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(57) Resumo: PARTICULA DE SULFATO DE AMONIO PELETIZADAS. A invencéo se refere a um
método para preparacdo de particula de sulfato se aménio peletizadas, o método compreendendo: -
provisdo dos cristais de sulfato de amdnio; - isolamento de uma fracdo compreendendo cristais
possuindo um tamanho intermediario dos cristais possuindo um tamanho pequeno e a partir dos cristais
possuindo um tamanho pequeno e a partir dos cristais possuindo um tamanho grande, pelo que,
obtendo cristais remanescentes compreendidos de cristais apresentando um tamanho pequeno e
cristais apresentando tamanho grande; e - peletizacédo através de uma matriz, de pelo menos parte dos
cristais remanescentes - isto €, pelo menos parte dos cristais a partir dos quais, a fracdo
compreendendo cristais apresentando o tamanho intermediario foi isolada - pelo que, formando
particula de sulfato de aménio peletizadas.
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PARTICULAS DE SULFATO DE AMONIO PELETIZADAS E METODO PARA
PREPARACAO DAS MESMAS

A invencdo se refere a um método para preparacdo de

particulas de sulfato de amdnio peletizadas. A invencéo
5 também se refere as particulas de sulfato de ambnio
peletizadas.

Sulfato de aménio ¢é um fertilizante atil, por
exemplo, para emprego na agricultura, horticultura e
florestas. Um método para preparacdo de grédnulos de sulfato

10 de ambénio peletizados ¢é descrito na DE 41 26 806 Al. O
método requer o) emprego de 2-cianoguanidina
(diciandiamida), oligbémero de caprolactama ou uma mistura
dos mesmos como um agente de peletizacdo e um tratamento
térmico a 150-175°C das particulas peletizadas (grénulos).

15 De acordo com os exemplos, uma resisténcia a moagem de
granulo estatico de até 15,9N pode ser alcancada para
granulos compreendendo o) agente de peletizacéo,
considerando-se que o0s grédnulos de sulfato de ambénio sem
peletizacdo podem apresentar uma resisténcia a moagem de

20 até 6,4 N (ou 8,3 apds um tratamento térmico). O método de
medicdo da resisténcia a moagem ndo é descrito.

A DE 41 26 807 Al descreve um método para
aperfeicoar a resisténcia a moagem dos granulos de sulfato
de ambénio, onde o sulfato de amdénio possuindo um teor de

25 dgua de 1,3% ou menos ¢ misturado com pré-condensado de
aldeido férmico-uréia e prensado. De acordo com OS
exemplos, uma resisténcia a moagem de grdnulo simples de
23,5 N e uma resisténcia a abrasdo de 92,4% podem ser
alcancadas (em comparacdo aos 9,5 N respectivamente 76%

30 para sulfato de ambénio prensado sem o pré-condensado). As
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condic¢des do método para determinacdo destes pardmetros ndo
sdo descritas em detalhes.
A GB 1 011 463 se refere a uma pélete compreendendo
particulas sbélidas de fertilizante ligadas em conjunto com
5 um material ligante repelente a 4&gua, tal como, um
hidrocarboneto (mistura), tal como, asfalto ou um polimero
hidréfobo. As péletes podem ser preparadas por extrusdo. A
preparacdo requer, tipicamente, o aquecimento do 1ligante
acima de seu ponto de ebulicgdo.

10 A EP 1 884 506-A2 descreve a granulacdo dos
cristais de sulfato de ambnio quase secos em um peletizador
de matriz plana. No dito processo, o0s cristais primeiro
precisam ser completamente revestidos com um material de
revestimento sélido, fino, com propriedades de absorcdo de

15 adgua por meio de mistura turbulenta. Subsequentemente, uma
quantidade precisa de &agua precisa ser aspergida sobre os
cristais revestidos e a peletizacdo ¢é realizada sem
controle do tamanho da pélete. O produto obtido é entéo
seco e cortado no tamanho e o tamanho classificado com

20 reciclo do produto rejeitado.

E um objetivo da invencdo prover um novo método
para preparar particulas de sulfato de ambnio peletizadas.

Especificamente é um objetivo da invencdo prover
particulas de sulfato de amdnio peletizadas, apropriadas

25 para uso como um fertilizante, a partir de cristais de
sulfato de ambénio, obtidos por cristalizacdo de um liquido,
onde todos ou substancialmente todos os cristais obtidos
podem ser usados para prover um fertilizante com
propriedades que sdo apreciadas pelo usuario.

-

30 E um objetivo adicional prover ©particulas de
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sulfato de ambénio peletizadas com uma distribuicdo de
tamanho de particula mais uniforme e/ou propriedades de
escoamento melhores que as dos cristais de sulfato de
amdénio.

5 E ainda um objetivo adicional prover particulas de
sulfato de amdébnio peletizadas que podem ser facilmente
submetidas a conformacdo por aplicacdo de forca mecénica
(por exemplo, fricgdo) por uma etapa de revestimento
adicional, etc.

10 E um objetivo adicional prover um método para
obtencdo de particulas de sulfato de ambénio peletizadas a
partir de um processo de cristalizacdo de sulfato de amdnio
com rendimento total alto do produto desejado
comercialmente atraente (provendo separadamente uma fracédo

15 de cristal com boas propriedades, bem como provendo uma
fracdo de particulas peletizadas) que permite converséo
muito alta, mesmo até 100% de <conversdo do material
cristalino obtido no processo de cristalizacdo do sulfato
de aménio em produtos comercialmente atraentes,

20 especialmente com relacdo as propriedades de armazenamento,
transporte, capacidade de escoamento e combinacédo.

E um objetivo adicional prover novas particulas de
sulfato de ambébnio peletizadas que apresentam resisténcia a
moagem de particula satisfatédria.

25 Um ou mais objetivos que podem ser satisfeitos de
acordo com a invencdo se seguirdo da descricdo abaixo.

Foi verificado agora que é possivel a peletizacéo
através de uma matriz para preparar particulas de sulfato
de ambnio a partir de cristais de sulfato de amdnio com

30 propriedades satisfatdrias para uso das particulas, por
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exemplo, como um fertilizante, por selecdo dos cristais
apropriados de um modo especifico.

Consequentemente, a presente invencdo se refere a
um método para preparacdo de particulas de sulfato de

5 ambnio peletizadas, o método compreendendo:

- provisdo dos cristais de sulfato de ambnio;

- 1isolamento, a partir destes cristais, de uma
fracédo compreendendo cristais possuindo um tamanho
intermedidrio dos cristais possuindo um tamanho pequeno e a

10 partir dos cristais possuindo um tamanho grande, pelo que,
obtendo cristais remanescentes compreendidos de cristais de
tamanho pequeno e cristais de tamanho grande; e

- peletizacdo através de uma matriz, de pelo menos

parte dos cristais remanescentes - isto é, pelo menos parte

15 dos cristais a partir dos quais, a fracdo compreendendo
cristais apresentando o tamanho intermedidrio foi isolada -
pelo que, formando particulas de sulfato de amdnio
peletizadas.

O termo “fracdo contendo cristais apresentando um

20 tamanho intermedidrio” também referido como “médio corte”
ou “fracdo de médio corte”. Conforme ficard claro a um
versado na técnica, os termos “pequeno”, “intermedidrio” e
“Yalto” sdo empregados um em relacdo ao outro e néao
necessariamente significam limitacdo a qualgquer tamanho

25 absoluto especifico. Em conjunto, as fragdes pequena,
intermedidria e grande formam o produto total do qual a
fracdo de tamanho intermedidria é isolada.

A invencdo se refere adicionalmente as particulas
de sulfato de amdbnio peletizadas obtidas pelo método da

30 invencéo.
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Conforme usado no presente documento, o termo
cristal de sulfato de ambénio ¢é usado para todas as
particulas de sulfato de ambénio que foram conformadas por
cristalizacdo da solucéo.

5 Conforme empregado no presente documento, o termo
particulas de sulfato de amdnio peletizadas ¢é empregado
para particulas (peletizadas) consistindo pelo menos
parcialmente de sulfato de amdénio. De modo geral, as
particulas de sulfato de ambénio compreendem 90-100% em

10 peso, preferivelmente pelo menos 95% em peso, mais
preferivelmente pelo menos 96,5% em peso. Especificamente,
98% em peso ou mais, mais especificamente 99,0% em peso ou
mais, mesmo mais especificamente 99,5% em peso ou mais de
sulfato de ambnio com base no peso total. Adicionalmente,

15 um ou mais destes componentes podem estar presentes: Aagua,
nutriente adicional (por exemplo, um ou mais elementos de
traco) aditivos de processamento (por exemplo, um ligante),
por exemplo, o0s cristais de sulfato de ambénio usados para
preparar as particulas peletizadas, corantes, melhoradores

20 de fluxo, etc. Mais detalhes com relacdo aos componentes
adicionais sdo como se segue.

Apropriadamente, a peletizacdo acontece através de
uma matriz. Em principio, a matriz compreende pelo menos um
orificio, porém é geralmente provida com varios orificios

25 de matriz. A A4rea aberta da matriz é preferivelmente de
cerca de 20-30% da area total da matriz em contato com os
cristais a serem peletizados. O comprimento dos orificios
de matriz é geralmente escolhido na faixa de 0,2* dié&metro
até 5% didmetro. Preferivelmente, o comprimento dos

30 orificios de matriz é escolhido na faixa de 2* didmetro até
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3,5* didmetro dos orificios. Adicionalmente, as condicdes

aperfeicoadas podem ser avaliadas por um versado na técnica

dependendo do rendimento, aditivos usados, etc., com base

na presente revelacdo, opcionalmente em combinacdo com O
5 conhecimento geral comum e algum teste de rotina.

As particulas peletizadas podem ter,
especificamente, pelo menos uma forma substancialmente
cilindrica, como é comum aos extrusados. Deve ser observado
que o termo cilindrica é empregado no presente documento em

10 seu sentido amplo e assim inclui cilindros possuindo uma
secdo transversal cilindrica, cilindros apresentando secéo
transversal elipsdéide e cilindros apresentando uma secgdo
transversal poligonal. Na presente invencéo,
alternativamente, o tamanho da &rea de secdo transversal

15 das particulas conformadas cilindricamente pode variar ao
longo do eixo geométrico longitudinal das particulas.

A invencdo se refere, adicionalmente, as particulas
de sulfato de amdénio peletizadas, compreendendo pelo menos
90% em peso de sulfato de ambénio, as particulas possuindo

20 uma resisténcia a moagem conforme determindvel pelo teste
IFDC S-115 (vide abaixo) que estd, em média acima de 2,5
kg/pélete, ou mesmo acima de 2,75 kg/pélete,
especificamente mesmo acima de 3,0 kg/pélete. O wvalor
superior ndo é critico, porém pode ser de até 3,5 kg/pélete

25 ou mesmo até 4,0 ou mais alto. A resisténcia a moagem pode
ser, por exemplo, tdo alta quanto a resisténcia a moagem do
cristal de sulfato de aménio (que é de pelo menos 40 N) ou
superior. Especificamente, a resisténcia a moagem pode ser
mesmo de até 50 N. E uma vantagem adicional da presente

30 invencdo que as particulas de sulfato de ambénio peletizadas
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possam ser facilmente providas de acordo com os requisitos
do mercado como a resisténcia a moagem e/ou outras
propriedades, tais como, tamanho e forma, por ajuste
simples do dispositivo de peletizacdo e pardmetros de
5 processo, tais como, condic¢des da carga de alimentacdo (por
exemplo, umidade da carga de alimentacdo; pressdo aplicada;
queda de pressdo na matriz; etc.). Geralmente, as
particulas de sulfato de amdnio peletizadas providas de
acordo com a invencdo apresentardo uma resisténcia a moagem
10 em média em ou acima de 40 N.
Conforme usado no presente documento, a resisténcia
a moagem é o valor conforme determinado por um método com
base no IFDC S-115, descrito nas péaginas 51-52 do "“Manual
for Determining Physical Properties of Fertilizer” 2°2
15 edicéo, preparado por W. Rutland, emitido pelo
International Fertilizer Development Center, Muscle Shoals,
Alabama (USA), fevereiro de 1993. Doravante, este manual
sera referido como “IFDC ”. Para particulas alongadas, tais
como, particulas conformadas pelo menos substancialmente
20 cilindricas, como sdo comuns para extrusados,
especificamente a resisténcia a moagem é medida na direcédo
perpendicular a direcdo longitudinal (perpendicular a linha
de geracdo, tal como, eixo geométrico cilindrico).
Vantajosamente, em um método da invencdo, o tamanho
25 dos cristais de tamanho intermedidrio pode ser escolhido,
tal que, a fracdo intermedidria isolada compreendendo estas
particulas possua uma faixa de tamanho desejavel para ser
usada como o fertilizante sem qualquer tratamento de
alteracdo de tamanho adicional.

30 Em principio, 1independentemente das classes de
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tamanho usadas para fabricacdo da carga de alimentacdo para
producao de particulas peletizadas, o) tamanho das
particulas de sulfato de amdénio peletizadas pode ser
escolhido em qualquer faixa por escolha de uma matriz ou
5 molde apropriado para as particulas. Geralmente, o tamanho
de particula méximo dos cristais na alimentacdo nédo é
importante. Em uma concretizacao, pelo menos 80%,
especificamente pelo menos 90%, mais especificamente pelo
menos 95% em volume da fracdo intermedidria sdo formados
10 por cristais de sulfato de ambnio apresentando uma faixa de
tamanho, conforme pode ser determinada por analise de
classificacdo, escolhida dentro de uma faixa de 0,05 a 4
mm, preferivelmente tanto dentro da faixa de 0,05 a 2 mm
(que é uma faixa altamente preferida no mercado de sulfato
15 de amébnio para cristais menores) ou dentro da faixa de 2 a
4 mm (sendo uma faixa preferida para produtos de sulfato de
amébnio granular). Os cristais remanescentes, que séo
considerados menos apropriados ou pelo menos apreciados
pelos usuadrios de cristais (como fertilizante), podem ser
20 total ou parcialmente peletizados de acordo com a invencéo
para prover particulas de sulfato de aménio peletizadas,
especificamente para uso como um fertilizante. Assim, a
invencdo permite um alto nivel de liberdade na escolha das
condicdes de cristalizacdo (que podem afetar a distribuicéo
25 do tamanho da particula como um efeito pretendido ou como
um efeito colateral) e assim ser capaz de prover produtos
finais com um didmetro especifico, usando todos ou
substancialmente todos os cristais. Deve ser observado que
o tamanho da particula e especificamente um alto grau de

30 uniformidade do tamanho da particula podem ser considerados
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um fator importante pelos usudrios finais, por exemplo,
porque isto pode afetar a facilidade de distribuicdo das
particulas peletizadas, especificamente quando usadas como
um fertilizante.

5 Em comparacdo aos cristais de sulfato de ambnio
convencionais (usados como fertilizante), as particulas
peletizadas da invencdo podem, especificamente, oferecer

uma uniformidade de tamanho maior (conforme definido pelo

indice de wuniformidade, vide abaixo) e/ou oferecer um
10 tamanho médio maior. Adicionalmente, as particulas
peletizadas da invencéo podem se mais brandas.

Adicionalmente, elas podem apresentar uma ou mais outras
propriedades aperfeicoadas, tal como, selecionadas do grupo
de resisténcia a moagem aperfeicoada e resisténcia a

15 abrasdo aperfeicoada. Além disto, ¢é wvantajoso que as
particulas de sulfato de ambnio peletizadas possam ser
misturadas facilmente com as particulas de sulfato de
ambnio cristalinas ou quaisquer outras particulas de
fertilizante da mesma faixa de tamanho.

20 De acordo com a invencdo, ¢é surpreendentemente
possivel preparar particulas com propriedades de produto
satisfatérias ou mesmo aperfeicoadas, também sem precisar
incluir um ligante (tal como, asfalto, um polimero
hidréfobo, etc.) ou pelo menos sem precisar incluir muito

25 de um ligante. Deve ser observado que pelo menos um numero
consideravel de ligantes usados nos métodos de acordo com a
técnica anterior, podem ser indesejados por uma ou mais
razdes. Por exemplo, isto pode ser prejudicial para uma
planta na qual o sulfato de ambénio ¢é wusado como um

30 fertilizante ou a um consumidor de um suprimento ou
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alimento gue pode ser preparado da planta. Alguns ligantes
podem ser vantajosos de um ponto de vista ambiental (por
exemplo, polimeros sintéticos hidrdéfobos, tais como,
poliolefinas ou asfalto sdo fracamente biodegradéaveis).
5 Adicionalmente, um ligante ou precursor do mesmo pode ser
toéxico (tal como, aldeido férmico) ou prejudicial (tal
como, 2-cianoguanidina). E uma vantagem do adicional do
processo da presente invencdo que as péletes de sulfato de
ambnio possam ser obtidas, as quais ndo compreendem
10 qualgquer matéria insoluvel.

Foi verificado como sendo especificamente possivel
preparar, por peletizacdo através de uma matriz, particulas
peletizadas com propriedades de produto satisfatdrias ou
mesmo aperfeicoadas, também sem a necessidade de um ligante

15 orgdnico (sintético).

Uma ou mais propriedades que podem ser
aperfeicoadas de acordo com a invencéao podem ser
selecionadas, especificamente, do grupo consistindo na
penetracdo por absorcdo (IFDC S-100), wumidade relativa

20 critica (IFDC S-101), capacidade de escoamento (IFDC S-
102), compatibilidade quimica nas combinacdes (IFDC S-106),
tendéncia a formacdo de bolos (IFDC-106), compatibilidade
fisica em combinacdo (IFDC $S-109), &ngulo de resposta (IFDC
S-110), densidade em volume fraca (IFDC-111), densidade em

25 volume afunilado (IFDC S-112), densidade aparente (IFDC S-
113), densidade verdadeira de s6lidos (IFDC s-114),
resisténcia a moagem (IFDC S-115), resisténcia a abraséao
(teste do tambor giratério IFDC S-1106), taxa de
desintegracdo em agua (IFDC S-124) e porosidade (IFDC S-

30 125).

Peticao 870180150762, de 12/11/2018, pag. 22/39



11/23

A invencdo é adicionalmente vantajosa pelo fato de
que a peletizacdo pode ser realizada adequadamente, sem
precisar aquecer ativamente os <cristais dos quais as
particulas peletizadas sdo feitas, de modo a permitir

5 mistura com um ligante gue precisa ser fundido ou sem
precisar aquecer as particulas a uma temperatura alta (por
exemplo, de 150°C ou mais) a fim de curar ou se fundir
(ligante) as particulas, como é necessario em alguns
métodos da técnica anterior. Naturalmente, caso desejado, ©

10 método pode envolver um tratamento térmico, por exemplo,
uma etapa de secagem adicional para remover a Aagua.
Contudo, em geral, o método de acordo com a invencdo pode
em geral ser realizado sem submeter a carga ao dispositivo
para que a peletizacdo seja realizada ou as particulas

15 peletizadas a uma temperatura excedendo 100°C.

AN ”

O termo ou conforme empregado no presente
documento significa “e/ou” a menos dque especificado de

outra forma.

A\Y ” A\Y ”

O termo um ou uma conforme empregado no
20 presente documento significa “pelo menos um” a menos que de
outra forma especificado.

Quando se refere a um nome (por exemplo, um
composto, um aditivo, etc.) no singular, o plural deve ser
incluido. Assim, quando se refere a um nome especifico, por

25 exemplo, “composto”, isto significa “pelo menos um” daquele
nome, por exemplo, “pelo menos um composto” a menos que de
outra forma especificado.

Os cristais usados para preparacdo das particulas

peletizadas podem ser providos com base em uma maneira

30 conhecida na técnica, especificamente por cristalizacdo a
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partir de um liquido compreendendo sulfato de amdnio. Tal
liqguido pode se originar, especificamente, de um processo
onde a caprolactama é preparada. O isolamento dos cristais
pode ser realizado de um modo propriamente conhecido, por

5 exemplo, pela separacdo dos cristais do 1ligquido, por
exemplo, por centrifugacdo, apds isto, secagem opcional dos
cristais e finalmente classificacdo ou de outra forma
separacdo dos cristais de acordo com o tamanho.

Conforme indicado acima, a fracéao isolada

10 compreende particulas de tamanho intermedidrio que podem
ser usadas sem um tratamento de alteracdo de tamanho
adicional, como um fertilizante.

Caso desejado, a fracdo compreendendo cristais
possuindo um tamanho intermediario inclui cristais

15 possuindo um tamanho que é cerca do mesmo que o didmetro
das particulas peletizadas.

Tipicamente, os cristais remanescentes sédo
separados em uma fracdo compreendendo cristais possuindo um
tamanho pequeno e uma fracdo compreendendo cristais

20 possuindo um tamanho grande, embora em principio isto né&o
seja necessario.

Pelo menos uma parte dos cristais remanescentes é
utilizada ©para preparacdo de particulas de sulfato de
ambnio peletizadas. Se forem usados cristais que possuem um

25 tamanho excedendo ao tamanho pretendido das particulas
peletizadas, estes cristais podem ser submetidos a um pré-
tratamento para reducdao do tamanho, por exemplo, por moagem
antes da alimentacdo ao dispositivo onde a peletizacido é
realizada. Pelo menos em algumas concretizacgcdes é possivel

30 alimentar diretamente tais cristais grandes ao dispositivo
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onde a peletizacdo acontece e fraturar o cristal no

dispositivo onde a peletizacdo é realizada, por exemplo,

pela forca do fuso ou fusos em um extrusor de fuso, por

rolos em um compactador a rolete, por exemplo, um Kollergan

5 (moedor com recipiente) ou por engrenagens em um

peletizador de engrenagem, por exemplo, um moinho de
peletizacdo vertical.

Os cristais podem ser alimentados ao dispositivo

onde a peletizacdo é realizada sem a necessidade de prover

10 0s mesmos com um revestimento, tal como um revestimento que
melhora a adesdo dos cristais entre si. Deve ser observado
que a EP 1.884.506-A2 mesmo requer dgue os cristais de
sulfato de amdnio sejam completamente circundados pelo
revestimento, por mistura dos mesmos com um aditivo sélido.

15 Especificamente para uma resisténcia a moagem alta
e/ou resisténcia a abrasdo alta é considerado vantajoso
alimentar uma carga de cristal ao dispositivo onde a
peletizacdo ¢é realizada, possuindo uma distribuicdo de
tamanho de particula ampla ou criar tal distribuicdo de

20 tamanho de particula do dispositivo antes da etapa de
peletizacdo. A distribuicdo pode ser monomodal (com uma
razdo de tamanho de particula médio em peso alto para um
tamanho de particula médio numérico) ou polimodal (isto &,
pelo menos bimodal) .

25 E uma vantagem da invencdo que, em principio, as
particulas peletizadas possam ser preparadas sem uso de
quaisquer ligantes adicionais ou outros aditivos (além da
umidade residual que pode estar presente nos cristais
empregados) .

30 Na préatica, contudo, pode ser vantajoso incluir um
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ou mais aditivos, por exemplo, um aditivo afetando uma
propriedade fisica, um aditivo afetando o perfil de
liberacdo de sulfato de ambnio, elemento de traco (por
exemplo, Cu, %4n, Mn, Mo) ou um corante. Em geral, caso
5 empregados, tais aditivos sdo incluidos em uma quantidade
menor em comparacgcdo ao sulfato de ambnio. Geralmente, a
quantidade total de aditivos é de 20% em peso ou menos, com
base no peso total da carga a ser peletizada,
preferivelmente de 10% ou menos, especificamente de 4% ou
10 menos, mais especificamente de 2,0% ou menos ou 1,0% ou
menos ou 0,5% ou menos, com base no peso total da carga.

Em uma concretizacdo especifica, a carga para o
dispositivo onde a peletizacdo é realizada (e as particulas
peletizadas) compreende um ligante, geralmente em uma

15 concentracdo de 10% em peso ou menos, especificamente em
uma concentracdo de 5% em peso ou menos, preferivelmente em
uma concentracdo de 2% ou menos, especificamente em uma
concentracdo de 1,0% ou menos, mais especificamente em uma
concentracdo de 0,5% em peso ou menos, com base no peso

20 total. Caso presente, a concentracdo do ligante é
geralmente inferior a 0,01% em peso, especificamente de
pelo menos de 0,1% em peso ou pelo menos 0,3% em peso.

Especificamente, um ligante apropriado pode ser
selecionado entre 0s ligantes que sdo geralmente

25 considerados como seguros (GRAS) para aplicacéo em
alimentos, tais como, do grupo de polissacarideos GRAS,
argilas GRAS. Exemplos de polissacarideos especificamente
apropriados incluem amido, celulose e derivados de GRAS dos
mesmos, por exemplo, carboximetilcelulose). Exemplos de

30 argilas especificamente apropriadas incluem caulim, argila
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bentonita, argila atapulgita e terra de Fuller. Também um
lignossulfonato pode ser empregado.
De modo a modificar o comportamento de fluxo da
carga dentro do dispositivo de peletizacdo (especificamente
5 dentro da matriz ou no molde de um dispositivo de
moldagem), uma quantidade menor de um modificador de fluxo
ligquido ou sé6lido pode ser adicionada aos cristais de
sulfato de ambnio, especificamente 4&gua. Caso wusado, a
concentracdo do modificador de fluxo adicionado seréa
10 geralmente de 10% em peso ou menos, especificamente de 6%
em peso ou menos, mais especificamente de 5% em peso ou
menos, com base no peso total. Caso usado, a concentracao
do liquido adicionado sera geralmente de pelo menos 0,1% em
peso, especificamente de pelo menos 1% em peso, mais
15 especificamente de pelo menos 2% em peso, pelo menos 3% em
peso ou pelo menos 4% em peso com base no peso total. Caso
desejado, o liquido pode ser removido das particulas
peletizadas apds a peletizacdo. Isto pode ser realizado de
um modo propriamente conhecido, por exemplo, por
20 aquecimento (brando) das particulas ©peletizadas, por
exemplo, a uma temperatura de até 80°C. Caso desejado, uma
temperatura mais alta pode ser usada, porém de modo geral
isto ndo é necessario. Assim, podem ser obtidas particulas
peletizadas apresentando um teor de liquido (umidade)
25 inferior a 1,0% em peso, menos de 0,5% em peso, 0,2% em
peso ou menos ou 0,1% em peso ou menos.
A peletizacdo através de uma matriz pode ser
realizada usando qualquer tipo de dispositivo de
peletizacdo, onde as particulas peletizadas sdo formadas

30 por um método envolvendo prensagem da carga (compreendendo

Peticao 870180150762, de 12/11/2018, pag. 27/39



16/23

cristais de sulfato de amdnio) através de uma matriz.
Especificamente, ¢é apropriado um extrusor selecionado do
grupo de extrusores de fuso, extrusores Kollergang
(moedores com recipiente) e peletizadores de engrenagem.
5 OQOutro exemplo de um método de peletizacdo apropriado é a
peletizacdo usando um dispositivo de peletizacdo em rolete.
E contemplado que o uso de um extrusor de fuso é
especificamente vantajoso para provisdo de particulas de
sulfato de ambnio peletizadas com uma alta resisténcia a
10 moagem e/ou uma alta resisténcia a abrasdo, também na
auséncia de um ligante e/ou agua adicionados.
O emprego de um Kollergang ¢é especificamente
vantajoso para provisdo de particulas de sulfato de amdnio
com resisténcia a moagem satisfatdédria e resisténcia a
15 abrasdo satisfatdéria em um rendimento relativamente alto.
Deve ser apreciado que no estado da técnica, varios
outros métodos sdo descritos para preparacdo de particulas
de sulfato de amdnio, porém nenhum destes é considerado
como uma técnica para peletizacdo através de uma matriz de
20 acordo com a presente invencdo. Exemplos de tais documentos
sdo o US4183738 A (técnica de granulacgdo, por exemplo, por
granulacdo em recipiente), US4305748 A (granulacdo por
secagem em aspersdo de sulfato de ambénio finamente
dividido), WO/9954030 (granulacéo a umido com alta
25 quantidade de ligante), US5078779 A (granulacdo a Umido com
ligante reativo), etc.
Contudo, deve ser observado que a peletizacdo da
quieserita, um monoidrato sulfato de magnésio altamente
instéavel, através de uma matriz e todos os tipos de

30 equipamentos apropriados para este fim s&do estudados em uma
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tese de A. Hoche (Technische Universitat Bergakademie
Freiberg, Alemanha; 13.09.2007). ©N&ao existem sinais da
peletizacdo através de uma matriz do sulfato de amdnio. A
Unica mencdo ao sulfato de ambnio nesta tese se encontra no

5 contexto do uso do sulfato de aménio como um coadjuvante na
granulacdo, conforme revelado na DE-2748152.

De acordo com a invencdo, a peletizacdo pode ser
realizada sem aquecer ou resfriar ativamente a matriz,
embora, em principio, isto seja possivel. Por exemplo, a

10 carga para o dispositivo de peletizacdo pode ser adicionada
ao extrusor em torno da temperatura ambiente (por exemplo,
15-25°C) . Devido a friccdo, a peletizacdo geralmente conduz
a um aumento na temperatura, a menos que o dispositivo de
peletizacdo seja resfriado. Assim, a temperatura das

15 particulas que deixam o dispositivo de peletizacdo tende a
ser maior que a temperatura da carga. Um método da invencédo
pode geralmente ser realizado sob condigdes (conforme
determinadas por um versado na técnica) onde a temperatura
do grédnulo de particula deixando o dispositivo de

20 peletizacdo ¢ inferior a 100°C, especificamente a uma
temperatura de cerca de 90°C ou menos, mais especificamente
a uma temperatura de cerca de 80°C ou menos. A temperatura
das particulas deixando a matriz pode ser, por exemplo, de
pelo menos 50°C, especificamente pelo menos 65°C. Bons

25 resultados foram obtidos em um método onde a temperatura
excedeu 70°C.

As particulas peletizadas podem ser submetidas a um
tratamento adicional, especificamente um tratamento de
acabamento, por exemplo, arredondando as bordas das

30 particulas. O acabamento pode ser realizado de um modo
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propriamente conhecido, para tratamento dos extrusados em
geral.
Caso desejado, as particulas peletizadas podem ser
providas com um revestimento, por exemplo, um revestimento
5 protetor ou um revestimento para alterar o padrdo de
liberacdo do sulfato de amdnio. Contudo, especificamente,
as particulas de sulfato de amdnio peletizadas néo
revestidas podem ser vantajosamente usadas como  um
fertilizante, de acordo com a invencéao.

10 Além do sulfato de amdénio (conforme identificado
acima) as particulas podem compreender um ou mais outros
ingredientes (também identificados acima) .

Em uma concretizacdo preferida, as particulas de
sulfato de ambnio peletizadas, opcionalmente secas,

15 compreendem 0-2,0% em peso de ligante, especificamente um
ligante inorgénico, 0-0,5% em peso de &dgua e pelo menos 98%
em peso de sulfato de ambnio, com base no peso total. Em
uma concretizacdo especificamente preferida, o teor de
sulfato de ambénio é de pelo menos 99% em peso, o contetdo

20 do ligante, especificamente ligante inorgédnico, é de 1,0%
em peso ou menos e o teor de &agua é de cerca de 0,2% em
peso ou menos. Em uma concretizacdo especifica, o teor de
sulfato de ambénio é de 99,9-100% em peso, qualgquer restante
sendo de agua e/ou impurezas.

25 E uma vantagem da invencdo que as particulas podem
ser definidas ©possuindo dimensdes bem delineadas (com
apenas um pequeno desvio padrdo) em relacdo a uma ampla
faixa, por exemplo, possuindo um didmetro médio numérico na
faixa de cerca de 0,3 mm a cerca de 10 mm.

30 O numero guia de tamanho (SGN) geralmente estd na
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faixa de cerca de 50 a 10.000.

O indice de uniformidade (UI), um indice que pode
ser determinado de acordo com as medicgcdes e calculos padréo
conhecidos dos versados na técnica na indGstria de

5 fertilizantes, estaria preferivelmente na faixa de 40 a 75,
mais preferivelmente de 45 a 65, mais preferivelmente de 50
a 60. Se o UI estiver muito baixo ou muito alto, o produto
peletizado ndo pode ser apropriadamente usado em combinacédo
com outros produtos fertilizantes e a distribuic¢do no campo
10 pode ser menos acertada.

Especificamente, as particulas peletizadas podem
ser preparadas com um tamanho em pelo menos uma dimensao
(tipicamente o dié&metro médio da particula conformada
cilindricamente na faixa de 0,3-10 mm). De acordo com a

15 invencdo, as particulas cilindricamente conformadas podem
ser obtidas em um comprimento prontamente ajustavel,
geralmente na faixa de cerca de 0,2* didmetro até 15*
didmetro, preferivelmente de 0,5* di&metro a 5* diémetro,
mais preferivelmente de cerca da mesma dimensdo conforme o

20 didmetro médio de particulas.

Em uma concretizacdo especifica, as particulas de
sulfato de ambnio peletizadas, de acordo com a invencdao,
possuem uma resisténcia a abrasdo, conforme determinada por
S-116 (vide em qualgquer lugar neste pedido) de pelo menos

25 0,75%, especificamente de pelo menos 0,80%, mais
especificamente de pelo menos 0,84%. O limite superior néo
é importante. Na préatica, pode ser de pelo menos 0,95% ou
mesmo de até 0,98% ou no maximo de até 1,0%.

A invencdo serd ilustrada agora pelos exemplos que

30 se seguem.
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EXEMPLO 1
Cristais de sulfato de ambnio foram obtidos de um
cristalizador de sulfato de ambénio. O material cristalino
foi classificado de modo a obter cerca de 50% em peso de
5 uma fracdo de corte médio que seria comercializada como tal
na forma de cristal (tamanho de particula médio na faixa de
2 a 3 mm). Particulas sub e superdimensionadas foram
combinadas e usadas para a etapa de peletizacéo.
Estes cristais de sulfato de amdénio foram
10 submetidos a um tratamento de reducdo de tamanho usando um
moinho de martelos para um tamanho médio de cerca de 150 pm
(97% das particulas passadas através de um crivo de malha
Tyler numero 100). Estas particulas de sulfato de amdnio
foram entdo combinadas com caulim a 1% em peso (Suprex™;
15 Kentucky-Tennessee Clay Company, Langley, South Carolina,
USA) em um modelo de Amassador em Bateladas com Lamina
Sigma modelo KDHJ-20 e entdo misturadas com 6% em peso de
agua.
Esta mistura uUmida foi alimentada, em uma razdo
20 estadvel de 320 kg/hora, em condig¢des ambientes, a uma
prensa de peletizacdo Kahl 33-390 (um moinho de péletes
verticais) por um sistema Alimentador em Circulo Modelo CS-
300 (Amandus Kahl GmbH, Reinbek, Alemanha). A prensa era
compreendida de uma matriz de 390 mm de didmetro (possuindo
25 uma razdo de compressdao de 3:1 (9,0 mm de passagem de
prensa/3,0 mm de didmetro) um eixo principal, dois roletes
e um dispositivo de rompimento de pélete sob a matriz. O
equipamento foi operado a uma pressdo de 8,0* 106 Pa e em
uma velocidade de eixo de 80 rpm, enquanto o motor puxou 38

30 amps. O tempo de residéncia foi de 36 segundos. A
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temperatura das particulas que deixavam a matriz foi de
73°C.

Subsequentemente, as particulas de sulfato de

ambnio peletizadas produzidas foram secas em bateladas, em

5 um secador por tombos, até um teor de umidade de menos de

1,0% em peso ser alcancado. Nesta etapa de secagem as

péletes obtiveram uma aparéncia lisa e uniforme. As

propriedades das péletes foram determinadas de acordo com

os métodos de teste padrao de IFDC (International

10 Fertilizer Development Center, Muscle Shoals, Alabama).

Especificamente, os testes IFDC S-101 (umidade relativa

critica), S-102 (capacidade de escoamento), S-115

(resisténcia a moagem) e S-116 (resisténcia a abrasdo do

tambor giratério) foram realizados. Os resultados, em parte

15 resumidos na Tabela 1, mostram que estas propriedades das

particulas de sulfato de aménio peletizadas obtidas foram

claramente melhores que os obtidos para os cristais de

sulfato de amdbnio.

Tabela I
Teste Propriedade Dimensa Cristais Péletes do
o) (valor Exemplo 1
tipico)
S-101 umidade relativa critica % 75-85 80-85
A-102 capacidade de escoamento, minuto 175 185
25% nao escoamento
capacidade de escoamento, minuto 220 275
50% nao escoamento
capacidade de escoamento, minuto 280 295
75% nao escoamento
S5-115 resisténcia a moagem kg/péle 1,5-2,5; 2,0-3,0;
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te média 2,0 média > 2,5
idem, traduzido*) no N N 30-50; 40-60; média
média 40 > 50
S-116 resisténcia a abrasdo do % 0,2-1 0,84
tambor giratério
*) Fator de conversdo kg/pélete para N com base nas medicdes
comparaveis realizadas ©pelos inventores de modo a ponderar a
resisténcia a moagem para os cristais

O Indice de Uniformidade das particulas de sulfato
de amdbénio peletizadas foi determinado em 53, em um SGN
(Nimero Guia de Tamanho) determinado em 301.

O armazenamento, transporte e outras propriedades

5 das particulas de sulfato de ambénio peletizadas sdo todos
pelo menos comparadveis as propriedades dos cristais de
sulfato de amdénio.

EXEMPLO 2

O exemplo 1 foi repetido, porém o material de

10 sulfato de ambnio cristalino obtido do cristalizador de
sulfato de amdénio foi classificado de modo a obter cerca de
40% em peso de uma fracdo de corte médio possuindo um
didmetro de cristal médio de 1,5 mm que seria
comercializada como tal. Novamente, as particulas sub e

15 superdimensionadas foram combinadas e empregadas para a
etapa de peletizacéo.

Os resultado foram quase idénticos aos alcancados
no Exemplo 1.

EXEMPLO 3

20 Como no Exemplo 1, o material de sulfato de ambnio
cristalino obtido do cristalizador de sulfato de ambénio foi

classificado de modo a obter cerca de 50% em peso de uma
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fracdo de corte médio possuindo um didmetro de cristal
médio de 2-3 mm que seria comercializada como tal. Cem por
cento da fracdo subdimensionada e 20% em peso das
particulas superdimensionadas foram combinados e usados
5 para a etapa de peletizacdo, que agora foi realizada, em
uma taxa de alimentacdo estédvel de cerca de 2 kg/hora, em
um Moinho de Péletes California, sem qualquer pré-
condicionamento adicional do material de cristal.
Consequentemente, nenhuma moagem acontece e nenhum ligante

10 é adicionado.
As particulas de sulfato de ambnio peletizadas,
uniformes com uma resisténcia a moagem que foi cerca de 20%
maior que aquela do material cristalino foram obtidas.

Nenhuma secagem adicional do material peletizado foi

15 realizada.
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REIVINDICACOES
1. Método para preparacdo de particulas de sulfato

de aménio peletizadas como fertilizante, caracterizado por

compreender:

- o fornecimento dos cristais de sulfato de ambnio;

- o 1solamento, a partir destes cristais, de uma
fracéo compreendendo cristais possuindo um tamanho
intermedidrio a partir dos cristais possuindo um tamanho
pequeno e a partir dos cristais possuindo um tamanho
grande, obtendo assim cristais remanescentes compreendidos
de cristais possuindo tamanho pequeno e cristais possuindo
tamanho grande, onde pelo menos 80% em volume da fracédo
compreendendo cristais possuindo um tamanho intermedidrio é
formado por cristais de sulfato de amdnio possuindo um
tamanho, conforme determinado por andlise de classificacéo
dentro da faixa de 0,05 a 4 mm; e

- a peletizacdo através de uma matriz de pelo menos
parte dos cristais remanescentes, isto é, pelo menos parte
dos cristais a partir dos quais a fracdo compreendendo
cristais apresentando o tamanho intermediario foi isolada,
em um dispositivo de peletizacdo que fratura e peletiza
cristais formando, assim, particulas de sulfato de amdénio
peletizadas.

2. Método, de acordo com a reivindicacado 1,

caracterizado pelo fato de que a fracdo compreendendo

cristais possuindo um tamanho intermedidrio inclui cristais
possuindo um tamanho que é igual ao didmetro das particulas
peletizadas.

3. Método, de acordo com a reivindicacdo 1 ou 2,

caracterizado pelo fato de que os cristais remanescentes
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sdo separados em uma fracdo compreendendo cristais
possuindo um tamanho pequeno e uma fracdo compreendendo
cristais possuindo um tamanho grande.

4, Método, de acordo com a reivindicacdo 3,

caracterizado pelo fato de que pelo menos parte de cada uma

de ambas as ditas fracdes ¢é usada para a preparacdo de
particulas de sulfato de ambénio peletizadas.
5. Método, de acordo com dqualquer uma das

reivindicacgdes 1 a 4, caracterizado pelo fato de que os

cristais de sulfato de ambnio sdo peletizados juntos com
pelo menos um componente selecionado do grupo consistindo
em ligantes e Agua antes da peletizacéo.

6. Método, de acordo com a reivindicacdo 5,

caracterizado pelo fato de que a concentracdo de agua ¢é de

2-10% em peso, a concentracdo de ligante é de 0,01-10% em
peso e a concentracdo de sulfato de ambénio é de 80-98%,
tudo com base no peso total.

7. Método, de acordo com a reivindicacdo 5 ou 6,

caracterizado pelo fato de que as particulas peletizadas

obtidas sdo submetidas a secagem a um teor de umidade
inferior a 1,0% em peso, especificamente de 0,2% ou menos.
8. Método, de acordo com qualquer uma das

reivindicagbes 1 a 7, caracterizado pelo fato de que,

opcionalmente apdés a remocgdo da Agua, as particulas
peletizadas compreendem pelo menos 95% em peso de sulfato
de ambénio, especificamente pelo menos 96,5% em peso de
ambnio, mais especificamente pelo menos 98% em peso de
sulfato de ambénio ou pelo menos 99% em peso de sulfato de
amdédnio.

9. Método, de acordo com qualquer uma das
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reivindicagdes 1 a 8, caracterizado pelo fato de que a

peletizacdo é realizada em um extrusor de fuso, em um
peletizador de rolete ou em um peletizador de engrenagem.
10. Método, de acordo com qualgquer uma das

reivindicagdes 1 a 9, caracterizado pelo fato de que as

particulas peletizadas s&do submetidas a um tratamento de
acabamento.

11. Particulas de sulfato de amdnio peletizadas,
como fertilizante, obteniveis pelo método como definido nas

reivindicagdes 1 a 10, caracterizadas por compreenderem,

pelo menos, 90% em peso de sulfato de ambénio, as particulas
possuindo uma resisténcia a moagem conforme determinada por
teste IFDC S-115 que estd em uma média acima de 2,5
kg/pélete e um formato cilindrico.

12. Particulas de sulfato de ambnio peletizadas, de

acordo com a reivindicacéo 11, caracterizadas por

compreenderem pelo menos 98% em peso de sulfato de ambnio,
[

especificamente pelo menos 99% em peso de sulfato de

amdénio.
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