lepivym, ve

srovnani se vzorkem s nevyhodnymi vlastnostmi. Vzorek, ktery pfipousti ptidavek, napiiklad 10

hmotn. dili vody na 100 hmotn. dild sloZek jinych neZ voda (mnoZstvi odkazované zde jako "10

% voda"), je mnohem vhodn&j3i pro extruzni granulaci neZ ten, ktery umoziiuje pouze 5 hmotn.

dild vody na 100 hmotn. dild sloZek jinych nez voda ("5 % voda").

Zplsob pro formulaci A byl nasledujici:

1.
2.
3.

Amonium glyfosat ve formé éastic, 16 kg, byl pfidan do hnétace.

Vodni plast hn&tage byl piiveden na teplotu 75 °C cirkulaci horké vody v plasti.
Povrchové aktivni latka polyoxyethylen (20) tallowamin, 4 kg, byla zahfata na 60 aZ
80 °C v mikrovInné troubé&.

Hnéta¢ byl zapnut a zah¥ata povrchoveé aktivni 1tka byla pomalu (v intervalu 30 aZ 60
sekund) nalévana na déleny amonium glyfosat.

Vlazna voda, 1 litr (5 %), byla pomalu pfilévana ke smési amonium glyfosatu a
povrchové aktivni latky.

Hnétad plisobil dalsich 10 minut, udrZujice teplotu plasté na 75 °C, za tvorby téstovité
vlhké smési.

Vlhké smés byla odvedena z hnétace a pfivadéna do extrudéru nastaveného na béh pfi

rychlosti "0,5" a s 1 mm sitem namontovanym ve vytla¢ovaci hlavé.
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Malé mnoZstvi vlhké smési bylo protlatovano pro zavedeni ustaleného stavu a
extrudat takto tvofeny byl vracen do hnétace.

Bylo protlacovano asi 1 az 2 kg vihké smési.

Vzhled extrudatu byl zaznamenan. Zejména jakdkoli tendence provazcl extruditu
samovolné se lamat na Casti (Zadouci vlastnost), coZ je v opaku k zlstavani jako
dlouhé "vidknité" nudle, byla zaznamenévéna, jako byla jakakoli tendence provazci
slepovat se dohromady nebo shlukovat se za tvorby hrudek, které neni snadné rozdélit
(neZadouci vlastnost).

Extrudét byl pfeveden do fluidni suSarny a susen pii 70 °C po 20 minut.

Vysledné granule byly prosivany pro odstranéni nadmémého (asi 5 mm) a
podmérného (asi 0,6 mm) materialu. Bylo provedeno hmatové hodnoceni granuli pro
uréeni, jestli jsou granule pevné a soudrZné (Zadouci), lehké a drolivé (nezédouci)
nebo lepivé nebo vlhké na dotek v disledku pfitomnosti neabsorbované a/nebo
neadsorbované povrchove aktivni latky (nezadouct).

Vyse uvedeny postup byl opakovan, vyjma toho, Ze mnozstvi piidané vody bylo
zvy$ovano po 0,2 litru (1 %) pro kazdé opakovani, azZ po maximum 2 litrti (10 %).
JestliZze dochézelo k pfijatelné extruzni granulaci, jak bylo ur€eno podle vzhledu
vlhkého extrudatu a suSeného granulatu, na jakékoli Girovni ptfidavku vody od 5 % do
10 %, vlastnosti amonium glyfosatu byly povaZoviny za vhodné pro nasledné
zpracovani pro vyrobu formulace A. JestliZe nedochazelo k pfijatelné extruzni
granulaci na jakékoli Grovni ptfidavku vody od 5 % do 10 %, vlastnosti amonium
glyfosatu byly povaZovany za nevhodné. Pro formulaci B byl postup podobny, s
vyjimkou krokd 1 aZ 6, které byly nasledujici.

Amonium glyfosat ve forme ¢astic, 15 kg, byl pfidan do hnétace.

Vodni plast’ hnétace byl udrzovén pfi teploté prostiedi.

Smés 2 kg polyoxyethylen (15) N-methylstearylamoniumchloridového detergentu
(Ethoquad™ 18/25 od Akzo), 2 kg polyoxyethylen (10) dodecylfenolu (Rexol™ 65/10
od Huntsman) a 1 kg polyethylenglykolu, priimérna molekulova hmotnost 8000, byla
zahiivana na 55 a7 65 °C v mikrovinné troub&. Smé&s byla michdna pro zajisténi miseni
sloZek.

Hnétad byl spustén a zahtata smés byla pomalu (v intervalu 30 az 60 sekund) nalévana
na déleny amonium glyfosat.

Vlazna voda, 1 litr (§ %), byla pomalu nalita do smési amonium glyfosatu a

detergentu.
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6. Hnéta¢ dale pracoval po dalsich 5 minut, za udrZovani plaste pii teplot& prostiedi, za
tvorby téstovité vihké smési.

V programu hodnoceni metod sniZeni rozméru nasledujicimu bubnové suSeni amonium
glyfosatu tvotfeného reakci kyseliny glyfosatové s vodnym nebo bezvodym amoniakem v fidké
suspenzi byly testovany nasledujici systémy a zafizeni:

A. Mileti ve vzduchovém tifdicim mlynu Mikro-ACM™ Pulverizer Model 10 (Micron

Powder Systems, Summit, NJ).

B. Mileti ve vzduchovém tfidicim mlynu Powderizer™ NSP 2 s a bez pfed-drcenim za
pouziti kolikového mlynu Simpactor™ (Sturtevant, Boston, MA)

C. Mileti ve vzduchovém t¥idicim mlynu Strong-Scott Pulvocron™ PC-20 (Hosokawa
Bepex Corp., Minneapolis, MN) s a bez pted-drceni za pouZiti kladivového mlynu
Commander™ Model 2400 (Jacobson Inc., Minneapolis, MN).

D. Mleti ve vzduchovém tfidicim mlynu Schutz-O'Neill Model 22H nésledujici pfed-
-drceni za pouziti kladivového mlynu Commander™ (Jacobson Inc., Minneapolis,
MN).

E. Mleti ve vzduchovém tfidicim mlynu Prema™ Model CLM35 (Prater Industries,
Chicago, IL).

F. Mleti v Rotormill™ Model 3000 (International Process Equipment Co., Pennsauken,
NJ).

G. Mleti v proudovém mlynu Micronizer™ s a bez pted-drceni v kolikovém mlynu
SimpactorTM (Sturtevant, Boston, MA).

V kazdém piipadé, kde bylo uspésné plisobeno zafizenim pro sniZeni rozmeéru za
poskytnuti jemného produktu amonium glyfosatu ve formé &astic, byl produkt charakterizovan
svou vhodnosti pro nasledné zpracovéani za tvorby formulace A a/mebo formulace B postupy
popsanymi v pfikladé 2 vyse. Produkty byly také charakterizovany méfenim primérné velikosti
&astic, na analyzatoru velikosti ¢astic Brinkman™ Model 2010 nebo Coulter™ Ls 130 s Micro-
Volume modulem, za pouziti 2-propanolu jako dispergujictho média. Produkty byly dale
analyzovany méfenim specifické plochy povrchu na analyzatoru Digisorb™ 2500 B.E.T. za

pouZiti kryptonu jako adsorbujiciho plynu.

A. Vzduchovy tiidici mlyn Mikro-ACM™
Mikro-ATM™ Model 10 Pulverizer od firmy Micron Powder Systems je vzduchovy tiidici

mlyn s rotorem ty¢ového typu s integralné upevnénym oddélené fizenym tiidicim kotoucem. Pro

tyto testy bylo zafizeni vybaveno bud’ Ctyityéovym kladivovym rotorem, nebo kolikovym
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rotorem. Ttidici kotou¢ byl bud’ separator typu 24 s dlouhou &epeli, nebo separator typu 24 s 30°
sklonem. Liner uvnitf mlynu byl bud mnohoodchylkovy typ, nebo hladky keramicky typ.
Pfivodem do mlynu byl bubnové suSeny amonium glyfosat ve form& 2-5 cm vlodek s obsahem
vlhkosti 1 hmotn.%i a objemovou hustotou 323 kg/m’.

V sérii o deseti bézich byla ménéna fada parametrii v8etn& typu rotoru, rychlosti rotoru
(3500 nebo 7000 ot./min), typu lineru, typu kotoude tfidice, rychlosti otideni kotoude tfidice
(700 aZ 3500 ot./min), tok vzduchu (11,2 a% 19,6 m*/min), rychlosti piivodu (23 az 305 kg/h) a
teploty ptivodu (okolni, tj. 21 aZ 24 °C nebo chlazeny na 14 °C). Vyznamny nénos produktu byl
pozorovan uvniti tohoto mlynu pfi vSech bézich za uziti vice vychylkového lineru. Nicméné ve
dvou z té€chto b&hli bylo ziskano dostate¢né mnoZstvi prasku pro charakterizaci. Zaneseni bylo
zabranéno, kdyZ byl nainstalovan hladky keramicky liner a byla sniZena rychlost rotoru. Data

jsou uvedena v tabulkach niZe (n.t. = nebylo testovano).

béh ¢. 1 2 3 4 5

trvani béhu, minuty 117 15 9 7 16

typ rotoru kladivovy |kladivovy [kladivovy |[kolikovy |kolikovy
rychlost rotoru, ot./min 7000 7000 7000 7000 7000
typ lineru' md md md md md

typ kotouce tiidice” sklonény |sklonény |dlouhy dlouhy dlouhy
rychlost  kotoufe  tFidice, |3500 3500 3500 3500 3500
ot./min

tok vzduchu, m*/min 11,2 19,6 19,6 19,6 19,6
rychlost pfivodu, kg/h 23 88 63 109 155
teplota ptivodu, °C 24 24 24 21 21
nepiijatelné zaneseni? ano ano ano ano ano
charakterizace produktu:

rozmér &astic’, um 8,6 n.t. n.t. n.t. 16,3
specifickd plocha povrchu, 1,80 n.t. n.t. n.t. n.t.
cm?/g

vhodnost pro protlacovani:

formulace A nt. nt. n.t. n.t. n.t.
formulace B vybornd  |n.t. n.t. n.t. vyborna
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béh ¢. 6 7 8 9 10
trvani béhu, minuty 11 10 5 9 7
typ rotoru kolikovy |kladivovy [kladivovy |kolikovy |kolikovy
rychlost rotoru, ot./min 7000 7000 7000 7000 3500
typ lineru' md md md md keramicky
typ kotoude tfdige? dlouhy dlouhy sklonény |dlouhy dlouhy
rychlost kola tfidice, ot./min | 700 700 3500 1500 3500
tok vzduchu, m*/min 19,6 19,6 19,6 19,6 19,6
rychlost ptivodu, kg/h 258 305 89 293 117
teplota ptivodu, °C 24 24 14 24 24
nepiijatelné zaneseni? ano ano ano ano ne
charakterizace produktu:
rozmér &astic®, um 54,8 n.t. n.t. 31,2 45,1
specifickd  plocha povrchu, |n.t. n.t. n.t. 0,70 n.t.
cm?/g
vhodnost pro protladovéni:
formulace A n.t. n.t, n.t. n.t. n.t.
formulace B ne dobrd [n.t. n.t. mezni ne dobra

'md = vice vychylkovy typ

Zdlouhy = typ 24 s dlouhou &epeli; sklonény = typ 24 &epel 30° sklon&na

3Brinkman

Pouze pfi béhu ¢. 10, s instalaci hladkého keramického lineru, skute¢né vzduchovy ttidici

mlyn Mikro-ACM™ pracoval pHijatelng, ale priméma velikost &astic (45,1 pm) vysledného

prasku byla v tom piipadé relativné velkd a byla zjisténa jako nevhodna pro naslednou formulaci

v procesu protladovani. Z tohoto divodu byl vzduchovy t¥dici mlyn Mikro-ACM™ posouzen

jako neuspokojivé zatfizeni pro krok sniZeni rozméru tohoto zpilisobu.

B. Vzduchovy tiidici mlyn Powderizer™ NSP 2

Powderizer™ NSP 2 firmy Sturtevant je vzduchovy tidici mlyn podobny v mnoha

ohledech Mikro-ACM™, ale s rozdilnou vnitini geometrii a typem toku vzduchu. Rotor je

opatfen kladivy. Simpactor™ firmy Sturtevant je kolikovy mlyn s rotorem nesoucim jednu nebo

dvé fady koliki, které prochazeji mezi stacionarnimi koliky, kdyZ se rotor ota¢i. Materidl, jez ma
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byt drcen, je piivadén v blizkosti osy rotoru a prochazi mezi koliky rotoru a stacionarnimi koliky

pfed tim, neZ je uvolnén na okraji. Kolikovy mlyn byl pouZivan pro piedbéZné rozdrolovani

vloCek amonium glyfosatu suSeného v bubnu pfed mletim ve vzduchovém t¥idicim mlynu

Powderizer ™. Pii nskterych bézich na piistroji Powderizer™, byl amonium glyfosat piivadén

piimo ve formg vlo&ek, jako v Mikro-ACM™ testu uvedeném vy3e.

V sad€ osmi b&éhli byla ménéna fada parametr zahrnujici typ kotoude tiidite (kratka sit

nebo dlouha sit’), rychlost otateni kotouce tiidice (2000 az 3800 ot./min) a rychlost ptivodu (126

aZz 554 kg/h). Rychlost rotoru byla udrZovana konstantni pfi 5150 ot./min. Vyznamné nana$eni

produktu bylo pozorovano na kotougi tfidice. Kde byl pouzivan kolikovy mlyn Simpactor™ pro

pfed-drceni, pracoval pfi 3600 ot./min s rychlosti pfivodu 1452 kg/h. Data jsou predloZena v

tabulkach niZe (n.t. = nebylo testovano).

béh &. 1 2! 3 4
trvani beéhu, minuty 4 15 9

typ kotouce ttidice kratka sit” | dlouhd sit’ |dlouhd sit’ |[dlouha sit’
rychlost kola tfidice, ot./min 3800 3800 3800 3800
ptivod pied-drcen? ne ne ne ne
rychlost ptivodu, kg/h 445 126 191
nepiijatelné zaneseni? ano ano ano
charakterizace produktu:

rozmér astic?, um 15,8 n.t. 10,4 10,2
specificka plocha povrchu, cm?/g 1,22 n.t. 1,72 1,62
vhodnost pro protladovani:

formulace A pfijatelnd |n.t. n.t. n.t.
formulace B nedobra |n.t. n.t. n.t.
béh €. 5 6 7 8
trvani behu, minuty 8 8 5 17
typ kotouce tiidice dlouhd sit’ |dlouhd sit’ |dlouha sit” |dlouha sit’
rychlost kotouce tfidice, ot./min 3000 2000 2000 3800
ptivod pted-drcen? ne ne ano ano
rychlost ptivodu, kg/h 259 451 554 152
nepfijatelné zaneseni? ano ano ano ano
charakterizace produktu:
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rozmér éésticz, pm 12,1 18,3 16,8 10,5
specificka plocha povrchu, cmz/g 1,28 1,01 1,10 1,38
vhodnost pro protlaovéni:
formulace A mezni n.t. mezni mezni
formulace B ne dobra n.t. ne dobra ne dobra

'pii tomto b&hu motor vzduchového tidide vyhotel a test byl pferuSen
*Coulter

Vyznamné zanaSeni nastavalo pfi viech bézich. Pouze v jednom b&hu byl vyroben prasek,
ktery byl vhodny pro naslednou formulaci protlatovanim, a pak pro formulaci A, av$ak nikoli
pro formulaci B. Primérna velikost ¢astic dosaZend v bézich 5 a 8 byla mensi neZ 15 um, piesto
byla zjidt€na vhodnost pro protlatovani mezni pro formulaci A a nepfijatelna pro formulaci B.
Vzduchovy tiidici mlyn Powderizer™ byl posouzen z t&chto testi jako neuspokojivé zafizeni

pro krok sniZeni rozméru ¢astic tohoto zplsobu.

C. Vzduchovy tfidici mlyn Pulvocron™ PC-20

Pulvocron™ PC-20 firmy Strong-Scott je popsan jako "air-swept kladivovy mlyn". Lii se
od jinych testovanych vzduchovych tfidicich mlynd tim, Ze je uspofddén s horizontalni osou
rotace, stejné tak vyuZziva rozdilny tvar rotoru, nebo kotou¢e mlynu, a t¥idiciho kotoude. Kotoud
tfidi¢e je nezédvisle fizen. Pomér objemu toku vzduchu ku hmotnosti piivodu tuhé latky je
vysoky: navic tok vzduchu je velmi turbulentni a je pravdépodobné, Ze sniZeni rozméru srazkami
¢astic nastava ve vyznamném rozsahu stejné jako pfimym dopadem &astic na drtici kotoud. Pro
ely vynalezu tudi? miZe byt Pulvocron™ povaZovén za zafizeni vytvarejici turbulentni
vysokorychlostni proud plynu, kde dochazi k mezi¢asticovému tieni.

Commander™ Model 2400 firmy Jacobson je otacivy kladivovy mlyn, ktery byl pouZivin
pro pied-drceni vlocek v bubnu suSeného amonium glyfosatu pfed mletim ve vzduchovém
téidicim mlynu Pulvocron™.

V sadé dvanacti b&hi na piistroji Pulvocron™ byla mé&néna fada parametrd zahrnujici
rychlost rotace drticiho kotouce (5340-6970 ot./min), rychlost otigeni kotoude tfidi¢e (2000-
5500 ot./min), tok vzduchu (26,2-29,4 m’/minutu) a rychlost pfivodu (235-874 kg/h). Pt
nékterych bézich byl v bubnu usuSeny amonium glyfosat pfivadén p¥imo ve formé vlogek a pfi
nékterych bézich byl pouZivin jako ptivod pfed-drceny amonium glyfosat. Data jsou piedloZena

v tabulkach niZe (n.t. = nebylo testovano).
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béh ¢. 1 2 3 4
trvani béhu, minuty 4 3 3
rychlost drticiho kotouée, ot./min 7000 5340 6115 6115
rychlost kotouce t¥idige, ot./min 5000 2000 2000 3500
tok vzduchu, m*/min 26,2 28,4 27,8 27,8
ptivod pfeddrcen? ne ne ne ne
rychlost piivodu, kg/h 235 757 874 611
neptijatelné zaneseni? ano' ne ne ne
charakterizace produktu:

rozmér &stic’, pm n.t. 15,6 135 11,2
specificka plocha povrchu, cm*/g n.t. 1,47 1,17 1,34
vhodnost pro protlacovani:

formulace A n.t. pfijatelnd | mezni n.t.
formulace B n.t. pfijatelnd | ne dobra pfijatelna
béh ¢. 5 6 7 8

trvani béhu, minuty 25 22
rychlost drticiho kotouce, ot./min 6915 6100 5300 5300
rychlost kotouce tfidice, ot./min 4000 3500 2000 2000
tok vzduchu, m’/min 29,4 28,1 28,5 28,2
ptivod pteddrcen? ano ano ano ne
rychlost pfivodu, kg/h 247 272 263
nepiijatelné zaneseni? ano' ano ne ne
charakterizace produktu:

rozmér &astic’, pm n.t. 7,9 8,4 8,2
specificka plocha povrchu, cm?/ g n.t. 2,10 2,31 1,85
vhodnost pro protlacovani:

formulace A n.t. pfijatelna |pfijatelnd |piijatelna
formulace B nt. mezni ne dobra |ne dobra
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béh &. 9 10 11 12
trvani béhu, minuty 18 15 15 30
rychlost drtictho kotoude, ot./min 5300 6100 5300 5300
rychlost kotoude tfidi¢e, ot./min 2066 4060 5400 5500
tok vzduchu, m*/min 28,2 28,2 28,2 27,4
ptivod pfeddrcen? ne ne ne ano
rychlost pfivodu, kg/h 263 278 263 310
nepiijatelné zaneseni? ne ne ne ne
charakterizace produktu:
rozmér &astic?, um 8,8 9,5 8,7 9,1
specifick4 plocha povrchu, cm%/g 1,91 1,81 2,07 2,14
vhodnost pro protlaovéni:
formulace A piijatelnd | mezni piijatelna |mezni
formulace B ne dobra |n.t. ne dobra |n.t.

'produkt roztaven v mlynu

2Coulter

Byly stanoveny provozni podminky pro Pulvocron™, které by konéily G¢innou vyrobou
prasku amonium glyfosatu s primémou velikosti ¢astic men$i neZ 15 pm. Nicméng pies malou
velikost €astic produkt nebyl shledan jako vhodny pro néasledné extruzni zpracovéni za tvorby

formulace B, a¢koli produkt vétSiny b&hi byl piijatelny pro vyrobu formulace A.

D. Vzduchovy tfidici miyn Schutz-O’Neill Model 22H

Vzduchovy tidici mlyn Schutz-O'Neill je podobny mlynu Pulvocron™, ale mize byt
opatfen nékolika fadami drticich kotou¢d. Kotoué tfidi¢e je upevnén na stejné ose jako drtici
kotouce. Tiidi¢ je regulovan zménami kruhové desticky na t¥idi¢i a nastavenim otvoru
recirkulaéni zaklopky.

V sad€ sedmi béhid byly ménény parametry zahrnujici prim&r kruhové destiéky (3 cm nebo
10 cm), otvor recirkulacni zéklopky (5 cm nebo 12 cm) a rychlost pitvodu (312 aZ 2813 kg/h).

Mlyn pracoval za konstantni rychlosti 4600 ot./min. P¥i v&t§in& b&ht byl ptivod pred-drcen za
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pouZiti kladivového mlynu Commander™, jak je popséno vyse pro Pulvocron™. Data jsou

uvedena v tabulkach niZe (n.t. = nebylo testovano).

béh ¢. 1 2 3 4
trvani béhu, minuty 3 3 3 13
primér kruhové desticky, cm 3 3 10 3
otvor recirkulaéni zaklopky, cm 5 5 12 5
piivod pfeddrcen? ano ano ano ano
Rychlost pfivodu, kg/h 1134 2269 2813 625
Nepfijatelné zaneseni? ne ne ne ne
Charakterizace produktu:

rozmér &astic', um n.t. 16,2 18,7 13,6
Specificka plocha povrchu, cm?%/g n.t. 1,29 1,09 1,43
Vhodnost pro protladovéni:

Formulace A n.t. n.t. pfijatelnd |n.t.
Formulace B n.t. n.t. ne dobrd ([n.t.
béh ¢. 5 6 7
trvani béhu, minuty 12 13 11
primér kruhové desticky, cm 3 3 3
otvor recirkulaéni zaklopky, cm 12 5 12
ptivod preddrcen? ano ne ne
Rychlost ptivodu, kg/h 619 312 317
Nepfijatelné zaneseni? ne ne ne
Charakterizace produktu:

rozmér &astic', pm 12,9 11,6 11,3
Specificka plocha povrchu, cm*/g 1,47 1,55 1,60
Vhodnost pro protladovani:

Formulace A mezni n.t. mezni
Formulace B n.t. n.t. ne dobra

'Coulter
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Byly stanoveny provozni podminky pro vzdusny t¥idici mlyn Schutz-O’Neill, které by
kon¢ily u¢innou vyrobou prasku amonium glyfosatu s primé&rnou velikosti &astic mensi ne 15
pm. Nicmén€ produkt nebyl nalezen jako obecn& vhodny pro nésledné extruzni zpracovani za
vzniku formulace A nebo formulace B, atkoli jeden b&h opravdu déaval produkt, ktery byl

pfijatelny pro vyrobu formulace A.

E. Vzduchovy tfidici mlyn Prema™ Model CLM35

Vzduchovy tiidici mlyn Prema™ firmy Prater Industries m4 nezavisle fizeny vzduchovy

tiidi¢. Mé vnitini kruhové sito pro zajisténi piidavného t¥idéni. Rotor je konstruovéan pro zajisténi
dvou fazi mleti ve stejné jednotce. Jemny material tvofeny v prvni fazi je odvadén z mlynu bez
toho, Ze by prosel druhou fazi.

V sad¢ ¢trnacti behi byly ménény parametry zahrnujici rychlost rotoru (5560 az 6650
ot./min), rychlost tfidi¢e (2000 az 4800 ot./min), pritok vzduchu (18,8 az 27,2 m’/min) a
rychlost pfivodu (51 aZ 173 kg/h). PH ngkterych bézich byl pfivod pred-drcen za pouZiti
kladivového mlynu Commander™, jak bylo poséno vyse pro Pulvocron™. Data jsou piedloZena

v tabulkach niZe (n.t. = nebylo testovano).

béh ¢. 1 2 3 4 5
trvani béhu, minuty 12 47 3 6 4
rychlost rotoru, ot./min 6628 6628 6628 6628 6628
rychlost ~ kotouce  t¥diCe, | 4800 4800 4000 4000 4000
ot./min

tok vzduchu, m*/min 19,3 19,1 18,8 25,7 26,6
ptivod pieddrcen? ne ne ne ne Ne
rychlost ptivodu, kg/h 53 51 95 55 55
nepfijatelné zaneseni? ne ano ne ne Ne

charakterizace produktu:

rozmer éésticl, um n.t. 6,3 7,4 8,6 8,6
specificka plocha povrchu, |n.t. 2,70 2,29 2,00 2,08
cm?/g

vhodnost pro protladovani:

formulace A n.t. n.t. n.t. n.t. n.t.

formulace B n.t. n.t. n.t. n.t. nt.
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béh &. 6 7 8 9 10
trvani béhu, minuty 17 7 18 16 24
rychlost rotoru, ot./min 6628 6628 6628 6628 6628
rychlost  kotoude  tfidide, | 4000 4000 3000 2000 3000
ot./min
tok vzduchu, m*/min 26,6 23,6 26,8 26,9 26,9
privod preddrcen? ne ne ne ne Ano
rychlost ptivodu, kg/h 55 92 173 166 115
nepiijatelné zaneseni? ne ano” ne ne Yes
charakterizace produktu:
rozmér Sastic', pm 9,3 9,1 11,2 17,1 12,7
specifickd  plocha povrchu,|2,16 1,92 1,65 1,07 1,44
cm?/g
vhodnost pro protladovani:
formulace A pfijatelnd |n.t. mezni mezni n.t.
formulace B ne dobrd |n.t. n.t. n.t. n.t.
béh ¢. 11 12 13 14
trvani béhu, minuty 26 26 16 29
rychlost rotoru, ot./min 6628 5560 5560 5560
rychlost  kotoue  tidige, | 3000 3000 4022 3017
ot./min
tok vzduchu, m*/min 26,9 27,2 27,0 27,1
piivod pfeddrcen? ano ano ano ne
rychlost pfivodu, kg/h 103 103 59 93
nepfijatelné zaneseni? ne ano ne’ ano
charakterizace produktu:
rozmér &astic', pm 14,0 14,4 10,5 11,2
specificka  plocha povrchu, | 1,24 1,31 1,68 1,79
cm?/g
vhodnost pro protlacovani:
formulace A mezni n.t. n.t. pfijatelna
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formulace B nt. nt. 0t e dobré

"Coulter
2produkt roztaven v mlynu

*b&h preruen z déivodu mechanického problému

Mlyn Prema™ by mohl pracovat takovym zplsobem, aby poskytoval prasek bez
nepiijatelného zandSeni materidlu v mlynu; nicmén& za téchto podminek nebyl produkovany
prasek obecn€ vhodny pro nésledné extruzni zpracovani. Produkt ndkterych b&ht byl pfijatelny

pro vyrobu formulace A, nikoli v§ak formulace B.

F. Rotormill™ Model 3000
ITM

Rotormill™ firmy International Process Equipment Co. ma rotor obsahujici vertikalni osu
nesouci nékolik sad lopatek a/nebo turbovrtuli, které tvoii kapsu vzduchu rotujiciho za velmi
vysoké rychlosti. Céstice vstupujici do této kapsy podstupuji snizovani velikosti priméamng
vzéjemnymi sriZkami. Model 3000 ma &tyti sady lopatek a jednu sadu turbovrtuli, a také kotoug
tfidice rotujici na stejné ose jako lopatky a turbovrtule.

V sad¢ sedmi behi byly ménény parametry zahrnujici odstranéni turbovrtuli a rychlost
piivodu. Rychlost rotoru a tfidi¢e byla konstantng 2150 ot./min. P¥i jednom b&hu byl pHvod

pied-drcen za pouZiti kladivového mlynu Commander™, jak je popséno vyse pro Pulvocron™.

Data jsou ptedloZena v tabulkich niZe (n.t. = nebylo testovano).

beh &. 1 2 3 4
trvani béhu, minuty 4 18 2 18
turbovrtule odstranény? ne ne ne ne
pfivod pfeddrcen? ne ne ne ne
rychlost ptivodu, kg/h 1000 830 640
nepiijatelné zaneseni? ne ano ano’ ne

charakterizace produktu;

rozmeér éésticz, um 16,8 13,4 n.t. 17,0
specifickd  plocha povrchu,|1,79 1,90 n.t. 1,03
cm/g

vhodnost pro protlad¢ovani:

formulace A n.t. velmi dobrd  |n.t. mezni

formulace B n.t. ne dobri n.t. ne dobra
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b&h ¢. 5 6 7’
trvani béhu, minuty 3 15 5
turbovrtule odstranény? ne ano
ptivod preddrcen? ne ne ne
rychlost pfivodu, kg/h 640 317
nepiijatelné zaneseni? ano' ne ne
charakterizace produktu:
rozmér &astic®, pm n.t. 26,6 27,5
specifickd plocha povrchy, [n.t. 0,68 0,77
cm?/ g
vhodnost pro protladovani:
formulace A n.t. ne dobra mezni
formulace B n.t. n.t. n.t.

"produkt se roztavil v mlynu
“Coulter
*pii tomto béhu byl material pfiveden do mlynu dvakrat

I™ vedl k prim&mé velikosti &astic men3i ne? 15

Pouze jeden béh na zafizeni Rotormil
pm. Material z tohoto b&éhu se jevil jako vhodny pro nasledné zpracovani protlaovanim za
tvorby formulace A, avSak nikoli formulace B. Odstranéni turbovrtuli pomohlo zatizeni pracovat
s meniimi problémy, ale vedlo k vyznamné v&tsi primérné velikosti &astic a Spatné nasledné

zpracovatelnosti.

G. Proudovy mlyn Micronizer ™

Proudovy mlyn Sturtevant Micronizer ™ nejprve testovany byl model 20 cm. Pied-drceni
bylo provedeno za pouZiti kolikového mlynu Sturtevant Simpactor™ nebo kladivového mlynu
Jacobson Commander™. P¥ nékterych bézich byly vliocky amonium glyfosatu piivadény do
proudového mlynu bez pied-drceni.

Proudovy mlyn byl testovan se vstikovacim portem piehrazenym linerem z nerezové oceli
nebo polytetrafluorethylenu (PTFE), a s linerem z oxidu hlinitého nebo z polyuretanu v mleci
komofe. Rychlost pfivodu byla ménéna od 11 do 86 kg/h. Priitok vzduchu ve viech bé&zich byl

3,65 m*/minutu, dodavany p¥i 690 kPa. Pozdgji byl testovéan poloprovozni 36 cm Micronizer™
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proudovy mlyn pii rychlosti ptivodu 95 kg/h. Data jsou predloZena v tabulkéch niZe (n.t. =

nebylo testovano).

béh ¢&. 1 2 3 4 5
Velikost proudového milynu, |20 20 20 20 20
cm
Material vstiikovaciho portu ocel ocel ocel PTFE PTFE
Material lineru oxid hlinity | oxid hlinity | oxid hlinity | oxid hlinity | oxid hlinity
Pied-drtici mlyn Zadny Zadny Zadny kolikovy [kolikovy
Rychlost ptivodu, kg/h 41 86 23 23 41
Nepfijatelné zaneseni? ne ne ne ne ne
Charakterizace produktu:
Rozmér &4stic, pm 14,5' 30,2' 7,6' 6,1' 9,2'
Specifickd plocha povrchu, |n.t. n.t. 1,30 1,62 n.t.
cm?/ g
Vhodnost pro protladovani:
Formulace A n.t. n.t. n.t. n.t. n.t.
Formulace B vynikajici |mezni vynikajici |vynikajici |n.t.
Béh ¢. 6 7 8 9 10
Velikost proudového mlynu, |20 20 20 20 20
cm
Material vstfikovaciho portu | PTFE PTFE ocel ocel ocel
Material lineru PU PU oxid hlinity | oxid hlinity | oxid hlinity
Pied-drtici mlyn ne ne kladivovy |kladivovy |kladivovy
Rychlost ptivodu, kg/h 11 41 31 38 49
Nepfijatelné zaneseni? ne ne ne ne ne
Charakterizace produktu:
Rozmér &stic, pum 6,6' 15,8 5,32 6,12 6,97
Specifickd plocha povrchu, | 1,62 0,97 2,65 2,42 2,24
cm?/g
Vhodnost pro protladovani:
Formulace A n.t. n.t. vynikajici |pfijatelnd |mezni
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Formulace B l vynikajici ’ n.t. l pfijatelna ’ pfijatelna l mezni
Béh ¢. 11 12 13 14 15
Velikost proudového mlynu, 20 20 20 20 36
cm
Material vstéikovaciho portu  {ocel ocel ocel ocel ocel
Material lineru oxid hlinity | oxid hlinity | oxid hlinity | oxid hlinity | oxid hlinity
Pted-drtici mlyn kolikovy [kolikovy |kolikovy |Zadny kladivovy
Rychlost ptivodu, kg/h 26 35 49 34 95
Nepiijatelné zaneseni? ne ne ne ne ne
Charakterizace produktu:
Rozmér Sstic, pm 4,97 5,77 7,2’ 8,4’ 5.4°
Specifickd plocha povrchu, |2,70 2,51 2,13 2,14 2,31
cm?/g
Vhodnost pro protladovani:
Formulace A pfijatelna |pfijatelnd |mezni mezni velmi
dobra
Formulace B pfijatelna |n.t. n.t. mezni velmi
dobra
'Brinkman
*Coulter

Z vyse uvedeného je zfejmé, Ze proudovy mlyn Micronizer™ je vhodnym zatizenim pro
sniZovani velikosti amonium glyfosatu. Proces béZel s malymi problémy a jestlize rychlost
ptivodu nebyla nadmérna, byl tvofen produkt, ktery byl obecnd vhodny pro nasledné zpracovéani
protlatovanim pro vyrobu bud’ formulace A, nebo formulace B. Zejména beh se zvétSenim

méfitka (beh €. 15) za pouZiti vétf jednotky byl velmi Gsp&sny. Kladivovy mlyn byl pro pred-

-drceni vyhodnéjsi neZ kolikovy mlyn.

Pfedchozi popis provedeni podle vynalezu neomezuje rozsah vynéalezu. Odbornici v oblasti

techniky rozpoznaji, Ze mohou byt provedeny modifikace specifickych provedeni vynalezu zde

popsanych, které do rozsahu vynalezu spadaji.
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PATENTOVE NAROKY

Zpisob pifpravy amonium glyfosatu ve forms préasku, vyznadujici se tim, Ze se

(a) smisi (i) pevna glyfosatova kyselina ve formé &astic s (i1) vodou v mnoZstvi asi 0,5
az asi 3 hmotn. dily na hmotn. dil kyseliny glyfosatové, a (i11) zésadou, ktera dodava
amonne kationty, v mnoZstvi asi 0,8 aZ asi 1,25 molarnich ekvivalenti amoniaku na
mol kyseliny glyfosatové, za vzniku vodného reakéniho média;

(b) pfi¢emZ probihd reakce zésady s kyselinou glyfosatovou ve vodném reakénim médiu
za vzniku reakéniho produktu zahmujiciho koncentrovany vodny roztok amonium
glyfosatu; nacez se

(c)  reakéni produkt susi za vzniku pevné latky ve formé &astic; a nasledné se provede

(d) wurychlovani &astic pevné latky v turbulentnim vysokorychlostnim proudu plynu
mezicasticovym tfenim za tvorby amonium glyfosatu ve formé prasku s primérnou

velikosti ¢astice asi 5 aZ asi 20 um.

Zpisob podle néroku 1, vyznadujici se tim, Ze se nejdiive smisi kyselina glyfosatova a
voda za souCasného michanim za vzniku ¥idké suspenze a poté se k fidké suspenzi piida za

pokra€ujiciho michéni zasada, ktera dodava amonné kationty.

Zpiisob podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze se reakéni produkt susi kontaktem s
vyhffvanym povrchem za tvorby pevné usazeniny na vyhifvaném povrchu a poté se ziska

pevnd latka ve formé &astic.

Zpiisob podle naroku 3, vyznadujici se tim, Ze se krok suseni provadi se zafizenim typu

bubnové susarny.

Zplisob podle naroku 1, vyznadujici se tim, Ze se &astice pevné latky urychluji v
turbulentnim  vysokorychlostnim proudu plynu v zafizeni typu fluidniho mlynu nebo

proudového mlynu a proud plynu je proud vzduchu.

Zptsob podle néaroku 5, vyznagujici se tim, Ze pevna latka ve formé &astic ziskan po

ususeni je pfedem drcena mechanickym mletim pted fluidnim nebo proudovym mletim.
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Zpisob ptipravy suché granulované formulace obsahujici amonium glyfosat a jednu nebo

vice povrchové aktivnich latek, vyznadujici se tim, Ze se

(a) smisi (i) pevna glyfosatova kyselina ve forms &astic, (ii) s vodou v mnozstvi asi 0,5
az asi 3 hmotn. dily na hmotn. dil kyseliny glyfosatové, a (iii) zasadou, ktera dodava
amonné¢ kationty, v mnoZstvi asi 0,8 aZ asi 1,25 molarnich ekvivalentd amoniaku na
mol kyseliny glyfosatové, za vzniku vodného reakéniho média;

(b) pfiemz probiha reakce zasady s kyselinou glyfosatovou ve vodném reakénim médiu
za vzniku reak¢niho produktu zahrnujiciho koncentrovany vodny roztok amonium
glyfosatu;

(c) nacez se reakéni produkt susi za tvorby pevné latky ve formé &astic;

(d) které se meziGasticovym tfenim v turbulentnim vysokorychlostnim proudu plynu
urychli za tvorby prasku amonium glyfosatu s primérnou velikosti &4stic asi 5 a¥ asi
20 pm;

(e) naceZ se smisi asi 75 aZ asi 90 hmotn. dilii prasku amonium glyfosatu s asi 10 aZ asi
25 hmotn. dily jedné nebo vice povrchové aktivnich latek, a s asi 3 a2 asi 10 hmotn.
dily vody na 100 hmotn. dilé sloZek jinych ne? voda, za tvorby extruzni vihké smési;

(f)  ktera se protladuje za tvorby provazel extrudatu, jenZ se lamou za tvorby vlhkych
soudrznych granuli; a

(8) poté se granule susi za tvorby suché granulované formulace.

Zpusob podle naroku 7, vyznadujici se tim, Ze se za soutasného michani smisi kyselina
glyfosatova s vodou za vzniku ¥dké suspenze a poté k ¥idké suspenzi pfida s pokradujicim

michénim zasada, ktera dodava amonné kationty.

Zpiisob podle néroku 7, vyznadujici se tim, Ye se reakéni produkt su$i kontaktem s
vyhfivanym povrchem za tvorby pevné usazeniny na vyhiivaném povrchu a poté se ziska

pevna latka ve formé &astic.

Zpisob podle naroku 9, vyznadujici se tim, Ze se krok suSeni provede v zafizeni typu

bubnové sugarny.

Zpisob podle naroku 7, vyznadujici se tim, Ze se &4stice pevné latky urychluji v
turbulentnim  vysokorychlostnim proudu plynu v zafizeni typu fluidniho mlynu nebo

proudového mlynu a proud plynu je proud vzduchu.
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Zpisob podle naroku 11, vyznadujici se tim, Ze pevna latka ve formé astic ziskans po

ususeni je pfedem drcena mechanickym mletim p¥ed fluidnim nebo proudovym mletim.

Zpiisob podle naroku 7, vyznadujici se tim, Ye se sugené granule dale (h) t¥di pro
odstranéni nebo recyklaci granuli, ilomkd granuli nebo shlukf granuli, které jsou mimo

zadouci rozmezi velikosti.

Zpusob podle naroku 7, vyznadujici se tim, Ze povrchové aktivni latka nebo povrchové
aktivni latky jsou jednotlivé vybrany z téch, které jsou kapalné nebo v tekutém stavu, za

nepfitomnosti vody nebo jiného rozpoustédla pti 25 °C.
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