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Predmetom vyndlezu je spdsob pripravy
taveniny kondenzovanych fosforetnanov
amoénnych a zariadenie na prevddzanie to-
hoto spdsobu.

Tavenina kondenzovanych fosforetnanov
amonnych, obsahujica zmes NH,H,PO, a
[NH4]n1H(n+2)—mPnO3n+17 kde nz2 a m=n+2,
je zakladnou vychodiskovou latkou — medzi-
produktom pri priprave &irych alebo sus-
penznych kvapalnych hnojiv.

V sutCasnosti su zndme viaceré spdsoby
jej pripravy. NajprepracovanejSie a moZno
povedat i najrozSirenejSie st spdsoby, kto-
rych zakladom je atmosfericka alebo tlako-
va neutralizdcia fosforenych kyselin roz-
nej koncentracie a ¢istoty amoniakom.

Pre vyrobu taveniny kondenzovanych fos-
foreCnanov aménnych sa pouZivaji najroz-
nejsie typy reaktorov, hlavne rdrkovej kon-
Strukcie, z ktorych najroziirenejSie sa tzv.
T-reaktory. Tieto reaktory st chrénené ce-
lym radom patentov naprikiad USA pat. &.
2985513, 3382059, 3464808, 3502441,
franc. pat. ¢ 1493803, juhoafricky pat. &.
67/5806, DOS 1909 438, DOS 2 114 055, DOS
2308 716, Svédsky pat. &. 366012, €s. a. o.
¢. 180 802.

Rbzne modifikované rurkové reaktory,
z ktorych najznédmejsi je tzv. Swiftov reak-
tor, uvadza tieZ odborna literatira, z kto-
rej moZno uviest: Chem. Eng. 21(8), 60
(1972), Agric. Chem. 28, (2], 12 (1973), Fert.
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Solms. 17, (2), 44 (1973), ISMA, Praha

(1974) — Meline, R. S.: ,Production of High

Polyphosphate Liquid Fertilizer by the Pipe

— Reactor Process“, Phosph. and Potass. 90,

25 (1977), Chem. prém. 28, 53, (5), 229

(1978).

I ked uvedené typy rarkovych reaktorov
znamenajt podstatny pokrok vo vyvoji za-
riadenia na vyrobu taveniny kondenzova-
nych fosforetnanov aménnych, maji urdité
nevyhody, z ktorych moZno uviest predo-
vietkym tieto:

— vyZadujd spracovanie predohriatej a do
rozneho stupiia zahustenej fosforecénej
kyseliny, €o nutne vyZaduje pouZitie vy-
mennikov tepla a odparky a kladie na-
roky na spotrebu technologickej energie,

— zostava technologického =zariadenia je
znatne komplikovand a teda i relativne
nérofnd na obsluhu, &lenitost technolo-
gickych celkov zvySuje moZnost vzniku
havarie, zhorSuje celkovi energeticki
bilanciu procesu a zariadenie je naro&né
na zastavany priestor,

— prevazna vécCSina pouZivanych reaktorov
vyZaduje davkovanie kyseliny fosfored-
nej pod tlakom, ¢im sa zvySuji naroky
na koréznu odolnost zariadenia, pouZi-
vaného na ddvkovanie hortcej spracové-
vanej kyseliny,

— obvykle neumoZiiuji spracovanie znedéis-
tenych extrakénych fosfore&nych kyse-
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lin, ktoré je nevyhnutne spojené s pene-

nim reak&nej zmesi, zapri¢inené pritom-
nostou organickych latok ako aj s tvor-
bou ndpekov (ndnosov) na stenéch reak-
tora, ktoré negativne ovplyviiuji hydro-
dynamiku procesu,

— neumoZiiuji raciondlne vyuZitie neutra-
liza&ného tepla,

— obvykle kladi zvy$ené ndroky na obslu-
hu a nie vZdy zaruduji potrebni turoveil
prevadzkovej istoty vyrobného zariade-
nia.

V8etky uvedené nedostatky st v podstat-
nej miere odstrdnené spésobom vyroby a
zariadenim podla vynédlezu.

Tavenina kondenzovanych fosforetnanov
amonnych sa kontinudlne pripravuje reak-
ciou hortcej kyseliny fosforefnej alebo ho-
riceho roztoku dihydrogénfosfore€nanu
amoénneho v kyseline fosforetnej s plynnym
amoniakom za pripadného kontinudlneho
priddavania 1 aZ 20 hmotnostnych dielov mo-
¢oviny na kaZdych 100 hmotnostnych dielov
odlugenej reakfnej zmesi. Podstata vyndle-
zu spobiva v tom, Ze kyselina fosforetna
alebo roztok dihydrogénfosforetnanu amon-
neho v Kkyseline fosforenej sa v tenkej
vrstve a/alebo filme, eSte pred reakciou
s plynnym amoniakom, predohreje a/alebo
zahusti odparenim vody mimo prostredia,
v ktorom simultdnne prebieha neutralizcia
a ciastofnd molekuldrna dehydratécia a to-
to predohriatie a/alebo zahustenie kvapal-
nej zloZky obsahujicej kyselinu fosfore€nu
sa uskutodiiuje teplom hortcej reakénej
zmesi vyhriatej uvolnenym neutralizatnym
teplom.

Ukézalo sa, e je obzvlast vyhodné, ak
reakcia medzi kvapalnou kyslo reagujicou
a fosfor obsahujicou zloZkou a plynnym
amoniakom sa uskuto¢ni spdsobom, ktory je
predmetom ¢&s. autorského osvedfenia Cislo
210 335.

Spbsob kontinudlnej pripravy taveniny
kondenzovanych fosforetnanov amoénnych
podla vynédlezu moZno s vyhodou prevadzat
na zariadeni, ktoré je tieZ obsahom tohoto
vynéalezu.

Kontinudlna priprava taveniny kondenzova-
nych fosforetnanov amdénnych podla  vyné-
lezu sa prevadza na zariadeni, ktoré pozo-
stdva z vertikdlneho prietoného reaktora
valcového tvaru opatreného privodmi a v
hornej Gasti jednym alebo viacerymi vyvod-
mi sa vyznauje tym, Ze teleso reaktora 1
je na vonkaj%ej strane steny opatrené po ob-
vode suvislym alebo preruSovanym Zliabkom
v tvare zdvitnice 2 a/alebo stvislym alebo
prerudovanym vodorovnym alebo Sikmym
draZkovanim 3, pri€om priestor, v ktorom
sa nachddza zavitnica 2 a/alebo draZkova-
nie 3, je ohranifeny valcovou stenou 4, kto-
rd je pripadne tieZ na strane privratenej
k telesu reaktora 1 opatrend stvislym alebo
preruSovanym vodorovnym a/alebo Sikmym
dra’kovanim 5 a stena 4 je na strane od-
vratenej od telesa reaktora 1, t. j. na von-
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kajSej strane opatrend stvislym alebo pre-
ruovanym vodorovnym a/alebo Zikmym
drdZkovanim a/alebo je opatrend stvislym
a/alebo preruSovanym zostupnym Zliabkom
v tvare zdvitnice 6, pridom celé teleso reak-
tora je od vonkajSieho okolia oddelené ste-
nou 7.

Jedno z viacerych moZnych modifikécii za-
riadenia podla vynédlezu je schématicky zné-
zornené na obr. ¢, 1.

Do vertikdlne situovaného reaktora kon-
tinudlne natekd cez privodné potrubie
umiestnené v hornej Casti telesa reaktoru 1
a nstiace do Zliabku 2 resp. drdZkovania 3
v priestore ohranifenom medzikruZim, tvo-
renom stenou telesa reaktora 1 a stenou 4
spracovavané kyselina fosforetna alebo roz-
tok NH,H,PO, v kyseline fosforetnej 10.

Kyslo reagujiica kvapalnd reak¢nd zloZka,
obsahujtica fosfor 10, stekd v Zliabku 2 resp.
po drazkovani 3 a pripadne 5, priom do-
chdadza k jej ohriatiu na teplotu bodu varu
teplom reakfnej zmesi jednak vyplilujiacej
objem telesa reaktora 1 a jednak stekajui-
cej po vonkajSom dréZkovani resp. Zliabku 6.

Potrubim privddzand kyselina fosforetné
alebo roztok NH,H,PO, v kyseline fosfored-
nej 10 stekd po povrchu drdZok 3 resp. 5
alebo #liabkom 2 v tenkej vrsve — filmu,
¢im sa vytvdraji obzvlast priaznivé podmien-
ky pre intenzivhe odparovanie vody. Takto
dochéddza k zahustovaniu fosforetnej suro-
viny vyuZitim neutralizaéného tepla uvolne-
ného reakciou kyslej fosforetnej zloZky 10
s plynnym amoniakom 11, prebiehajicej vo
vniitri telesa reaktora 1 a tepla hortucej re-
akénej zmesi 13, vytekajicej z telesa reak-
tora 1 cez otvory v jeho hornej asti a ste-
kajicej po vonkajSom drdZkovani resp.
Zliabkom 6. Odparend voda vo forme vodnej
pary sa odvddza v hornej Casti reaktora.
V priestore nad ustim vtokom kvapalnej re-
akénej zloZky, obsahujiacej kyselinu fosfo-
redni 10 v spodnej Casti reaktora 1 doché-
dza k jej styku s predohriatym plynnym
amoniakom 11, ktory sa do tejto asti reak-
tora zavadza zostupne (smerom zhora na-
dol) stosove umiestnenou privodnou trubi-
cou. Reakciou predohriateho plynného amo-
niaku 11 s hortcou kvapalnou reakénou
zloZkou obsahujicou kyselinu fosforetnu 10
sa uvoliiuje neutraliza¢né teplo, ktorym sa
reakéna zmes 13 a teda i celé teleso reakto-
ra vyhreje na teplotu vy38iu neZ 200 °C. Ked-
7@ reaktnd zmes 13 vo vnitri telesa reakto-
ra 1 pozostdva z kvapalnej fdzy — taveniny
kondenzovanych fosforetnanov amoénnych a
plynnej fazy tvorenej prehriatou zmescu
uvolnenej vodnej pary a amoniaku, je jej
mernad hmotnost podstatne niZ§ia neZ merna
hmotnost privadzanej kvapalnej zloZky ob-
sahujicej kyselinu fosforetnd 10. Rozdiel
v mernych hmotnostiach umoZfiuje volny
natok kvapalnej reak&nej zloZky obsahuifi-
cej kyselinu fosfore¢ni 10 do reak&ného
priestoru telesa reaktora 1 a tieZ volny
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vzostupny tok (zdola nahor) reakénej zmesi

13 reak¢nym priestorom.

Reakéna zmes 13 tvorend taveninou koi-
denzovanych fosforetnanov amonnych 14,
prehriatou vodnou parou a prebytodnym
amoniakom kontinudlne vytekd vyvodovymi
otvormi umiestnenymi po obvode v hornej
Casti reaktora 1 a stekad po draZkovani resp.
Zliabkom 6 zhora nadol vo forme tenkej
vrstvy resp. filmu taveniny priom dochadza
k jej dokladnému odplyneniu a dalSej mole-
kuldrnej dehydratdcii. V tejto Gasti zaria-
denia je pripadne v zdujme eSte viddsieho
prehibenia molekuldrnej dehydratdcie tave-
niny vhodné uvaZovat s kontinudalnym pri-
davkom mo&oviny (najvhodnejsie vo forme
jej taveniny resp. vysoko koncentrovaného
roztoku).

Spdsob pripravy kondenzovanych fosfo-
refnanov amoénnych a zariadenie na jeho
realizdciu podla vyndlezu md cely rad vy-
hod a prednosti:

— umoZiluje velmi raciondlne vyuZitie tep-
la uvolfiujiceho sa pri reakcii horicej
kyseliny fosforeénej s amoniakom,

— zariadenie pracuje s minimélnymi poZia-
davkami na spotrebu energie pri davko-
vani kvapalnej reakénej zloZky obsahu-
jacej kyselinu fosforeénu, .

— zariadenie umoZiiuje velmi kompaktné
konstrukéné rieSenie reak¢éného uzla pri
zniZenych narokoch na pofet technolo-
gickych {asti zariadenia (napriklad de-
hydratatnd &ast, vfymennik tepla, odpar-
ka kyseliny fosforefnej) a pri minimali-
zovanych poZiadavkdch na priestor po-
trebny na umiestnenie vyrobne,

-— zariadenie je jednoduché a neobsahuje
Ziadne toCivé stcasti,

— zariadenie sa vyznaluje velkou prevadz-
kovou istotou a jeho prevadzkovanie kla-
die malé naroky na obsluhu.

Dalej uvedené priklady objastiujd, ale v
Ziadnom pripade neobmedzuji predmet vy-
‘ndlezu,

Priklad 1

Polas viachodinového poloprevadzkového
pokusu vyroby taveniny kondenzaénych fos-
foretnanov amoénnych s jej priamym nésled-
nym spracovanim na NP — roztok sa po-
uZival vertikdlny valcovy reaktor zhotoveny
7z materidlu inertného vodéi koréznym uéin-
kom hordacej kyseliny fosforeénej, amonia-
ku a hortcej tavenine kondenzovanych fos-
foretnanov amoénnych, charakterizovany na-
sledujacimi parametrami:

— dlZka resp. vyska telesa reaktora 700 mm
— vnltorny priemer telesa reaktora 90 mm

Po obvode vonkajSej steny telesa reaktora
bol vyfrézovany Zliabok, ktory vytvéaral ne-
preruSovand zéavitnicu vinfcu sa zostupne
pod miernym sklonom (zhora nadol) prak-
ticky kryjac cely povrch vonkajsej steny te-
lesa reaktora v pribliZznej dlZke 4 aZ 4,5 m.
V hornej dasti ustil do Zliabkovej zdvitnice
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privod spracovdvanej kyseliny fosforetnej
a priblizne oproti bolo umiestnené hrdio pre
odvod budovej pary uvolnenej zo zahusto--
vanej kyseliny. V spodnej &asti bol priestor
So zavitnicou spojeny s vlastnym reakénym
priestorom, &im bol umoZneny natok zahus-
tenej fosfore€nej kyseliny do vniitra telesa
reaktora. _

Obdobnym Zliabkom v tvare zavitnice bo-
la opatrend po obvode tieZ vonkaj$ia stena
priestoru pre predohrev a zahustenie spra-
covdvanej kyseliny, do ktorého cez 4 pre-
padové vyvodové otvory umiestnené v hor-
nej dasti telesa reaktora vytekala hortica
reakéna zmes — tavenina kondenzovanych
fosfore€nanov amonnych a nim vedena ste-
kala smerom zhora nadol.

Celé teleso reaktora bolo uloZené v plyno-
tesnom a dokonale tepelne izolovanom val-
covom puzdre, ktoré svojou spodnou Gastou
bolo priamo spojené so zdsobnikom na roz-
pdstanie taveniny, takZe reaktor na pripra-
vu taveniny a zdsobnik uréeny na kontinudl-
nu pripravu NP — roztoku tvorili kompakt-
ny celok. , .

Ako fosforetnd surovina bola pouZivand
komerfnad extrakdnd Kkyselina fosforeénéa
Specifikované takto:

-— celkovy obsah fosforu [stanoveny :
spektrofotometricky ) 59,4 % P,0s
- acidita kyselina prepoditana

ako obsah fosfor. zloZky 54,5 % P,0;

— celkovy obsah Zeleza 0,27 % Fe
— celkovy cobsah hlinika 0,25 % Al
— celkovy obsah horéika 0,58 % Mg
— celkovy obsah fluéru 0,34 % F

Kyselina bola davkovand pomocou' davko-
vacieho Cerpadla v mnoZstve asi 80 kg
H;PO,.h~! cez privodové hrdlo tstiace do
Zliabku klesajiceho po obvode telesa reak-
tora v tvare zvitnice. ,

Plynny amoniak bol ddvkovany z vyparni-
ka cez prietokomer v priemernom mno¥stve
18 kg amoniaku.h~! privodnou trubicou pre-
chéddzajicou stredom reaktorového telesa
a ustiacou nad dnom reaktora. Reakciou
Ciastofne zahustenej horiacej kyseliny fos-
foreénej s predohriatym plynnym amonia-
kom sa reaktna zmes a teda i teleso reak-
tora vyhriali na teplotu 190 aZ 240°C. Re-
akénd zmes v dosledku rozdielu medzi jej
mernou hmotnostou a mernou hmotnostou
tiastotne zahustenej kyseliny volne vtekala
do vnutorného priestoru telesa reaktora,
volne vzostupne pretekala telesom reaktora
a za sucasného odlutovania plynnej fazy vy-
tekala cez Styri stimerne rozloZené vyvodo-
vé otvory do Zliabku vonkajSej zavitnice,
ktorym bola v tenkej vrstve zostupne vede-
nd po obvode horucej vonkajSej steny od-
parovacej Casti reaktora. Z konca zdvitnice
stekala tavenina kondenzovanych fosforec-
nanov na vonkajsi povrch mierne zaoblené-
ho dna reaktora a odtial do kotla, v ktorom
sa kontinuédlne rozpustala za vzniku kva-
painého  dusikato-fosfore€ného  hnojiva.
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Vzorka taveniny odobratd z konca Zliab-
kovej zdvitnice bola charakterizovana tymto
chemickym zloZenim:

— celkovy obsah fosforu

(hmot. %) 63,3 % P,0s
— celkovy obsah dusika
(hmot. %) 11,7 % N

— obsah fosforu viazaného ako
PO3-, (hmot. %)

— obsah fosforu viazaného
vo forme (PpOsyy,+?-

37,1 % P,0s

26,2 %% P,0s

Konverzia t. j. podiel obsahu fosforu v komn-
denzovanej forme z celkového obsahu fos-
foru vo vzorke 41,4 %

8
Maximdlny kondenza&ny stupeii {n) obsiah-
nuty vo vzorke 3
Priklad 2

Pracovalo sa obdobnym sp&sobom popisa-
nym v priklade 1 s tym rozdielom, Ze za
icelom prehlbenia molekuldrnej dehydra-
tacie sa do taveniny stekajicej v Zliabku
vonkajsej zavitnice pridédvalo hodinove prie-
merne 8§ aZ 9 kg roztavenej moc€oviny.

V dobsledku pouZitia mofoviny ako che-
mického kondenza€ného dinidla dosiahlo sa
absoldtne zvySenie konverzie na kondenzo-
vané formy priemerne o 10 az 12 %.

PREDMET VYNALEZU

1. Sp6sob kontinudlnej pripravy taveniny
kendenzovanych fosforefnanov amonnych
reakciou horticej kyseliny fosfore€nej alebo
hortceho roztoku dihydrogénfosfore&nanu
aménneho v kyseline fosfore¢nej s plynnym
amoniakom, prebiehajicou pripadne za kon-
tinudlneho priddvania 1 aZ 20 hmotnostnych
dielov mo&oviny na kaZdych 100 hmotnost-
nych dielov odli¢enej reaktnej zmesi, vy-
znadujici sa tym, Ze kyselina fosfore¢nd,
alebo roztok dihydrogénfosforefnanu amon-
neho v kyseline fosforetnej sa pred reak-
ciou s plyhnym amoniakom mimo prostre-
dia, v ktorom prebieha neutralizatna reak-
cia, vo forme tenkej vrstvy a/alebo filmu
predohreje a/alebo zahusti odparenim vody,
pri¢om predohriatie a/alebo zahustenie kva-
palnej reaktnej zloZky sa uskutociiuje po-
sobenim tepla hortcej reakénej zmesi, uvol-
neného neutralizafnou reakciou.

2. Zariadenie na kontinudlnu pripravu ta-
veniny kondenzovanych fosforefnanov
amonnych spdsobom podla 1, pozostavajiice

z vertikalneho prieto¢ného reaktora valco-
vého tvaru, opatreného privodmi a v hor-
nej dasti jednym alebo viacerymi vyvodmi
vyznacujiice sa tym, Ze teleso reaktora (1)
je na vonkajsej strane steny opatrené po ob-
vode stvisiym alebo preruSovanym Zliabkom
v tvare zdvitnice (2) a/alebo suvislym alebo
preruSovanym vodorovinym alebo Sikmym
draZkovanim (3), pritom priestor, v ktorom
sa nachadza zavitnica (2) a/alebo dréZko-
vanie {3) je z druhej strany ohranieny val-
covou stenou (4}, ktord je pripadne tieZ na
strane privrateriej k telesu reaktora (1],
opatrend stvislym alebo preruSovanym vo-
dorovnym a/alebo $ikmym drédZkovanim (5)
a stena (4) je z opatnej — vonkajSej stra-
ny opatrend sdvislym alebo preruSovanym
vodorovnym a/alebo 3ikmym drdZkovanim
a/alebo je opatrend stivislym a/alebo preru-
Sovanym zostupnym Zliabkom v tvare zavit-
nice (6}, priom celé teleso reaktora je od
vonkajsej atmosféry oddelené stenou (7).

1 vykres
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