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Predmetom vynalezu je spfsob kontinu-
alnej vyroby kvapalnych dusikato-fosforec-
nych hnejiv monofosforeénanového typu.

Kvapalné dusikato-fosforeéné hnojivd mo-
nofosforetnanového tzv. ortofosforetnano-
vého typu, si vodné roztoky, alebo suspen-
zie dihydrogénfesforetnanu amonneho

(NH4H2P0O4)
a hydrogénfosforetnanu dvojaménneho
[ (NH4)2HPO4].

Pripravuji sa neutralizdciou trihydrogén-
fosforecnej kyseliny, alebo vodného rozto-
ku, resp. suspenzie zmesi monofosforetna-
nov amoénnych typu Amofos, MAP, M-DAP
a pod., amoniakom. Pri neutralizacii H3PO4
vyrabanej rozkladom fosfatov minerdlnymi
kyselinami — tzv. extrakénej kyseliny sa
negistoty ako Mg, Al, Fe, Ca, SiFe?- dosiah-
nuté v kyseline vyzréZaju vo forme gelovi-
tych a obvykle z chemického hladiska znac-
ne komplikovanych zrazenin. MnoZstvo tych-
to halotvornych zrazenin, ich Struktdra, ako
aj ich fyzikdlna forma sti zavislé na spOso-
be vedenia neutralizanej reakcie. V tejto
stivislosti je moZné v siifasnosti zndme spo-
soby pripravy kvapalnych dusikato-fosforec-
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nych tzv. NP-hnojiv rozdelit na procesy, v
rdmci ktorych sa vyzrdZané neéistoty odde-
Iujd (USA pat. 3264 087; Chemical Engin-
neering Progress, Vol. 58, No. 9, 1962, stra-
na 89 — 93) a technologie, pri ktorych sa
vyzraZané necistoty neoddeluji, avSak ha-
lotvorné necistoty sa v produkte réznym
spOsobom stabilizuji, aby sa zabrénilo se-
dimentécii kalu (Agricultural and Food Che-
mistry, Sep.-Okt. 1961, s. 343 — 348; USA
patenty & 3160495, 3179496, 3518413,
3563723, 3579321, 4066 432; Cs. AO ¢islo
200 671).

Spbsob vyroby a zariadenie pre pripravu
kvapalnych monofosforetnanovych hnojiv je
tieZ obsahom USA pat. 2 969 280. Podla toh-
to postupu sa ¢pavkové voda, H3PO4 a tech-
nologicka voda dévkuje do neutralizatného
reaktora, odkial sa hortci roztok v. dvoch
pridoch odéerpdva a vedie sa do chladia-
ceho systému.

Sposob vyroby kvapalného NP-hnojiva mo-

" nofosfore€nanového typu s vyuZitim triab-

kového reaktora je predmetom USA pat. &.
3130 033. Reaktor sa skladd z dvoch zon,
pricom do prvej zény sa davkuje H3PO4 a
do druhej €pavkovd voda. Uvedené je i za-
riadenie a spdsob chladenia reakénej zme-
si, pri ktorom sa 50 — 75 % ochladeného
cirkulujiceho produktu mieSa s Cerstvo pri-
pravenou reaktnou zmesou.
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Podla USA pat. 2917 380 moZno pripravit
kvapalné hnojivo monofosfore€nanevého ty-
pu s vopred uréenym pomerom N-P205-K20
spbsobom, podla kiorého sa do mieSaného
reaktora kotlového typu déavkuje kyselina
fosforetnd, amoniak a zmes pozostdvajica
z vody a schladeného reak&ného produktu.
Teplota reakénej zmesi sa udrZuje chlade-
nim pod 71°C, pridom priprava hnojiva
8-24-0 je ukonfend, ked pH reakinej zmesi
dosiahne hodnotu 6,85. V naSich podmien-
kach sa pocas viacerych rokov prevddzko-
vania vyroby kvapalného hnojiva typu 8-24-0
osved@il spdsob vyroby v. zmysle Cs. AO &.
202 154, pri ktorom sa H3PO4 a &pavkova
voda ddavkujd do reak¢ného prostredia, kto-
ré cirkuluje rychlostou 10- aZ 500-ndsobne
vyS8ou, ako je rychlost ddvkovania kyseliny
fosforetne;j.

V sdvislosti s prehibovanim celosvetove]j
energetickej krizy sa hlavne v druhej po-
lovici sedemdesiatych rokov upriamila po-
zornos! technologického vyskumu kvapal-
nych hnojiv na vyvoj vyroby produktov, kto-
ré by sa koncentrdciou rastlinnych Zivin vy-
rovnali Kklasickym kvapalnym viaczloZko-
vym hnojivam na bédze kondenzovanych fos-
foretnanov, av3ak ktorych technolbégia by
kladla minimdine naroky na spotrebu ener-
gie. Takto sa predmetom vyskumu v uvede-
nej problematike stali dusikato-fosforefné
[NP]) suspenzie monofosforednanového ty-
pu. Na zaciatku vyskumu v tejto oblasti ma-
ximélne dosiahnutelnou koncentriciou sus-
penzie, pri zachovani jej prijatelnych ma-
nipulatnych a skladovacich vlastnosti, pred-
stavoval typ 10-30-0 (,,New Developments
in Fertilizer Technology” — 8 th Demon-
stration NI'DC-TVA, October 6 — 7, 1970;
Tennessee Valley Authority, Muscle Shoals,
Alabama; Bulletin Y-12). Neskor sa ukéza-
lo, Ze ak sa kyselina neutralizuje vo viace-
rych stupfioch, je moZné pripravit aj kon-
centrovanejsie NP-suspenzie.

Pri dvojstupiiovej technolégii kyselinu ne-
utralizovali plynnym amoniakom najprv do
PH 45 (cca 75 % celkovej potreby NHs),
pri bode varu reakénej zmesi a dobe zotrva-
nia reakénej zinesi v mieSanom neutraliza-
tore kotlového typu asi 30 minut. Neutrali-
zacia kyseliny sa ukon&ovala v druhom stup-
ni, za chladenia reakénej zmesi.

Na stabilizdciu produktu — NP suspenzie
sa pouZival praskovy atapulgit, ktory sa do
reakénej zmesi priddval za druhym neutra-
lizadnym stupiiom, v mnoZstve 1,5 hmot. %
susiny. Dvojstupiiovd neutralizdcia umoZni-
la zvysit koncentrdciu NP-suspenzie na bé-
ze monofosforeénanov z povodnych 10-30-0
na 11-33-0 a neskor aZ 11-39-0. NeskOr sa
ukézalo, Ze ani navrhnuty dvojstupiiovy pro-
ces neutralizdcie extrakfnej H3PO4 plynnym
amoniakom nezarucuje potrebnd stabilitu
NP suspenzie typu 11-39-0. Po rozsiahlych
skiGdkach s pouZitim roéznych aditivov o-
vplyviiujicich vlastnosti hnojiva (napr. 0,3-
aZz ‘0,5 %-ny pridavok H2SiFs) sa zloZenie
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vyvijanej suspenzie napokon ustdlilo na ty-
pe 13-38-0. Pre kontinudlny spdsob pripra-
vy kvapalného hnojiva — suspenzie 13-38-0
bola navrhnutd trojstuptiovd neutralizdcia
(,,New Developments in Fertilizer Techno-
logy" 12 th Demonstration NFDC-TVA, Octo-
ber 18 — 19, 1978, Tennessee Valley Autho-
rity Muscle Shoals, Alabama; Bulletin Y-136]).

Doposial zndme a priemyselne vyuZivane
technologické procesy vyroby kvapalnych
NP-hnojiv, i ked umoZiiuji pripravu erpa-
telnych a skladovatelnych kvapalnych hno-
jiv, si z hladiska strojno-technologického
zariadenia pomerne naroéné, ¢i uz je to spo-
sobené viacstupilovou neutralizdciou, kom-
plikovanou manipuldciou, skladovanim a
davkovanim pouZivanej dusikatej suroviny,
zloZitym a casto i mdlo G€innym, prevadzko-
ve nespolahlivym a energeticky néronym
sp0sobom chladenia reakénej zmesi, alebo
v niektorych pripadoch i pripravou a dav-
kovanim pouZivanej stabilizadnej prisady.

Teraz sa zistilo, Ze nedostatky niektorych
popisanych sp6sobov moZno do znafnej
miery odstrénit spdsobom kontinudlnej vy-
roby kvapalnych NP-hnojiv podla vyndlezu.

Podla tohto spdsobu, spolivajuceho na
nepretrZite vedenej reakcii trihydrogénfos-
foretnej kyseliny vo vodnom prostredi s
priamo kvapalnym amoniakom, ktory sa v
jednom mieste, alebo na viacerych miestach
kontinudlne davkuje do kvapalného reaké-
ného prostredia tvoreného zmesou produk-
tu a vychodiskovych surovin a to tak, Ze
miesto vstupu kvapalného amoniaku do re-
akéného prostredia je od fdzového rozhra-
nia tvoreného hladinou vzdialené minimal-
ne 320 milimetrov a kontakt reagujicich
zloZiek prebieha za intenzivneho mieSania
charakterizovaného hodnotou Reynoldsov-
ho kritéria Re z 1,7.10% priom pH reaké-
nej zmesi sa podas reakcie trvale udrZuje
davkovanim reagujicich zloZiek v rozmedzi
5,7 aZ 7,4 a na odvod tepla z reak&ného pro-
stredia sa vyuZiva entalpia do reak¢ného
prostredia davkovaného kvapalného amo-
niaku. Do reakéného prostredia sa pripad-
ne eSte kontinudlne priddva aj aditiv zlep-
Sujaci fyzikdlno-manipulaéné vlastnosti pro-
duktu.

Ukézalo sa, Ze je zvlast vyhodné, ak sa
nepretrzite vedend reakcia medzi trihydro-
génfosforetnou kyselinou a koncentrova-
nym kvapalnym amoniakom uskuto€iuje
ddvkovanim reagujlicich zloZiek do cirku-
lujiceho reakéného prostredia, pritom pH
reakénej zmesi sa polas reakcie trvale u-
drZzuje ddvkovanim reagujicich zloZiek v
relativne tizkom rozsahu (pH 5,7 aZ 7,4).

Za tychto podmienck sa ukdzalo byl da-
lej osobitne vyhodnym, ak sa do reak&né-
ho prostredia ddvkovand kyselina privadza-
la pred cirkulaénym Cerpadlom a ak kva-
palny amouniak vstupoval do kvapalného cir-
kulujiceho reakéného prostredia na vytlac-
nej Casti- cirkulaCnej trasy, a to v jednom
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mieste, alebo na viacerych miestach, pri-
tom miesto vstupu kvapalného amoniaku
bolo od fazového rozhrania tvoreného hla-
dinou, vzdialené minimdalne 320 mm.

VyuZitim kontinudlneho spdsobu vyroby
dusikato-fosforeénych kvapalnych hnojiv
monofosfore¢nanového typu podla vynéle-
zu sa dosiahnu v porovnani s dnes prie-
myselne vyuZivanymi technologickymi pro-
cesmi najmai tieto prinosy:

— zjednodudi sa samotny technologicky
proces, ako aj preprava, skladovanie, mani-
pulédciz a davkovanie dusikatej suroviny
(kvapalny amoniak moZno spdscbom podla
vynalezu spracovévat i bez ndrokov na bu-
dovanie ndkladného skladového hospodar-
stva priamo z prepravného zasobnika — na-
priklad zo Zeleznifnej, resp. automobilove]j
cisterny a pod.});

— vyznamne sa zniZia prevadzkové néa-
klady na odvod reakéného tepla, kedZe na
chladenie reakdénej zmesi sa priamo v pro-
cese vyroby vyuZije znafne vysokd vypar-
n& entalpia koncentrovaného kvapalného
amoniaku (cca 1400 kJ/1 kg amocniaku];

— dosiahne sa podstatné zniZenie Cpav-
kovych exhalacii, ako aj vy38ia kultdrnost
a hygiena prace;

— odstrénia sa poZiadavky na energiu
pre manipuléciu, skladovanie a dopravu du-
sikatej suroviny do vyroby;

— @aj pri spracovavani znatne zneciste-
nych extrakénych HsPO4 sa vytvdra len jem-
nd, homodisperzné, gelovitd zrazenina, kto-
r4 po stabilizacii vhodnym stabilizanym
aditivom nezhorSuje reologické vlastnosti,
manipulovatelnost a &erpatelnost kvapal-
ného NP-hnojiva.

Dalej uvedené priklady bliZsie ilustrujg,
ale nijako neobmedzuji predmet vyndlezu.

Priklad 1

Sp6sob pripravy kvapalnych dusikato-fos-
foreénych hnojiv monofosforetnanového ty-
pu podia vynalezu bol dlhodobe overovany
na modelovej Stvrtprevadzkovej aparatire,
pozostavajucej z cirkulaéného neutralizag-
ného reaktora, tvoreného zasobnikom re-
akénej zmesi, opatreného duplikatorom na
odvod tepla chladiacou vodou a spédtnym
chladi¢om vodnych par a s nim potrubnou
trasou spojeného codstredivého cirkulacné-
ho derpadia (4V-40, typ FORMAN). Do po-
trubnej trasy (Ms 40) na sacej strane 1 od-
stredivého vertikdlneho bezupchdvkovvého
¢erpadla 2 Gstil privod spracovéavanej kyse-
liny fosforetnej, ktord sa do reaktora dav-
kovala pomocou peristaltického-hadicového
davkovacieho cCerpadla z kyselinového za-
sobnika, umiestneného na véahe.

Kvapalny amoniak sa do cirkuledného re-
aktora prevadzal tvarovanou kovovou rir-
kou 4 z tlakového zdsobnika kvapalného a-
monieku, umiestneného na vihe. Regulacia
mnoZstva kvapalného amoniaku ddvkované-
ho do procesu sa robila ihlovym ventilom
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5 zabudovanym do kovovej privodnej trasy
kvapalného amoniaku (priemer 10 x 1,5
milimetra). V rdmci tejto skupiny dlhodo-
bych S§tvrtprevddzkovych skii§ok bol vstup
kvapalného amoniaku do reaktora, realizo-
vany kovovou rirkou f{priemer 10 x 1,5
milimetra} sdosovo zabudovaného do verti-
kalnej Gasti vytladnej cirkulatnej potrub-
nej trasy reaktora (Ms 40) 3. V zdujme vy-
licenia moZnosti vzniku problémov pri u-
vadzani zariadenia do prevadzky, ako aj pri
jeho odstavovani, bol privod kvapalného a-
moniaku vybaveny tieZ privedom nizkotla-
kovej pary 8, ktorej priddvanie (len pri
Starte a odstavovani zariadenia) sa regulo-
valo ventilom 7. Tlakové pomery vo vytlac-
nej Casti cirkulatného reaktora poCas dav-
kovania kvapalného amoniaku bolo moZno
sledovat manometrom 8, zabudovanym do
trasy NH3 v mieste medzi ustim privodu
vednej pary 8 a vstupom privodnej riry kva-
palného NH3 do potrubnej trasy cirkulac-
ného reaktora 2. Detailny pohiad na d&ast
neutralizaéného cirkulaéného reaktora s rie-
Senim privodu kvapalného amoniaku je ob-
sahom obrdzku €. 1.

Déavkovanie potrebnéhe mnoZstva vody sa
realizovalo peristaltickym - hadicovym d4v-
kovacim Cerpadlom zo zdsobnika umiestne-
ného na véhe, cez vypliiovii absorptnt ko-
16nu koncového odplynu, zapojent medzi

ascbnikom cirkulujicej reakénej zmesi a
koncovy ventilator.

Pracovals sa s kvapalnym amoniakom ob-
sahujlicim minimédlne 99 % NH5 a extraké-
nou H3PO4 obsahujlcou:

53,10 hmot. % celkového P205 (stanovené
fotometricky),

50,36 hmot. % P20s podla acidity kyseliny,
0,52 hmot. % Fe,

0,76 hmot. % Al

0,22 hmot. % Mg,

menej neZ 0,01 hmot. % Ca
a 3,20 hmot. % siry vyjadrenej ako SO4?-.

Do neutralizaéného reaktora, v zmysle uZ
uvedenej Specifikdcie, sa minttove priemer-
ne dévkovalo 1132 g extrak&nej kyseliny
fosforetnej, tzv. ¢ierneho typu a uZ uvede-
nej akosti a 246 g koncentrovaného kvapal-
ného amoniaku. Pri chladeni reakénej zme-
si vylu€ne prietokom chladiacej vody cez
duplikétor zdsobnika reak&nej zmesi usté-
lila sa teplota cirkulujicej reakCnej zme-
si na 63°C, priCom jej pH len priemerne
kolisalo okolo hodnoty 6,5. Nad vrstvu ne-
organizovanej keramickej vyplne v absorpc-
nej kolone sa priemerne ddvkovalo 1125
gramov . min~! vody, priom tdto po prie-
toku kolénou kontinudlne natekala do zé&-
sobnika reakcénej zmesi.

Uvedenym spdsobom pripravované Kkva-
palné dusikato-fosfore¢né hnojivo konti-
nudlne odtekalo cez botny prepad v zdsob-
niku reakénej zmesi, pricom sa kontinuédlne
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sledovala hodnota acidity :a priebeZne sa
kontrolovala tieZ jeho mernd hmotnost. Po-
¢as 6-hodinového pokusu sa popisanym spo-
sobom pripravilo viac neZ 900 kg kvapal-
ného NP-hnojiva typu 8-24-0.

Priklad 2

Za podmienok $pecifikovanych v prikladu
1, sa polas viachodinového pokusu overo-
vala priprava stabilizovaného kvapaluého
NP-hnojiva. Na stabilizdciu kalu tvoriace-
ho sa pri kontinualnej neutralizdcii extrakc-
nej H3PO4 uZ uvedenej akosti koncentrova-
nych kvapalnym amoniakom sa pouZivala
vodnd suspenzia gelotvorného sodného mont-
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morillonitu, pripravend konverziou vipena-
tého bentonitu vo vodnom prostredi, pri tep-
lote 85°C uhli¢itanom sodnym, v pritom-
nosti ochranného koloidu. Uvedenym sposo-
bom pripraveny stabilizaény aditiv sa kon-
tinudlne davkoval vo forme vodnej cca 10
percentnej suspenzie {vzhladom na suSinu
bentonitu), v priemernom mnoZstve 500 g.
.min"! do zasobnika reakénej zmesi. Po-
gas tohto pokusu sa mnoZstvo davkovanej
vody zniZilo na 625 g.min~! Takto sa pri-
pravovalo stabilné kvapalné hnojivo typu
8-24-0, vyznacdujice sa velmi dobrymi mani-
puladno-reologickymi vlastnostami (fluidi-
ta: 2,2 hmot. % zostatku; dynamickd visko-
zita pri teplote miestnosti: 0,2 Pa.s).

PREDMET VYNALEZU

Spdsob kontinudlnej vyroby kvapalnych
dusikato-fosforeénych hnojiv. monofosforec-
nanového typu nepretrzite vedenou reakciou
trihydrogénfosforetnej kyseliny s amonia-
kom, pri teplote 35 aZ 105°C vyznadujici
sa tym, Ze kyselina fosfore€nd sa vo vod-
nom prostredi neutralizuje priamo koncen-
trovanym kvapalnym amoniakom, ktory sa
v jednom mieste alebo na viacerych mies-
tach kontinualne davkuje do kvapalného re-
akéného prostredia, tvoreného zmesou pro-
duktu a vychodiskovych surovin, a to tak,
7Ze miesto vstupu kvepalného amoniaku do
reakéného prostredia je od fdzového rozhré-

nia tvoreného hladinou, vzdialené minimal-
ne 320 milimetrov a kontakt reagujicich
zloZziek prebieha za intenzivneho mie3ania
reakénej zmesi, charakterizovaného hcdno-
tou Reynoldsovho kritéria Re =z 1,7. 103, pri-
¢om pH reakénej zmesi sa podas reakcie
udrzuje davkovanim reagujicich zloZiek
trvale v rozmedzi 5,7 aZ 7,4 a na odvod tep-
la z reakéného prostredia sa vyuZiva ental-
pia do reakéného prostredia ddvkovaného
kvapalného amoniaku, pritom do reakéné-
ho prosiredia sa pripadne eSte kontinudlne
priddva aj aditiv, zlepSujaci fyzikdlno-ma-
nipula¢né vlastnosti produktu.

1 list vykresov
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