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Wynalazek dotyczy regulowania kształ¬
tu kryształów siarczanu amonowego, wy¬
twarzanych przez odparowywanie roztwo
rów siarczanu amonowego albo przez kry¬
stalizację z roztworów przesyconych, np,
z roztworów otrzymywanych w tak zwa¬
nym procesie saturatorowym, według któ¬
rego amoniak i kwas siarkowy reagują ze
sobą w cieczy nasyconej siarczanem amo¬
nu.

Wiadomo, że na kształt kryształów
siarczanu amonowego wywiera wpływ o-
becność w ługu macierzystym jonów trój¬
wartościowego żelaza, glinu albo chromu.
Kształt kryształów można regulować do¬
bierając stężenia tych jonów w ługu ma¬
cierzystym i uwzględniając inne czynniki

wywierające wpływ na kształt kryrzta-
łów, np. kwasowość roztworu. Pożądane
jest utrzymywanie stężenia tych jonów w
pewnych wąskich granicach, lecz w nie¬
których przypadkach jest to bardzo utrud¬
nione, np. w procesie saturatorowym, w
którym stężenie jonów żelazowych, zmie¬
nia się wskutek zanieczyszczenia kwasu
lub wskutek nadżerania ścian saturatora.

Jeżeli stężenie trójwartościowych jonów
żelaza, glinu albo chromu w ługu macie¬
rzystym jest duże, to otrzymane kryształy
mają kształt cienkich igieł, które łatwo
kruszą się na proszek po wysuszeniu. Do
pewnych celów pożądane jest wytwarza¬
nie grubych kryształów wolnych od pyłu
i w takiej postaci, żeby się nie zlepiały



podczas przewozu lub przechowywainia.
Te właściwości są zwłaszcza pożądane, jte
żeli siarczan amonu ma służyć jako sztucz
ny nawóz, ponieważ wtedy równomier¬
ność kształtu i wielkości kryształów u-
łatwia równe wysiewanie do gleby.

Stwierdzono, że przez dodanie odpo¬
wiednich ilości związków tworzących z
trójwartościowym żelazeim, glinem albo

i chromem połączenia kompleksowe można
stężenie trójwartościowych kationów że¬
laza, glinu albo chromu, znajdujących sifc
w ługu macierzystym, obniżyć w takim
stopniu, iż pozwoli to na otrzymywanie
kryształów siarczanu amonowego o okre
ślonym stosunku długości do szerokości.
Jako związki nadające się do wykonywa¬
nia spo&obu według wynalazku można wy¬
mienić kwas fluorowodorowy, jodowodo¬
rowy, cyjanowodorowy, siarkocyjanowy
oraz sole tych kwasów. Zamiast tych kwa¬
sów albo ich soli można także stosować
substancje wytwarzające te kwasy lub so¬
le, np, w reakcji podwójnej wymiany. W
przypadku jonów żelazowych dobre wyni
ki otrzymuje się również przy dodaniu
glukozy, cukru trzcinowego albo melasy.

Ilość związku, jaką należy dodać do roz¬
tworu, aby otrzymać kryształy siarczanu
amonowego o żądanym stosunku długości
do szerokości, zależy od stężenia kationów
żelaza, glinu lub chromu w cieczy oraz od
innych czynników takich, jak temperatura
i kwasowość, lecz ilość tę łatwo jest ozna¬
czyć dla pewnego zespołu warunków za
pomocą kilku prostych prób. Na ogół ilość
dodawanego związku może się wahać od
0,1 — 12% wagowych w stosunku do'ilo¬
ści obecnego siarczanu amonowego, lecz
w pewnych przypadkach ftiożna dodawać
ilości większe albo mniejsze. Ilość wolne¬
go kwa.su w roztworze może wynosić
3,5 — 7 g na 100 cm3 roztworu, lecz w ra¬
zie potrzeby można stosować większe lub
mniejsze ilości kwasu.

Zwiększając ilość dodawanych związ¬

ków zmniejsza się stosunek długości do
szerokości otrzymywanych krysztaiłów,
a przy dostatecznie dużej ilości dodanego
związku można otrzymać kryształy siar¬
czanu amonu, których długość równa się
szerokości, przy czym zmniejszenie stosun¬
ku długości kryształu do jćgo szerokości
osiąga się nie tylko przez zmniejszenie je¬
go długości lecz i przez zwiększenie gru¬
bości, wskutek czego otrzymuje się krysz¬
tały grubsze.

Przykład I. Przygotowano 10 roztwo¬
rów po 176 g siarczanu amonowego w 300
cm3 wody w temperaturze powyżej 60°C
i do każdego roztworu dodano taką ilość
ałunu żelazowo-amonowego, żeby na każ¬
de 100 części wagowych siarczanu amono¬
wego przypadało 0,05 części wagowych jo¬
nu żelazowego. Kwasowość roztworu do¬
prowadzono do wartości 3,5 g H2SO4 na
100 cm3 roztworu. Do 9 roztworów doda¬

no małą ilość związku tworzącego połą¬
czenie kompleksowe z żelazem trójwartoś¬
ciowym, a jeden roztwór pozostawiom bez
dodatku.

Roztwory umieszczone w butlach mie¬
szano przez noc w kąpieli powoli oziębia¬
nej, po czym oddzielono kryształy i zbada¬
no je. Poniższa tabela podaje w pierwszej
kolumnie rodzaj dodanego związku, a w
trzeciej kolumnie stosunek długości do sze¬
rokości albo opis wytworzonych kryszta¬
łów.

Dodany
zmiązek

nic
HF
HF

CaF2

H2S04

KCN
KCNS
KCNS

«

KJ

glukoza
cukier trzcin.

Ilość
wagowa

uj gram.

1,1
1,4

2,0|
2,51

3,0
3,0
4,0

20,0
10,0
4,0

Stosunek długości
do szerokości albo

opis kruształów

co najmniej 10 : 1
2,5 : 1

kryształu podobne do
kruształóuj cukru
mieszanina cienkich igieł
oraz igiełek 0 siosunku
długości do szerokości

3,5 : 1
3:1
3:1

mieszanina płutek i krysz¬
tałów przupomin. cukier

3:1
4 : 1
5:1
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Przykład IL Powtórzono doświadczenia
według przykładu If stosując siarczan gli¬
nowy zamiast siarczanu żelazowo-amono-
wego, przy czym użyto 0,20 części wago¬
wych Al •" na 100 części wagowych siar¬
czanu amonowego.

Dodany
zmiązek

nic
HF
KCN
KCN
KĆNS

Ilość
ujagou'a
ni gram.

1,5
6,0
8,0
8,0

Stosunek długości do
szerokości kryształom

co najmniej 10 : 1
4 : 1

3 : 1
2*; 1
6 : 1

Przykład III. Powtórzono doświadcze¬
nia według przykładu I, stosując siarczan
chromu zamiast siarczanu żelazowo-amo-
nowego i biorąc 0,025 części wagowych
Cr"" na 100 części wagowych'siarczanu a-
monowego-

Dodany
ziuiązek

nic

HF
KCN
KCN
KCNS

Ilość
iuaqouja

uj gram.

0,75
6,0
8,0
8,0

Stosunek długości do
szerokość^ kryształom

co najmniej 10 : 1
4 : 1
4,5 : 1
2.5 : 1
2,5 : 1

Zastrzeżenia patentowe

1. Sposób wytwarzania krystalicznego
siarczanu amonowego z nasyconych
roztworów zawierających wolny kwas
i jony trójwartościowego żelaza, gli¬
nu albo chromu, znamienny tym, że do
roztworu dodaje się związku tworzą¬

cego połączenie kompleksowe z trój¬
wartościowym żelazem, glinem albo
chromem.

2. Sposób według zastrz. 1, znamienny
tym, że do roztworu siarczanu amo¬
nowego dodaje się kwasu cyjanowodo¬
rowego lub siarkocyjanowego lub ich
soli, ewentualnie materiałów powodu¬
jących powstawania tych związków*

3. Sposób według zastrz. 1, znamienny
tym, że do roztworu siarczanu amono¬
wego dodaje się kwasu fluorowodoro¬
wego lub jodowodorowego lub ich so¬
li, ewentualnie materiałów powodują¬
cych powstawanie tych związków.

4. Sposób według zastrz. 1 w zastosowa¬
niu do-przeróbki roztworów zawiera¬
jących związki żelazowe, znamienny
tym, że do roztworu dodaje się cukru
trzcinowego.

5. Sposób według zastrz. 1 w zastosowa¬
niu do przeróbki roztworów zawiera¬
jących związki żelazowe, znamienny
tym że do roztworu dodaje się gluko¬
zy lub melasy.

6. Sposób według zastrz. 1 — 5, znamien¬
ny tym, że do roztworu dodaje się
związków tworzących połączenie
kompleksowe w ilości 0,1 — 12% wa¬
gowych w stosunku do ilości siarcza¬
nu amonowego zawartego w roztwo¬
rze.

Imperial Chemical Indust¬
ries Limited

Zastępca: inż. W. Zakrzewski
rzecznik patentowy

Druk PWZG Warszawa, Tamka 3. 15t Zam. 1927. B-54277.
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