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(54) HON HOP PHAN BON CHUA LUU HUYNH VA QUY TRINH SAN XUAT NO

(57) Sang ché dé cap dén quy trinh san xuat phan bén chia luu huynh bao gom
cac budc:

a) tao huyén phlt dac ctla it nhit mot nguyén liéu phan bén trén co s&
phosphat dugc chon tir nhém bao gém amoni phosphat, hgp chét nito- phospho-
kali (NPK) trén co s& amoni phosphat, supephosphat va quang phosphat duoc
axit héa mot phan;

b) cho huyén phul dac thu duoc tiép xic véi it nhat mot chét hoat dong bé
mit anion va luu huynh nguyén to;

¢) dua hén hop thu duoc trong budc b) vao thiét bi tao hat dé thu dugc hat
chita hén hop phan bon,

trong dé it nhat mot nguyén liéu phan bén trén co s& phosphat ¢6 mat véi
luong it nhat la bang 50% khoi lugng, luu huynh nguyén t6 ¢c6 mat véi lugng
nam trong khoang tir 1% dén 25% khoi luong va chat hoat dong bé mat anion ¢
mat v6i luong nidm trong khoang tir 0,001% dén 3% khoi luong tinh theo tong
khoi luong hon hgp phan bon.

Sang ché ciing dé cap dén hén hop phan bén thu dugc tir quy trinh nay.
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Linh vue ki thuat dwge dé cip

Séng ché d& cap dén hdn hop phan bén chira Iuu huynh va quy trinh

san xuat no.
Tinh trang ky thuat ctia sing che

Tru6c ddy, di c6 nhidu nghién ctru vé viée san xuét phan bén chta luu
huynh. Nhu ciu ngay mét ting vé& phan bén chira luu huynh trén thé gisi bit
ngudn tir viée phat hién ra rang san luong cdy trong thap trong mot sb trudng
hop ¢6 thé lién quan t6i sy thiéu hut luvu huynh trong dét. Vi du vé mét loai
¢6 nhu cu luu huynh cao 14 Canola. Canola 13 nong san hang hoéa quan trong
& Alberta, Canada, va 14 loai ¢ nhu ciu luu huynh cao trong giai doan sinh
truéng. Su thiéu hut luu huynh c¢6 thé gy suy giam nghiém trong ning suit

va chit luong cy trong.

Céc quy trinh san xuit phan bén chira luu huynh loai amoni phosphat
thuong bao gom viée sir dung hodc két hop véi sulphat, vi du, xem US
4,377,406, hodc US 4,762,546. Mot bét loi ciia sulphat 14 chung rat linh hoat
trong dat va dé dang bi cudn trdi ra khoi ving ré, khién cho trén thuc té chat

dinh dudng sulphat khéng duoc cung cip cho thuc vat.

Luu huynh nguyén t6 khong bi cudn trdi ra khoi dat nhu sulphat. Thay
vao d6, cac hat lwu huynh nguyén té c6 kich ¢& micron duoc oxy héa thanh
Iuu huynh sulphat, 14 dang ma thuc vat cé thé s dung dugc, nho su c6 mit
ctia vi khuan trong dit trong suét mua vu. Vi thé, luvu huynh nguyén t§ dugc
xem 13 dang gidi phéng cham ctia luu huynh dinh dudng cay trong, kho bi

cudn troi ra khoi vung ré€ cuia céy trong. Cho nén sé& c6 1gi néu phéan 16n luu
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huynh trong phan bén nim & dang céc hat nhé luu huynh nguyén t6. Ngoai
ra, luu huynh nguyén t6 c6 mot sb lgi ich khac trong néng nghiép nhu né
hoat déng nhur mét thude diét nidm tiéu diét vi sinh vat, nhu thudc trir dich hai
tiéu diét loai gdy hai cho dit va thuc vat, h trg qua trinh phan huy ba thuc
vt, cai thién viéc st dung chit dinh dudng phospho va nito, dong thoi giam

d6 pH ciia dat kiém va dat d4 voi.

Vi thé, ¢6 loi néu két hop dugce luu huynh & dang cac hat nhé luu
huynh nguyén t vao phan bén chira luu huynh.

Quy trinh san xudt phan bén chira luu huynh, trong d6 luu huynh
nguyén t6 duoc sir dung, 13 dé biét trong linh vuc. Hau hét cac phuong phép

nay déu dua trén viéc két hop luu huynh néng chay vao phéan bén.

US 5,653,782 mb ta quy trinh san xudt phan bén chira luu huynh, trong
d6 nén hat phan bén duoc gia nhiét dén nhiét d6 trén nhiét do nong chay cua
lwu huynh va duoc tron 1an véi luu huynh. Theo US 5,653,782, luu huynh
dugc lam nong chady bdi nhiét tda ra tir hat phan bon dugce gia nhiét tir trudce,

vi thé tao ra duoc 16p phti ddng nhét trén cac hat phan bon.

US 3,333,939 mo ta cach phii hat amoni phosphat bing luu huynh
néng chay. Cac hat nay dugc phu trong thiét bi phu riéng biét trong d6 luu
huynh duge nap vio, bang cach cho céc hat nay tiép xtc véi luu huynh néng

chady hodc dung dich amoni polysulphua. Sau d6, hat da phu dugc lam kho.

Theo mot phuong 4n khac, US 3,333,939 mod ta quy trinh san xudt cic
hat phan bén chira luu huynh trong d6 luu huynh dugc ric 1én cac hat phan
bén nay. Trong quy trinh nay, amoniac va axit phosphoric dugc cho phan tng
v6i nhau dé tao thanh amoni phosphat. Amoni phosphat tao thanh dugc nap
vao may tao hat trong d6 né dugc phdi tron véi ure va luu huynh khé. Cac

hat thu dugc duge lam kho trong may siy.
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Bét 1oi ctia quy trinh thtr nhét theo US 3,333,939 1a 16p pht tao thanh
ngin can su phan bd déng déu ctia amoni sulphat va luu huynh trong dat.
Quy trinh tht hai c6 bat loi 1a n6 doi héi phai xir Iy luu huynh & dang rén.
Viéc xtr 1y va nghién lru huynh nguyén té dang rin rit nguy hiém do s& tao
ra bui Ivu huynh va c6 nguy co chay nd bui lwu huynh nay. Nhu d3 duoc dé
cap trong bai bao cua H. P. Rothbaum et al (New Zealand Journal of Science,
1980, vol. 23, 377), nguy co nd 1a do bui luu huynh rat d& chdy. Vi thé, can
bb tri mot quy trinh phirc tap ¢ dam bao an toan cho quy trinh do.

US 5,571,303 md ta quy trinh san xudt phan bén trong d6 dau tién
amoniac, nudc va axit phosphoric dugc cho phan tmg véi nhau dé tao ra
amoni phosphat. Tiép theo, hdn hop amoni phosphat/nuée nay duogc tron véi
luu huynh néng chay. Sau d6, hdn hop tao thanh dugc gift & nhiét d6 ndm
trong khoang tir 120°C dén 150°C cho dén khi tao hat. Mot bt loi cta quy
trinh nay 1a d6 an toan, do ndng d6 Iuu huynh ting cao trong bui quy trinh ¢6

thé tao thanh hdn hop bui-khi d& nd.

EP 1560801 Al md ta quy trinh san xuét phan bén amoni phosphat
chtra Iuu huynh bao gdm bude két hop luu huynh nguyén té, & dang 16ng, véi

amoniac, axit phosphoric va nudc.

Mot vai tai liéu trong tinh trang k¥ thuat, vi du GB 1312314, US
2002/0139158, WO 97/16396, WO 02/090295, US 5,423,897 va US
3,926,841 mo ta viéc sur dung chét phu, két hop vai chét hoat dong bé mat, dé
giam viéc tao ra bui va két khdi trong qué trinh st dung va thao tic v6i phan

bon loai NPK.

WO 2008/024007 md ta phan bon luu huynh, & dang hat hinh cau hoic
vién chira hdn hop héa rén ciia luu huynh 16ng va bentonit, va céc thanh phén
b sung thich hop va cac nguyén td vi luong 1am phi nhiéu cho dit, khac biét

& chd né chta luu huynh véi lugng nim trong khoang tir 60% dén 95%,
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bentonit véi lurong nim trong khoang tir 4% dén 20% va lignosulphonat véi
luong nidm trong khoang tir 1% dén 8%. Lignosulphonat duoc dua vao phén
tr phan bon luu huynh dé tao thanh cac hat hodc vién phan bén dé dang phan
tan khi tiép xtic véi hoi 4m trong dat thanh cic vao phan tir Iuu huynh c6 kich

c& nho hon nhiéu so vdi cac phan bon da bict thudc loai nay.

GB 2292140 ciing m6 ta hén hop phan bén luu huynh/bentonit trong
d6 tir 1% dén 30% khéi luong nguyén lidu két dinh, nhu lignosulphonat, c¢6
thé dugc bd sung dé tao ra hat thich hop dé dua luu huynh vao dat.

US 2004/0009878 md ta cac hat hdn hop phan bén chira nito, tét hon
1a chira ure, trong d6 thanh phan két dinh, nhu lignosulphonat, c¢6 mit sao cho

khi tiép xtc v6i nube cac hat ndy s& phan tan thanh hon 100 manh.

WO 90/03350 mé ta chét diéu hoa dang vién rin trén co sé luu huynh
dé dung trong néng nghiép, san pham nay bao gém bui luu huynh min, it nhit
3% khdi luong chét tro dugc chon tir nhém bao gém d4t sét, bentonit, cao
lanh va hdn hop cta ching, va it nhét 0,5% khéi luong chat 1am uét, cac
 thanh phan nay duoc tron véi nhau va cho qua may €p dun uét rdi lam khé dé
tao thanh dang vién. Chat 1am uét c6 thé 13 lignin sulfonat. Tuy nhién, WO
90/03350 mo ta viée xir Iy bot luu huynh bang cach ép dun (khac véi cach tao
hat theo séang ché) vi thé khong lién quan dén quy trinh theo sang ché nay.

Mic du di c¢6 nhidu cai tién trong giai phép cia tinh trang k¥ thuét,
nhung van t6n tai nhidu van dé trong san xuit phan bén phosphat chira luu
huynh nguyén t6. Cu thé, bui va nguy co nd do bui lvu huynh nguyén t6 vin
13 mbi lo ngai 16n. Vi thé, van can ¢ phan bén va cic quy trinh san xut phan
bén c6 thé giam bt hodc ngin ngira duoc cac van dé vé an toan gip phai

trong tinh trang k¥ thuat.
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Ban chit k§ thuit ciia sang ché

- Sang ché dé xuét quy trinh san xuét hén hop phéan bén chira luu huynh,

quy trinh ndy bao gdm cac budc:

a) tao huyén pht dic cua it nhit mot nguyén lidu phan bén trén co s&
phosphat duoc chon tir nhém bao gdm amoni phosphat, hop chét nito-
phospho-kali (NPK) trén co s& amoni phosphat, supephosphat va quang

phosphat dugc axit héa mot phan;

b) cho huyén phu dac thu dugc tiép xtc véi it nhat mot chét hoat dong

bé mit anion va (t6t hon 14 pha 16ng ctia) luu huynh nguyén t6; va

¢) dua hdn hop thu duoc trong buée b) vao thiét bi tao hat dé thu duoc
hat chtra hdn hop phan bén,

trong d6 it nhit mot nguyén liéu phan bén trén co s& phosphat cb mit véi
lwong it nhét 13 bing 50% khéi lugng (t6t hon 13 nim trong khoang tir 50%
dén 99% khéi luong), luu huynh nguyén t6 c6 mit véi luong ndm trong
khoang tir 1% dén 25% khdi luong va it nhét mot chit hoat dong bé mit
anion c6 mit véi lugng nim trong khoang tir 0,001% dén 3% khdi luong tinh

theo tong khéi lugng hdn hop phan bon.
Séang ché ciing dé xu4t hdn hop phéan bén, bao gom:

a) luu huynh nguyén t6 véi luong ndm trong khoang tir 1% dén 25%

khéi lugng tinh theo téng khéi lwong hdn hop phéan bén;

b) it nhat mét nguyén liéu phan bén trén co s& phosphat duge chon tir
nhém bao gdm amoni phosphat, hop chat nito-phospho-kali (NPK) trén co s
amoni phosphat, supephosphat va quing phosphat duoc axit héa mét phan
v6i luong it nhét 13 50% khdi luong (t6t hon 13 ndm trong khoang tir 50% dén
99% khéi luong), tinh theo tong khdi luong hdn hop phan bén; va
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¢) it nhat mot chat hoat dong bé mit anion véi lwong nam trong khoang
tir 0,001% dén 3% khéi luong tinh theo tong khéi luvong hdn hop phan bén,
trong d6 it nhat mot chit hoat dong bé mit anion duge phan tin trong hdn

hop phén bon.

Mo ta van tat cac hinh vé

Fig. 1 14 biéu d6 hinh cot thé hién ty 1& gitta luu huynh nguyén té trong dong

duéi xyclon 1am khé va trong san phdm thu duoc tir céc vi du tir 1 dén 4.

Fig. 2 1a biéu db thé hién ty 1 giita luu huynh tdng trong xyclon 1am khé
(chudi két qua 1) va trong dong trén xyclon gom bui phat tan (chudi két qua

2) & cac ndng do lignosulphonat khéc nhau.
Fig. 3 1a biéu dd thé hién ty 18 gifta luu huynh tng trong xyclon lam kho
(chudi két qua 1) va trong dong duéi xyclon gom bui phét tan (chudi két qua
2) & cac ndng d6 lignosulphonat khac nhau.
Fig. 4 13 biéu dd hinh cot thé hién ty 18 gifta luu huynh nguyén t6 trong dong

dudi xyclon lam kho va trong san pham cia céc vi du 2, 4 va tir 6 dén 9.
MG ta chi tiet sang che

Céc tac gia sang ché di bat ngd phét hién ra ring c6 thé giam duoc
ndng d6 bui luu huynh nguyén t5 tao thanh trong qué trinh san xuét va xt ly
phan bén chira luru huynh, va cac mdi nguy hiém lién quan (vi du, lién quan
dén dudng ho hip va phan tmg nd do bui) trong qué trinh san xuét phin
phosphat chira Iuu huynh, néu bd sung it nhit mot chit hoat dong bé mit
anion va phan tan chét hoat dong bé mit nay trong hdn hop phan bén trong

qué trinh san xuat.

Luu huynh nguyén t6 dugc sir dung trong hdn hop phan bén va trong
quy trinh theo sang ché c6 thé duoc 14y tir ngudn thich hop bét ky. Theo mot

phuong 4n cua sang ché, luu huynh nguyén té duoc 14y tir quy trinh cong
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nghiép, nhu loai bd thanh phan luu huynh khéng mong mudn ra khéi khi tu
nhién.

Luu huynh nguyén té duoc sir dung c6 thé 13 luu huynh héa hoc ¢ do
tinh khiét cao (> 99,9% luu huynh) thu duoc tir quy trinh Claus. Tuy nhién,
quy trinh theo sang ché c6 thé str dung luu huynh nguyén t6 c6 d6 tinh khiét
thip hon dang ké&. Vi du vé cic nguyén liéu chira luu huynh nguyén t6 nay 1a
banh loc luu huynh thu dugce tir bude 1am néng chay va loc luu huynh va luu
huynh thu dugc tir quy trinh loai bé khi H,S héa hoc va sinh hoc khéc. Thong
thudng, cac ngudn luu huynh nay cé thé chira luu huynh véi lugng nim trong
khoang tir 30% dén 99,9% khéi luong, t6t hon 13 nim trong khoang tir 50%
dén 99,5% khoi lugng, t6t hon nita 14 nam trong khoang tir 60% dén 99,0%
khéi luong.

Theo sang ché, lvu huynh nguyén t6 ¢6 mit trong hén hop phan bén
v6i luong nidm trong khoang tir 1% khdi lugng dén 25% khdi luong tinh theo
téng khdi luong hdn hop phan bén. Tét hon 13 luu huynh nguyén té c6 mit
v6i luong ndm trong khoang tir 2% dén 18% khéi lﬁong, t5t hon nita 14 nim
trong khoang tir 5% dén 15% khdi luong tinh theo téng khdi lwong hén hop
phan bén. Viéc phan bd déng déu luu huynh trong va trén hat dat dugc khi
ham luong luu huynh nguyén t6 nim trong khoang tir 5% dén 15% khéi
luong tinh theo tong khdi lugng hdn hop phan bén.

Nguyén liéu phan bén trén co s& phosphat dugc st dung trong hdn hop
va trong quy trinh theo sang ché dugc chon tir nhém bao gébm amoni
phosphat, hop chit nito-phospho-kali (NPK) trén co s& amoni phosphat,
supephosphat va quing phosphat dugc axit hda mét phan. Vi du vé& amoni
phosphat thich hgp 1a mono-amoni phosphat va di-amoni phosphat. Cac
supephosphat thich hop, bao gém, nhung khong giéi han &, supephosphat
thudng va trisupephosphat.
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Ngudi c6 hiéu biét trung binh trong linh vuc hién nhién hiéu duoc ring
viéc lua chon nguyén liéu phéan bon trén co s& phosphat s€ phu thudc vao

muc dich st dung hén hop phan bén.

Theo mét phuong 4n wu tién cta sang ché, it nhit moét nguyén liéu

phan bén trén co s& phosphat bao gdm it nhat mét amoni phosphat.

ft nhat mot chat hoat dong bé mat anion dugc dung trong hén hop theo
sang ché. Cac chat hoat dong bé mit anion thich hop bao gdm, nhung khéng
giéi han &, dan xudt lignin nhu lignosulphonat, sulphonat thom va sulphonat
béo va san phdm ngung tu va din xuit formaldehyt ctia chung, axit
béo/carboxylat, axit béo va phosphat este cua alkylphenol-, polyalkyleryl-
hodc alkyl-alkoxylat dugc sulphonat hoéa.

Lignosulphonat la da biét va dd duoc mé ta, vi du, trong Rémpp
Chemielexikon [tir dién hoéa hoc], tai ban lan tht 9, tap 3, Georg-Thieme
Verlag, Stuttgart, N. Y. 1990, trang 2511. Cac lignosulphonat dac biét thich
hop 1a mubi kim loai kiém va/hodc mudi kim loai kiém thd va/hodc mudi
amoni, vi du, mudi amoni, natri, kali, canxi hoéc magie cua axit
lignosulphonic. Mubi natri, kali hodc canxi wu tién duoc st dung, va natri

va/hodc canxi mudi dac biét duoc wu tién.

Théng thuong, thuat ngit lignosulphonat cling bao gdm hén hop mudi
cia cac ion khic nhau nhu kali/natri lignosulphonat, kali/canxi

lignosulphonat hozc cac chét twong tu, cu thé 13 natri/canxi lignosulphonat.

Tét hon, néu sulphonat thom 13 alkylnaphtalen sulphonat va san phdm
ngung tu cia ching; t5t hon néu nhém alkyl chira tir 1 dén 10 nguyén t
cacbon. Céc ion trai ddu dién hinh 1: proton, natri, kali, canxi, isopropropyl
animoni, amoni, alkanolamin v.v. Vi du vé alkylnaphtalen sulfonat bao gdm
mudi v6 co va mubi hiru co cua alkylnaphtalen sulfonat nhu natri

diisopropylnaphtalen sulfonat, butylnaphtalen natri sulfonat, nonylnaphtalen
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natri sulfonat, natri dibutylnaphtalen sulfonat va natri dimetylnaphtalen

sulfonat.

Pdng thoi, alkylbenzen sulphonat ciing duoc wu tién, cu thé 1a cic hop

chét trong d6 alkyl chtra tir 1 dén 12 nguyén tir cacbon.

Chét hoat dong bé mit anion c¢b mit véi lugong nam trong khoang tir
0,001% dén 3% khdi lugng tinh theo tdng khéi lwong hdn hop phan bén. Tt
hon néu, it nhat mot chét hoat dong bé mit anion c6 mit véi lugng it nhét 1a
0,01% khdi lugng, t5t hon nfta néu c6 mat véi hrong it nhét 14 0,05% khéi
lugng, con t&t hon nita néu c6 mat véi luong it nhét 14 0,08% khdi lugng, con
t5t hon nita néu c6 mit véi luong it nhat 13 0,1% khdi luong, ot nhét 14 ¢6
mit v6i luong it nhét 13 0,15% khéi luong tinh theo téng khéi luong cia hdn
hop phéan bén. Tét hon, néu it nhat mot chét hoat déng bé mit anion c6 mit
v6i lwong nhidu nhit 13 2% khéi lugng, t6t hon nita néu nhiéu nhét 13 1%
khdi luong, con tdt hon nita néu nhiéu nhét 14 0,9% khéi luong, tdt nhat néu

nhiéu nhét 13 0,5% khéi lugng, tinh theo tong khéi lvong hdn hop phén bon.

Céc thanh phan khéc ciing ¢6 thé dugc dua vao hdn hop phéﬁ bén theo
sang ché dé diéu chinh hdn hop phan bén cho phit hop véi muc dich sir dung.
Vi dy, hén hop bao gém chit dinh dudng vi luong cho thyuc vat nhu bo, selen,
natri, kém, mangan, sét, déng, molypden, coban, canxi, magie va dang két
hop ctia ching. Céc chat dinh dudng nay c6 thé duoc dua vao & dang nguyén
t6 hodc dang mubi, vi dy, sulphat, nitrat, oxit hodc halogenua. Theo cach nay,
thu dugc hat giau chat dinh dudng cho cdy trong. Lugng chit dinh dudng vi
luong cho thuc vat phu thude vao yéu cau cia loai phan bén va thuong ndm

trong khoang tir 0,1% dén 5% khéi lugng tinh theo tong khdi luong hat.

Trong quy trinh theo sang ché, huyén phu dic chira it nhit mot nguyén
liéu phéan bén trén co s¢ phosphat thudng 14 huyén phu dic trong nude. N6 ¢6

thé dugc diéu ché bang cich tron cic nguyén liéu hodc nguyén liéu phan bén

-10-



221757

trén co s& phosphat véi nude hodc céd thé dugce diéu ché tai cho tir nguyén

liéu phan boén trén co s& phosphat trong moéi trudng nudce.

Vi du dudi day 1a quy trinh san xuit hop chit amoni phosphat hodc
hop chét NPK trén co sé phosphat khac bao gdm budc cho amoniac, axit
phosphoric va nuéc phan Gng trong thiét bi phan tmg. Theo mot phuong 4n
ctia sang ché, axit phosphoric thuong dugc didu ché bing cach cho axit
sulphuric phan ng véi quing phosphat hogc axit phosphoric thuong pham.
Pé tranh viéc dua vao mot lugng nude du, amoniac cé thé dugc dua vao &
dang dung dich dam déc trong nudc hodc amoniac dang khi khan hodc dang
16ng, t6t hon 13 amoniac khan. Nén str dung hdn hop chira luong nudc cang it
cang t6t do lugng nudce bd sung bt ky duoc dua vao quy trinh san xuét phan
bén phai dugce xir Iy trong quy trinh va duogc loai bo & giai doan sau. Tét hon
13, ham luong nuéce trong hdn hop amoni phosphat duoc gitt & mic cang thip
cang tbt, tbt hon 13 ndm trong khoang tir 10% dén 20% khéi luong tinh theo
téng khéi luong hdn hop, tét hon nita 1a nim trong khoang tir 12% dén 15%
khéi luong tinh theo téng khdi lwong hén hop.

Luong amoniac va axit phosphoric duge diéu chinh dé thu duoc huyén
phu dic d& bom, thich hop dé tao hat va thu duoc loai san phém mong mudn
cubi cing. Trong san xuAt monoamoni phosphat chira luu huynh (S-MAP), ty
1é phén tir gam gitta nito va phospho thuong dugc gilt & gid tri nim trong
khoang tur 0,4 dén 0,7 khi st dung ché d6 “chuin do thuan” va nim trong
khoang tir 1,2 dén 1,5 khi st dung ché d6 “chudn d6 nghich”. Trong ca hai
truong hop, ty 18 phan tr gam nito trén phospho cudi ciing duge didu chinh
bing 1. P& san xuit di-amoni phosphat chira Iuu huynh (S-DAP), ty 18 phan
tr gam giita nito va phospho thuong duoc giit & gia tri ndm trong khoang tir
1,2 dén 1,5, duoc diéu chinh sao cho gia tri nay nam trong khoang tir 1,8 dén

2,0 trong thanh pham.
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Phan tmg thudng dugc thuc hién & 4p sudt khi quyén va nhiét d6 nim
trong khoang tir 100°C dén 150°C. Tét hon 13, nudc hoic axit sulphuric duge
b6 sung vao thiét bi phan tmg dé kiém soat nhiét d6 cua hdn hop. Thong
thudng, bd sung nude khi cin giam nhiét d6 va bd sung axit sulphuric khi cin
tang nhiét do va/hodc khi mudn cé duge mot ty 1€ luu huynh sulphat trong

hén hop phan bén cubi cing.

Theo mét phuong 4n cla sang ché, pha 1ong chira luu huynh bao gdm
huyén phi dic ciia céc hat luu huynh trong méi trudng nude (nhu nude,
amoni phosphat dung dich, axit phosphoric, amoni sulphat hozc dang két hop
cua chung). Theo phuong 4n nay, cac hat luu huynh thuong dugc phan tan
hodc dugc tao huyén phi trong huyén phu dic. Tét hon 14 c4c hat luu huynh
6 kich ¢ it nhat 1 0,5 micron, t&t hon néu it nhat 14 5,0 micron, t6t hon nita
néu it nhat 1a 10 micron, con tét hon nita néu it nhét 1a 30 micron. T8t hon 13,
céc hat luu huynh c6 kich c& t6i da 1a 250 micron, t6t hon néu t6i da 1a 200
micron, tét hon nffa néu t6i da 1a 150 micron, tdt nhit néu téi da 1a 100
micron. P& tranh phai loai bé luong nuée du & giai doan sau cua quy trinh,
ham lugng nudc trong huyén phtt dic chta luu huynh thuong dugc gitt &
mirc cang thip cang t6t, tbt hon 14 ndm trong khoang tir 10% dén 40% khéi
luong tinh theo téng khdi luong hén hop, tét hon nita 1 ndm trong khoang tir
15% dén 30% khdi lugng, tinh theo tong khdi luong cua huyén phu dac.
Trong truong hop céc hat luu huynh duoc tao huyén phu trong huyén phu
dic, t6t hon 1a huyén phu dac chtra luu huynh duogc khqu hoac duoc tron
trong thiét bi thich hop (vi du, thiét bi nghién c6 lyc truot 16n) dé lam ddng

nhit huyén phu déc truée khi dura né vao quy trinh san xuét.

Theo phuong 4n nay, tot hon néu trong huyén phu dic chira luu huynh
cac hat luu huynh dugc phén tan trong moéi truong nude (nhu nude va cac
chit twong tur). Loai huyén phu dic nay, dudi day duge goi 13 huyén phu dic

chra Ivu huynh phan tin hoc nhii héa, bao gébm cac hat luu huynh duoc
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phén tan trong méi trudng nude, tdt hon 13 cac luu huynh c6 kich ¢& micron
trong moi truong nude. Cac hat luu huynh nay dugc gilt ¢ trang thai phan tan
thich hop béng cach bd sung chat nhii héa va/hodc chat bién dbi do nhét dé
thu dugc huyén pht dic d& bom. Céc chit nhii héa va chit bién d6i d6 nhét
thich hop 1a d4 biét trong linh vic va khéng gdy can trd sang ché. Mot thun
loi ctia viée sir dung cac hat luu huynh phén tan 13 qua trinh két ling céc hat
Iuu huynh duge gitt & mic t&i thidu va luu huynh dugc phan b dong déu hon
trong mdi truong nude. Vi thé, cé thé giam nhu ciu khudy hodc tron trudce
khi dua huyén pht dic chtra luu huynh vao thiét bi phan tng. Théng thudng,
huyén phu dic dugc dua vao béng cach bom huyén phtl dic tir thiét bi cung

cAp huyén phu dic chira luu huynh vao thiét bi phan tmg.

Theo mét phuong an uu tién cta sang ché, pha léng chira luu huynh
bao gdm luu huynh néng chay. Luu huynh néng chay cé thé duoc tao ra tir
luu huynh rén, bang cach lam néng chay trong thiét bi 1am néng chay thich

hop, vi du thiét bi lam néng chay dang éng.

Viéc st dung luu huynh nong chay dugc uu tién khi thu duge Iuu
huynh & trang thai néng chay tir quy trinh cong nghiép. Quy trinh loai bo
thanh phan Iuu huynh khong mong muén ra khoi khi ty nhién thuong tao ra
luu huynh & trang thai néng chay va viéc st dung truc tiép luu huynh néng
chay nay trong quy trinh san xuét phan bén theo sang ché sé& tranh dugc viéc
phai thuc hién thém cac budc bd sung, nhu tao hinh va nghién luu huynh, dé
thu duoc huyén phu déc chtra luu huynh. M6t thuén 1oi nita cda viéc st dung
luu huynh néng chay 1a khong can phai bd sung nuéc vao quy trinh san xuét
phan bén. Khi b sung luu huynh nguyén t6 & trang thai néng chay, tbt hon 1a
hén hop chtra luu huynh dugc git & nhiét d§ cao hon nhiét d nong chay cia
luu huynh, t6t hon 1a & nhiét d6 nidm trong khoang tir 115°C dén 150°C.
Trong mdt quy trinh dién hinh, luu huynh néng chay dugc bd sung vao thiét
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bi phan tmg & nhiét do nay, trude khi hon hop phan tmg dugc dua vao méy

tao hat.

ft nh4t mot chét hoat dong bé mit anion & dang thich hop bat ky dugc
dua vao dé tron véi luu huynh trong pha 1éng va/hoic huyén phu dic chira it

nhit mét nguyén liéu phan bén trén co sé phosphat.

[t nhat mot chat hoat dong bé mit anion ¢6 thé dugc bd sung vao luu
huynh trong pha 16ng, trude khi cho né tiép xuc véi it nhit mot nguyén liéu
phan bén trén co sé phosphat. Theo mdt phuong 4n khéc, it nhat mot chat
hoat dong bé mit anion dugc bd sung truc tiép vio huyén phu dic chua it
nhat mét nguyén lidu phan bén trén co s phosphat trude hoic sau khi cho né

tiép xtic v6i luu huynh hodc duoc bd sung truc tiép vao may tao hat.

Theo mot phuong an uu tién cda sang ché, it nhat mot chit hoat dong
bé mat anion & dang léng dugc bd sung truc tiép vao huyén‘phl‘l déc cua it

nhat mét nguyén liéu phan bén trén co s& phosphat.

Trong ban md ta nay, may tao hat dugc dung dé chi thiét bi tao ra cac
san phém phéan bon dang hat hodc vién. Cac may tao hat thuong dung dugc
mb ta trong Perry’s Chemical Engineers' Handbook, chuong 20 (1997). Tét
hon, néu may tao hat 13 may tao hat kiéu trong quay hodc may tao hat dang
chao. Théng thuong, hdn hop nay dugc bom va duoc phan phéi trén ting can
nguyén liéu trong méy tao hat kiéu tréng quay. Trong thiét bi nay, cac hat

duoc tao thanh.

Luu huynh trong hdn hop phén bén chira luu huynh theo séng ché co
thé duoc két hop vao hat chira it nhit mot nguyén liéu phan bén trén co so
phosphat, hodc luu huynh ndy cé thé dugc phan bd trén hat, hodc Iuu huynh

vira duoc két hop trong hat vira duoc phéan bd trén hat.
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Trong ban mé ta nay hat dugc dung dé chi céc hat roi rac. Céc hat nay
bao gdém it nhat mét nguyén liéu phan boén trén co sé phosphat, it nhat mét

chét hoat dong bé mit anion va luu huynh nguyén td.

ft nhat mot chat hoat dong bé mit anion dugc phan tin trong khép hén
hop phan bén. Nghia la, it nhéit mot chat hoat dong bé mit anion dugc két
hop khép hat chi khéng chi don thun 13 ndm trén 16p bé mat.

Tuy y, nudc va hoi nudce co thé duge nap vao may tao hat d€ kiém soat

nhiét d6 ctia quy trinh tao hat néu can.

Amoniac vd/hodc hat phan bén tai ché c6 thé duoc bd sung vao may
tao hat. Cac hat phan bon tai ché b sung cac chét tao hat va tao nhan. Chung
duogc 14y tir phan bén thanh pham. Thich hop néu ching c6 kich ¢& hat nhé
(con duogc goi 14 cac hat min khong du tiéu chudn). Viéc tai ché cac hat min

nay cling dugc mo ta trong US 3,333,939.

Hat chtra hdn hop phéan bén chira lvu huynh thu duoc sau buéce tao hat
tly v duoc 1am kho trong thiét bi 1am kho. Theo mét phuong 4n uu tién, cac
hat nay duoc lam khé bing khong khi trong thiét bi 1am khd, vi thé tranh
dugc viée can phai co thiét bi 1am khé bd sung. Theo mét cach khac, sir dung
thiét bi 1am kho trong d6 viéc truyén nhiét d& 1am kho duge thuc hién bang
cach cho chét rin uét tiép xuc truc tiép véi khi néng, nhd vy cho phép bude
1am khé duoc thuc hién nhanh hon. Thong thudng, thiét bi lam khé 1a thiét bi
1am kho kiéu quay.

Trong quy trinh dugc wu tién theo sang ché, hat dugc phéan loai theo
kich ¢& trong thiét bi phéan loai (sang) dé c6 duoc phan bé kich thude dong
déu hon. Théng thudng, cac hat qua c& s& dugc nghién dé dat kich thudce
dudi Imm va cung véi cac hat lot ray dugc dua quay tré lai may tao hat dudi
dang nguyén liéu tai ché (“cac hat min khong dat tiéu chuén”). T6t hon 13, c&

hat nam trong khoang tir 1,5 dén 5,0mm, tot hon nira 13 nim trong khoang ttr
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2 dén 4mm, duogc coi 1a dudng kinh trung binh cta hat. Viéc str dung hat c6
kich ¢& ndm trong khoang trén s& phtt hop hon cho viéc phan bd dong déu

cac thanh phan phan bén trong dat sau khi bén cac hat nay vao dat.

Hién nhién rang céc thong sd ciia quy trinh trong thiét bj phan tng va

trong thiét bi tao hat duoc diéu chinh tuy theo san phém mong mudn.

Sau quy trinh san xuat theo sang ché, thu duoc hdn hop phan bén chira
luu huynh, tiy y gidu chat dinh dudng cho cay trong.

Vi du thwe hién sing ché

Céc vi du khéng nhim muc dich gi6i han pham vi cta sang ché duéi
day 1a d& minh hoa sang ché. Vi du 1 va 2 1a céc quy trinh khong theo sang
ché (khong str dung chét hoat dong bé mat), con cac Vi du tir 3 dén 9 1a cac

quy trinh theo sang ché. Cac vi du duoc tién hanh nhu sau:
Vi du 1 va 2 (khong theo sang ché)

Trong mbi vi dy, axit phosphoric duoc nap vao thiét bi trung hoa trudc
(preneutralizer-PN). Sau dé, amoniac dugc nap vio thiét bi PN nay. Luu
huynh nguyén t6 (elemental sulphur-ES) néng chay duoc tao ra trong thing
riéng biét va dugc cho chay tran vao trong dinh cia PN nho trong luc qua
duong chay tran. Nhiét do trung binh ctua luu huynh néng chay duoc duy tri
trong qua trinh thir nghiém khoang bing 135°C.

Sau d6, amoni phosphat/huyén phu dic ES thu duoc duogc chuyén tir
PN vao may tao hat dang tréng. Amoniac thé khi dugc nap vao may tao hat
qua voi phun dugc dit nim duéi tAng cdn nguyén liéu trong may tao hat.
Nguyén liéu tai ché cling dugc nap vao méy tao hat. Nguyén liéu tai ché bao
gdm phan lot ry tlr sang va phan qua ¢& duoc nghién. Khi can, dé kiém soat
qua trinh tao hat, nguyén liéu c6 kich ¢ san phdm ciing dugc dua trd lai may

tao hat.
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Nguyén liéu dang hat, Am tir may tao hat dugc nap vao thiét bi 1am kho
kiéu quay van hanh vé6i van téc quay bang 7vong/phat. May hut bui kiéu

xody duoc bd tri trong 6ng dan khi gifta thiét bi dudi khi 1am khé va quat hut.

Nguyén liéu dugc chuyeén tir thiét bi lam kho sang hé théng sang rung
co hoc dé tao ra nguyén lidu san phim c6 kich ¢ nim trong khoang tur
2,36mm dén 4,00mm. Nguyén liéu qua c¢& tir hé théng sang dugce chuyén dén
day chuyén nghién. Nguyén liéu da nghién duoc 13y ra tir day chuyén nghién
dugc dua tro lai hé théng sang. Nguyén liéu lot qua ray tir hé thdng sang
duge dua quay tré lai may tao hat cing véi moét lugng nhat dinh nguyén lidu
kich ¢& san phim d& dam bao quy trinh tao hat t6i wu. Phén nguyén liéu kich

cG san pham tir h¢ thong sang duoc nap vao may lam ngudi kiéu quay.

Thiét bj nay ciing duoc 14p véi hé théng gom bui phét tan dé thu miu
bui. Pau vao ciia xyclon lam khé va xyclon gom bui phat tan dugc 14y mau
hai 14n trong mdi 4 gid. Cac mau nay dugce phan tich dé x4c dinh 1am luong
Iru huynh trong bui duge gom. Cac mau nay duge phan tich dé x4c dinh ham
luong luu huynh téng (total sulphur-TS) va luu huynh sulphat (SO4'-S). Tri
s6 ES thu duoc bing cach 14y tri sb luu huynh téng (TS) trir di tri s6 luu
huynh sulphat (SO,"-S).

Vidu3va4

Céc vi du nay dugc thuc hién theo phuong phép nhu trong Vi du 1 va 2
néu trén chi khac 13 canxi lignosulphonat (14 chat hoat déng bé mit anion)
dugc bd sung truc tiép vao huyén phi dic PN bang bom nhu dong @ thu
duoc ndéng d6 mong mudn 1a 0,2% khéi lugng trong thanh pham.

Fig. 1 1a biéu db ty 18 gitta luu huynh nguyén té (ES) trong dong dudi

xyclon lam khd va trong san phdm thu duoc trong cac Vi du tir 1 dén 4.

Vidu5va6
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Lip lai quy trinh theo cac Vi du 3 va 4, chi khic la canxi
lignosulphonat dugc bd sung truc tiép va huyén phu dic PN bang bom nhu
dong dé thu duoc cic ndng d6 mong mudn trong thanh phdm dugc thé hién

trong cac Fig. 2va3.

Fig. 2 13 biéu db thé hién ty 18 giita luu huynh tong trong dong trén
xyclon va trong san phdm véi khoang ndéng do cta chét hoat dong bé mit
‘canxi lignosulphonat dugc st dung trong cac Vi du 2 (0% khéi luong), 4
(0,2% khdi luong), 5 (0,5 % khéi lugng) va 6 (0,65 % khdi lugng), thu duge
& dong trén xyclon 1am khé (chudi két qua 1) va dong trén xyclon gom bui
phét tan (chudi két qua 2). Luu huynh téng 14 tong cta luu huynh nguyén t6
va luu huynh sulphat.

Fig. 3 12 bidu dd minh hoa ty 1& giita luu huynh nguyén t6 trong dong
dudi xyclon va trong san phim & khoang ndng do cla chét hoat dong bé mit
canxi lignosulphonat (nhu dugc st dung trong cac Vi du 2 va 4-6), thu dugc
trong dong dudi xyclon 1am khé (chudi két qua 1) va trong xyclon gom bui

phat tan (chudi két qua 2).
Vidu7

Lap lai quy trinh trong Vi du 1 va 2, chi khac 1a Marasperse CBoS-4
(chét hoat dong bé mit anion trén co s& natri lignosulphat, do LignoTech
USA, Inc. (Rothschild, WI, USA) cung cap) duoc bd sung bang thiét bi tiép
lidu kiéu xoén vao mdt phén cia thiét b rira bing nuée. Dung dich tao thanh
duogc nap vao huyén phu dac PN dé dat dugc néng dé Marasperse CBoS-4
bing 0,15% khéi luong tinh theo tong khéi lugng hdn hop phan bén.

Vidu 8

Lip lai quy trinh trong cac Vi du 1 va 2, chi khac 1a Marasperse AG

(chét hoat dong bé mit anion trén co s& natri lignosulphat, do LignoTech
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USA, Inc. (Rothschild, WI, USA) cung cép, dugc bd sung bang thiét bi tiép
liéu kiéu xoén vao mot phan cua thiét bj rira bing nuée. Dung dich tao thanh
dugc nap vao huyén pht dic PN dé thu dugc ndng dd Marasperse AG béng
0,15% khéi luong tinh theo téng khdi luong hdn hop phan bén.

Vidu9

Lap lai quy trinh trong cdc Vi du 3 va 4, chi khac 1la Morwet D-425
(chét hoat dong bé mat anion dya trén san phdm tring ngung alkylnaphtalen
sulfonat, do AkzoNobel Surface Chemistry AB (Stenungsund, Thuy Dién)
cung cép) duoc bd sung truc tiép vao huyén pht dic PN bing bom nhu dong
dé thu dugc nong d6 Morwet D-425 bing 0,063% khéi luong tinh theo tdng
khéi lugng hdn hop phéan bén.

Fig. 4 1 biéu d6 thé hién ty 18 giita luu huynh nguyén t6 trong dong

duéi xyclon lam kho va trong san phdm thu dugc trong cac Vi du 2, 4, va 6-9.
Thao luan

Nhu duoc thé hién trong Fig. 1, ty 1& gitta luu huynh nguyén 5 trong
dong duéi xyclon va trong hdn hop phéan bén 1a thip hon dang ké trong Vi du
3 va 4 (chtra chit hoat dong bé mit theo sang ché) so véi trong Vi du 1 va 2.
Ttc 13, ndng d6 luu huynh nguyén té trong bui quy trinh trong cac quy trinh
theo Vi du 3 va 4 14 thap hon déng ké, vi thé giam duogc bui luu huynh va

nguy co no.

Tur Fig. 2 va 3 c6 thé thiy ring trong phuong phép theo sang ché tét
hon néu chit hoat dong bé mit anion c6 mat véi lugng it nhét 1a bﬁng 0,05%
khoi luong, t5t hon nita néu co mat véi lugng it nhét 1a béng 0,1% khdi

lugng, con tot hon nita néu c6 mat véi luong it nhét 1a béng 0,2% khéi luong.

Fig. 4 thé hién ty 1& gitta luu huynh nguyén tb trong dong dudi xyclon

1am kho va cac san phdm thu duge trong cac Vi du 2 (khéng theo sang ché), 4
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va 6-9. Tu Fig. 4 co thé két luan duoc rang hiéu qua cta quy trinh theo sang

ché ¢6 thé dat dugc véi nhiéu chét hoat dong bé mit anion khac nhau.
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YEU CAU BAO HO

1. Quy trinh san xuat hdn hop phan bén chira luu huynh, bao gdm céc bude:

a) tao huyén phl dic cua it nhdt mot nguyén liéu phan bén trén co s&
phosphat dugc chon tir nhém bao gdm amoni phosphat, hop chét nito-
phospho-kali (NPK) trén co s& amoni phosphat, supephosphat va quing

phosphat dugc axit hda mot phan;

b) cho huyén phu dic thu duoc tiép xtc v6i it nhat mot chat hoat dong

bé mit anion va pha 1éng cua luu huynh nguyén td; va

¢) dua hdn hop thu dugc trong bude b) vao thiét bi tao hat dé tao ra hat
chira hon hop phan bén,

trong d6 it nhat mét nguyén liéu phan bon trén co s& phosphat ¢c6 mit véi
lugng bing 50% khdi luong, luu huynh nguyén t6 c6 mat véi luong nim
trong khoang tlir 1% dén 25% khéi luong va it nhat mot chit hoat dong bé
m3t anion c¢6 mit v&i luong ndm trong khoang tir 0,001% dén 3% khdi luong

tinh theo tong khéi lugng hdn hop phan bén.

2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 luu huynh nguyén tb bao gdm luu huynh

nong chay.

3. Quy trinh theo diém 1 hodc 2, trong do it nhit mét chit hoat dong bé mat

anion bao gdm lignosulphonat.

4. Quy trinh theo diém bét ky trong s6 cac diém tir 1 dén 3, trong d6 it nhat
mdt chat hoat dong bé mit anion c¢6 mit véi luong nim trong khoang tur

0,05% dén 3% khéi luong tinh theo tdng khéi luong hdn hop phan bon.
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5. Quy trinh theo diém 4, trong do it nhAt mét chat hoat dong bé mit anion ¢6
mit véi lugng nam trong khoang tir 0,1% dén 2,0% khéi luong tinh theo tong
khéi lugng hdn hop phan bén.

6. HAn hop phan bén, bao gdm:

a) luu huynh nguyén t6 vé6i luong nim trong khoang tir 1% dén 25%

khéi luong tinh theo tong khdi lwong hdn hop phén bén;

b) it nhat mot nguyén liéu phan bén trén co s& phosphat duge chon tir
nhém bao gdbm amoni phosphat, hop chét nito-phospho-kali (NPK) trén co s&
amoni phosphat, supephosphat va quiing phosphat durgc axit héa mot phan co
mit v6i lugng it nhét 13 50% khéi lugng tinh theo tong khéi lugng hdn hop

phan bon; va

c) it nhét mot chét hoat dong bé mit anion c6 mat véi luong nam trong
khoang tir 0,001% dén 3% khdi lugng tinh theo tong khéi luong hdn hop

phéan bon,

trong d6 it nhat mot chat hoat dong bé mit anion duoc phan tin trong hon

hop phén bon.

7. Hn hop phan bén theo diém 6, trong d6 it nhit mot chit hoat dong bé mit

anion bao gdm lignosulphonat.

8. Hon hop phan bén theo diém 7, trong d6 it nhat mét chét hoat dong bé miit
anion bao gém lignosulphonat dugc chon tir nhém bao g6m mubi kim loai
kiém va/hodc mudi kim loai kiém thd va/hodc mubi amoni cia axit

lignosulphonic.

9. Hon hop phén bén theo diém bat ky trong s céc diém tir 6 dén 8, trong do
it nhat mot chét hoat dong bé mit anion c¢é mat vai luong nam trong khoang

tir 0,05% dén 3,0% khdi lugng tinh theo téng khdi lvong hén hop phan bén.
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10. H3n hop phan boén theo didm 9, trong d6 it nhat mot chat hoat dong bé
mit anion c6 mit véi lugng nim trong khoang tir 0,1% khdi lugng dén 2,0%

khéi luong tinh theo tdng khéi lwong hén hop phan boén.
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Fig.1. T¥ 1é luu huinh nguyén t6 trong dong dudi xyclon lam khé, Vi du 1-4
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Fig. 2. T¥ 1é luu huynh tong doi trong xyclon lam khé (Chuoi 1) va trong
dong trén xyclon gom bui phat tan (Chuoi 2) & cac nong 4
lignosulphonat khac nhau
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Fig. 3. Ty 18 Ivu huynh nguyén th tr ong dong -:lum xyclon hm khi (C “huni 1) va
trong dong dudi xyclon gom bui phat tan (C ‘hubi 2 2) & cdic ncmaT da lignosulphonat
khac nhau
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Fi ig. 4. T¥ 1é luu huynh nguyén th tr ong dong dudi xyclon lam khé
dbi véi cac dang chat hoat i[nncf bé mat anion khac nhau
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