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Verfahren zur Herstellung von NPK-Dingemitteln mit

- N-Depotwirkung

Anwendungsgebiet der Erfindung

Die Erfindung betrifft die Herstellung von NPK-Diinge-
mitteln mit N-Depotwirkung, die auf dem Gehalt an Unm-
setzungsprodukten von Harnstoff mit Aldehyden der Ket-

tenldnge C= 2 basiert.

Charakteristik der bekannten technischen LOsungen

Es sind Verfahren zur Herstellung von NPK-Dingemitteln
bekannt, bei denen Kondensationsprodukte von Harmstoff
mit Aldehydeﬁ der Kettenldnge C=2 mit anderen Diinge-
salzen kombiniert werden. DE-AS 1,467.376 beinhaltet ein
Verfahren, bei dem feste Harnstoff-Aldehyd-Kondensations-
produkte unter Zusatz von Wasser und Magnesiumsalzen ge-
meinsam mit anderen Dingemitteln, wie Ammonnitrat, Ammon=~
phosphat, Dikalziumphosphat und Kaliumsulfat granuliert
werden, Aus DE=-0OS 2,164,336 ist bekannt, festes Harnstoff-

' Aldehyd-Xondeénsat unter Zusatz von Bindemitteln, wie Tal-
kum und Methylzellulose, zu tablettieren., Den genannten

Verfahren ist eigen, dafBl sie auf den Einsatz fester Harm-
stoff-Aldehyd-Kondensationsprodukte beruhen, die zuvor in
einem gesonderten Verfahrensgang hergestellt werden miissen,
Es ist weiterhin bekannt, Harnstoff in Gegenwart von Ammo-
nium=-, Kalium-, Kalzium- oder lMagnesiumphosphaten und ge-
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gebenenfglls Kalisalzen und unter Zugabe von Wasser mit
Aldehyden, die mindestens 2 C-Atome enthalten, umzuset-
zen (DD-PS 120.646), Dieses Verfahren weist den Nachteil
auf, dafB zusdtzlich Wasser in das Reaktionssystem eihge-
bracht werden mufB, dessen Entfernung bei der Trocknung
des NPK-Diingers einen hohen Energieaufwand erfordert,
Weiterhin wird durch die Anwesenheit der iibrigen Diinger-
komponenten wihrend der Harnstoff-Aldehyd-Kondensations-
reaktion diese verlangsamt und durch Nebenreaktionen des
Harnstoffs die Ausbeute an Depot~Stickstoff verringert,
Nach DE-AS 2,164,732 wird die Harnstoff-Aldehyd-Konden=~
“sation in w#Briger Phase und in Gegenwart eines Inert- |
stoffes vorgenommen, danach erfolgt der Zusatz welterer
Diingesalze. Auch dieses Verfahren weist den Nachteil eines
hohen Energieaufwandes fiir die Trocknung auf, der aus der
Durchfilhrung der Umsetzung in widfrigem Medium resultiert.

Ziel der Erfindung

Ziel der vorliegenden Erfindung ist es, ein Verfahren zur
Herstellung von NPK-Dingemitteln mit N~-Depotwirkung auf
Bagis der Umsetzungsprodukte von Harnstoff mit Aldehyden
der Kettenldnge C=2 vorzuschlagen, das die Mingel und
Nachteile des Standes der Technik nicht aufweist.

Darlegung des Wesens der Erfindung

Der Erfindung liegt die Aufgabe~iugrunde, die Erzeugung
des Harnstoff-Aldehyd-Kondensats und die Einarbeitung der
Phosphor- und Kaliumkomponenfe ohne Zusatz von Wasser oder
"eines anderen Losungsmittels durchzufithren und demit den
Aufwand fiir die Trocknung des Endproduktes wesentlich zu
senken sowie die Raum-Zeit-Ausbeute bel der Harmstoff-
Aldehyd-Kondensation zu verbessern,-

Es wurde gefunden, daB der Herstellungsprozel von NPK-
Dingemitteln mit N-Depotwirkung auf der Basis der Umset-
zung von Harnstoff mit Aldehyden der Kettenldnge C=2 ent-



' N

o5. 231602 0

scheidend verbessert werden kann, wenn die Phosphor- und
Kaliumkomponente unmittelbar nach erfolgier Umsetzung des
Harnstoffs mit dem Aldehyd der N-haltigen Maische zugesetzt
wird, Die Harnstoff-AIdéhyd-Kandensation wird in saurem
Medium bei einer Reaktionstemperatur von = 50 ¢ durchge-
fihrt, wobel das Einsatzmolverh&linis Aldehyd : Harnstoff
1 : 1= 1,5 betréigt, Als Aldehyde kommen insbesondere
Crotonaldehyd, Isobutyraldehyd und Acetaldehyd zum Einsatz.
Die Umsetzung des Harnstoffs mit dem Aldehyd erfolgt unter
Verwendung von Apparaturen, die eine innige Durchmischung
der Komponenten bewirken, Die Zugabe von Wasser oder eines
anderen Losungsmittels zum Reaktionsgemisch ist nicht er-
forderlich, Wasserzusitze in der GroBenordnung von = 2 Gewe-
Teilen pro 10 Gew,-Teile Harnstoff wirken sich negativ auf
die Konsistenz des Reaktionsproduktes aus., Unter diesen Be-
dingungen bilden sich breiige Massen, die die Forderfihig-
keit der Maische herabsetzen und zu Verstopfungen und An-
backungen in den Reaktionsapparaten fiihren.

Durch die erfindungsgemédBe Verfahrensweise wird eine ver-
besserte Raum-Zeit-Ausbeute erreicht. Untersuchungen er-
gaben, daB bei der Umsetzung von Crotonaldehyd mit Harn-
stoff im Molverh#linis 1 : 1,25 und eine Temperatur von

65 - 75 °C in einem Intensivmischer von 500 1 Inhalt be-
reits nach 30 min ein Umsetzungsgrad von > 99 %, bezogen
auf den Aldehyd, resultiert, Wird die Umsetzung dagegen
unter gleichen Bedingungen, jedoch in Gegenwart von

50 Gew,~% an Phosphor- und Kalisalzen durchgefiihrt, so be-
trigt der Umsetzungsgrad nach 30 min nur 53 -~ 65 % baw.

72 - 77 % nach 150 min,

,iDie Beimischung der Phosphor- und KaliumkomponenteISOWie

gegebenenfalls von Sekundidr- und Mikron#hrstoffen, wie
Verbindungen, die die Elemente Kagnesium, Kalzium, Bor,
Mangan, Kupfer, Eisen, Zink, Molybdin und Kobalt enthal-
ten, erfolgt unmittelbar nach Beendigung der Harnstoff-
Aldehyd-Kondensationsreaktion bei Temperaturen = 50 ¢
und unter Ausnutzung des bei der Kondensationsreaktion
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freigesetzten Wassers, Unter diesen Bedingungen wird

eine rasche Homogenisierﬁng erreicht,

Als Phosphor- und Kaliumkomponente werden die gebriuch-
lichen P- und K-Dingemittel, wie Superphosphat, Doppel-
superphosphat, Dikalziumphosphat, Monoammoniumphosphat,
Diammoniumphosphat oder Alkalithermophosphat und Kalium-
chlorid oder Kaliumsulfat eingesetzt, Die NPK-Mischung
kann nach bekannten Verfahren, gegebenenfalls unter Zu-
satz von Feinkorn von der Endabsiebung, zu einem granu-
lierten Diingemittel aufgearbeitet werden. '

Die Vorteile des erfindungsgeméfien Verfahrens bestehen
darin, daf die Harnstoff-Aldehyd~-Kondensationsreaktion
mit der Komplettierung des Dingemittels durch Zusatz der
Phosphor~ und Kaliumkomponente in zweckmiBiger Weise kome
" biniert wird., Da hierbei eine Zugabe von Wasser nicht
erforderlich ist, ergibt sich gegeniiber den bekannten
Verfahren ein wesentlich geringerer Aufwand fiir die Trock-
nung der Endprodukte,

Die Erfindung soll nachstehend anhand eines Ausfithrungs-
beispiels nZher erliutert werden.

Ausfiihrungsbeispiel

In einem Intensivmischer werden 196 kg Harnstoff in fester
Form vorgelegt, Nach Ansduern der Masse durch Zusatz von

5 kg konzentrierter Schwefelsdure werden 110 kg Crotonal-
dehyd (80 %ig) hinzudosiert, wobei im Verlaufe der Umset-
zungsreaktion die Temperatur auf 66.- T3 e ansteigt, Nach
einer Reéktionsdauer von 20 min werden bei einer Temperatuf
von 68 - 54 °C 150 kg Superphosphat und 110 kg Kaliumsul-
fat eingemischt. Die NPK-Mischung weist einen Gehalt an
freiem Crotonaldehyd von < 0,1 % auf, Nach Trocknung der
NPK-Mischung wird ein Endprodukt folgender Zusammensetzung
erhalten: ' '
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Stickstoff (N-~Gesamt)
Stickstoff (N-kaltwasserunloslich)
Stickstoff (N-heiBwasserunltslich)

Phosphat

Kalium

(P205—zitronensﬁurelﬁslich)
(£,0)

17,6 %
11,8 %
0,4 %
6,1 %
10,8 %
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1. Verfahren zur Herstellung von NPK-Dingemitteln mit

2,

3.

4,

Se

N-Depotwirkung durch Umsetzung von Harnstoff mit Al-
dehyden der Kettenlénge C =2 und Kombination mit '
phosphor- und kaliumhaltigen Dingesalzen, dadurch ge-
kennzeichnet, daB der Harnstoff in fester Form mit
dem Aldehyd umgesetzt wird und die Phosphor- und Ka-
liumkomponente unmittelbar nach erfolgter Umsetzung
des Harnstoffs mit dem Aldehyd der N-haltigen Maische
zugesetzt werden, - |

Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnét, daB
die Umsetzung des Harnstoffs mit dem Aldehyd und der
7usatz der Phosphor- und Kaliumkomponente bei Tem-
peraturen =50 °C erfolgen. '

Verfahren nach Punkt 1 und 2, dadurch gekennzeichnet,
daB als Aldehyd Crotonaldehyd, Isobutyraldehyd oder

Acetaldehyd'im Molverhdlinis Aldehyd : Harnstoff wie

1:1.-.1,5 eingesetzt werden,

Verfahren nach Punkt 1 und 2, dadurch gekennzeichnet,
daB als Phosphorkomponente Superphosphat, Doppelsuper-
phosphat,'Dikalziumphosphat, Monoammoniumphosphat, Di-
ammoniumphosphat oder Alkalithermophosphat und als Ka-
liumkomponente Kaliumehlorid oder Kaliumsulfat einge-

"getzt werden,

Verfahren nach Punkt 1, dadurch gekennzeichnet, da8 ge-
meinsam mit der Phosphor- oder Kaliumkomponente Sekun-
ddr- und Mikrondhrstoffe, wie Verbindungen, die die

Elemente Magnesium, Kalzium, Bor, Mangen, Kupfer, Fisen,

Zink, Molybdidn, Kobalt enthalten, eingebracht werden,
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