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episodb kontinualneho vedenia reakcie amoniakatov dusi¢nanu aménneho
a/alebo fosforetnou a zariadenie

a/alebo modoviny s kyselinou sirovou
na prevadzanie tohoto spésobu
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RieSenie sa tyka spdsobu a zariadenia na
kontinualne vedenie reakcie amoniakatov du-
sitnanu amdénneho a/alebo mocoviny s ky-
selinou sirovou a/alebo fosfore€nou, ktory

je vyuZiteIny predovSetkym v spojitosti s
vyrobou granulovanych viaczloZkovych hno-

jiv. Reakcia medzi amoniakom obsiahnutym
v amoniakdte a Kkyselinou sirovou a/alebo
kyselinou [osforetnou nastdva v dosledku
kontaktu amoniakdtu a kyseliny pred vrst-

vou reakCnej

Zmesi.

Intenzivne mieSanie

reakénej zmesi a jej kontindlne vynéSanie
z reakéného prostredia sa dosahuje predo-
vSetkym tvorbou paro-plynnej zmesi, ktora

za reakénych podmienok tvori minimélne
70 objemovych percent reakénej zmesi.

-

Ku kontaktu reagujicich zloZiek dochadza
s vyhodou pod vrstvou reaktnej zmesi. Do
reakénej zmesi sa s vyhodou pridava voda.

Zariadenie na kontindlne vedenie reakcie
amonikdtov dusi¢nané amoénneho a/alebo
mo&oviny s kyselnou sfrovou a/alebo fosfo-
reénou pozostdva zo zvislo situovaného te-
lesa reaktora, ktoré je horizontalnou ¢astou
spojené s rozdelovatom reakCnej zmesi. Pri-
vody amoniakatu a kyseliny sirovej a/alebo
fosforeCnej tustia do spodnej cCasti zvislo
situovaného telesa reaktora. Do reaktora,
pripadne dalej asti tieZ privod vody.
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Vyndlez sa tyka spdsobu kontinudlneho
vedenia reakcie amoniakétov dusinanu a-
moénneho a/alebo mocloviny s kyselinou si-
rovou a/alebo fosforetnou, vyuZiteIného pre-
dovSetkym v stvislosti sa vyrobou granulo-
vanych viaczloZkovych hnojiv a zariadenia
na prevadzanie tohto spGsobu.

Rozpustnost niektorych anorganickych so-
li, najmi dusiCnanov a tiZ niektorych an-
organickych zli¢enin (modovina, tiomoco-

Sol — druh dusi¢nanu
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vina a pod.) v koncentrovanom — kvapal-
nom amoniaku je porovnatelnd a niekedy
i vy8§ia neZ vo vode. KLEVKE, V. A. — LE-
VIN, 1. A. — PETRJAEVA, D. A. — TOSCEV,
A. F.. ,Zidkie abotnyje udobrenia*, Moskva,
Izd. Chimija 1973 udavaju pre ropustnost
niektorych dusitnanov vo vode a v kvapal-
nom (100 %-nom) amoniaku pri teplote
25 °C tieto hodnoty:

Rozpustnost (g/1 000 g)

vo vode v kvapal. (100%-nom) NHs3
NH4NGO3 2090 3587
Ca(NOs3)2 1380 803,5
NaNO3 986,7
KNO3 382,5 . 103,4

Stadiom kvapalin ziskanych pri reakcii
bezvodého, plynného amoniaku s tuhym du-
sifnanom aménnym sa zapodievali okrem
inych napriklad BERGMAN, A. G. — MOROZ,
K. K.: Zur. neorg. chim. 1967, s. 551—555.
Tito autori uvadzajd, Ze v teplotnom inter-
vale --15 aZ -25 °C moZno v siistave
NH4¢NO3—NH3 predpokladat tvorbu dvoch
kryStalickych zlddenin: NH4NO3.2NH3 a
NH4NOs3 . NH3. V uvedenej préci su tieZ po-
drobne diskutované vysledky Stiidia fazo-
vych rovnovah v terndrnom systéme NH3—
—CO(NH2)2—NH4NOs.

Vzhladom na relativne vysoky obsah du-
sika v roztokoch uvedenych zla€enin v kon-
centrovanom amoniaku, v {zv. amoniakéatoch
pouZivajl sa tieto ako tlakové dusikaté kva-
palné hnojivd na priamu aplikdciu a sltZia
tieZ ako zdroj dusikatej zloZky pri vyrobe
kvapalnych beztlakovych a najmé niektorych
typov granulovanych viaczloZkovych hnojiv.
PouZitie amoniakdtov. je znadne rozSirené
hlavne v suvislosti s vyrobou granulovanych
zmesnych hnojiv priprazovanych tzv. integ-
rovanymi technolégiami, ktoré umoziuju vy-
robu vysokokoncentrovanych granulovanych
viaczloZkovych hnojiv (GVH].

Raciondlne spojenie chemickej a mecha-
nickej technologie v jednom procese umoz-
nuje vyrobu vynikajacich typov GVH, ktoré
obvykle agrochemickymi i fyzikdlno-mecha-
nickymi vlastnostami prevySuji troveii GVH
pripravovanych rozkladom fosfatov kyseli-
nou dusi€nou, alebo jej kombinédciou s dal-
§imi minerdlnymi kyselinami. ’

Dobré vysledky pri vyrobe GVH integro-
vanymi technolégiami dosahuje proces THU-
RING, ktory ako zdroj dusikatej zloZky po-
uZiva amoniakaty dusi¢nané amoénneho, ob-
sahujice 55 aZ 63 -+ 1,5 hmot. % NH4NOs3;
20 aZ 26 + 1,2 hmot. % voIného NHs3 a 17
az 19 + 2,7 hmot. % vody, takZe celkovy
obsah dusika vnaSaného tymito surovinami
do procesu obvykle odpovedd 38,5 aZ 40,6
-+ 1 hmot. % N. V zdujme viazania volného
amoniaku obsiahnutého v amoniakédte je
potrebné do vyrobného procesu GVH vné-
Sat tieZ niektort z minerdlnych kyselin, ob-

vykle kyselinu sirovi, fosforeéni alebo zmes
tychto kyselin. RieSenie privodov amoniaka-
tu a kyselin do procesu vyroby GVH u in-
tegrovanych technologii uvedeného typu ma
znatény vplyv na agronomickd hodnotu pro-
duktu (najmé Géinnost fosfore€nej zloZky);
bezpetnost a prevadzkovil istotu technols-
gie; dodrZiavanie spotrebnej normy amonia-
kéatu; koncentrdciu dusikatych, chlérovych
a fluorovych emisii; fyzikdlno-mechanické
vlastnosti granuldtu a podobne. Zdrojom
prevaZnej vdcésiny uvedenych taZkosti je te-
pelny rozklad dusi¢nanu aménneho obsiah-
nutého v amoniakate, ku ktorému modZe do-
chéadzat vplyvom uvolneného neutralizadné-
ho tepla. Priebeh tepelného rozkladu NH4NOs3
zdleZi na teplote, na jeho fyzikdlnom stave,
na pritomnosti oxidatne a katalyticky po-
sobiacich primesi a podobne. Literatira u-
vadza, Ze nad 150 °C je moZné u NHiNOs3
pozorovat endotermicky rozklad na NH3 a
HNOs3:

NH4NO3 -~ NHs3 - HNO3 AH%31 = 9967 ]
Pri opatrnom ohrievani nad 185 °C dochéddza
k rozkladu NH4NO3 podla rovnice:

NH4NO3 - 2 H20 - N20  AH°p91 = —2107 |

Nad 235 °C prebieha rozklad NH4NO3 uZ au-
tokatalyticky a m6Ze viest aZ k vybuchu. Pri
rychlom ohreve na 400—500 °C dochddza k
explozivihemu rozkladu podla reakcie:

NH4NO3 - N2 -+ %4 02 -- 2 H20
AH91 == —6 800 ]

Explozivnost NH4NO3 sa silno zvySuje pri-
tomnostfou anorganickych latok, lahko sa o-
kysliéujicich latok a kovov v préaskovom
stave (najnebezpeenejsi pdsobi Cu a Zn).
Explozivny termicky rozklad méa svoju pri-
¢inu v tom, Ze produkty rozkladu povécSine
pOsobia katalyticky. Na autokatalyze sa po-
dielaju hlavne kysli€niky dusika a CiastoCne
tieZ vodnd para.
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V dosledku kontaktu davkovanej silnej
minerélnej kyseliny (najmi H:<S04) s chlo-
ridom draselnym pouzivanym obvykle ako
zdroj draslika, mo0Ze dochadzat k Cciastog-
nému rozkladu KCl na chlorovodik. Za pri-
tomnosti latok, ktoré odnimaji vodu (napr.
koncentrovand HzS04), modzu oxidy dusika
{hlavne N,03] reagovat s chlorovodikom za
vzniku chloridu nitrozylu — NOCI, ktory je
vyrazne endotermnou zliceninou:

N203 -|- 2 HCL - 2 NOC1 —+- H20

Reakciou oxidu dusitého s kyselinou siro-
vou mdZe tieZ v sledovanom systéme vzui-
kat podla rovnice:

N.Os -} 2 H:S04 -~ 2 (NO} (H501) + H:0

hydrogénsiran nitrozylu, ktory sa zvykne o-
znacovai ako kyselina nitrozylsirova.

V pritomnosti niektorych plynnych zlace-
nin fluéru, ktoré mdzu v Studovanom sy-
stéme vznikal v dosledku rozkladu pouZi-
vanych fosforeSnych surovin, moZu prebie-
hal reakcie typu:

2 N205 + SiF4 +- 2 HF - 2 HNO3 +
+ (NOz)z (SiFs),

ktorych produktom mdZu byt nestdle nitry-
ly (fludrkremicitan nitriyliu).

Nedokonalé rozdelenie amoniakdtu v gra-
nulaénej zmesi mo6éZe mat tiez za ndasledok
lokéalne prec¢pavkovanie pouZivanej fosforet-
nej surovin (fosfore®nany vapenaté, resp.
aménne], v dbésledku &oho dochédza k vy-
Zznamnym zniZeniam agronomickej hodnoty
fosforetnej zloZky hnojiva.

V zdujme rieSenia uvedenych problémov je
snahou vyrobcov GVH integrovanymi tech-
nolggiami optimalizovat hlavne spdsob pri-
vodu amoniakdtu a pouZivanej minerdlnej
kyseliny. Stthrnne moZno konStatovat, Ze pri
praktickom rieSeni tohoto problému sa do-
posial uplatnili, alebo aspoii v prevadzko-
vych podmienkach overili tieto systémy:

— rieSenie privodu amoniakdtu a kyseliny
viacerymi parmi flexibilnych privedov za-
sahujicich do zédrZe granulatnej zmesi
v granulatore;

— vséadzkovou alebo kontinudlne vedenou
reakciov amoniakdtu s pouZivanou mi-
nerdlnou kyselinou v mieSanom neutrali-
za¢nom reaktore kotlového typu mimo
samotného procesu granulacie;

— pouZitie kontinualne pracujiacich prie-
toénych reaktorov tzv. predneutralizdto-
rov roznej konStrukcie, ktoré su zabu-
dované do granulaéného bubna, alebo si
umiestnené v jeho tesnej blizkosti a tstia
do jeho vnutra.

Prvé dva z uvedenych systémov sa vyzna-
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€uji celym radom nedostatkov, z ktorych
moZno uvies: najmé tieto:

— nizky stupei prevadzkovej istoty;
— nizka energetickd efektivnost;

— vyscké poZiadavky na udrzbu technolo-
gického zariadenia;

— problematické dodrZiavanie poZadované-
ho vzdjomného pomeru medzi amonia-
kdtom a minerdlnou kyselinou (hlavne
v pripade rieSenia rozvodu systémom
viacerych flexibilnych privodov);

— nizka turovenl bezpefnosti prace s ohla-
dom na moZnost vzniku samozdpalnych
aZ explozivnych, alebo toxickych latok;

-~ obsah osobitne sledovanych plynnych ex-
halatov v odplyne z granulétora;

— retrogradacia fosforecnej zloZky;

— nerovnomerné zloZenie vyrdbaného gra-
nulédtu a tiZ niektoré dalSie.

Medzi najvyznamnejSie nevyhody jestvu-
jacich spbsobov zapravovania kvapalnych
surovin — amoniakdtov a minerdlnych ky-
selin — do granula¢nej hmoty patri priebeh
neziadticich vedlajSich reakcii medzi jed-
notlivymi zloZkami vyskytujicimi sa v pro-
cese granulécie, ktoré st zdrojom respira-
bilnych a patologicky aktivnych exhaléatov,
vysoko korozivnych zlifenin a moZu tieZ
spOsobit samovoIné zahorenie aZ nahlu ex-
ploziu.

U¢elom predneutralizdcie amoniakdtu pri-
sluSnou minerdlnou kyselinou (obvykle
H2S04, H3PO4, resp. ich zmes) je zabranit
lokdlnemu prekysleniu granulaénej hmoty,
¢im sa prakticky vyla¢i moZnost uvedenych
neziadicich vedlajSich reakcii. Predneutra-
lizator musi byt konStrukéne rieSeny tak,
aby zabezpeCoval dokonaly styk reagujtcich
zloZiek a maximélne potlacal rozklad v a-
moniakéte dusitnanu amoénneho obsiahnuté-
ho NH4NO3 pdsobenim pouZivanej mineral-
nej kyseliny.

Doposial v prevadzkovych podmienkach
skudSané typy kontinudlne pracujticich prie-
toénych reaktorov pre neutrlizdciu amonia-
katu dusitnanu aménneho a/alebo moéovi-
ny minerdinymi kyselinami, aj ked zname-
nali pokrok v rieSeni diskutovanej proble-
matiky, mali eSte cely rad nedostatkov a
ich poufZitie pri vyrobe GVH nerieSilo vSet-
ky problémy sledovanej oblasti na poZado-
vanej urovni. Zviacerych v minulosti ove-
rovanych reaktorov -— predneutralizatorov
moZno na tomto mieste uviest aspon {struc-
ne) dva, ktoré boli skG8ané uZ i v podmien-
kach prevddzkovej praxe vyroby GVH.

Z&kladom funkcie prvého z nich bola ho-
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mogenizécia reagujiicich zloZiek (amonia-
kdtu dusinfanu amoénneho a kyseliny siro-
vej] po ich nastrekovani na stabilny teflo-
novy kuZel.

Druhy typ sknSaného predneutralizatora
vyuZival na miefanie amoniakatu s kyseli-
nou volny gravitatny tok reagujtcich zlo-
Ziek po striedavo uloZenych prepaZkach za-
budovanych vo vnitri zvislo situovaného
reaktorového telesa.

Z orientacného pokusu, za poufZitia celo-
klennej modelovej aparattry (vid priklad],
uvedeny spdsob kontinudlnej reakcie amo-
niakatu dusitnanu aménneho s kyselinou si-
rovou nevytvdra predpoklady pre adinny
styk reagujicich zloZiek a vytvéra priaznivé
podmienky pre vznik samovznietivych ve-
dlaj8ich reakdénych produktov.

Uvedené problémy riesi spdsob kontinudl-
neho vedenia reakcie amoniakédtov dusi¢éna-
nu aménneho a/alebo mocoviny s kyselinou
sirovou a/alebo fosforeénou, ktory je moZno
vyuZit predovSetkym v shvislosti s vyrobou
granulovanych viaczloZkovych huojiv, spoci-
vajici na tom, Ze reakcia medzi amoniakom
obsiahnutym v amoniakédte a kyselinou siro-
vou a/alebo fosforeénou dochddza v dodsled-
ku kontaktu amoniakdtu a kyseliny pred
vrstvou reakénej zmesi, priom iutenzivne
mieSanie reakénej zmesi a jej kontinudine
vyné8anie z reakéného prostredia sa dosa-
huje predovSetkym tvorbou paro-plynnej
zmesi, ktord za reakénych podmienok tvori
minimdlne 70 objemovych percent reakénej
zmesi, pricom reakciou vznikajica hetero-
génna reak¢énd zmes sa z reakCného pro-
stredia vynésa linedrnou rychlostou 3 aZ
125 m.s L

Dalej sa zistilo, Ze osobitnée vyhodné, ak
ku kontaktu reagujicich zloZiek — amonia-
ké&tu a jednej, alebo oboch kyselin — do-
chédza pod vrstvou reakdnej zmesi.

V zaujme nastavenia optimédlnych teplot-
nych pomerov pri neutralizacii, zvySenia
rychlosti priidenia a tym i t¢innosti mieSa-
nia reakénej zmesi, ako i v zdujme zabezpe-
denia vysoko t€innej dispergacie absorben-
tu s obsahom rastlinnych Zivin v granulac-
nej hmote sa ukédzalo vyhodnym pridavat
do reakénej zmesi vodu v kvapalnej a/aleto
parnej fdze, alebo priddvai do reakénej zme-
si vodny roztok a/alebo vodnéi suspenziu
anorganickych soli obsahujicich dusik a/ale-
bo draslik. Tdto voda, para, alebo vodu ob-
sahujiica zloZka sa moZe pritom vnasSai do
reakéného prosiredia samostatne alebo spo-
lu s niektorou z reagujucich zloZiek.

Zariadenie na kontinudlne vedenu reakciu
amoniakatov dusinanu amoénneho a/alebo
mocoviny s kyselinou sirovou a/alebo fosfo-
retnou spdsobou podla vynédlezu, vyuZitelné
predovietkym v stvislosti s vyrobou granu-
lovanych viaczloZkovych hnojiv (obr. 1), po-
zostdva z privodu 1 kyseliny sirovej a/alebo
fosforetnej a privodua 2 amoniakatu dusié-
nanu aménneho a/alebo modoviny, ktoré -
stia do spodnej Casti zvislo situovaného te-
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lesa reaktora 3, pri¢om tento je horizontédl-
nou spojovacou &astou 4 spojeny s rozdelo-
vatom 5 reak&nej zmesi, priom do reakto-
ra, pripadne dalej tsti eSte privod 6 vody
a/alebo vodnej pary alebo vodného roztoku
a/alebo suspenzie anorganickych soli obsa-
hujacich dusik a/alebo fosfor a/alebo dras-
lik.

Pri kontinudlnom vedeni reakcie amonia-
katov dusitnanu amdnného a/alebo mo&ovi-
ny s kyselinou sirovou a/alebo fosforetnou
spOsobom a za vyuZitia zariadenia podla vy-
nadlezu sa postupuje tek, Ze privodom 1,
ustiacim do zvislo situovaného telesa reak-
tora 3 v jeho dolnej Casti, sa davkuje kyse-
lina sirovd a/alebo fosforetnd a druhym pri-
vodom 2, ustiacim rovnako do vertikdlne
situovanej Casti telesa reaktora 3, sa davku-
je amoniakdt dusiénanu aménného a/alebo
mocoviny. Kontaktom d4dvkovanych reaguji-
cich zloZiek dochddza k prudkej neutrali-
zatnej reakcii spojenej s uvolnenim reakd-
ného tepla a tym i k tvorbe vodnej pary.
Vznik a postupné prehrievanie vodnej pary
spOsobuje, Ze reakénd zmes vyznamne zvy-
8§i svoj objem, v dodsledku ¢oho dochédza
k vysoko turbuleninému mieSaniu reakénej
zmesi a tieZ k jej vynaSaniu z vertikdlne
situovanej tzv. zmieSavacej ¢asti 3 reaktora
cez spojovaciu horizontdlnu &ast 4 reakto-
ra do jeho koncovej Casti tvorenej rozdelo-
vatom 5 paro-kvapalnej zmesi. Rozdelovac 5
modZe mat rozmanity tvar a méZe ustit do
granuladnej hmoty, do privedu tuhych kom-
ponentov a/alebo do privodu recyklujiceho
podielu, alebo vytstuje nad povrchom gra-
nulaénej hmoty. Osobitne vyhodnym sa uké-
zalo jeho umiestnenie do ,,presypu‘‘ granu-
latnej hmoty, vznikajticeho v granuldte pri
jeho otdfavom pohybe. Pri umiestneni vy-
tstenia rozdelovata 5 do granulatnej hmoty
(v hibke 50 aZ 300 mm), je vyhodné, ak
prierez minimélne tej €asti rozdelovada 3,
ktora je ponorend do granulatnej hmoty, ma
pretiahnuty tvar (napr. oval, nepravidelny
viacuholnik, elipsa a pod.) v smere otdca-
nia granuldtora, alebo ak ¢ast ponorend do
granulagnej hmoty je opatrend noZom.

V pripade, Ze vylstenie paro-kvapalnej
reaktnej zmesi je vyvedené do priestoru
mimo tuht granulaéni hmotu, je vhodné
Ustie rozdelovada 5 tvarovat a umiestnit tak,
aby dlhSia z osi jeho prierezu bola situova-
nd v smere osi granulaéného bubna, resp.
v smere, toku granulaénej hmoty. V takom-
to pripade obvykle plne postacduje, ak je
rozdelovad 5 rieSeny ako predlZenie hori-
zontdlnej spojovacej casti 4, ktord je ukon-
tend pozdlZnou &trbinou tvoriacou vlastny
rozdelovaé 5, pricom S$trbina je situovana
v smere osi granuladného bubna a zabezpe-
duje jemné rozptylenie paro-kvapalnej re-
akénej zmesi po povrchu granulanej hmoty.

Je tieZ vyhodné, ak do hornej Casti verti-
kdlneho zmie3avata 3 a/alebo v niektorom
mieste spojovacej horizontdlnej ¢asti 4 a/ale-
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bo do hornej ¢asti rozdelovaca 5 reakinej
zmesi usti privod vody a/alebo pary a/alebo
vodu obsahujiicej zloZky s obsahom dusika
a/alebo fosforu a/alebo draslika.

Pridavkom vhodne zvoleného mnoZstva
vody a/alebo vodnej pary a/ale>o pridavkom
vodu obsahujiicej kvapalnej zloZky s obsa-
hom dusika a/alebo fosforu a/alebo drasli-
ka (napr. absorb&ny roztok, resp. suspenzia
z koncovej vypierky technologického pro-
cesu] mozZno dosiahnut:

— poZadované zniZenie teploty reakCnej
zmesi a tym 1 vyznamné inhibovanie ne-
Ziaddcich vedlajSich reakcii typu:

t > 150 °C
NHiNO; ————— NH: 4~ HNO3
AH51 = -9 967 ]
t> 185°C
NHsNO3 ————- N20 - 2H;0
AH%291 = —2107]
t> 218°C
(NH4}¢SO4 ————- » NH4HSO:+ -+ NH;

— zlepSenie podmienck pre viazanie vol-
ného amoniaku do granulatnej hmoty a
vytvorenie priaznivych podmienock pre
vydstenie paro-kvapalnej reakénej zme-
si nad vrstvou granulaCnej hmoty;

— zlepSenie podmienok pre tvorbu granu-
laénych zarodkov vplyvom dosiahnutia
vysokéso stupila disperzity granulacnej
kvapaliny;

— nepretrZité odstraidovanie pripadne tvo-
riacich sa népekov stuhnutej kvapalnej-
taveninovej fdzy reakénej zmesi z vnu-
tornych stien reaktora a tstia rozdelo-
vata, ako aj niektoré daldie priaznivé
vplyvy na priebeh technologického pro-
cesu.

Dalej uvedené priklady obseiiujd, ale v
Ziadnom pripade neobmedzujii predmet vy-
nédlezu.

Priklad 1—7

V zdujme Stidia zdkladnych podmienok
reakcie amoniakdtu dusiCnanu aménneho s
kyselinou sirovou, ako i poznania zdklad-
nych technologicky vyznamnych vlastnosti
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reakciou vznikajlicej kvapalnej fézy, bola
v prvej faze vrobend séria laboratoérnych:
pokusov v quasi adiabatickych podmienkach
vo vsddzkovom usporiadani. Pracovali sme
s amoniakatom dusitnanu aménneho, obsa-
hujicim:

25,88 hmot. % volného NH3
55,34 hmot. % NHiNOs3
40,71 hmot. % celkového dusika (ako N)

PouZitd kyselina sirova obsahovala 92
hmot. % MH—H2S04.

Laboratérna aparatira pozostdvala zo Si-
rokohrdlej termosky o5jemu cca 1 dmd, do
ktorej cez otvory v korkovej zatke ustili
vypuste dvoch sklenenych davkovacich od-
mierek, sklenené dvojkridlové mieSadlo a
teplomer.

Pofas pokusov sa postupovalo tak, Ze na-
vdZané mnoZstvd oboch zmieSavanych zlo-
Ziek sa pribliZne v rovnakom a pritom v &o
najkratSom €ase, otvorenim sklenenych ko-
hitov, sucasne vypustili za G¢inného mie3a-
nia do termosky, prifom sme sa usilovali
urdit maximédlne dosiahnutd teplotu reaké-
nej zmesi.

Prvé 4 z tycho pokusov boli vedené tak,
aby pouZité mnoZstvd zmieSavanych zloZiek
(amoniakédtu a HzSO4) pribliZne odpovedali
neutralizdacii voIlného amoniaku v zmysle
schémy:

NH3 ++ H2S04 ~ NH4HSO4

Pocas dalsich pokusov sa ddvkovanie rea-
gujucich zloZiek upravilo tak, aby obsah
volného amoniaku v amoniakédte odpovedal
neutralizdcii dévkovaného mnoZstva HzS04
do druhého stupila.

Prehlad zdkladnych vysledkov dosiahnu-
tych poCas laboratoérnych pokusov tejto sé-
rie je obsahom tabulky &. 1.

Aj ked urobené laboratdorne pokusy mali
vyluéne orientaény — informativny charak-
ter a ich vysledky si pravdepodobne zata-
7ené experimentdlnou chybou spdsobenou
najmé nekontrovatelnym tnikom ¢&asti vol-
ného amoniaku z pouZivaného amoniakétu,
ich vysledky prispeli k efektivhemu zame-
raniu nasledujiceho Stvrtprevddzkového
technologického vyskumu v predmetnej pro-
blematike.
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Priklad 8

Za ncelom ilustracie niektorych prednosti
spOsobu a zariadenia podla vyndlezu uvé-
dzame v ramci tohoto prikladu vysledky,
kontinudlne vedeného Stvriprevddzkového
pokusu neutralizdcie amonigkatu dusi¢nanu
aménneho obsahujtceho 26 + 1,2 hmot. %
volného NHj;, 55 -+ 1,5 hmot. % NH¢NO:; a
19 -+ 2,7 hmot. % vody kyselinou sirovou
obsahujiicou 92 hmot. % MH—H2504 vo vy-
plilovej koléne s tokom reagujucich zloZiek
a reakénej zmesi smerom zhora.

PouZivand aparatira pozostdvala z dvoch
zasobnikoch (amoniakdatu a kyseliny siro-
vej), umiestnenych na védhe; z piestového
davkovacieho Cerpadla fa Bran-Liibbe s por-
celdnovou davkovacou hlavou, pouzivaného
na davkovanie H2S04; z peristaltického —
hadicového davkovacieho d&erpadla fa Ba-
chofen, pouZivaného na davkovanie amonia-
katu; z vertikdlne situovanej celosklenenej
kolony o celkovej vyske 1250 mm a svet-
losti 50 mm napinenej neorzanizovanou
keramickou vypliiou (Raschigove kriuZky
d = 10 mm)} a z ocelového suda objemu
200 dm3, do ktorého dstil spodny koniec
sklenenej vyplitovej kol:iny, opatreného od-
tahom plynnych reakénych produktov po-
mocou ventilatora cez vodu skrédpant ab-
sorbént kolonu. Do kolény v spodnej treti-
ne vrstvy vyplne a tiZ pred ustie reakénej
zmesi do ocelového suda, tvoriaceho zberny
zdsobnik produktu reakcie, boli zainStalc-
vané ortutové teplomery (0—250 °C).

Do aparatiry vyS8ie uvedeného typu sa
samostatnymi privodmi tGstiaciami nad vrst-
vu vyplne davkovalo v priemere 667,7 g tg
amoniakdtu NH4NO3 uZ uvedeného typu a
500 g tq HzSOs4 obsahujicej 92 hmot. %
MH—H2S04.

Prakticky okamZite po dosiahnuti kontak-
tu reagujicich zloZiek na vrstve vyplne sa
v hornej vrstve vyplne a vo volnom priesto-
re nad vypliiou objavil stivisly plamen oran-
Zovo-hnedej fabry, ktory mal v hornej casti
modro-fialovy okraj. Plameh, ktorého vznik
stvisel s tvorbou samozédpalnych rozklad-
nych produktov Studovanej reakcie, nezmi-
zol podas celého trvania pokusu (asi 40 mi-
nut) a jeho velkost a iatenzita priamo za-
visela od zmeny dédvkovania mnoZstva amo-
niakatu.

Teplota reakénej zmesi v spodnej dasti
viplne sa v zdvislosti od zmien d&vkovania
amoniakatu pohybovala v rozmedzi od 190
do 220 °C, pritom na druhom teplomeri
(pred ustim reakCnej zmesi do ocelového
suda bola namerand teplota v intervale aZ
220 aZ 230 °C.

Pozorovalo sa, Ze v priebehu pokusu re-
akCné zmes — silno spenend tavenina po-
stupne zvySovala svoju viskozitu a strdcala
schopnost volne tiect. Rovnako paro-plynné
zmes povodne bielej farby (vodné para) sa
postupne Coraz viacej sfarbovala do Zlto-
hneda od plynnych rozkladnych pro-
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duktov. Po ukoncCeni davkovania amoniakatu
a kyseliny boli z riarovej dasti za vrstvou
vyplne odobraté dve vzorky stuhnutej tave-
ninovej reakénej zmesi, v ktorych bol analy-
zou urceny tento obsah stanovovanych zlo-
zZiek:

Vzorka ¢&islo:
1 2

Stanovovand zloZka

Celkovy dusik (imot. % N) 24,70 24,56
Amoniakalny dusik (hmot. % N) 19,18 18,98
Celkové sira (hmot. % S) 15,70 15,80

7 potrubnej trasy, sldZiacej na odsdvanie
paro-plynnej ¢asti reakfnej zmesi zo zber-
ného zasobnika reakénej zmesi, bol izolo-
vany praSkovy kondenzat hnedo-Cervenej
farby, v ktorého vzorke (C. 3] bol stanoveny
takyto obsah analyzovanych zloZiek:

— celkovy obsah dusika:
27,99 hmot. % N
-~ obsah amoniakdlneho dusika:
14,38 hmot. % N
— celkovy obsah siry:
0,51 hmot. % S
— celkovy obsah Zeleza:
5,44 hmot. % Fe.

Acidita jednotlivych vzoriek, vyjadrena
hodnotou pH 1 %-nych roziokov tavenain
v. destilovanej vode (pH, 6,6}, bola:

vzorka C. pH
1 3,0
2 2,7
3 6,6

Priklad 9 a 10

Sposob kontinudlne vedenej neutralizacie
amoniakdtu dusinanu amdnneho kyselinou
sirovou podla vynélezu hol dlhodobe overo-
vany na modelovej Stvriprevadzkovej apa-
ratire, ktorej rozhodujiice ¢asti boli zho-
tovené z normalizovaného technického skla
Ms 25 mm. Aparattira pozostavala za skle-
neného medzikusu — tvarovky ,,T“, do kto-
rej boli prostrednictvom riarok z nehrdzave-
jucej ocele (CSN 17 246; d = 12X 1 mm),
utesnenych gumovymi zdtkami, rieSené pri-
vody reagujucich zloZiek — amoniakéatu
(botnym hrdlom) a kyseliny sirovéj (spod-
nym hrdlom tak, Ze tustie kovovej rirky sia-
halo asi 50 mm nad tustie amoniakdtu). Na
uZ Specifikovany T-kus sa prostrednictvom
gumoveého prievletného tesnenia a normali-
zovanej skrutkovej spojky pripojila vertikal-
ne situovand sklenend rdra (Ms 25 mm;
1 = 300 mm) ukondena v hornej Casti opét
sklenenou ,,T“-tvarovkou, ktord sliZila na
zabudovanie teplomera do zvislej riarovej
Casti a na ktort sa v horizontdlnom smere
uZ uvedenym spdsobom pripojila sklenend
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rira (Ms 25 mm; 1 = 1000 mm), prechéa-
dzajlica na opafnej strane normalizovanym
oblikom do kovového zberného zésobnika
reaké&ného produktu.

Déavkovanie amoniakédtu a kyseliny, ako
aj odtah paro-plynnej zmesi zo zdsobnika
produktu boli rieSené analogicky ako podas
pokusu popisaného v priklade 8. Rovnako
Specifikdcia pouZivanych surovni lola zhod-
nd s tym, ako je uvedené v predo$lom pri-
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klade. Hmotnostny pomer déavkovanych
mnoZstiev amonikdtu (ADA) a kyseliny si-
rovej bol pre oba pokusy predpisany rov-
nako a mal sa rovnat;

tq ADA/tq H2S04 = 1,335;
pritom skutetné ddvkované mnoZstvd rea-

gujacich zloZiek pofas oboch z pokusov bo-
li rovné:

Pokus ¢&. Dévkované mnoZstvo (kg tq.h™1)
H2S04
9 32,2
10 69,6

Pofas oboch Stvrtprevadzkovych pokusov
sa nepozorovall Ziadne javy, ktoré by sved-
¢ili o vyznamnejSom tepelnom rozklade amo-
niakdtu. Teplota reakénej zmesi merand na
jej vystupe z vertikdlnej — zmieSavacej ¢as-
ti bola v pripade pokusu &. 9 rovna 172 °C
aZ 174 °C a podas pokusu &. 10 kolisala
teplota reakénej zmesi v rozmedzi 165 aZ
172 °C.

Za uvedenych reakénych podmienok moi-
no predpokladat, Ze hmotnostny pomer kva-
palnej — taveninovej fdzy k paro-plynnej
zmesi v reakénom produkte bol blizky
85/15 = 5,7; pritom objem vznikajlcej pa-
ro-plynnej zmesi v pripade pokusu ¢. 9 bol
rovny cca 6,5 dm3.s-! a u podmienok po-
kusu €. 10 moZno usudzovat, Ze jeho hod-
nota bola blizka 14,8 dm3. s~1.

MoZno tieZ dalej predpokladat, Ze podiel
objemu kvapalnej — taveninovej fdzy z cel-
kového objemu reakénej zmesi v rdmci po-
kusu &. 9 bol cca 0,15 obj. % a u pokusu
¢. 10 dokonca len asi 0,06 obj. %. Pri po-
uZitom type sklenenej riirovej dasti apara-
tiry (Ms 25 mm; P = 490,6 mm?) moZno
tieZ usudzovat, Ze priemernd hmotnostna
linedrna rychlost reakénej zmesi v pouZitom
zariadeni bola pribliZne rovnd 13,2 m.s"!
(v rdmci pokusu €. 9) a cca 30,1 m.s"1
(potas pokusu &. 10).

Vplyvom zna&ne vysokych hodndt hmot-

nostnej linedrnej rychlosti pridenia reaké-
nej zmesi dosahovalo sa vysokou&inné —
turbulentné mieSanie reakénej zmesi v fas-
ti reaktora nad dstim kyseliny sirovej (obr.
2) a tieZ vysoky stupeii dispergédcie kvapal-
nej fazy v paro-plynnej faze reakénej zmesi
na jej vystupe z rdrovej asti zariadenia.
Pocas oboch Stvrtprevddzkovych pokusov
sa na vyusteni reak&nej zmesi z rirovej ¢as-

~ ti aparatiry do zberného zdsobnika odobra-

li viaceré vzorky taveniny, ktorych sprie-
mernené chemické zloZenie bolo nasledov-
né:

Stanovovanda zloZka "Tavenina z poku-

su &.
9 10
Celkovy obsah dusika
(hmot. % N) 23,34 2478
Obsah amoniakédlneho dusika
(hmot. % N) 17,66 18,66
Celkovy obsah siry
(hmot. % S) 16,48 15,46

Vodny vyluh odobratych vzoriek tavenin
mal kysld reakciu — pH 1 %-ného roztoku
taveniny v destilovanej vode (pH, 6,05) bolo
pre vzorky z pokusu & 9 rovné 2,1 a u po-
kusu €. 10 bola spriemernend hodnota pH
2,4.
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PREDMET VYNALEZU

1. Spodsob kontinudlneho vedenia reakcie
amoniakdtov dusi¢nanu amonneho a/alebo
mod&oviny s kyselinou sirovou a/alebo fosfo-
reénou pre vyrobu granulovanych viaczloz-
kovych hnojiv, vyznadujici sa tym, Ze reak-
cia medzi amoniakom obsiahnutym v amo-
niakdte a kyselinou sirovou a/alebo fosio-
reénou sa uskutoéiiuje vzédjomnym kontak-
tom amoniakétu a kyseliny v pritomnosti vo-
dy pred vrstvou reakénej zmesi, priom
reakéna zmes sa intenzivne mieSa a z re-
ak&ného prostredia vynaSa linedrnou rych-
losfou 3 aZ 125 m.s~! paro-plynnou zmesou
tvoriacou sa reakciou a paro-plynnd zmes
tvori za reakénych podmienok minimalne
70 objemovych percent heterogénnej reak-
¢nej zmesi.

2. Spdsob podla bodu 1, vyznacujici sa
tym, Ze ku kontaktu reagujicich zloZiek do-
chéadza pod vrstvou reak€nej zmesi.

3. Sposob podla bodu 1, vyznacdujici sa
tym, Ze do reakCnej zmesi sa priddva voda
v kvapalnej a/alebo parnej faze, alebo vod-
ny roztok a/alebo vodnd suspenzia anorgza-
nickych soli obsahujticich dusik a/alebo fos-
for a/alebo draslik, pridom tdto sa do re-
ak&ného prostredia vnasSa samostatne, alebo
spolu s niektorou z reagujicich zloZiek.

4. Zariadenie podla bodov 1 aZ 3, vyzna-
Cujice sa tym, Ze privod (1) kyseliny siro-
vej a/alebo fosforecnej a privod (2) amonia-
katu dusinanu aménneho a/alebo modoviny
tisti do spodnej ¢asti zvislo siiuovaného te-
lesa reaktora (3], ktora je spojend horizon-
tdlnou Castou (4) s rozdelovacom (5) reak-
¢énej zmesi, priCom do reaktora, pripadne
dalej usti tieZ privod (6) vody a/alebo vod-
nej pary alebo vodného roztoku a/alebo sus-
penzie anocrganickych soli obsahujicich du-
sik a/alebo fosfor a/alebo draslik.

1 list vykresov
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