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OZET
BiR ELEMENTER SULFUR PARGACIK EMULSIYONU HAZIRLAMAK IGIiN ISLEM

Mevcut bulus, bir elementer salfur parcaciklarin bir emulsiyonunun hazirlanmasi igin

bir islemi, ve bahse konu islem vasitasi ile elde edilebilir olan bir elementer slflr

iceren glbreyi saglamaktadir.
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ISTEMLER

. Elementer sulfur par¢aciklarinin bir emdlsiyonunun hazirlanmasi igin bir islem

olup, o6zelligi; bahse konu islemin asagidaki adimlar igermesidir:

(a) sivi Ure glbresi igeren bir birinci akim sadlamak olup, icerisinde birinci
akim 60 ila 200 °C arasinda bir aralikta bir sicakhiga sahiptir;

(b) sivi elementer sulfur igeren bir ikinci akim saglamak olup, i¢erisinde ikinci

akim 115 ila 200 °C arasinda bir aralikta bir sicakliga sahiptir; ve

(c) birinci akimin ve ikinci akimin bir kanstirma cihazi igerisinde, bir ¢ok
fonksiyonlu iyonik yizey etkim madde varliginda, ¢ok. Fonksiyonlu iyonik
yuzey etkin maddenin bir katmani ile kaplanmis olan ve gubre iginde
dagitilmis olan elementer sulfur pargaciklarini igeren bir emulsiyonu
hazirlamak igin kanistirlmasi olup, burada birinci akimin ve ikinci akimin
kanstirnimasi 120 °C’den daha fazla olan fakat en fazla 150 °C olan bir
sicaklikta gergeklestirilir, bu da elementer sulfur parcaciklarini karisim

cihazi icerisinde buyuk ol¢lde sivi halde tutar.

. Istem 1'e gore bir islem olup, dzelligi; icerisinde (c) adimin elde edilmis olan

emulsiyonun bir elementer sulfur gubresi elde etmek i¢cin bir ya da daha fazla

isleme adimlarina tabi tutulmasidir.

. Istem 2’ye gbre bir islem olup, 6zelligi; icerisinde bir ya da daha fazla ilave

isleme adimlarinin elementer sulfur iceren gubre elde etmek igin emulsiyonun

bir bicimlendirme islemine tabi tutulmasini icermesidir.

. Istem 3’e gbre bir islem olup, ézelligi; igerisinde bicimlendirme isleminin bir

granulleme islemi, bir prilleme islemi, bir sikistirma islemi, bir tablet olusturma

islemi ya da bir basinglama iglemi olmasidir.

. Istemler 1 ila 4 arasindakilerden herhangi birine gore bir islem olup, ézelligi;

icerisinde ¢ok fonksiyonlu yuzey etkin maddenin bir anyonik yuzey etkin

madde icermesidir.

. Istem 5%e gore bir islem olup, ozelligi; icerisinde anyonik yluzey etkin

maddenin bir linyosulfonat icermesidir.
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7. Istemler 1 ila 6 arasindakilerden herhangi birine gére bir islem olup, ézelligi;
icerisinde (c) adimindaki karistirma cihazinin bir statik karistinci ya da bir
dispersiyon degirmeni olmasi, icerisinde bir rotorun bir oluklu stator igerisinde
donmesidir.
5 8. istemler 1 ila 7 arasindakilerden herhangi birine gére bir islem olup, ézelligi;

igerisinde (c¢) adiminin bir surekli islem modunda gergeklestiriliyor olmasidir.

9. Istemler 1 ila 8 arasindakilerden herhangi birine gére bir islem olup, dzelligi;
icerisinde adim {c) adiminda elde edilen elementer sulfur pargaciklarinin
parcacik boyutunun ve parcacik boyutu dagiliminin kontrol ediliyor olmasidir.

10 10.Bir elementer sulfur igeren bir gubre olup, ozelligi; istemler 2 ila 9

arasindakilerden herhangi birine gore islem ile elde edilebilir olmasidir.
11.Bir Ure gubresi olup, ozelligi; elementer sulfur ve bir linyin bilesigi icermesidir.

12.Istem 11'e gdre bir Ure glibresi olup, ézelligi; ilave olarak sulfur sulfat, bor,
selenyum, sodyum, ¢inko, manganez, demir, bakir, molibden, kobalt,
15 kalsiyum, magnezyum ve bunlarin herhangi bir kombinasyonunu igceren gubre

bilesenlerini icermesidir.
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TARIFNAME
BiR ELEMENTER SULFUR PARGACIK EMULSIYONU HAZIRLAMAK iGN ISLEM

Bulusun Alani

Mevcut bulusg, bir elementer sulfiir pargaciklarin bir emulsiyonunun hazirlanmasi igin
bir iglemi, ve bahse konu igslem vasitasi ile elde edilebilir olan bir elementer slfir

igeren gubreyi saglamaktadir.

Bulusun Arka Plani

Sulfur iceren gubrelere olan talebin artmasi, bazi durumlarda dusitk mahsul veriminin
topraktaki  sulfurdeki  eksiklikler ile ilgili olabilecedinin  kesfedilmesinden
kaynaklanmaktadir. Yuksek sulfur gereksinimine sahip olan turlerin bir ornedi,
Kanoladir. Kanola, Alberta, Kanada'da dnemli bir endustri bitkisidir ve herhangi bir
buylme agsamasinda yuksek sulfur gereksinimine sahiptir. Salfuran bir eksikligi, Gran

veriminde ve kalitesinde ciddi disislere neden olabilir.

Fosfat tarandeki sulfur igeren glbreler icin Gretim iglemleri genellikle sClfatlarin
kullanimini ya da dahil edilmesini igerir. Sulfatlann bir dezavantaji, toprakta ¢ok
hareketli olmalan ve kok hdélgesinden kolayca sizmalari, etkin bir sekilde silfat besin
maddesini bitkilerde kullanilamaz hale getirmesidir. Elementer sulfar, sulfatlar kadar
kolay bir sekilde topraktan disan atiimaz. Bunun yerine, mikron buUyukligiinde
elementer sulftir parcaciklari (6rnek olarak 1 ila 200 pym'lik bir boyuta sahip olan),
kiroma sezonu boyunca, bitkilerin toprak bakterileri tarafindan kullanilan form olan
sulfat sllfure oksitlenir. Bu nedenle elementer sllfir, mahsullerin kdk bdélgesinden
sizmaya daha az egilimli olan, bitki besin sUlfGrinin bir yavas (zamanlanmig) salim
sekli olarak kabul edilebilir. Bu nedenle, gubrelerin i¢inde mevcut olan sulfuran biyak
bir kismina elementer sulfur olarak sahip olmak avantajlidir. Ayrica, elementer sulfur,
bazi mikro organizmalara kargi bir mantar onleyici kimyasal gibi davranmak, belirli
toprak ve bitki zararlilarina karg! bir bécek dldiriict kimyasal olarak hareket etmek,
bitki kalintilarinin ayrismasina yardimci olmak ve fosfor ve azot besinlerinin
kullanimini artirmak ve alkali ve kiregli topraklarin pH'nin diusdrllmesini de igeren

bazi ek yararlar sunmaktadir.

Bu nedenle, sulfur igeren gubrelere silfurin elementer sulfur olarak katiimasi

avantajhdir.
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icerisinde elementer siilfirin kullanildigr sUlfir iceren giibrelerin Gretimi icin islemler

teknikte bilinmektedir.

NZ 213682, sulflr igeren bir glbre iginde kullaniimak Gzere sulfur saglama metodunu
aciklamakta olup, icerisinde fosforik aside sivi sulfir ilave edilmekte olup, icerisinde
fosforik asit, ylksek enerijili bir girdapta ylksek enerjili bir kesme durumundadir.

US 4,372,872, yuksek kesmeli bir karigtirici ile sulu bir ortamin karigtinimasi ve
karistirlmis ortamin igine sulfuriin (parcacik ya da eritilmis formda} verilmesi ile bir
sulfar sGspansiyonunun uretildigi bir islemi acgiklar. Sulfur stspansiyonlari topraga
uygulanabilir. Bu islemle elde edilen dispersiyonlar, elde edilen elementer sulfur
iceren gubrenin pargacik buyUkliGgu ve pargacik buyuklugu dagihiminin, eger yogun
calkalama olmadan birakilirsa surekli fazdan ayrlacagi icin sulfurun iyilestiriimesi igin

onemli bir alan birakmasi dezavantajina sahiptir.

WO 2010/102389, topak sulfurlin mikron blyukliglinde bir toza doénusturiimesine
yonelik bir igslemi aciklamakta olup, buradaki silflr, erimig bicimde, asin 1sitilmis bir

dagitict ¢ozelti halinde mikronize edilir. Bahse konu islem surekli bir igslemdir.

Asirt asitilmis dagiticr ¢ozeltinin kullanimi,  dagitict ¢ozeltinin hazirlanmasini ve
mikronizasyonun basing altinda etkilenmesini icerir, bu yuzden, bu sekilde

yapilmasinda yiksek miktarda enerji harcar.

US 2010 288005, ¢ok sayida malzemeden olugan bir karisimdan yapilmig tabletler
uretmek igin bir metot ve silfurll bir glibre Uretmek igin bir metot agiklanmakta olup,
burada tabletler, bir damla olusturucusu kullanilarak olusturulur, icerisinde sulftrlu
gubre ultrasonik sesin damla olusturucusunun hemen Ust akisinda, ya da igerisinde

uygulanmasi sureti ile mikronize edilir.

US 4,330,319 ure silfur gubresinin Uretimi icin bir islem ag¢iklanmakta olup, icerisinde
sulfir yaklasik olarak 100 mikrondan daha klglik bir partikil boyutuna sahiptir ve
icerisinde erimig sUlflr ve erimig ure, icinden en az 200kPA'lik bir basing dlslUsunin

uygulandigi bir karigtirma cihazindan gegcirilmektedir.

US 7,998,235, sivi agamadaki sulfurden elementer sulflir igceren bir Ure glbresinin ve
bir sivi Ure eriyiginin uretilmesinin bir metodunu aciklar. Bu metot, sicaklikta kararli
ve amfoter olan bir katki maddesi kullanir.
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WO 2010/086396, sulfur igeren glbre bilesimlerinin Uretimi i¢in bir fosfat bazli gubre
malzemesinin bir bulamacinin temin edilmesi ve bahse konu bulamacin bir katyonik
ya da amfoter yuzey etkin maddeyi ve erimis elementer sulfur ile temasa sokulmasi
asamasini igeren bir iglemi agiklar. Karigim, glibre bilesiminin grandllerini elde etmek

igin bir grandlator birimine verilir.

WO 2010/086395, WO 2010/086396'ya benzer sekildedir, ancak bir anyonik ylzey

etkin madde kullanir.

WO 2010/058038, WO 2010/086395'e benzer sekildedir ve adim {(c) i¢in karistirma
cihazinin, bir daditma degirmeni olup, igerisinde rotorun, elde edilmis gubre
parcaciklar i¢indeki sulfurin pargacik boyutunun ve pargacik boyutu dagiliminin

kontrol edilmesine imkan saglayan bir oluklu stator icerisinde donduguni aciklar.

Mevcut bulusun amaci, bir sivi icinde stabil bir mikro kapsullenmis erimis elementer
sulfar emilsiyonu hazirlamak igin aym zamanda gelistirilmis bir parcacik buyGklagu
ve parcaclk boOyuklaga dagihimi gostermekte olan bir disik enerji metodu

saglamaktir.

Buna ek olarak, mevcut bulus, elementer silfur igeren bir gibrenin hazirlanmasina
yonelik bir islem saglamakta olup, igerisinde elementer sulfur pargaciklarinin

parcacik blyUkligu kolay bir sekilde kontrol edilebilir.

Bulusun Ozeti

Mevcut bulusg, bir bazik silfir parcaciklarinin emilsiyonunun hazirlanmasi igin bir

islem saglar, bahse konu islem asagidaki adimlari igerir;

(a) sivi Ure glbre iceren bir birinci akimin sadlanmasi olup igerisinde birinci
akis, 60 ila 200 °C arasindaki bir aralikta bir sicakhga sahiptir;

(b} sivi elementer sulfur iceren bir ikinci akimin saglanmasi olup, igerisinde

ikinci akim 115 ila 200 °C arasindaki bir aralikta bir sicakhda sahiptir; ve

(c) birinci akimin ve ikinci akimin, bir karistirma cihazi igerisinde, ¢ok
fonksiyonlu iyonik ylzey etkin maddenin bir katmani ile kaplanmis ve glbre
icerisinde dagitilmis olan elementer sdlfur pargaciklarini igeren bir emilsiyon
olusturmak igin, bir ¢ok fonksiyonlu iyonik yuzey etkin maddenin varliginda
karistirlmasi olup, burada, birinci akimin ve ikinci akimin karistirilmasi 120

°C'den daha fazla olan ancak en fazla 150 °C olan bir sicaklikta
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gerceklestirilir, bu da elementer sulfiri karisim cihazinin igerisinde blyuk

oranda sivi halde tutar.

Ayni zamanda burada tarif edilen, elementer sulfur pargaciklarinin bir emulsiyonunun

hazirlanmasi igin bir metottur, bahse konu igslem asagidaki adimlari igerir:

(a) bir sivi giibre ve/ veya bir sivi glibre éncll maddesi igeren bir birinci akim

saglamak;
(b} sivi elementer sulflr igeren bir ikinci akim sagdlamak; ve

(c) birinci akimin ve ikinci akimin, bir kanstirma cihazi igerisinde, ¢ok
fonksiyonlu iyonik yuzey etkin maddenin bir katmarni ile kaplanmis ve gubre
ve/ veya gubre Ooncu maddesi icerisinde dagitiimis olan elementer sulfur
parcaciklarini iceren bir emulsiyon olusturmak igin, bir ¢cok fonksiyonlu iyonik
yuzey etkin maddenin varlhiginda kanistirlmasi olup, burada elementer sulfura
karisim cihazinin igerisinde blylk oranda sivi halde tutan bir sicaklik

uygulanir.

Ayrica, (c) adiminda elde edilen elementer sulfur parcaciklarinin emilsiyonu, bir
elementer silfir glbre elde etmek i¢in bir ya da daha fazla islem adimina tabi

tutulabilir.

Mevcut iglem, silfur pargaciklarinin bilimsel tarim ile ilgili uygulamalar icin dogru
pargacik blylkligine ve pargacik blyUkligu dagdilimina sahip oldudu elementer
sulfir iceren gubre urlnlerinin haziMranmasina olanak saglar. Gibre Urundndeki
sulfir pargaciklarinin gergek buyuklugi ve bayUklik dagiimi, érnek olarak glbrenin
amagclandigi tanim ortamlarina (ornek olarak toprak ve iklim kosullar} bagh olarak
secilebilir.

Mevcut bulusun énemli bir avantaji, par¢acik boyutunun, kullanilacak ¢ok fonksiyonlu
iyonik ylzey etkin maddenin goéreceli olarak genis bir konsantrasyon araliginda
kontrol edilebildigi ve ayni zamanda, kuguk bir par¢acik boyutuna sahip olan sulfur
parcaciklarninin dretimi igin gok fonksiyonlu iyonik yuzey etkin maddenin ylksek

konsantrasyonlarinin kullanilmasina izin vermesidir.

Mevcut bulusun bir baska avantaji, mikro kapsullenmis elementer sulfur
parcaciklarinin, diger islem adimlarinda elementer sulfur par¢aciklarinin stabil,

birlesmeyen ve topaklanmayan bir dagilimini saglayan ¢ok fonksiyonlu bir iyonik
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ylizey etkin maddenin bir katmani ile kaplanmasidir. Buna ilave olarak, son fenomen

farkl enerji giris seviyelerinde gekici bir sekilde tesis edilebilir.

Bulusun Detayli Aciklamasi

Burada tarif edildigi gibi, sivi elementer siilfir, elementer sllflir pargaciklarinin stabil
bir emilsiyonunu elde etmek igin ¢ok fonksiyonlu bir iyonik ylzey etkin maddenin

varliginda bir sivi gubre ve/ veya bir sivi glibre 6ncli maddesinde dagitilabilir.

(c) adiminda elde edilen elementer silfur par¢aciklarinin emulsiyonu, bir elementer
sulfar igeren glbre elde etmek i¢in bir ya da daha fazla islem adimina tabi tutulabilir.
Bir ya da daha fazla baska islem adimi, emulsiyonun, elementer sulfir i¢eren gubreyi
elde etmek i¢in bir bigimlendirme islemine tabi tutulmasini igerir. Bigimlendirme iglemi
uygun olarak bir granulasyon islemi, bir prilleme iglemi, bir sikistirma islemi, bir tablet

olusturma islemi ya da bir sikigtirma islemi olabilir.

Burada tarif edildigi gibi, (a) adimindaki birinci akim bir sivi gibre 6ncl maddesi
icerebilir ve (¢) adiminda elde edilen elementer stlfur pargaciklarimn emulsiyonunun
tabi tutulabildigi bir ya da daha fazla islem adimi emdilsiyonun asagidaki gibi
birlestirilmesini icerir {c) adiminda, emllsiyon ve bir ya da daha fazla baska bilesenin
bir karisiminin elde edilmesi icin bir ya da daha fazla bagka bilesen ile elde edilir ve
bu sekilde granil haline getiriimis elementer sulflr iceren bir glbre elde etmek igin bir

granulatdr biriminde elde edilen karigimi grandile eder.

Mevcut bulusa goére, elementer sulfurli esas olarak karistirma cihazinda sivi {erimis)
formda tutan bir sicakhk uygulanir. Mevcut bulus badlaminda "esas olarak sivi
formda”, elementer sulfirin en az % 70'inin karistirma cihazinda sivi formda oldugu
anlamina gelir. Tercihen, elementer sulfurin en az % 80'i karistirma cihazinda sivi
haldedir. Daha tercihen, elementer sulfurun en az % 90" ve daha da tercihen en az

% 99'u karistirma cihazinda sivi haldedir.

Mevcut bulusa gbre, elementer siulfuriin parcaciklarindan bir emilsiyon elde edilir.
Elementer sualfur parcaciklar ¢ok iglevli iyonik ylzey etkin madde katmani ile
kaplanmistir. Uygun olarak, elementer sulflir pargaciklari, ¢ok islevli iyonik ylzey
etkin maddenin bir katmari vasitasi ile tamamen kapsullenir. Emulsiyon icindeki
elementer sulfur pargaciklari uygun olarak 1 ila 500 mikrometre arasinda , tercihen 5
ila 200 mikrometre arasinda bir ortalama parg¢acik boyutuna sahip olabilir.
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Mevcut bulusa gore, birinci akim 60 ila 200 °C arasinda bir aralikta bir sicakliga
sahiptir ve ikinci akim 115 ila 200 °C arasinda bir aralikta bir sicakhga sahiptir.
Tercihen, birinci akim 80 ila 150 °C arasinda bir aralikta bir sicakliga sahiptir ve ikinci

akim 120 ila 150 °C arasinda bir aralikta bir sicakliga sahiptir.

(c) adimindaki karigtirma, elementer sGlfirin buyUk dlglide sivi halde tutuldugu bir
sicaklikta gergeklestirilir.(c}) adiminda uygulanan sicaklhik 115 °C'den daha fazla,

tercinen 120 °C'den daha fazla olabilir.

Tercihen, (c) adimindaki karistirma bu nedenle 80 °C'den daha yuksek, ama tercihen
115'den daha fazla, en fazla 200 °C sicaklikta ger¢eklestirilir. Mevcut bulusa gore, (c¢)
adimindaki karistirma 120 °C'den daha yuksek bir sicaklikta, ancak en fazla 150 °C

sicaklikta gerceklestirilir.

Kullanilacak gubre doncu maddesi sulu bir fosforik asit ¢ozeltisi, sulu bir amonyum
fosfat ¢dzeltisi, sulu bir amonyum sulfat ¢ozeltisi ya da bunlarin herhangi bir
kombinasyonunu igerebilir. Tercihen, sivi gibre 6ncl maddesi sulu bir fosforik asit

¢cozeltisi icerir.
Mevcut bulusa gore, (a) adiminda saglanacak olan birinci akim Ure igerir.

Mevcut buluga gore, {c) adimindaki karistirma, ¢ok fonksiyonlu bir iyonik yuzey etkin
maddenin varhginda gergeklestirilir. Mevcut bulus kapsaminda, ¢ok fonksiyonlu bir
iyonik yuzey etkin madde, iki ya da daha fazla fonksiyonel Gzellige sahip olan bir
iyonik yluzey etkin madde olarak tanimlanmaktadir. Uygun olarak, mevcut bulusa
gore kullanilacak ¢ok fonksiyonlu iyonik ylizey etkin madde, (c) adiminda Uretilen
elementer sulfir dispersiyonunun viskozitesini azaltir. Ayrica, (¢) adiminda
olusturulan emulsiyonu, tek tek elementer sulfir pargaciklarinin kaplanmasi yolu ile
stabilize eder, bu sayede mikro kapsullenmis sulfUr parcaciklarinin stabil, birlestirici
olmayan ve topaklanmayan bir dispersiyonunu saglayarak baska islem adimlarinda

stabilize eder.

Tercihen, gok fonksiyonlu iyonik ylizey etkin madde bir anyonik yizey etkin madde
icerir. Uygun anyonik ylzey etkin maddelerin drnekleri, sabunlar, slifatlar,
sulfonatlar, fosfitler, fosfatlar, fosfonatlar, iyonik polimerik yuzey etkin maddeler ve
linyosulfonatlan igerir. Tercihen, ¢ok fonksiyonlu iyonik ylzey etkin madde,
linyosulfonat gibi kimyasallarin Linyin ailesinden turetilmis bir malzemeyi igerir.

Uygun linyosulfonatlarin  ornekleri arasinda amonyum linyosulfonat, sodyum



10

15

20

25

30

EP-18686

linyosilfonat, kalsiyum linyosllfonat, potasyum linyosilfonat bulunmaktadir.

Tercihen, linyosulfonat, kalsiyum linyosulfonat icerir.

Kullanilacak olan ¢ok fonksiyonlu iyonik yuzey etkin madde, gubre ve/ veya gubre
dncll maddesinin birinci akimina, elementer silfir (c) adimindaki glibre ve/ veya
glbre 6nct maddesi ile karigtirlmadan 6nce eklenebilir, ya da ¢ok fonksiyonlu iyonik
yuzey etkin madde erimis elementer sulflir igeren ikinci akima eklenebilir, ya da ¢ok
fonksiyonlu iyonik ylzey etkin madde ayn bir akim olarak eklenebilir. Mevcut bulusa

gore, bir ya da daha fazla ¢ok fonksiyonlu iyonik yizey etkin madde kullanilabilir.

Tipik olarak, bir ya da daha fazla yuzey etkin maddeler, mevcut bulusa uygun olarak
hazirlanmis olan elementer sulfur i¢eren gubrenin, granule edilmis gubrenin toplam
agirhgini baz alarak, agirlik olarak % 0.001 ila % 5.0 arasinda, tercihen agirlik olarak
% 0.01 ila agirhk olarak % 1.5 arasinda gok fonksiyonlu iyonik yuzey etkin madde

icerecegi bir miktarda eklenirler.

(c) adiminda kullanim, bir karistirma cihazi tarafindan yapiimaktadir. (¢) adiminda
kullanilacak olan karistirma cihazi, uygun sekilde bir dispersiyon degirmeni olabilir
olup, icerisinde bir rotor bir oluklu stator ya da bir statik karistirici icerisinde doner.

Tercihen, karigstirma cihazi bir dispersiyon degirmenidir.

Bu bulusun 6zellikle ¢ekici bir yapilanmasinda, (¢} adimi strekli bir galisma modunda

gergeklestirilir.

Uygun olarak, mevcut bulusa gore, (c) adiminda elde edildigi gibi emulsiyon igindeki
mikro kapsullenmis elementer sulfur pargaciklarinin pargacik blyUkligi ve pargacik

buyuklagu dagilimi ¢ekici bir sekilde kontrol edilir.

Ayrica burada agiklanan, asagidakileri i¢eren bir elementer sulflr i¢eren gubrenin
hazirlanmasina ydnelik bir islemdir:

(a) sivi {erimis) (ire igeren bir birinci akim saglamak;
(b} sivi elementer sulflr igeren bir ikinci akim saglamak;

(c) birinci akimin ve ikinci akimin, bir karnistirma cihazi igerisinde, ¢ok
fonksiyonlu iyonik ylzey etkin maddenin bir katmani ile kaplanmis ve glbre
ve/ veya gubre oncu maddesi igerisinde dagitilmis olan mikro kapsullenmis
elementer sulfar pargaciklarini igeren bir emulsiyon olusturmak igin, bir ¢ok

fonksiyonlu iyonik yuzey etkin maddenin varliginda karistirilmasi olup, burada
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elementer sOIfurd ve Ureyi karisim cihazinin igerisinde blyUk oranda sivi halde

tutan 135 °C'den daha buyUlk olan bir sicaklik uygulanir; ve

(d} (¢) adiminda elde edilen emdlsiyonu, bir elementer sulfur igeren gubre elde

etmek i¢in bir ya da daha fazla islem adimina tabi tutmak.

Bu bulusun tercih edilen bir yapillanmasinda, sivi elementer siilfiir bir dispersiyon
degirmeninde mikro kapsullenmekte olup, igerisinde bir rotor oluklu bir statér iginde

ddner, bu sayede sivida 6gutulmus elementer sulfir dagilimi saglanir.

Mevcut bulusun baska bir yapilanmasinda, (¢) adiminda kullanilan karistirma cihazi
hareketli bir par¢a icermeyen bir karistiricidir. Hareketli bir par¢a icermeyen uygun
kanstirici érnekleri statik kanistiricilardir. Statik karistinicilar, fazlarnin iceri ve disar
akacaklar silindirik ya da kare olabilen bir mahfaza ve fazlarin karigimini induklemek

icin tasarlanmig hareketli olmayan i¢ kisimlari icerir.

Kullanilan elementer sulflr, Claus isleminden elde edildigi gibi yuksek saflikta (> %
99.9 S) kimyasal sulfar olabilir. Bununla birlikte, mevcut bulugun prosesi, bundan
daha dosuk saflikta elementer silfur kullanabilir. Bu tir elementer sulflir igeren
malzemelerin drnekleri, sulflr eritme ve filtrasyon islemlerinden elde edilen sulfur
filtre keki ve gesitli kimyasal ve biyolojik H,S gaz giderme iglemlerinden elde edilen
sulfirddr. Tipik olarak, bu nevi sllfir kaynaklar, agirlik olarak % 30 ila % 99.9
arasinda, tercihen agirlik olarak % 50 ila % 99.5 arasinda, daha ¢ok tercihen agirlik

olarak % 60 ila % 99.0 arasinda sulfir igerebilir.

Mevcut bulusa gore, ayni zamanda elementer sulflirin bir kismi da kontamine
edilmis olan sulfur ile degistirilebilir. Mevcut bulusun meveut isleminde
kullanilabilecek olan kontamine edilmis sulfur, kullarulacak elementer silfirden daha
az saflia sahiptir. Aslinda, kontamine edilmis olan sulfir genellikle kullanilacak
elementer slifiirden énemli dlglide daha az saflikta olacaktir. Kontamine edilmis olan
elementer silfur drnekleri, sulfur eritme ve filtrasyon islemlerinden, Frasch silfur
madenciligi ya da diger madencilik islemlerin, silfurik asit Uretim islemler ve ¢esitli
kimyasal ve biyolojik H.S gaz giderme iglemler gibi yag ve gaz isleme islemlerinden
elde edilen sulfur filtre keki gibi malzemelerdir. Tipik olarak, bu nevi kontamine
edilmis olan sulfur kaynaklan, agirlhik olarak % 30 ila % 99.9 arasindaki, tercihen
agirhk olarak % 50 ila % 99.5 arasindaki, daha tercihen % 50 ila % 80 arasindaki
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herhangi bir arahginda kireg, algi, silika, demir ve diger eser maddeler igeren

dengeye sahip olan elementer salfir icerebilir.

Tercihen, bu bulusa uygun olarak kullanilacak kontamine edilmis olan sdlfar, sulfur
filtre kekidir.

(@) adiminda saglanacak olan sivi glbre oncli maddesinin sulu bir fosforik asit
¢Ozeltisi icermesi durumunda, fosforik asit tercihen su icinde % 1 ila % 60 arasindaki,

daha tercihen % 5 ila % 55 arasindaki P»:Os'e karsilik gelen bir kuvvete sahiptir.

(c) adiminda, sulfar ve gubre ve/ veya glbre éncu maddesinin birlesik agirhgina bagh
olarak elementer sulfur agirhk yuzdesi, agirhk olarak % 1 ila % 70 arasinda, daha
tercihen agirlik olarak % 2 ila % 50 arasinda, hatta daha da tercihen agirlik olarak %
4 ila % 40 arasindadir.

Bulusun igleminin bir baska avantaji, (c) adiminda bir iyonik ¢ok fonksiyonlu katki
maddesinin eklenmesi sureti ile, Uretilen mikro kapsullenmis sulfur parcaciklarinin,
diger islem adimlan (d)de tek tek sulfir parcaciklarinin birbirine yapigsmasini ya da
topaklanmasini énleyen bir iyonik ¢ok fonksiyonlu ylzey etkin madde katmani ile
kaplanmasidir. Daginik sivi damlaciklarinin birlesmesi ayri ayri dagilimis damlaciklar
birlesip daha buyuk damlaciklar olusturdugunda meydana gelir. Aglomerasyon, sivi
ya da katt damlaciklarin, genellikle "ahududu" ya da "Ozim" yapilan olarak

adlandirilan daha blylk yapilar olugturmak igin birbiri ile birlestigi zaman olugur.

Ayni zamanda burada tarif edildigi gibi, ilave bitki besin maddeleri, (c) adiminda,
glUbre ve/ veya glbre oncl maddesi iceren ¢oklu bir besini Uretmek amaci ile birlikte
kanstirilabilir. Bu tur bitki besin maddeleri, bunlar ile sinirh olmamak UGzere,
potasyum, fosfor, azot, bor, selenyum, sodyum, c¢inko, manganez, demir, bakir,
molibden, kobalt, kalsiyum, magnezyum ve bunlarin kombinasyonlar: ile secilebilir.
Bu besinler element formda ya da oksitler, hidroksit, silfat, nitrat, halojenur ya da
fosfat gibi tuzlar seklinde tedarik edilebilir.

Buna uygun olarak, burada ayrica agiklanan, asagidakileri iceren bir elementer stlfur

iceren gubrenin hazirlanmasina ydnelik bir iglemdir:

(a) bir sivi gubre ve/ veya bir sivi gubre dncu maddesi iceren bir birinci akim
saglamak;

(b} sivi elementer sulfur igeren bir ikinci akim saglamak;
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(c) birinci akimin ve ikinci akimin, bir karistirma cihazi igerisinde, ¢ok
fonksiyonlu iyonik yuzey etkin maddenin bir katmani ile kaplanmis ve glbre
ve/ veya gubre oncu maddesi icerisinde dagitilmis olan mikro kapsullenmis
elementer silfir pargaciklarini iceren bir emulsiyon olusturmak igin, bir ¢ok
fonksiyonlu iyonik yizey etkin maddenin ve bir ya da daha fazla ilave bitki
besin maddesinin varliginda karigtirlmasi olup, burada elementer sulfurt ve
ureyi kansim cihazinin igerisinde blyuk oranda sivi halde tutan bir sicaklik

uygulanir; ve

(d} (d} adiminda elde edilen emulsiyonu, bir elementer sulfur i¢eren gubre elde
etmek icin bir ya da daha fazla islem adimina tabi tutmak.

Bir ya da daha fazla ilave bitki besin maddesi, karistirma cihazina bir ya da daha

fazla kati ve/ veya sivi akim seklinde eklenebilir.

(c) adiminda hem bir kdplUk kesici hem de bir ya da daha fazla ilave bitki besin

maddesi eklenebilir.

Buna uygun olarak, burada ilave olarak acgiklanan, agagidakileri iceren bir elementer

sUlfdr igeren gubrenin hazirlanmasina yonelik bir islemdir:

(a) bir sivi gubre ve/ veya bir sivi gubre dncu maddesi igeren bir birinci akim

saglamak;
(b} sivi elementer sulflir igeren bir ikinci akim saglamak;

(c) birinci akimin ve ikinci akimin, bir karngtirma cihazi igerisinde, ¢ok
fonksiyonlu iyonik ylzey etkin maddenin bir katmani ile kaplanmis ve glbre
ve/ veya glbre oncl maddesi icerisinde dagitilmis olan mikro kapsullenmis
elementer sulftr pargaciklarini igeren bir kdpurmeyen emdalsiyon olusturmak
icin, bir ¢ok fonksiyonlu iyonik yuzey etkin maddenin ve bir kdpuk kontrolu
katki maddesinin varliginda karistirlmasi olup, burada elementer sllfiirl ve
dreyi karigsim cihazinin igerisinde blyilik oranda sivi halde tutan bir sicaklik

uygulanir; ve

(d) (d) adiminda elde edilen emdllsiyonu, bir elementer sulfur igeren glbre elde

etmek icin bir ya da daha fazla islem adimina tabi tutmak.
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Mevcut bulus ayni zamanda, bu bulusa uygun islem ile elde edilebilen bir elementer
sulfar igeren glbre ile de ilgilidir. Bu nevi bir elementer silflr iceren gubre, essiz bir

pargacik buyukltgu dagilimi sergileyen sulfur pargaciklari igerir.
Asagidaki sinirlayici olmayan ornekler verilmigtir.
Ornekler

Karsilastirmali Ornek 1 (Deney 1)

Fosforik Asitte Kati Elementer siilfiir Dispersivonunun Hazirlanmasi

Kady International tarafindan Uretilen bir dispersiyon degdirmeni (OC-30 modeli,
paslanmaz ¢elik, sogutma ceketli, 20 ila 60 galon arasinda ¢alisma kapasiteli, 30 HP
Drive ve degisken frekans kontrolor ile donatilmig), elementer sulfur 6gutmek igin
kullanilmigtir. Dispersiyon deg@irmeni 200 ila 300 kg arasinda agirlk olarak % 40 ila %
50 arasindaki bir oranda P,;0s ticari gubre derecesinde fosforik asit ile

doldurulmustur.

Birim minimum hizda baglatiimistir ve hedeflenen bulamag¢ konsantrasyonunu agirlik
olarak % 30 yapmak igin gerekli miktarda kati sulflr pastilleri (sari parlak kimyasal

sUlfir olusturan) birime sabit ve hizli bir hizda verilmistir.

Tum sulfur birime beslendikten sonra, hiz planlanan degere yukseltiimistir ve
kronometre toplu kalma slrelerini takip etmeye baslamistir. Veriler, kalma stiresi
boyunca kaydedilmistir (ornek olarak, mevcut tlketim, siire, sicaklik, gdrsel

gbzlemler, ve benzeri). Ayni zamanda, 6gutme sirasinda numuneler alinabilir.

Dispersiyon degirmeninin ceketine sodutma suyu ilavesi ile sicaklik 60 °C'nin altinda
tutulmustur. Olusan bulamacin agirhgina dayah olarak agirhik olarak % 0.9'luk bir
konsantrasyonda (aklif bilesen bazinda), bir viskozite degistirici (Borregaard-
Lignotech'ten (Rothschild, WI, ABD) temin edilebilen bir anyonik yluzey etki madde bir

kalsiyum linyosulfonat) kullaniimigtir.

Kalma suresi tamamlandiktan sonra, hiz minimuma distrilmastir, nihai numuneler
alinmigtir ve arin ajite edilmig bir tutma tankina aktanlmistir ve bdylece Uretilen

sulfar pargaciklar pargacik blayuklugu dagilimi igin analiz edilmistir.

Tablo 1, elementer sulfurin agirlik yazdesini, rotorun hizini, 6gutme suresinin ve elde
edilen par¢acik bayuklugu dagihmini géstermektedir.
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Tablo 1
Kogullar: um* olarak elek agikligini gecen %
Bulamag Enerji Kalsiyum
Deney R
No icerisindeki Girdisi | Linyosulfonat

% S/Kalma | KWh/mT Agirlik olarak
500 | 212 | 150 | 106 | 75 | 53

Suresi ES LA
(dakika)
% 18
1 _ 70.9 0.9 100 | 96.6 | 85 | 71.6|60.2|51.3
30 | dakika

* Islak eleme metodu ile elde edilmistir

Karsilastirmali Ornek 2 (Deneyler 2 ila 3)

Fosforik Asitte Erimis Silfiir kullanilarak Kati  Elementer silfiir

Dispersiyonunun Hazirlanmasi

Erimis elementer sulfar, 30 ila 40 l'ik bir ¢alisma hacmine sahip iki duz tabanli,
buharla kaplanmis tankta (eriticiler) hazirlanmistir; eriticiler, saft uzerinde iki asagi
yonll itmeli gark ile dedisken hizli kanistincilar ile donatilmistir. Gerekli miktarda
elementer silflr (ES) pastilleri (asagidaki Tablo 2'de gdsterilmistir) eriticilere manuel

olarak beslenmistir.

Yukarida kullanilan ile ayni dispersiyon degirmeni (Kady OC-30), gruptaki arzu edilen
ES ylzdesini saglamak igin ihtiyac duyulan erimis ES miktan (tekrar Tablo 2've
bakimiz) ile dogrudan iligkili olan fosforik asidin ve/ veya suyun daha Onceden
belirlenmis olan bir miktari ile doldurulmustur. Dispersiyon degirmeni rotoru aciimistir
ve rotorun hizi maksimumun yaklasik yarisina ulastiginda, erimis ES ilavesi
basglatimigtir. Erimis ES ekleme stiresi deney 2 icin 2 dakikanin altinda ve % 30
erimis ES olmustur. Erimig ES'nin eklenmesinden sonra, 6gutme doénglsinin
ogltme suUresi baslamistir. Hedef dgutme slresi elde edildikten sonra drnekler

toplanmstir.
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Baska bir yapllanmada (Tablo 2'deki Deney 3), erimis sulflr sulu bir fosforik asit
cozeltisine ilave edilmistir ve 16 saat boyunca (kristalli kati sulfur bir fazdan digerine
donUsturmek icin) "kuarlenmeye" birakilmistir.

Erimis ES kullanilarak yapilan deney 2-3 sonuglari, asagidaki Tablo 2'de
gosterilmektedir.

Tablo 2
Kosullar: Bulamag - ; um* olarak elek agikhgdini gegen %
Deney | icerisindeki % S/ E.ne.”'. _KaI5|_yum
" AN Girdisi | Linyosilfonat
No Karlenme sdresi KWhmT | Adirlik olarak
(saat) Kalma Suresi Eém g '0/0 ara
(dakika) () 500 | 212 | 150 | 106 | 75 53
% 0 30 N
2 30 | saat | dakika 150.8 % 0.09 96.8 | 842 | 74 |60.2|585 522
% 16 18 o
3 30 | saat | dakika 87.4 % 0.09 100 | 95 88 | 76.1 | 65.5 | 58.7

* Islak eleme metodu ile elde edilmisgtir

Karsilastirmalh Ornek 3 (Deneyler 4 ila 7 arasindakiler)

Sicak Fosforik Asit icinde Dagitilmis Elementer siilfiiriin Tanecik Boyutunun

Kontroli

Western United States'ten ticari kalite fosforik asit, agirlik olarak % 50 ila % 55
arasinda P,0s gucune sahiptir ve JR Simplot tarafindan saglanmistir. Ticari sinif
fosforik asit, 120 I'lik bir gcaiisma hacmine sahip buhar ceketi bulunan bir tankta

isitilmisgtir.

Erimis elementer sllfur, 125 ila 135 °C arasinda igletilen bir silfur eriticisinde

hazirlanmistir.

115 °C'nin Uzerindeki sicakliklarda Sicak Ticari sinif asit, erimis sulflr ve bir iyonik
katki maddesi (kalsiyum linyofosfonat, Borregaard-Lignotech'ten (Rothschild, Wi,
ABD} temin edilebilen bir anyonik yuzey aktif madde) surekli olarak Kady
International dretilmis olan (model L-2000, paslanmaz ¢elik, ¢alisma hacmi 0,53 |, 3,7
kW Degisken Frekans Sirlici tarafindan kontrol edilen 2,4 kW, 460 V, 3 fazli, 60 Hz
TEFC motor ile donatilmistir) bir dispersiyon dedirmenine beslenmigtir. Tim deneyler
icin erimis sllfur besleme hizi, dispersiyondaki elementer sulfur konsantrasyonunu

adirhk olarak % 30 oraninda kontrol etmek lzere ayarlanmigtir. TUm deneyler igin
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katki maddesi besleme hizi, kalsiyum linyosilfonat "kuru baz" konsantrasyonunun
dispersiyon ozellikleri uzerindeki etkisini incelemek Gzere degistirilmistir. Dispersiyon
degirmeni boyunca akisin geri kalani, sicak ticari sinif asitten olusmustur.

Dispersiyon, surekli ¢calismayi saglayan bir tasma acikligi ile karistirma cihazindan
ayriimigtir. Tasma pozisyonu, karistirma cihazinin tutulmasinin hesaplanmasina izin
vermistir. Karistirma cihazina enerji girisi, Degisken Frekans Surticu (VFD) ve farkh

dispersiyon bilegenlerinin besleme hizi degistiriimesi sureti ile degistirilmigtir.

Tasan dispersiyon paslanmaz celik bir kapta toplanmistir. Tasmanin numuneleri
toplanmis, su iginde seyreltilmistir, bu da dispersiyonun sicakhgini elementer sulfarin
erime noktasinin altina sogutmustur, bu sayede elementer sulfur $eklini ve boyutunu

dondurmustur.
(.53 L calisma kapasitesine sahip bir 6gutme kabu ile bir seri test gergeklestirilmistir.

Tablo 3'teki sonuglar, iki 6gutme kabi igin iyonik katki maddesinin pargacik boyutu

dagihmi Gzerindeki etkisini gostermektedir.

Sekil 1, kalsiyum linyosllfonat konsantrasyonu ile dagitilmis olan salfuriin ortalama

parcacik buyuklugo arasindaki iliskinin gorsel bir temsilidir.

Ornek 3'te gergeklestirilen testlerin sonuglari, kalsiyum linyosilfonatin, sicak fosforik
asit icindeki mikro kapsullenmis erimig sulfir emilsiyonlarindan elde edilen silftir

parcaciklarinin pargacik biyikligu dagihimi Uzerindeki agik etkisini gdstermektedir.

Tablo 3

Kosullar: Bulamag igerisindeki % S/ Eneriji Kalsiyum Ortalama
Deney No Hiz (Hz) / Kalma Suresi (dakika) Girdisi Lipyosi]lfonat Parcacik
kWh/mT | Adirhk olarak | boyutu® -

ES % gm

4 % 29 45.00 Hz 2.8 dakika 49 % 0.015 96

5 % 29 45.00 Hz 2.8 dakika 51 % 0.029 45

6 % 30 45.00 Hz 2.8 dakika 53 % 0.054 33

7 % 30 45.00 Hz 2.8 dakika 47 % 0.100 28

* Pargacik boyutu analizorl ile elde edilmistir. Horiba LA-300
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Karsilastirmali Ornek 4 (Deneyler 8 ila 9)

Sicak Fosforik Asitte Elementer silfiir Dispersiyonunun Toplu Hazirlanmasi

Deneyler 5 ila 7 arasindakilerdeki ayni kanstirma cihazi, sicak fosforik asit igerisinde

mikronize sOlflr partileri Gretmek igin kullaniimistir.

Sicak fosforik asit ve erimis elementer silfir ya da sicak fosforik asit ve elementer
sulfur ve sulfur filtre keki kansimlari hazirlanmigtir ve bir konveksiyon firininda 125
°C'de fosforik asit icin ve 135 °C'de erimig sllflir ve erimis sulflr ve sulfur filtre keki
karisimlan igin 1sitilmistir. Asit ve sulfur, hedeflenen bulamag¢ konsantrasyonunu
(deneye bagli olarak adirhk olarak % 20 ila % 30 arasinda) yapmak icin karistirma

cihazina toplu olarak beslenmistir.

Karistirma cihazi 4 | kapasiteli bir paslanmaz celik kap ile donatilmistir ve 2.5 1 (%
100 sulfurlu deney) ve 1.5 | (sdlfur ve filtre keki karnisimlan ile deney) c¢alisma

hacminde cahstirilmistir.

TUm testlerde bir iyonik katki maddesi kullaniimigtir ve bu madde daha 6nce tarif

edildidi gibi Kalsiyum Linyosulfonat idi.

Sulfir filtre keki dahil edildigi zaman, ikinci bir katki maddesi eklenmistir. ikinci katki
maddesi 6gutme sirasi sirasinda meydana gelebilecek herhangi bir kdpuklesmenin
kontrolint amaglamistir ve bu madde ArrMaz Custom Chemicals Custofloat CCS-
500 idi.

C")Q[Jtme doéngusl sirasinda, karistirma cihazi, bir sicak i1s1 transfer sivisi olan

Paratherm-NF'nin dolagimi ile 135 °C'de tutulmustur.

Tablo 4, bu sekilde elde edilen dispersiyonlarin deneysel parametrelerini ve pargacik

buyuklugu dagihmini vermektedir.

Tablo 4, filire kekinin sicak fosforik asit igindeki elementer sulfur ile birlikte
dagilabildigini gostermektedir. Bir kdplik kesici ikinci katki maddesinin eklenmesi,

filtre keki eklendiginde fazla kopurmenin olusmasini énlemistir.
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Tablo 4
i ik Tkinei & 0/ *
% ES/ Filtre kekinden gelen | Enerji liotnll ikinci um olarak elek acikligini gegen %
Deney | % ES/ Hiz (Hz) / Kalma Sirresi | Girdisi ] Katka
, Maddesi | Maddesi
No (dakika) kWh/mT
Agrik | Agilik | 500 | 212 | 150 106 75 53
ES
olarak % | olarak %
45.8 1
8 %20 | %0 26.6 % 1.50 NA 100 100 100 100 99.9 99.9
Hz | dakika
334 1
9 %5 | %15 241 %150 | %6.10 | 99.6 | 92.6 | 89.8 87 84.5 81.3
Hz | dakika

* Islak eleme metodu ile elde edilmistir
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XPS spektrumlarn, kalsiyum ve sodyum linyosUlfonat referans orneklerinden ve
kalsiyum linyosulfonat ile sicak fosforik asit igindeki elementer sulfurden hazirlanan

deney 8'de toplanan hir 6rnek numunesinden elde edilmistir.

Referans numuneler, genel olarak beklenen vyapilar ile iyi bir uyum icinde
kompozisyon ve kimyasal durum verisi vermis ve numuneden verilerin yorumlanmasi

icin iyi bir temel olusturmustur.

Deney 8 numunesinden elde edilen veriler, elementer sulfir ylzeyinde ince bir st
katman mevcudiyeti, ince Ust katman kalsiyum linyosulfonat ve baska turler igeren

ince bir katmanin varligi ile tutarl olmustur.

Duzgun bir ust katmani varsayan basit bir hesaplama, bu kalsiyum linyosulfonat ve

12 nm'lik diger malzemeler igin yaklasik bir kalinlik vermistir.

Ornek 5 (Deneyler 10 ila 14 arasindakiler - Deneyler 11, 13 ve 14 bulusa gore
deneylerdir)

Erimis Urede Elementer siilfiir Dispersiyonlarinin Toplu Hazirlanmasi

Deney 8 ila 9'da kullanilanlar ile ayni yapi Ornek 10 ila 14 arasindakilerde
kullanilmistir, ancak gubre akimi olarak erimis ure kullanilmistir. Salfur ve prillenmis
ure, 6gitme degirmenine beslemeden dnce bir mavi konveksiyon firininda 140 °C'de
eritilmistir.

Tdm bu deneylerde kullanilan gemi 4 I'ik bir galigma kapasitesine sahip olmustu ve

2.5 I'lik bir calismna hacminde calistinimistir,

Farkli konsantrasyonlarda farkh iyonik ve iyonik olmayan katki maddeleri test
edilmistir.

Bir referans deneyinde, kati sekilli sulfur dogrudan dispersiyon degirmenine

beslenmistir.
Basgka bir referans deneyinde, higbir katki maddesi kullanilmamistir.

Bir testte, dispersiyon dedirmenine Ure ve sllfur ile birlikte ilave bir kati guibre akimi

uygulanmstir.
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Tablo 5, bu sekilde elde edilen dispersiyonlarin deneysel parametrelerini ve pargacik
buyuklugu dagilimini vermektedir. Bahsedilmedigi zaman, kullanilan katki maddesi

Kalsiyum Linyosulfonattir.

Tablo 5, ince mikro kapslllenmig silfiir pargaciklarinin (deney 10 ve 11 ila 13
arasindakiler) dispersiyonlarini elde etmek igin bir katki maddesinin eklenmesinin
tercih edildigini ve test edilen katki maddesi arasinda Kalsiyum Linyasilfonatin tercih
edildigini gostermektedir. Ayrica, Amonyum Sulfat gibi diger glibre akiglarinin, ener;ji
acisindan verimli bir islem ve silfurin yuksek seviyede dagihmini korurken, Ure ve
elementer sulfur iceren dispersiyona etkili bir sekilde dahil edilebilecegini
gostermektedir (deney 14).
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Tablo5
Enerii Girdisi Katki um olarak elek agikligim gecen % *
o ; ; nerji Girdisi
Deney % ES/ Filtre kekinden ] Maddesi AS™ tozu
gelen % ES / Hiz (Hz) / kWh/mT
No Kalma Siiresi (dakika) Es Agirhk Agirlik olarak % 500 212 150 106 75 53
olarak %

28.1 1.00

10 % 10 H dakik 33 NA NA 73.9 58.0 41.8 27.2 18 11.5
z akika
29.9 1.00

11 % 10 H dakik 36.8 % 0.10 NA 100 100 100 100 99.9 99.9
z akika
26.6 1.00

12%+* % 10 H dakik 37 % 0.10 NA 94.6 62.3 50.2 39.7 31.3 23.9
z akika
25.3 1.00

13 | %10 H dakik 28 % 1.00 NA 95.0 86.8 66.2 53.7 36.2 29.5
A akika
56.0 1.00

14 % 10 H dakik 79.7 % 0.10 % 20 100 99.6 99.2 98.4 97.9 96.5
Z aKIKa

* Islak eleme metodu ile elde edilmigtir

** AS, Amonyum Siilfat anlamina gelir, tipik olarak, agirlik olarak % 21 Nitrojen ve agirlik olarak % 24 Siilfir igeren bir glbredir

*** Deney 12'de, Tallow aminler ailesinden bir iyonik olmayan yiizey etkin madde olan Toksimul TA5 katki maddesi olarak kullanilmistir
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**** Deney 13’te, Bentonit kili katki maddesi olarak kullaniimistir
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Hicbir katki maddesi eklenmedigi zaman (deney 10'a gore) elde edilen
suspansiyonlarin  stabilitesini  karsilastirarak ve erimis Ure icgindeki sulfur
parcaciklarinin birlesmesini ve aglomerasyonunu onlemek i¢in bir iyonik yuzey etkin
maddenin kullanilip kullaniimayacagini belilemek igin (deney 11'e gore) elde edilen

suspansiyonlarin stabilitesini karsilastiran testler yapiimistir.

Bu stabilite testleri, dispersiyon égutme isleminin tamamlanmasindan sonra yaklasik

olarak 300 ml'lik deneysel karisimlarin érneklendirilmesine dayanmaktadir.

Agirliklandirnlmis numuneler, 5, 10, 15, 30, 45 ve 60 dakika sonra gozlemler ile bir
saat boyunca c¢alkalamadan 125 ila 140 °C arasinda bir firna yerlestirilmistir.
Stabilite numuneleri daha sonra, karigimlari daha fazla sogutmak ve uUre igeriklerini
¢ozmek i¢cin numunelere su eklenmeden ©Once sogumaya ve katllasmaya
birakilmistir.  Sulfur (surekli ya da daginik) faz daha sonra gdzlenmigtir ve

kaydedilmigtir.

Yukaridaki deneylerin sonuglari, erimis sulfar kalsiyum linyosilfonat eklenmeden
erimis Ure iginde karistirildigr zaman, silfur égitme islemi tamamlandiktan hemen
sonra hemen ayrildigini ve birka¢ dakika icinde beherlerin dibinde gorinur bir erimis

sulfar katmani olusturdugunu gostermektedir.

Ote yandan, kalsiyum linyostilfonat kullanildigi zaman, yliksek sicakliklarda (125 ila

140 °C arasinda) bile slilfiir ayn pargaciklar olarak kalmaktadir.

Kalsiyum linyosulfonat varliginda, % 35'e kadar ES iceren kangimlar nispeten
kararlidir ve hemen ayrilmaya egilimli degildir. Beher testlerinin dibinde bir tortu
gorulmeden 6nce birkag dakikaya ihtiyaci vardir. Bu tortu, erimis ure kosullarninda,
birlesmeyen ayr parcaciklar (kati ya da sivi) formundadir.

Son olarak, kalsiyum linyosulfonat varhiginda hazirlanan karisimin kalan kati icerigi
(Ure ve sllfdr erime noktasinin altina soguduktan sonra su ile yikadiktan sonra) ince

ayri sdlfur pargaciklaridir.

Bu testler kalsiyum linyostlfonatin mikro kapsilleme vyolu ile, karisimin sicaklig
sulfar erime noktasinin Gzerinde tutuldudu zaman sulfir erime noktasinin Uzerindeki
sicakliklarda hazirlanan mikron buyuklugundeki sulfar pargaciklarinin birlesmesini
onledigini dogrulamaktadir. Ayrica, kalsiyum linyosulfonat, karisim Ure ve sulfur
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erime noktasinin altina sogutuldugu zaman ve Ure su ilavesi ile yikandigi zaman, bu

parcaciklarin topaklanmasini onler.
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