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(57) Sdng ché dé cap dén quy trinh sdn xuét ch& pham phan bén chita luu huynh,
bao gdm cac budc:

a) tao huyén phu dic cua it nhat mot chat liéu phan bén trén co so phosphat
dugc chon tir nhém bao gdbm amoni phosphat, cac hop chat nito-kali-phospho
(NPK) trén co s& amoni phosphat, supephosphat va quang phosphat duoc axit
héa mot phan:

b) cho huyén phi dic thu duge ti€p xdc véi it nhat mot chat hoat dong bé
mait cation hoac luong tinh va pha long ctia luu huynh nguyén to; va

c) dua hdn hop thu dugc trong budc b) vao thiét bi tao hat d€ tao ra hat chia
ché& phdm phén bon,
trong d6 luu huynh nguyén t6 ¢6 mat véi lugng ndm trong khoang tir 1% dén
25% khoi luong va it nhat mot chat hoat dong bé mit cation hodc ludng tinh véi
lugng nam trong khoang tir 0,001% dén 3% khoi lugng tinh trén téng khoi lugng
ché€ pham phan bon.

Sang ché ciing dé cap dén ché pham phan bén thu dugc tir quy trinh trén.
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Linh vie k¥ thuat dwoc dé cap

Séang ché d& cap dén ché phim phén bén chira luu huynh va quy trinh san xuét

no.
Tinh trang ky thuit ciia sang ché

Trudc day, di cé nhiéu nghién ciru vé& viée san xuét phén bon chtra Iuu huynh.
Nhu cdu ngay mét ting vé phén bon chira Ivu huynh trén thé gidi bat ngudn tir viée
phat hién ra ring san luong cay tréng thap trong mot sb trudng hop co thé lién quan t6i
su thiéu hut Iwvu huynh trong dit. Vi du v& mot lodi ¢6 nhu cdu luu huynh cao 14
Canola. Canola 1a néng san hang héa quan trong & Alberta, Canada, va 1a loai ¢6 nhu
cau Iuu huynh cao trong giai doan sinh truéng. Su thiéu hut Iuu huynh c¢6 thé gay suy

gidm nghiém trong nang suat va chat lurgng cay trong.

Céc quy trinh san xudt phan bon chtra luu huynh loai amoni phosphat thuong
bao gé)m Viéc st dung hoac két hop v6i sulphat, vi du xem US 4,377,406, hoac US
4,762,546. Mot bat lgi cia sulphat 14 ching rét linh dong trong dét va d& dang bi cudn
troi ra khoi ving ré, khién cho trén thuc té chat dinh dudng sulphat khong duoc cung

ce“ip cho thuc vat.

Luu huynh nguyén té khong bi cubn troi ra khoi dét, nhu sulphat. Thay vao do,
cac hat luu huynh nguyén t6 kich ¢& micro dugc oxy héa thanh lru huynh sulphat, 1a
dang ma thuc vat c6 thé sir dung dugc, nhd su ¢ mit cua vi khudn trong dat trong subt
mua vu. Vi thé, luu huynh nguyén t6 dugc xem 13 dang gidi phéng chim cua luu
huynh dinh dudng cdy trdng, kho bi cubn trdi ra khoi viing ré cia cdy trong. Vi thé, co
loi néu phan 16n lIvu huynh trong phan bén nim & dang cac hat nhé heu huynh nguyén
t6. Ngoai ra, luu huynh nguyén t6 c6 mét sb loi ich khac trong néng nghiép, chang han
né hoat dong nhu mot thude diét ndm tiéu diét vi sinh vat, nhu thube trir dich hai tiéu
diét loai gay hai cho dét va thuc vat, hd trg qué trinh phan hay ba thuc vit, cai thién
viéc sir dung chét dinh dudng phospho va nito, dong thoi giam d6 pH cia dat kidm va
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}dét da voi. Vi thé, c6 loi néu két hop dugc luu huynh & dang lvu huynh nguyén t6 vao

phén boén chira luu huynh.

Quy trinh san xuit phan bén chtra luu huynh, trong @6 lwu huynh nguyén t6
duoc str dung, 13 di biét trong linh vure.Hiu hét cac phuong phap nay déu dya trén viée

két hop luu huynh néng chay vao phan bén.

US 5,653,782 md ta quy trinh san xuét phan bon chira luu huynh, trong d6 nén
hat phan bon dugc gia nhiét dén nhiét do trén nhiét 4§ néng chay cda lvu huynh va
dugc tron 14n vé6i Iuu huynh. Theo US 5,653,782, luu huynh duge 1am néng chay béi
nhiét dugc tao ra tir hat phan bén duoc gia nhiét tir trude, vi thé tao ra duogc 16p phu

ddng nhét trén c4c hat phan bén.

US 3,333,939 md t& cach phi hat amoni phosphat bing hru huynh néng
chay.Cac hat ndy dugc phi trong thiét bi phu riéng biét trong d6 luu huynh dugc nap
vao, bang cach cho cic hat nay tiép xuc véi luu huynh néng chdy hodc dung dich

amoni polysulphua.Sau d6, hat da phu dugc lam kho.

Theo mdt phuong an khac, US 3,333,939 mo ta quy trinh san xut cac hat phan
bén chtra luu huynh trong d6 luu huynh dugc ric 1én cac hat phan bon nay. Trong quy
trinh ndy, amoniac va axit phosphoric durgc cho phan tng véi nhau dé tao thanh amoni
vphosphat.Amoni phosphat tao thanh dugc nap vao mdy tao hat trong d6 né dwoc phbi
trén v6i ure va luu huynh kho.Cac hat thu dugc dugc 1am kho trong may siy. Bat loi
cua quy trinh thtr nhét theo US3,333,939 14 16p pht tao thanh ngin can su phan b
ddng déu ctia amoni sulphat va luu huynh trong d4t. Quy trinh thtr hai c6 bat loi 12 nd
doi héi phai xir Iy luu huynh & dang rén. Viéc thao tac va nghién luu huynh nguyén t6
dang rén rat nguy hiém do s& tao ra bui luu huynh va c¢é nguy co chay nd bui luu
huynh nay. Nhu di duge d& cip trong bai bdo cia H. P. Rothbaum et al (New Zealand
Journal of Science, 1980, vol. 23, 377), nguy co nd 1a do bui luu huynh 14 loai d& chay.

Vi thé, cn bd tri mot quy trinh phirc tap d& dam bao duge sy an toan cia quy trinh dé.

US 5,571,303 mb ta quy trinh san xudt phin bon trong d6 diu tién amoniac,
nudce va axit phosphoric duge cho phan tng véi nhau dé tao ra amoni phosphat. Tiép

theo, hon hqp amoni phosphat/nudce nay duoc trdn voi luu huynh néng chay. Sau do
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hén hop tao thanh dugc giit & nhiét @6 nim trong khoang tir 120°C dén 150°C cho dén
khi tao hat. Mot bét lgi ctia quy trinh ndy 14 do an toan, do ndéng d6 luu huynh tang cao
trong bui quy trinh c6 thé tao thanh hdn hop bui-khi dé nd.

EP 1560801 Al mé tA quy trinh san xuét phan bon amoni phosphat chira lvu
huynh bao gém budc két hop luu huynh nguyén t6, & dang 16ng, v&i amoniac, axit

phosphoric va nuéec.

WO 2008/084495 md ta hdn hop ding trong nong nghiép bao gdm lugng hitu
hiéu thanh phan hoat tinh lvu huynh va it nhit mot chét phén tan. Hon hop duge mé ta
trong WO 2008/084496 thudng cé ham lugng luu huynh cao, tic 13 nam trong khoang
tir 40% dén 98% khdi lwong (w/w).

WO 90/03350 md ti hoa chét diéu hoa dang vién rén trén co s& luu huynh dé st
dung trong ndng nghiép, san phidm nay bao gém buyi lvu huynh min, it nhit 3% khéi
lugng san phim tro duge chon tir nhém bao gdm dét sét, bentonit, cao lanh va hdn hop
cua chung, va it nhét 0,5% khéi luong chit 1am uét, cc thanh phén nay dugc tron voi
nhau va dugce cho qua méy ép din uét rdi lam khé dé thu duge dang vién nay. WO
90/03350 mb ta viéc xir Iy bot luu huynh bang cach ép dun (khc vdi cach tao hat theo
phuong phap ctia theo sang ché) vi thé khong lién quan dén quy trinh theo sang ché.

Mot vai tai liéu trong tinh trang k¥ thuét, vi du GB 1312314, WO 97/16396,
‘WO 02/090295, US 5,423,897 va US 3,926,841 md ta viéc str dung chit phu, két hop
v6i chét hoat dong bé mat, ¢é giam viéc tao ra bui va két khéi trong qué trinh st dung

va thao tac v&i phan bon loai NPK.

Mic du d3 c6 nhiéu cai tién trong tinh trang k¥ thuat, nhung van ton tai cic van
d& lién quan dén viéc san xuit phan phosphat chira lvu huynh nguyén t6. Cu thé, bui
va nguy co nd do bui lru huynh nguyén t§ vin 12 médi lo ngai 16m. Vi thé, van can ¢
phan bén va c4c quy trinh san xuat phan bon c¢6 thé giam bét hodic ngan nglra dugce cac

vén dé vé an toan gip phai trong tinh trang k¥ thuit.
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Bin chit ky thuit ciia sang ché

Sang ché dé xuit quy trinh san xuét ché phdm phan bén chira luu huynh, quy

trinh nay bao gdom céc budc:

a) tao huyén phu dic cta it nhit mot chét lieu phén bén trén co s& phosphat
dugc chon tir nhém bao gdm amoni phosphat, cac hop chét nito-kali-phospho (NPK)

trén co s& amoni phosphat, supephosphat va quing phosphat dugc axit héa mot phan;

b) cho huyén phul dic thu duoc tiép xtc véi it nhat mot chat hoat dong bé mit

va (tét hon 12 pha 16ng ctia) lvu huynh nguyén t6; va

¢) dua hdn hop thu dugc trong budc b) vao thiét bi tao hat dé tao ra hat chtra
ché phidm phan bén, trong d6 luu huynh nguyén té ¢6 mit véi luong nim trong khoang

tr 1% dén 25% khdi lugng, tinh trén téng khéi lvong ché phidm phéan bon.
Séang ché ciing dé& xut ché phidm phan bén bao gdm:

a) luu huynh nguyén t6 v6i luong nim trong khoang tir 1% dén 25% khdi

lugng, tinh trén tong khéi lvong ché pham phan bén;

b) it nhit mot chit lidu phan bén trén co s& phosphat dugc chon tir nhém bao
gdbm amoni phosphat, céc hop chét nito-phospho-kali (NPK) trén co s& amoni
phosphat, supephosphat va quing phosphat dugc axit héa mot phin; va

c) it nhét mot chét hoat dong bé mit, trong dé chét hoat dong bé mit dugc phéan

tan trong ché phdm phan bén.
M5 ta vin tit cac hinh vé

Fig. 1 12 biéu d6 hinh cot thé hién ty 1¢ gifta Ivu huynh nguyén t6 trong dong

duéi xyclon 1am kho va trong san phadm thu duoc tir cac vi du tir 1 dén 4.

Fig. 2 13 db thi thé hién ty 18 gitra luu huynh téng trong dong trén xyclon lam

khé va trong san phim & cic khoang ndng d6 chit hoat dong bé mit dugc st dung
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trong vi du 2 va vi du 8 thu duoc trong dong trén xyclon lam kho (chudi két qua 1) va

xyclon gom bui phat tan (chudi két qua 2).

Fig. 3 1a d0 thi thé hién kich ¢& trung binh cia hat luu huynh trong hat phan
bén & cac ndng do chat bé mat khéc nhau duogc sit dung trong cac vidu 2, 4 va tir 6

dén 8.

Fig. 4: 12 biéu do hinh cot thé hién ty 1¢ gitta luu huynh nguyén t4 trong dong

dudi xyclon 1am kho va trong san phém cuacacvidu?2,4,9valo.
Mo ta chi tiét sdng ché

Céc tac gia sang ché d bit ngd phat hién ra rang c6 thé giam duoc ndng d6 Iuru
- huynh nguyén t& & dang bui tao thanh trong qua trinh san xuit va xt ly phan bén chira
Iuu huynh, va cac mbi nguy hiém lién quan (vi du nguy co lién quan dén dudng ho hép
va phan tmg nb trong qua trinh san xuét phén phosphat chtra luu huynh), néu b sung
it nhat mot chét hoat dong bé mat va phan tan chét hoat dong bé mit ndy trong ché

phim phan bén trong qua trinh sén xuAt.

Luu huynh nguyén t6 duge st dung trong ché phidm phan bén va trong quy
trinh theo sang ché c6 thé duoc ldy tir ngudn thich hop bét ky. Theo rh@t phuong an
ctia sang ché, luu huynh nguyén t6 duoc liy tir quy trinh cong nghié€p, nhu loai bo
thanh phan Iuu huynh khong mong mudn ra khéi khi tu nhién.

Luu huynh nguyén t§ duge st dung c6 thé 1a luu huynh héa hoc cd d6 tinh
khiét cao (> 99,9% luu huynh) thu dugc tir quy trinh Claus. Tuy nhién, quy trinh theo
sang ché co thé sir dung luu huynh nguyén t6 ¢6 do tinh khiét thdp hon déng ké. Vi du
vé céc nguyén lidu chira luu huynh nguyén té nay 1 banh loc luu huynh thu dugc tir
bude 1am néng chay va loc luu huynh va luu huynh thu duge tir quy trinh loai bo khi
H,S hoa hoc va sinh hoc khéc. Thong thuong, cac ngudn luu huynh nay c6 thé chua
luu huynh véi lugng ndm trong khoang tlr 30% dén 99,9% khdi luong, t6t hon 1a nim
trong khoang tlr 50% dén 99,5% khdi luong, tét hon nita 1 ndm trong khoang tir 60%
dén 99,0% khéi lurgng.
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Luu huynh nguyén t6 c6 mit trong ché phdm phan bén véi lugng ndm trong
khoang tir 1% dén 25% khéi lugng, tinh trén tdng khéi lwgng ché phim phan bon, tht
hon 13 ndm trong khoang tir 2% dén 18% khéi lrong, tét hon nita 14 nim trong khoang
tir 5% dén 15% khdi luong. Viéc phan b dong déu luu huynh trong va trén hat dat
dugc khi him lugng ctia lvu huynh nguyén t6 nam trong khoang tir 5% dén 15% khéi

lwong, tinh trén tdng ché phim phén bon.

Chét liéu phan bén trén co s& phosphat duge st dung trong hdn hop va trong
quy trinh theo sang ché dugc chon tir thém bao gdm cac amoni phosphat, cac hop chét
nito-phospho-kali (NPK) trén co s& amoni phosphat, supephosphat va quing phosphat
dirgc axit héa mot phan. Vi du v& cac amoni phosphat thich hop gdm mono-amoni
phosphat va di-amoni phosphat.C4c supephosphat thich hgp, bao gdm, nhiing khong
gidi han &, supephosphat thuong va trisupephosphat.

Chuyén gia trong linh vuc hién nhién hiéu duoc rang viéc lya chon chét lidu
phén bon trén co s¢ phosphat s& phy thudc vao muc dich sir dung ché phdm phan bén

nay.

Theo mot phuong 4n wu tién cua sang ché, it nhat mét chat liéu phin bén trén

~ co s& phosphat bao gdm it nhat m6t amoni phosphat.

Thong thudng, chat liéu phan bon trén co s phosphat ¢6 mat véi lwong it nhét
bang 50% khdi lugng, tét hon 13 ndm trong khoang tir 50% dén 99% khéi lugng, tinh
trén tong khdi luong ché phdm phén bén. Tét hon néu it nhit mot chit hoat dong bé
mit dugc sir dung trong sang ché 13 chét hoat dong bé mit cation hodc ludng tinh. Khi
dugc st dung trong ban md ta ndy, thuét ngit “chat hoat dong bé mit cation” va “chit
hoat dong bé mit ludng tinh” duoc dung d& chi cac hop chat c¢6 mit & dang cation
hoic ludng tinh ciing nhu cac hop chit s& duge chuyén héa in situ thanh dang cation

hodc dang ludng tinh cta né (vi du khi dugc proton hoa hodc alkyl hoa).

Céc chat hoat dong bé mat cation thich hop bao gbm, nhitng khong gi6i han &,
chét hoat dong bé mit cation chtra nito. Chét hoat dong bé mit cation chira nito nay
thuong duge chon tir nhém bao gdém cac nitril béo (RCN), amit béo (RCONH,), amin
béo (vi dy RNH,, RRNH, R(CH,),N, R(CH;);N", RR(CH;)N), RsN), polyamin béo
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((RNHR’), NH;), amin béo bac mdt beta (vi du RCH(NH,)CH3;), polyamin béo aryl
amin béo beta (vi du R(C¢Hs)NH, bao gdm cac din xuét benzyl vi du
RN(CHj3),CH,CgHs), eteamin (vi du ROR’NH,) hodc amin vong khdng thom (vi du
alkylimidazolin va alkyl morpholin), hoic din xuat clia cac hop chét bt ky duoc liét
ké & trén, nhu mudi, san phim cong etylen hodc propylen oxit hodc mudi amoni bac

bon cua ching.

Chét hoat dong bé mit cation ddc biét vu tién 1a amin béo alkoxylat cé cong
thirc chung R'NR’R’, trong d6 R' 1a gbc béo ¢co tir 12 dén 20 nguyén tir cacbon va R?
va R? doc 1ap 1a cac gbe béo co tir 2 dén 25 thiét bi etoxy/propoxy. Tét hon néu R? va

R? 13 gibng nhau.

Céc chat hoat dong bé mit ludng tinh thich hop bao gdm, nhitng khong gi¢i han
&, chit hoat dong bé mat ludng tinh chira nito. Cac chét nay co thé dugc chon tir nhém
~ bao gbém céc amin oxit (RNH,0, RNH(CH;)O, RN(CH,),0), dan xuit betain (vi du
RNH(CH,CO,) RN(CH;)(CH,CO,;) hodc RN(CHj),(CH,CO,)) alkylamido-
propylbetain (vi du RCONHR'N (CH;),(CH,CO,)), sultain (vi du RN(CHj3),R’SO;
hodc RCONHR'N(CHj), CH,CH(OH)CH,S03)), lexithin (vi du (CH;);NR’OP
(0),0CH,CH(OCO,R) CH,0CO,R hoic din xuit dugc thiy phan mot phan cua
chiing) hoic dan xuét cta céc hop chét bat ky duoc liét ké & trén, nhu mudi, etylen

hodc sdn phadm cdng propylen oxit hodc mudi amoni bac bon ctia ching.

Khi dugc sir dung trong ban md ta nay, R 13 gbc béo bio hoa hoic chua bio hoa
c6 tlr 8 dén 22, tot hon 1a tir 12 dén 20, t6t hon nira 13 tir 16 dén 20 nguyén t cacbon,
R’ 1a gbc alkyl c6 tir 2 dén 4 nguyén tir cacbon va n 13 s& nguyén tir 1 dén 3. Tét hon
néu it nhat mét chét hoat dong bé mat dugc chon tir nhém bao gém amin béo (vi du
RNH,, RRNH, R(CH;),N, R(CH;);N", RR(CH;)N, R3N) va san phém cong etylen
hodc propylen oxit ctia chiing. Theo mot phurong 4n wru tién clia sang ché, it nhit mot
chat hoat d6ng bé mit 13 san phim cong etylen hodic propylen oxit cia amin béo, trong
do R 1a gbc béo co tir 12 dén 20 nguyén tr cacbon, tdt hon nira 13 c6 tir 16 dén 20
nguyén tr cacbon. Theo phuong 4n nay, t6t hon nita néu san phim cong etylen hodc
propylen oxit ctia amin béo 14 san phdm cdng etylen hodic propylen oxit ctia amin m&

dong vat.
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Thich hop néu it nhat mot chét hoat dong bé& mat c6 mit véi lugng it nhét béng
0,0001% khéi lugng, tot hon 1 it nhit bing 0,001% khdi lwong, tét hon nita 14 {t nhét
0,005% khdi lugng, con tét hon nita 13 it nhit bang 0,008% khdi hrgng, con tét hon
nira 13 it nhit bang 0,01% khdi luong ciia téng khéi luong ché phdm phan boén. Thich
hop néu it nhat mot chit hoat dong bé mit c6 mit véi lugng nhiéu nhét béng 3% khbi
lugng, t6t hon néu nhiéu nhit bing 2% khéi lugng, t5t hon nita néu biang 0,1% khéi
luong, con tdt hon nita néu nhiéu nhét bfmg 0,09% khbi luong, con t&t hon nira néu
nhiéu nhit bing 0,08% khéi lugng, con t6t hon nira néu nhidu nhit bing 0,07% khéi
luong va tét nhat néu nhidu nhét bang 0,05% khdi luong trén téng khéi luong cta ché

phim phan bén.

Céc thanh phan khéac c6 thé dugc két hop vao ché phidm phan bon theo séng

ché, dé didu chinh ché pham phan bén sao cho phit hop véi muc dich sir dung. Vi du
hdn hop bao gé)m céc chét dinh dudng vi lugng cho thuc vat nhu bo, selen, natri, kém,

| mangan, sit, dong, molypden, coban, canxi, magie va dang két hop cia ching. Céc
chat dinh dudng nay co6 thé duge dua vao & dang nguyén td hodc dang mubi, vi du
sulphat, nitrat, oxit hoic halogenua. Theo c4ch nay, thu dugc cc hat gidu chét dinh
dudng cho cay trong. Lugng chét dinh dudng vi luong thuc vat phu thudc vao loai
phan bén can thiét va thudng ndm trong khoang tir 0,1% dén 5% khéi lugng, tinh trén

téng khéi luong hat.

Trong quy trinh theo sang ché, huyén phu dic chira it nht mot chit licu phéan
bén trén co s phosphat thuong 13 huyén phu dic trong nuée. N6 b thé dugc didu ché
bang cach tron cac chat lidu hodc chét lidu phan bon trén co s& phosphat va nuéc hodc
c6 thé duge didu ché bang quy trinh san xuét tai chd tir chit lidu phén bén trén co s&

phosphat trong moi trudng nude.

Vi du dudi day 13 quy trinh san xuét hop chit NPK trén co sé amoni phosphat
hodc phosphat khéc bao gdm buéc cho amoniac, axit phosphoric va nude phan ung
trong thiét bi phan tng. Theo mdt phvong an cia sang ché, axit phosphoric thuong
duogc san xuat bang cach cho axit luu huynhic phan tmg véi quing phosphat hodc axit
phosphoric thuong phim. Dé tranh viéc dua vio mot lvong nude du, amoniac c6 thé

dugc dua vao ¢ dang dung dich ddm dic trong nuéc hodc amoniac dang khi khan ho#c
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dang 16ng, t6t hon 1 dang amoniac khan. Nén st dung hon hop nay chira luong nude
cang it cang tét do hrgng nudc bd sung bat ky duge dua vao quy trinh san xuét phan
bén phai duge xir Iy trong quy trinh va dugc loai bé & giai doan sau. Tét hon 13 ham
lugng nude trong hdn hop amoni phosphat dugc giir & mirc cang thap cang tét, tdt hon
13 ndm trong khoang tir 10% dén 20% khéi luong tinh trén tdng khéi luong han hop,
t6t hon nira 13 nim trong khoang tir 12% dén 15% khdi lugng tinh trén tong khdi luong

hén hop.

Lugng amoniac va axit phosphoric duoc diéu chinh dé thu duoc huyén phu dic
dé bom thich hop dé tao hat va thu dugc loai san phim mong mudn cudi cung. Trong
san xuit monoamoni phosphat chira lvu huynh (S-MAP), ty i€ phan t&r gam gifta nito
va phospho thuong dugc giit & gia tri nim trong khoang tir 0,4 dén 0,7 khi sir dung ché
d6 “chuén do thuan” va nim trong khoang tir 1,2 dén 1,5 khi sir dung ché do “chuén
d6 nguoc”. Trong cé hai truong hop, ty 1€ phan tr gam nito trén phospho cubi cing
déu dugc diéu chinh bang 1. D& san xuét di-amoni phosphat chira Iuu huynh (S-DAP)
ty 1& phan tir gam gifta nito va phospho thudng dugce giit & gia tri nim trong khoang tir
1,2 dén 1,5, dugc diéu chinh sao cho gid tri nay nam trong khoang tur 1,8 dén 2,0 trong

sén pham cudi cing.

Phén ung thudng duge thuc hién & ap suit khi quyén va & nhiét do nim trong
khoang tir 100°C dén 150°C. Tét hon 1a nuéc hodc axit luu huynhic duge bd sung vao
thiét bi phan tmg dé kiém soét nhiét do cta hdn hop. Thong thudng, bd sung nuée khi
can giam nhiét d6 va bd sung axit luu huynhic khi cin ting nhiét d6 va khi mudn co

dugc mot ty 1€ Iuu huynh sulphat trong ché pham phan bén cudi cung.

Theo mét phuong 4n ciia sdng ché, pha 1ong chira Iru huynh bao gdm huyén
pht dic ctia cac hat luu huynh trong méi truong nude (nhu nuée, dung dich amoni
phosphat, axit phosphoric, amoni sulphat hodc dang két hop ctia chung). Theo phuong
an nay, cac hat luu huynh thudng dugc phén tan hodc duge tao huyén phi trong huyén
phu déc. Tt hon 1a cac hat luu huynh c¢6 kich ¢ it nhét béng 0,5 micro, tot hon 14 it
nhét béng 5,0 micro, tot hon nita 13 it nhat béng 10,0 micro, con tdt hon nita 13 it nhét
bang 30 micro. Tét hon 14 c4c hat luu huynh c6 kich ¢& tdi da bang 250 micro, tdt hon

14 t6i da bang 200 micro, t&t hon nita 13 t6i da bing 150 micro, tét nhét 12 téi da bing
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100 micro. Dé tranh phai loai b6 luong nude du & giai doan sau cta quy trinh, lugng
nuée trong huyén phu dic luu huynh thuong dugc gift & ham lugng cang thap cang tét,
t6t hon 1 nam trong khoang tir 10% dén 40% khéi luong tinh trén tong khbi lugng
hén hop, t6t hon nita 13 ndm trong khoang tir 15% dén 30% khdi luong tinh trén tong
khéi luong huyén pha dic. Trong trudong hop cac hat luu huynh duge tao huyén phu
trong huyén phii dic, thi t6t hon 1a huyén phtl dic luu huynh duoc khudy hodc dugc
tron trong thiét b thich hop dé 1am ddng nhat huyén phu dic trude khi dua né vao quy
trinh san Xuét.

Theo phuong 4n nay, tét hon néu huyén phd dic lwu huynh chra céc hat Iuu
huynh dugc phan tén trong mdi trudng nude. Loai huyén phu dic nay, dudi day dugc
dung goi 12 huyén phu dic luu huynh phan tén hogc nhii héa, bao gdm cac hat luu
huynh dugc phan tén trong mdi trudng nude, tot hon 12 cac hat luu huynh kich ¢&
micro dugc phén tan trong mdi truong nude. Cac hat lvu huynh ndy dugc giit & trang
thai phan tan thich hop bang cich bd sung chit nhil héa va/hodc chit bién ddi d6 nhat
thich hop dé thu duoc huyén phit dic bom duoc. Cac chit nhii héa va chét bién dbi do
nhét thich hop 14 da biét trong linh vuc va khong gay can tré sang ché. Mot thuan loi
clia viéc sit dung céc hat luu huynh phén tan 13 qua trinh két ling céc hat luu huynh
dugc gitt & mirc t6i thiéu va huu huynh duge phan b6 ddng déu hon trong moi truong
nuée.Vi thé, yéu cau khudy hoic tron trude khi dua huyén phii dic Ivu huynh vao thiét
bi phan tmg dugc giam xudng. Théng thuong, huyén phu dic duge dua vao bang cach
bom huyén phu dic tir thiét bi cung cép huyén pht dic luu huynh vio thiét bj phan

ung.

Theo mot phuong 4n wu tién ciia séng ché, pha 1éng chira luu huynh chtra Iuu
huynh néng chdy. Luu huynh néng chay co6 thé duogc tao ra tir luu huynh rin, bing
céch 1am néng chdy trong thiét bi lam néng chay thich hop, vi du khoang néng chay

dang ong.

Vi€c st dung luu huynh néng chay dugc wu tién khi thu duge luu huynh & trang
thai néng chay tir quy trinh cong nghiép. Cic quy trinh loai bé thanh phan luu huynh
khong mong mubn tir khi tr nhién thuong tao ra Iuu huynh & trang thai noéng chay va

viéc str dung truc tiép hru huynh néng chay nay trong quy trinh san xudt phan bon theo
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sang ché s& tranh dugc viéc phai thyc hién thém cac budc bd sung, nhu tao hinh va
nghién Iru huynh, d thu duoc huyén phd dic luu huynh. Mdt thuén lgi nira cta viéc
stt dung luu huynh néng chay 1a khong can bd sung nudc vao quy trinh san xuét phéan
bén. Khi bd sung luu huynh nguyén t6 & trang thai néng chiy, hon hop chta luu
huynh t5t hon 13 duge giit & nhiét d6 cao hon nhiét d6 néng chay cia hru huynh, tdt
hon 13 & nhiét d§ ndm trong khoang tir 115°C dén 150°C. Trong mdt quy trinh dién
hinh, luu huynh néng chay dugc bd sung vao thiét bi phan Gng & nhiét do nay, trudc

khi hdn hop phan tmg dugc dua vao méy tao hat.

It nh4t mot chét hoat dong bé miat duge cung cip & dang thich hop bét ky dé
tréon véi luu huynh trong pha 1ong va/hodc huyén phi dic chira it nhit mot chét licu

phén bon trén co s& phosphat.

7 It nhit mot chat hoat dong bé mit duge bd sung vao luu huynh trong pha Iéng,
trude khi cho né tiép xtc v6i it nhat mot chit liéu phan bén trén co s& phosphat. Theo
mot cach khac, it nhdt mot chat hoat dong bé mit dugc bd sung truc tiép vao huyén
phu dac chia it nhat mot chét liéu phén bon trén co s phosphat trude hodc sau khi cho

no ti€p xuc véi luu huynh hodc dugce bo sung truc ti€p vao may tao hat.

Theo m¢t phuong an uu tién cia sang ché it nhit mot chét hoat dong bé mat
dugc bd sung truc tiép vao huyén phu dic chira it nhat mot chat liéu phén bén trén co

s& phosphat.

Trong ban mo ta ndy may tao hat duoc diing dé chi thiét bi tao ra cac san phim
phén bon dang hat hodc vién. Cac may tao hat thuong ding dugc mé ta trong Ferry's
Chemical Engineers' Handbook, chuong 20 (1997). Tét hon néu mady tao hat 1a may
tao hat kiéu tréng quay hoic may tao hat dang chao. Thong thuong, hdn hop nay duoc
bom va dugc phan phdi trén tAng can nguyén lidu trong may tao hat kiéu tréng quay.

Trong may tao hat, cac hat dugc tao thanh.

Luu huynh trong ché pham phan bén chira luu huynh theo sang ché c6 thé duoc
két hop vao hat chua it nhit mot chét liéu phén bon trén co s& phosphat, hodc luu
huynh ndy cé thé duoc phan bd trén hat, hoic luru huynh vira duoc két hop trong hat

vira dugc phan bb trén hat.
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Trong ban mo ta nay hat duge dung dé chi cac hat roi rac. CAc hat nay bao gbm
it nhit mot chét liéu phan bon trén co sd phosphat, it nhét mot chét hoat dong bé mit

va Ivu huynh nguyén t6.

ft nhét mot chét hoat dong bé mit dwoc phan tan trong khip ché phdm phén
bén. Nghia 13, it nhat mot chit hoat dong bé mit dugc két hop khip hat chi khong chi

don thuan 13 nim trén 16p bé mit.

Tuy y, nude va hoi nuée c6 thé duge nap vao may tao hat d€ kiém soét nhiét do

cua quy trinh tao hat néu can.

Amoniac va/hodc hat phan bén t4i ché bd sung c6 thé duge bd sung vao thiét bi
tao hat. C4c hat phan boén tai ché bd sung vao cac chét tao hat va tao nhan. Chung dugc
lay tir phan bén thanh phdm. Thich hop néu chiing c6 kich ¢& hat nhé (con duoc goi la
cac hat min khong du tiéu chuén). Viéc tai ché hat min nay cling dugc md ta trong US

3,333,939.

Hat chita ché phdm phén bén chira luu huynh thu dugc sau budc tao hat tuy y
dugce 1am kho trong thiét bi lam khé. Theo mot phuong 4n wu tién, cic hat nay dwoc
1am khé bang khong khi trong thiét bi 1am kho, vi thé tranh duoc viéc cAn phai ¢6 thiét
bi 1am kh6 bd sung. Theo mot céch khéc, sir dung thiét bi 1am kho trong d6 viée truyén
nhiét dé 1am kho duge thuc hién bang cach cho chét rén w6t tiép xtic truc tiép vai khi
nong, nho vay bude lam khd duge thuc hién nhanh hon. Théng thudng, thiét bi lam
kho 12 may 1am kho kiéu quay.

Trong quy trinh dugc uu tién theo sang ché, hat duoc phan loai theo kich c&
trong thiét bi phén loai (sang) dé c6 duoge su phan bd kich thuéc ddng déu hon. Théng
thudng, cac hat qué c& s& dugc nghién dé dat kich thue dusi lmm va cung vd&i cac
hat lot rdy dugc dua quay trd lai may tao hat duéi dang nguyén liéu tai ché (hodc “cac
hat min khong dat tiéu chudn”). C& hat dugc wu tién ndm trong khoang tir 1,5 dén
5,0mm, t6t hon nita 14 ndm trong khoang tir 2 dén 4mm, dugc coi 1a duong kinh trung
binh cta hat. Viéc st dung hat c6 kich ¢& nim trong khoang trén s& phu hop hon cho

viéc phan bd dong déu cac thanh phan phéan bén trong dt sau khi bén hat nay vao dat.
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Hién nhién ring cac thong sd ctia quy trinh trong thiét bi phan ung va trong

thiét bi tao hat dugc diéu chinh phu thudc vao san phém mong mudn.

Sau quy trinh san xuit theo sang ché, thu dugc ché phim phan bén chta luu

huynh, tiy ¥ gidu chit dinh dudng cay trdng.
Vi du thye hién sdng ché

Céc Vi du khéng nhim muc dich giéi han duéi day 14 @& minh hoa sang ché. Vi
du 1 va 2 12 c4c quy trinh khong theo sang ché (khong sir dung chét hoat dong bé mit),
con cac Vi du tir 3 d&n 10 14 cac quy trinh theo sang ché. Cac vi du dugce tién hanh nhir

sau:
Vidu 1 va 2 (khong theo sang ché)

Trong mdi vi du, axit phosphoric dugc nap vao thiét bi trung hoda trude (pre-
neutralizer-PN). Sau d6, amoniac dugc nap vao thiét bi PN nay.Lwu huynh nguyén td
(luu huynh nguyén t6-ES) néng chay duge tao ra trong thung riéng biét va dugce cho
7 chéy tran vao trong dinh ctia PN nh¢ trong luc qua duong chay tran.Nhiét do luu
huynh néng chay duge duy tri trong qué trinh thir nghiém khoang bang 135°C.

Sau d6, amoni phosphat/huyén phu dac ES thu duoc duge chuyén tir PN vao
mdy tao hat dang trong. Amoniac thé khi dugc nap vao may tao hat thong qua voi
phun duge dit ndm dudi tAng can nguyén lidu trong may tao hat. Nguyén liéu tai ché
cling dugc nap vao may tao hat. Nguyén liéu tai ché bao gdm phén lot ray tur sang va
phan qua ¢ di dugc nghién. Khi cin, dé kidm soét qué trinh tao hat, nguyén liéu co

kich ¢& san phdm ciing duoc dua trd lai mady tao hat.

Nguyén liéu dang hat, 4m tir may tao hat duoc nap vao mdy 1am kho kiéu quay
van hanh véi van tdc quay bang 7vong/phut. M4y hut bui kiéu xody dugc b tri trong

bng dan khi gitra thiét bj dudi khi 1am khé va quat hit.

Nguyeén liéu dugc chuyén tir thiét bi lam kho sang hé thdng sang rung co hoc dé
tao ra nguyén liéu san phim c6 kich ¢& nim trong khoang tir 2,36mm dén 4,00mm.

Nguyén iiéu qua c& tir hé théng sang dugc chuyén dén day chuyén nghién. Nguyén

-14-



22930

liéu d& nghién dugc iy ra tur day chuyén nghién dugc dwa trd lai hé théng sang.
Nguyén liéu lot qua ry tir hé théng sang duoc dua trd lai mdy tao hat cung v&i mot
lwgng nhét dinh nguyén lidu kich ¢& san pham dé d¢am bao cho quy trinh tao hat t6i wu.
~ Phin hgu}}én'liéu kich ¢& san pham tir hé théng sang dugc nap vao may lam ngudi

kiéu quay.

Thiét bi nay ciing dugc 13p v6i hé thng gom bui phat tan dé thu mAu bui. Dau
vao clia xyclon 1am kho va xyclon gom buyi phat tan dugc ldy méu 2 lan trong méi 4
gio.Cac miu ndy duoc phan tich dé xac dinh ham lugng luu huynh trong bui dugc
gom.C4c mau dong khi dugc phén tich dé xac dinh ham luong lvu huynh téng (total
Iuu huynh-TS) va luu huynh sulphat (SO4™-S). Tri s6 ES thu duoc bing cach 1y tri sb
lvu huynh téng (TS) trir di tri s6 Iru huynh sulphat (SO,*-S).

Vidu3va4

Cac vi du nay duoc thuc hién theo phuong phap trong Vi du 1 va 2 néu trén, chi
khac 1a Toximul TAS (chét hoat dong bé mit cation chira amin m& dong vit etoxylat,
do Stepan Company (Northfield, IL, USA) cung cap), duoc bd sung truc tiép vao
huyén phu dic PN bing bom nhu dong @ thu duge ndng do mong mubn 13 0,02%

khoi Iuong trong s&n pham cudi cung.

Két qua cia 4 vi du tir 1 dén 4 dugc thé hién trong Fig. 1, thé hién ty 1& gifta luu
huynh nguyén té trong dong dudi xyclon va trong san pham thu dugc trong cac Vi du

tir 1 dén 4.
Vidus5,6,7vag

Lép lai quy trinh theo cac Vi du 3 va 4, chi khéc 1a Toximul TAS duoc bd sung
~ truc tiép vao huyén phu dic PN bang bom nhu dong dé thu dugc cac ndng d6 mong

muon dugc thé hién trong céc Fig. 2 va 3 trong san phdm cudi cung.

Fig. 2 1a ty 1€ gifta luu huynh tong trong dong trén xyclon vi trong san phim
v6i khoang ndng d6 cia chit hoat dong bé mit (tire 13 Toximul TAS5) nhu duoc st
dung trong Vi du 2 (0% khéi lugng), 4 (0,02 % khéi Iwong), 5 (0,001% khéi lrong), 6
(0,01% khéi lugng), 7 (0,3% khdi lugng) va 8 (0,055% khéi luong), thu duge & dong
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trén xyclon 1am kho (chudi két qua 1) va dong trén xyclon gom bui phat tén (chudi két

qué 2). Luu huynh 13 téng Iuu huynh nguyén té va luu huynh sulphat.

Fig. 3 minh hoa su phan bd kich ¢& hat lvu huynh trung binh cua céc hat luu
huynh & cac ndng dd chit hoat dong b& mit (tac 1a Toximul TAS5) khac nhau duoc st
dung trong cac Vi du 2, 4, va 6-8. Cac kich c¢& nay dugc tinh theo sb lidu thu dugc

bang phuong phap SEM (scanning electron microscopy- kinh hién vi dién tir quét).
Vidu9

Lgp lai quy trinh trong Vi du 1 va 2, chi khéc 1a Ethomeen T/25 (chit hoat dong
bé mat khong ion chira amin m& ddng vt etoxylat, do AkzoNobel Surface Chemistry
AB (Stenungsund, Sweden) cung cip), duoc bd sung truc tiép vao huyén phu dic PN
bé‘mg bom nhu dong dé dat duoc néng do béng 0,057% khdi lugng, tinh trén téng khéi

lwong ché pham phén bén.
Vidu 10

Lip lai quy trinh trong Vi du 1 va 2, chi khac 13 Biosoft NI-5 (chat hoat dong bé
mégt khong ion chtra rugu etoxylat, do Stepan Company (Northfield, IL, USA) cung
cip), dugc bd sung truc tiép vao huyén phi dic PN bang bom nhu dong dé dat dugc

ndng do6 bang 0,03% khdi luong, tinh trén tong khdi lrong ché phim phén bon.

Fig. 4 1a ty 1é gifta lvu huynh nguyén t6 trong dong dudi xyclon lam kho va

trong san phém thu dugc trong cac Vidu 2, 4, 9 va 10.
Thao luin

Nhu d3 duge thé hién trong Fig. 1, ty 18 giffa luu huynh nguyén t6 trong dong
dudi trong xyclon va trong ché pham phan bon 1a thép hon dang ké trong Vidu3 va4
theo sang ché (chira chit hoat dong bé mit 13 Toximul TAS) so véi trong Vidu 1 va 2.
Tic 13, ndng do luu huynh nguyén td trong bui tao thanh bdi cac quy trinh trong Vi du

3 va 4 13 thap hon déang k&, vi thé gidm dugc bui luu huynh va nguy co nb.

Fig. 2 thé hién ty 1& gifra luu huynh téng trong cac dong trén xyclon & khoang
néng d6 cta chét hoat dong bé mit (tirc 1a Toximul TAS), nhu dugc sit dung trong Vi
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du 2 va 4-8, thu dugc trong dong trén xyclon lam khé (chudi két qua 1) va trong
xyclon gom bui phat tan (chudi két qua 2). Luu huynh téng 13 tong luong luu huynh
nguyén t6 va lwu huynh sulphat.C6 thé thy trong Fig. 2, t6t hon néu chét hoat dong bé
miit ¢6 mat voi lugng it nhit bang 0,001% khéi lugng, tinh trén tdng khéi lugng ché
phdm phén bén.

Fig. 3 thé hién su phan bd kich ¢ hat trung binh ciia cac hat lwu huynh trong
hat phén bén (Vi du 2, 4 va 6-8).C6 thé thiy trong Fig. 3, kich ¢& hat luu huynh l6n
nhét trong nén phan bén giam dang ké (tir 30% dén 50%). Tic 13, quy trinh theo sang
ché da dat dugc cai tién quan trong vé su phan bb ¢ hat, khién cho né thich hop hon
khi str dung trong nong nghiép dudi cac didu kién khi hau, cho phép luu huynh nguyén

t6 duoc oxy héa theo cach thich hop trong chu trinh séng cua thue vt.

Fig. 4 thé hién ty 1& luu huynh nguyén tb trong dong dudi xyclon lam kho va
trong san phdm thu dugc trong cac Vi du 2 (khong theo sang ché do n6 khéng chta
chét hoat dong bé mat), 4, 9 va 10. Tu Fig. 4, ¢o thé két luan duoc réng hi€u qud cia

quy trinh theo séng ché c6 thé dat dugc trén pham vi rong cac chat hoat dong bé mit.
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YEU CAU BAO HQ
1. Quy trinh san xut ché phim phén bén chira luu huynh, bao gdm cac budc:

a) tao huyén phu dic cua it nhét mot chét li€u phén bén trén co s& phosphat
dugc chon tr nhém bao gdm amoni phosphat, cac hop chit nito-kali-phospho (NPK)

trén co s& amoni phosphat, supephosphat va quing phosphat dugc axit héa mét phén;

b) cho huyén phil dic thu dugc tiép xuc v6i it nhit mot chit hoat dong bé mat

cation hodc ludng tinh va pha léng ctia luu huynh nguyén td; va

¢) dua hoén hop thu dugc trong bude b) vao thiét bi tao hat dé tao ra hat chtra

ché phdm phan bén,

- trong d6 luu huynh nguyén t6 c6 mat véi lugng ndm trong khoang tir 1% dén 25%
Kkhdi lugng va it nhét mot chét hoat ddng bé mdt cation hodc ludng tinh ¢6 mat véi
lwong nidm trong khoang tir 0,001% dén 3% khéi lugng tinh trén tdng khéi luong ché

phim phan bén.

2. Quy trinh theo diém 1, trong d6 it nhat mot chat hoat dong bé mit cation hoic Iudng
tinh 1 chét hoat dong bé mit cation chira nito hodc chat hoat dong bé mat ludng tinh

chtra nito.

3. Quy trinh theo diém 1 hoic 2, trong d6 pha 16ng cua luu huynh nguyén t6 chtra luu
huynh néng chay.

4. Quy trinh theo diém bét ky trong sb cac diém tr 1 dén 3, trong d6 it nhat mot chét
hoat dong bé mit cation hoic ludng tinh chtra san phdm cdng etylen hogic propylen

oxit ciia amin béo, amin béo nay c¢ tir 12 dén 20 nguyén tr cacbon.

5. Quy trinh theo diém bét ky trong sb céc diém tir 1 dén 4, trong d6 it nhat mot chét
hoat dong bé mit cation hodc ludng tinh c6 mit véi lugng nim trong khoang tir
0,001% khéi lugng dén 0,05% khéi lugng tinh trén téng khéi luong ché pham phén

bén.

6. Ché pham phan bén, bao gdm:
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a) lvu huynh nguyén té véi luong ndm trong khoang tir 1% dén 25% khdi

lwong, tinh trén tong khéi luong ché pham phén bén;

b) it nhit mot chét liéu phan bon trén co s& phosphat dugc chon tir nhom bao
gdbm amoni phosphat, céc hop chit nito-phospho-kali (NPK) trén co s& amoni

phosphat, supephosphat va quing phosphat duge axit hda mot phan; va

c) it nhit mot chét hoat dong bé mit cation hodc ludng tinh véi lugng nam
trong khoang tlr 0,001% dén 3% khdi lugng tinh trén tdng khéi luong ché phdm phan

bon,

trong d6 chat hoat déng bé mit cation hodc ludng tinh dwoc phén tan trong ché phim

phéan bén.

7. Ché phém phén boén theo diém 6, trong do it nhét mot chét hoat déng bé& mit cation

hozc ludng tinh chira chit hoat d6ng bé& mit cation chua nito.

8. Ché phim phan bén theo diém 7, trong d6 it nhat mot chét hoat dong bé mat cation
chira san phim cong etylen hodc propylen oxit ctia amin béo, amin béo nay co fur 12

dén 20 nguyén tir cacbon.

9. Ché phdm phan bén theo diém bat ky trong s cac diém tir 6 dén 9, trong d¢6 it nhat
mét chit hoat dong bé& mat cation hodc ludng tinh c¢6 mit véi lugng nam trong khodng
tr 0,001% khoi lugng dén 0,05% khéi luong tinh trén téng khéi Iwong ché phdm phan

bén.

10. Ché phdm phén bon theo diém bat ky trong sb cac diém tir 6 dén 9, trong do6 luu

huynh nguyén t6 ¢6 mit & dang hat ¢6 kich ¢& nim trong khoang tir 1 dén 200 micro.

11. Ché pham phan bén theo diém bét ky trong sb céc diém tx 6 dén 10, trong d6 huu

huynh nguyén t6 c¢6 mit & dang hat c6 kich ¢& nim trong khoang tir 5 dén 150 micro.

12. Ché phdm phan bén theo didm bét ky trong s cac diém tr 6 dén 11, trong do huu

huynh nguyén t6 c6 mit & dang hat c6 kich ¢ ndm trong khoang tir 30 dén 100 micro.
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Fig. 1: Ty |é gitra lvu huynh nguyén t6 d8i v&i xyclon 1am khé va trong san pham thu duorc tir céc

Vidu1ldén4
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Fig. 2: Ty 1& luvu huynh toan phan d&i v&i mdy Iam khé (seri 1) va dong trén xyclon bui nhat thoi

(seri 2) d6i vdi cdc néng d6 Toximul TA-5 khdc nhau
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Fig. 3: C& hat luu huynh trung binh trong cdc hat phan bén, d&i v&i cdc ndng dd Toximul TA-5
: khac nhau
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Fig. 4: Ty 18 gitta luu huynh nguyén t8 d8i véi xyclon lam khé dong dudi ddi véi cdc chat phu gia
hoat dong bé mat khac nhau
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