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Fig. 1

(57) Abstract: The invention relates to an ammonium sulfate-containing fertilizer granulate comprising at least one metal salt as a
granulation additive which is used as a trace element and/or a granulation additive. The granulation additive contains a sulfate of a
metal selected from the group comprising Cu, Co, and Mo. The invention also relates to a method for producing a fertilizer granulate,
wherein the fertilizer granulate is produced by means of granulation in a fluidized bed granulator in which an aqueous composition
containing at least the ammonium sulfate and at least one granulation additive is sprayed onto a fluidized bed of fluidized ammonium
sulfate-containing nuclei. The granulation additive according to the invention can additionally contain at least one metal sulfate selected
from the group comprising a zinc sulfate, magnesium sulfate, manganese sulfate, iron sulfate, or aluminum sulfate. Because it has

[Fortsetzung auf der ndichsten Seite]
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recently been surmised that aluminum sulfate is potentially hazardous, the invention is concerned with at least partly or completely
replacing aluminum sulfate with at least one other granulation additive. The granulation additive used according to the invention is
preferably a salt whose cation is simultaneously suitable for promoting plant growth as a trace element.

(57) Zusammenfassung: Die vorliegende Erfindung betrifft ein Ammoniumsulfat enthaltendes Diingemittel-Granulat umfassend we-
nigstens ein Metallsalz als Granulationsadditiv, welches als Spurenelement und/oder als Granulationshilfsmittel dient, wobei das Gra-
nulationsadditiv ein Sulfat eines Metalls enthélt, ausgewdhlt aus der Gruppe umtassend Cu, Co, und Mo. Gegenstand der vorliegen-
den Vertahren ist weiterhin ein Verfahren zur Herstellung eines Diingemittel-Granulats bei dem das Diingemittel-Granulat durch Gra-
nulieren in einem FlieBbettgranulator hergestellt wird, in dem eine mindestens das Ammoniumsulfat und wenigstens ein Granulati-
onsadditiv enthaltende wassrige Zusammensetzung auf ein FlieSbett aus fluidisierten Ammoniumsulfat-haltigen Keimen aufgespriiht
wird. Weiterhin kann das erfindungsgeméfie Granulationshilfsmittel wenigstens ein Metallsulfat ausgewéhlt aus der Gruppe umfassend
Zinksulfat, Magnesiumsultat, Mangansulfat, Eisensulfat oder Aluminiumsulfat enthalten. Da in jiingerer Zeit vermutet wird, dass Alu-
miniumsulfat méglicherweise gesundheitsschédlich ist, ist es ein Anliegen der vorliegenden Erfindung, Aluminiumsulfat mindestens
teilweise oder vollstéindig durch mindestens ein anderes Granulationshilfsmittel zu ersetzen. Dabei handelt es sich bei dem erfindungs-
gemil verwendeten Granulationshilfsmittel vorzugsweise um ein Salz, dessen Kation gleichzeitig als Spurenelement geeignet ist, das
Pflanzenwachstum zu férdern.
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AMMONIUMSULFAT ENTHALTENDES GRANULAT, VERFAHREN UND
ANLAGE ZU DESSEN HERSTELLUNG

Die vorliegende Erfindung betrifft ein Ammoniumsulfat enthaltendes Dingemittel umfassend ein oder
mehrere Spurenelemente in Form von Metallsalzen und wenigstens ein weiteres Metallsalz als

Granulationshilfsmittel sowie ein Verfahren zur Herstellung eines Dungemittel-Granulats.

Ammoniumsulfat findet eine Vielzahl von Anwendungen. Beispielsweise wird Ammoniumsulfat als
Dingemittel oder Dingemittelzusatzstoff verwendet. Dabei stellt Ammoniumsulfat eine Quelle sowohl
fur Stickstoff als auch fur Schwefel dar, die wichtige Pflanzennéhrstoffe sind. Es existiert weltweit in
vielen Bdden ein Schwefelmangel, der durch gezielte Zugabe von Ammoniumsulfat zumindest

teilweise ausgeglichen werden kann.

Fur das Pflanzenwachstum und fir die Gesundheit des Menschen als Konsumenten ist eine Vielzahl
von Spurenelementen in Form von Metallkationen notwendig. Diese Spurenelemente kénnen in
definierter Konzentration in ein Dingemittel in Form von Ammoniumsulfatgranulat eingebracht werden
und damit dem Boden, den Pflanzen und am Ende der Nahrungskette dem Menschen zur Verfigung
gestellt werden.

Nachfolgend sollen einige Definitionen wiedergegeben werden, die auf dem technischen Gebiet der
Dingemittel-Granulate, auf das sich die vorliegende Erfindung bezieht, verwendet werden.

Diingemittel - hierunter werden die Hauptkomponenten des Granulats verstanden, die in der Regel
>95% dessen Trockensubstanz ausmachen.

Granulationsadditive - hierunter fallen alle Komponenten, die in kleiner Menge, in der Regel gesamt
< 5% der Trockenmasse des Granulats ausmachen, im Dlnger untergebracht werden und

verschiedene Funktionen haben.

Granulationshilfsmittel - hierunter werden Granulationsadditive verstanden, deren Funktion
hauptsachlich in der Verbesserung der Granulierungsfahigkeit des Dulngers, Reduzierung der
Staubmenge und in der Verbesserung der Granulateigenschaften (z.B. Druckfestigkeit,
Granulatstruktur, Oberflachenbeschaffung) liegt.

Spurenelemente - als solche werden Granulationsadditive verstanden, die fiir das Pflanzenwachstum
wichtig sind und in geringsten Mengen (Konzentrationen beispielsweise im ppm-Bereich) ins Granulat
integriert werden kdnnen. Im Idealfall kdnnen sie auch unterstitzend als Granulationshilfsmittel wirken,

dies ist aber nicht deren primére Aufgabe.
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Die Herstellung von Ammoniumsulfat kann auf verschiedenen Wegen erfolgen. Beispielsweise kann
Ammoniumsulfat durch Reaktion von Ammoniak mit Schwefelsdure gebildet werden. Industriell wird
Ammoniumsulfat h&ufig aus Losungen kristallisiert, welche als Nebenprodukt beispielsweise in
Kohletfen oder Anlagen zur Herstellung von Caprolactam anfallen. Bei der Kristallisation von
Ammoniumsulfat entstehen meist eckige Kristalle, die Ublicherweise einen Durchmesser von 1 bis 2

mm besitzen.

Ammoniumsulfat ist Oblicherweise nicht der einzige Bestandteil eines Dungemittels; vielmehr
umfassen Dingemittel Kombinationen aus verschiedenen Pflanzennahrstoffen (wie z.B. Stickstoff,
Phosphor, Kalium oder Schwefel). Ammoniumsulfat wird daher bei der Anwendung oft mit granulierten

Dingemitteln vermengt, um eine ausgewogene Dingemittelmischung herzustellen.

Kristallines Ammoniumsulfat hat jedoch einige Nachteile, die seine Einbindung in granulierte
Dingemittelmischungen erschweren. Einerseits sind die bei der Kristallisation gebildeten Partikel aus
Ammoniumsulfat verhdltnismaBig klein, andererseits variieren die Partikel durch Abrieb und
Staubbildung in ihrer GroBe oft sehr stark. Diese Eigenschaften machen es schwierig, physikalisch
homogene Dingemittelmischungen mit Ammoniumsulfat herzustellen. Bei der Verteilung von
Dingemittelmischungen ist eine gleichmaBige Vermischung und KorngrdBenverteilung der einzelnen
Bestandteile jedoch essentiell. Eine zu groBe Breite der KorngroBenverteilung kann zudem auch zu
mechanischen Problemen bei der gleichmaBigen Austragung des Dingemittelgemisches fihren.

Aus diesen Griinden werden immer haufiger granulierte Dingemittel oder Dingemittelmischungen
eingesetzt, die zudem erst kurz vor der Anwendung durch Mischen der einzelnen Bestandteile
bereitgestellt werden konnen. Granuliertes Ammoniumsulfat ist idealerweise kugelférmig und die
einzelnen Partikel des Granulats verfligen beispielsweise Uber einen Durchmesser von 2 bis 4 mm.
Diese GroBe orientiert sich am Harnstoffgranulat, das das weltweit meist verbreitete Dingemittel
darstellt.

Fir die Herstellung von granuliertem Ammoniumsulfat sind verschiedene Verfahren im Stand der
Technik bekannt.

US 4 589 904 beschreibt die Granulierung von Ammoniumsulfat in einer Trommelgranulierung mit
nachgeschaltetem Trockner, wobei die Losungsherstellung in einem Vorneutralisierer erfolgt.

US 2012/0231277 betrifft die Herstellung von Aufbaugranulaten durch Wirbelschicht- oder
Strahlschichtgranulierung. Dazu werden Granulierkeime (Nuclei), welche zuvor separat hergestellt
wurden, mit einer Ammoniumsulfat-haltigen Losung bespriht und anschlieBend getrocknet.
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Ein Problem bei der Granulierung von Ammoniumsulfat stellt die Entstehung von Staub dar, wobei
hierunter Partikel mit einem Durchmesser von weniger als 0,5 mm verstanden werden. Die Entstehung
von Staub ist im Wesentlichen auf drei Quellen zuriickzufiihren. Zuné&chst erzeugen die Disen, welche
das zu granulierende Material versprihen, jeweils Tropfen mit einer gewissen Verteilung an
Durchmessern, wobei sich einige der feinsten Tropfen verfestigen, bevor sie auf die
Ammoniumsulfatpartikel treffen, so dass der so gebildete Staub den Granulator mit der Abluft wieder
verldsst. Des Weiteren ist der Abrieb des Granulats aufgrund von Bewegungen und ZusammenstéBen
der Partikel als Staubquelle zu nennen, beispielsweise in einem FlieBbett, wobei die Menge des
anfallenden Staubs wesentlich von den mechanischen Eigenschaften des Granulats abhangt.
SchlieBlich ist als dritte Quelle der aus der mechanischen Zerkleinerung zu groBer Granulatpartikel
entstandene Staub zu nennen, der in den Verfahren und Anlagen nach dem Stand der Technik
ublicherweise direkt wieder in den Granulator Gberfihrt wird.

Aus diesem Grund werden hé&ufig Granulierungsadditive als Granulationshilfsmittel eingesetzt, die
diese Staubbildung reduzieren sollen. Die Zugabe dieser Additive fihrt dazu, dass die Granulatpartikel
und insbesondere deren Oberflache plastisch bleiben, so dass infolge ihrer Rollbewegungen und
ZusammenstOBe Uberwiegend runde Partikel mit einer glatten Oberfliche und einer guten
mechanischen Stabilitdt erhalten werden. Das so erhaltene Granulat weist daher eine hohe Druck- und
StoBfestigkeit auf, eine geringe Tendenz zur Staubbildung durch Abrieb sowie dariber hinaus selbst
bei lédngerer Lagerung nur eine geringe Neigung zur Verklumpung. Entsprechende
Granulierungsadditive finden aber nicht nur in der FlieBbettgranulierung ihre Anwendung, sondern
auch in anderen Verfahren, wie beispielsweise der Sprihkristallisation oder der Trommelgranulierung.

Zur Vermeidung bzw. Reduzierung der Staubbildung wurden unterschiedliche Verfahren im Stand der
Technik beschrieben. Wang et al. (Particuology 11 (2013), 483-489) beschreiben den Einsatz von
Calciumcarbonat oder Siliciumdioxid als Additiv in der zu granulierenden Ammoniumsulfatlésung,
wobei das jeweilige Additiv in verhdltnismaBig groBer Menge eingesetzt werden muss, um ein
zufriedenstellendes Granulierungsergebnis zu erhalten. Da diese beiden Additive im Wasser praktisch
unldslich sind und eine Suspension bilden, dirfen sie nur als Micro- oder Nanopartikel verwendet
werden, was wiederum bei deren Beschaffung einen erheblichen Kostenfaktor darstellt. Andererseits
konnten zu grobe Partikel die Pumpe schadigen und die Sprihdusen verstopfen.

Die Verfahren und die Vorrichtungen zur Granulierung von Ammoniumsulfat sind jedoch nicht in jeder
Hinsicht zufriedenstellend und es besteht ein Bedarf an verbesserten Verfahren und Vorrichtungen.
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In der US 8,974,763 B1 wird ein Verfahren zur Herstellung eines Granulats beschrieben, bei dem in
einem Granulator Aluminiumsulfat Al,(SO,)s als Additiv auf ein Bett aus Ammoniumsulfat-Partikeln
aufgespriht wird. Man hat festgestellt, dass unter Verwendung von Aluminiumsulfat als Additiv, das
gut wasserldslich ist, Ammoniumsulfat mit erheblich geringerer Staubbildung granuliert werden kann.
Gleichzeitig erhoht sich die Partikelharte (Druckfestigkeit) auch bei geringem Einsatz von diesem
Additiv  erheblich. Damit kann bei der Granulierung von Ammoniumsulfat ein hoherer
spezifikationsgerechter Produktanteil erzielt werden, wodurch das Verfahren kostenginstiger
durchgefuhrt werden kann als zuvor im Stand der Technik beschrieben.

Die WO 89/04291 Al beschreibt ein Verfahren zur Herstellung eines Granulats, bei dem zundchst aus
Ammoniak und Schwefelsdure in einem Rohrreaktor Ammoniumsulfat hergestellt wird und eine
Aufschlammung dieses Ammoniumsulfats auf ein Bett aus feinkérnigem recyceltem Ammoniumsulfat
aufgebracht wird. Es wird dann in Gegenwart eines Granulationshilfsmittels granuliert und das
resultierende Produkt wird getrocknet, gesiebt und geklhlt. Fir die Granulatherstellung kénnen
herkdémmliche rotierende Granulatoren verwendet werden. Als Granulationshilfsmittel kann

Aluminiumsulfat eingesetzt werden.

Es gibt jedoch derzeit Vermutungen, dass Aluminiumsalze gesundheitsschadlich sind. Aus diesem
Grunde wird nach entsprechenden Ersatzstoffen fur Aluminiumsulfat gesucht.

Die Aufgabe der vorliegenden Erfindung besteht darin, ein verbessertes Ammoniumsulfat
enthaltendes Granulat zur Verfugung zu stellen.

Die Losung dieser Aufgabe liefert ein erfindungsgeméBes Granulat der eingangs genannten Art mit
den Merkmalen des Anspruchs 1.

Die erfindungsgeméBe Losung geht von dem Gedanken aus, dass es aufgrund der méglicherweise
gesundheitsschadlichen Wirkung von Aluminiumsulfat sinnvoll ist, den Aluminiumgehalt im
Dingemittel-Granulat zu verringern, indem alternative Granulationshilfsmittel verwendet werden, wobei
man gleichzeitig das Dulngemittel mit zusatzlichen Spurenelementen anreichert, die das

Pflanzenwachstum fordern.

ErfindungsgeméaB wird als Granulationsadditiv ein Sulfat eines Metalls, ausgewdhlt aus der Gruppe
umfassend Cu, Co, und Mo verwendet.

Enthdlt das erfindungsgeméBe Dingemittel-Granulat ein Kupfersulfat als Granulationsadditiv, dann
kann dieses beispielsweise in Form von CuSQ, - 5 H,0 verwendet werden.
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Eine bevorzugte Weiterbildung der Erfindung sieht vor, dass das Dingemittel-Granulat weiterhin
elementaren Schwefel und/oder ein Calciumsalz enthélt. Insbesondere sind der elementare Schwefel
und/oder das Calciumsalz bevorzugt als fein gemahlener Feststoff enthalten.

Bevorzugt enthélt das erfindungsgeméBe Dungemittel-Granulat weiterhin wenigstens ein Metallsulfat
ausgewahlt aus der Gruppe umfassend Zinksulfat, Magnesiumsulfat, Mangansulfat, Eisensulfat oder
Aluminiumsulfat, wobei dieses Metallsulfat auch in der Funktion als Granulationshilfsmittel verwendet
werden kann und wobei es insbesondere weiterhin vorteilhaft ist, dass das Kation dieses Metallsulfats
auch als Spurenelement geeignet ist, das Pflanzenwachstum zu férdern und auch fir die menschliche
Erndhrung von Bedeutung ist.

Bevorzugt ist das erfindungsgemaBe Granulationsadditiv in einer Menge von 0,5 bis 2,5 Gew.-%
bezogen auf die Gesamtmasse des trockenen, granulierten Produktes in dem Granulat enthalten.

Bevorzugt ist auch wenigstens ein Metallsulfat ausgewahlt aus der Gruppe umfassend Zinksulfat,
Magnesiumsulfat, Mangansulfat, Eisensulfat oder Aluminiumsulfat in einer Menge von 0,5 bis 2,5
Gew.-% bezogen auf die Gesamtmasse des trockenen, granulierten Produktes in dem Granulat
enthalten.

Vorzugsweise ist es so, dass die Gesamtmenge aller als Granulationsadditive eingesetzten
vorgenannten Substanzen (Metallsulfate) von 0,5 bis 2,5 Gew.-% bezogen auf die Gesamtmasse des
trockenen, granulierten Produktes in dem Granulat betragt.

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist weiterhin ein Verfahren zur Herstellung eines Dingemittel-
Granulats, insbesondere der vorgenannten Art, durch Granulieren in einem FlieBbettgranulator, wobei
eine  mindestens das Ammoniumsulfat und wenigstens ein Granulationsadditiv und/oder
Granulationshilfsmittel und/oder Spurenelement enthaltende wassrige Zusammensetzung auf ein

FlieBbett aus fluidisierten Ammoniumsulfat-haltigen Keimen aufgespriht wird.

Als Granulationsadditiv in dem erfindungsgemaBen Verfahren kann ein Sulfat eines Metalls,
ausgewahlt aus der Gruppe umfassend Cu, Co, und Mo verwendet werden. Zusatzlich zu den
genannten Sulfaten oder alternativ dazu kann man auch als Granulationshilfsmittel wenigstens ein
Metallsulfat ausgewdhlt aus der Gruppe umfassend Zinksulfat, Magnesiumsulfat, Mangansulfat,

Eisensulfat oder Aluminiumsulfat verwenden.

Als vorteilhaft haben sich bei Versuchen im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung
Granulationshilfsmittel erwiesen, bei denen das als im Hinblick auf die gesundheitlichen Auswirkungen
bedenkliche Aluminiumsulfat teilweise durch Eisensulfat ersetzt wird. Dabei kann ein erheblicher Anteil
des Aluminiumsulfats durch Eisensulfat ersetzt werden, wobei die vorteilhaften Eigenschaften des
Aluminiumsulfats als Granulationshilfsmittel erhalten bleiben, insbesondere die geringe Neigung zur
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Staubbildung, die verhaltnismaBig hohe Granulathédrte und hohe Schittdichte. Als besonders geeignet
erwiesen sich hier Gemische aus Eisensulfat und Aluminiumsulfat als Granulationshilfsmittel mit einem
Anteil von 50 Gew.% oder weniger an Eisensulfat und einem Anteil von 50 Gew.% oder mehr an
Aluminiumsulfat. Wird ein noch héherer Anteil an Eisensulfat gewahlt, nimmt allerdings die Festigkeit
des Granulats etwas ab und die Staubbildungsrate nimmt etwas zu. Daher muss hier gegebenenfalls
ein Kompromiss zwischen den Granulateigenschaften einerseits und der gesundheitlichen
Vertraglichkeit des Anteils an Aluminiumsulfat andererseits gefunden werden.

GemaB einer bevorzugten Weiterbildung des erfindungsgeméaBen Verfahrens werden zunéchst eine
erste Zusammensetzung enthaltend wenigstens ein Granulationsadditiv in wassriger Lésung und eine
zweite Zusammensetzung enthaltend Ammoniumsulfat in wassriger Losung getrennt hergestellt, diese
beiden Losungen werden dann miteinander gemischt und das Ldsungsgemisch wird im

FlieBbettgranulator verspriht.

Um eine definierte Losungskonzentration einzustellen kann man beispielsweise dem Ldsungsgemisch
vor dem Versprihen im FlieBbettgranulator weiterhin Wasser zugeben. Dieses Wasser kann
beispielsweise einer Mischvorrichtung, der auch die vorgenannte erste Zusammensetzung und/oder
die vorgenannte zweite Zusammensetzung zugefihrt werden kann, Uber eine separate Leitung

zugefihrt werden.

Gemd&B einer bevorzugten Weiterbildung der vorgenannten Verfahrensvariante kann man auch
beispielsweise dem Ldsungsgemisch vor dem Versprihen weiterhin Ammoniumsulfat als Feststoff
zugeben, zur Einstellung einer definierten Konzentration und eines definierten Mischverhaltnisses.
Dieses feste Ammoniumsulfat kann beispielsweise einer Mischvorrichtung, der auch die vorgenannte
erste Zusammensetzung und/oder die vorgenannte zweite Zusammensetzung zugefuhrt werden kann,

uber eine separate Leitung zugefuhrt werden.

GemaB einer Weiterbildung der Erfindung ist es auch beispielsweise bei Verwendung von mehr als
einem Metallsulfat als Granulationshilfsmittel méglich, zunéchst von jedem Metallsulfat und von dem
Ammoniumsulfat  jeweils getrennte wdassrige Lodsungen herzustellen, und diese dann
zusammenzufihren, um ein definiertes Mischverhaltnis zu erzielen, so dass bei dieser Variante auch
drei oder mehrere wéssrige Ldsungen zunéchst getrennt hergestellt und danach aus diesen ein
L&sungsgemisch hergestellt werden kann, welches in den FlieBbettgranulator eingespriht wird.

Eine bevorzugte Weiterbildung des erfindungsgemaBen Verfahrens sieht vor, dass die wéssrige
Zusammensetzung von unten in den FlieBbettgranulator und/oder in das FlieBbett eingespriht wird.

Im Rahmen von Versuchen im Zusammenhang mit der vorliegenden Erfindung wurde festgestellt,
dass insbesondere durch die Anwendung einer erhéhten Sprihrate Granulate mit verbesserten
Eigenschaften herstellbar sind, wobei beispielsweise eine verringerte Neigung zur Staubbildung
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auftritt. Daher wird vorzugsweise die wassrige Zusammensetzung Uber Disen mit einer Sprihrate von
wenigstens etwa 150 ml/min pro Duse verspriht.

Granulate umfassen bevorzugt Partikel, welche einheitlich geformt und homogen aufgebaut sind,
wobei ihre Beschaffenheit und ihr physikalisches Verhalten dem Fachmann bekannt sind. Die Kérner
eines Granulats kénnen verschiedene GroBen annehmen, wobei die Breite der KorngréBenverteilung
ein Kriterium fur die Qualitdt eines Granulats darstellt. Das erfindungsgemaBe Granulat weist
bevorzugt eine enge KorngrdBenverteilung auf, wobei der groBte und der kleinste Partikeldurchmesser
bevorzugt héchstens 10 mm voneinander abweichen, bevorzugter héchstens 8 mm, hdchstens 6 mm,

hochstens 4 mm, hdchstens 3 mm oder hdchstens 2 mm.

In einer bevorzugten Ausfihrungsform weisen die erfindungsgemaBen Granulate eine GroBe im
Bereich von 2 bis 5 mm auf, bevorzugter im Bereich von 2 bis 4,5 mm, noch bevorzugter im Bereich

von 2 bis 4 mm und am bevorzugtesten im Bereich von 2,5 bis 4 mm.

Bei der Herstellung eines erfindungsgemaBen Dingemittel-Granulats wird eine Zusammensetzung
umfassend die Granulationsadditive und Ammoniumsulfat hergestellt. Bevorzugt umfasst die
Zusammensetzung auBerdem Wasser. Bevorzugt werden Ammoniumsulfat, Granulationsadditive und
Wasser miteinander in einer Mischvorrichtung gemischt. Besonders bevorzugt werden eine erste
Zusammensetzung aus Ammoniumsulfat und Wasser sowie eine zweite Zusammensetzung aus
Granulationsadditiven und Wasser angewendet, die in entsprechendem Verhéltnis flissig vermischt

werden.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform liegt der Gehalt von Ammoniumsulfat in der Zusammensetzung
im Bereich von 30 Gew.-% bis maximal zur gesattigten Losung bei etwa 50 Gew.-%, bevorzugter im
Bereich von 31 bis 49 Gew.-%, im Bereich von 32 his 48 Gew.-%, im Bereich von 33 bis 47 Gew.-%,
im Bereich von 34 bis 46 Gew.-% oder im Bereich von 35 bis 45 Gew.-%, jeweils bezogen auf die
Gesamtmasse  der  Zusammensetzung, immer unterhalb  der  temperaturabhédngigen
Kristallisationsgrenze.

In einer bevorzugten Ausfihrungsform liegt der Gehalt von reinem Granulationsadditiv in den
Feststoffanteilen der Zusammensetzung im Bereich von 0,5 bis 2,5 Gew.-%, bevorzugter im Bereich
von 0,55 bis 2,3 Gew.-%, im Bereich von 0,6 bis 2,1 Gew.-%, im Bereich von 0,65 bis 1,9 Gew.-%, im
Bereich von 0,7 bis 1,7 Gew.-%, im Bereich von 0,75 his 1,5 Gew.-%, im Bereich von 0,8 his 1,3
Gew.-%, im Bereich von 0,85 bis 1,2 Gew.-% oder im Bereich von 0,9 bis 1,1 Gew.-%, jeweils
bezogen auf die Gesamtmasse des trockenen, granulierten Produktes.
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In einer anderen bevorzugten Ausfiihrungsform betrégt der Gehalt von reinem Granulationsadditiv in
der Zusammensetzung héchstens 2,5 Gew.-%, bevorzugter héchstens 2,3 Gew.-%, héchstens 2,1
Gew.-%, hochstens 1,9 Gew.-%, hochstens 1,7 Gew.-%, hochstens 1,5 Gew.-%, hochstens 1,3 Gew.-
%, hochstens 1,2 Gew.-%, héchstens 1,1 Gew.-% oder hochstens 1,0 Gew.-%, jeweils bezogen auf
die Gesamtmasse des trockenen, granulierten Produkts.

Die Zusammensetzung liegt bevorzugt in Form eines Gemisches vor, wobei das Gemisch

beispielsweise in Form einer Losung vorliegen kann.

Das Granulieren der Zusammensetzung kann nach Ublichen, dem Fachmann bekannten Methoden
erfolgen, beispielsweise mittels Spruhkristallisation (Prilling), Trommelgranulierung, Kristallisation oder
FlieBbettgranulierung. Vorzugsweise erfolgt das Granulieren der Zusammensetzung im Rahmen der
vorliegenden Erfindung durch FlieBbettgranulierung.

Die Herstellung der Keime erfolgt bevorzugt durch Trocknung der sich verfestigenden Trépfchen der
Zusammensetzung, kann aber auch durch Abrieb von schon vorhandenen, bereits verfestigten
Granulatpartikeln erfolgen. Durch die Benetzung solcher Granulatpartikel mit weiteren Trépfchen
wachsen die Partikel an und bilden bevorzugt ein homogenes Granulat.

In einer bevorzugten Ausfihrungsform erfolgt das Granulieren mittels FlieBbettgranulierung,
umfassend die Schritte:

--Bereitstellen von Ammoniumsulfat-haltigen Keimen;
--Fluidisieren der Ammoniumsulfat-haltigen Keime im FlieBbett und

--Versprihen der als wassrige Lésung bereitgestellten Zusammensetzung enthaltend Ammoniumsulfat

und wenigstens ein Granulationsadditiv auf die Keime.

Bei der vorgenannten bevorzugten Variante des erfindungsgeméBen Verfahrens werden
Ammoniumsulfat-haltige Keime bereitgestellt. Bevorzugt werden die Keime durch Sieben und/oder

Brechen von granuliertem Ammoniumsulfat als Uberkorn erzeugt.

Die erfindungsgeméBen Keime weisen bevorzugt eine enge GréBenverteilung auf, wobei der groBte
und der kleinste Keimdurchmesser bevorzugt hochstens 4 mm voneinander abweichen, bevorzugter
hochstens 2 mm, hdchstens 1 mm oder héchstens 0,5 mm. Verfahren zur Bestimmung eines

Keimdurchmessers sind einem Fachmann bekannt.



10

15

20

25

30

35

WO 2018/073085 PCT/EP2017/075998

In einer bevorzugten Ausfihrungsform liegt der Durchmesser der Ammoniumsulfat-haltigen Keime im
Bereich von 0,1 bis 4,0 mm, bevorzugter im Bereich von 0,1 bis 2,0 mm und am bevorzugtesten im
Bereich von 0,5 bhis 2,0 mm.

Die Ammoniumsulfat-haltigen Keime werden bevorzugt in einem FlieBbett fluidisiert. Ein FlieBbett
eignet sich fur eine Vielzahl verfahrenstechnischer Prozesse zur Behandlung von Feststoffen und
Flissigkeiten und sein Aufbau ist dem Fachmann bekannt. Das erfindungsgeméaBe FlieBbett wird
bevorzugt durch die Ammoniumsulfat-haltigen Keime gebildet. Bevorzugt wird das FlieBbett von einem
Fluid durchstromt. Die Ammoniumsulfat-haltigen Keime werden bevorzugt durch eine
aufwdrtsgerichtete Strémung des Fluids in einen fluidisierten Zustand versetzt. Dabei wird ein
flussigkeitsahnlicher Zustand der Keime erzeugt, der auch als "Wirbelschicht' bezeichnet wird.
Bevorzugt umfasst das Fluid Luft.

Bevorzugt liegt die sog. Leerrohrgeschwindigkeit des Fluids, welches zum Fluidisieren der Ammonium-
sulfat-haltigen Keime verwendet wird, im Bereich von 1 - 5 m/s, bevorzugter im Bereich von 1,5 - 4,5
m/s, im Bereich von 2 - 4 m/s oder im Bereich von 2,5 - 3,5 m/s.

Bevorzugt liegt die Temperatur des FlieBbetts im Bereich von 50 °C bis etwa 120°C, bevorzugter im
Bereich von 60°C bis 90°C oder im Bereich von 70°C bis 80°C. Das Fluid wird entsprechend

vorgewdrmt um die FlieBbetttemperatur einzustellen.

In dem erfindungsgemaBen Verfahren wird bevorzugt die zuvor als wéssrige Ldsung in dem
gewinschten Mischungsverhéltnis bereitgestellte Zusammensetzung auf die Ammoniumsulfat-haltigen
Keime verspriht. Die beim Versprihen der Zusammensetzung gebildeten Tropfchen gehen dabei
bevorzugt in das FlieBbett aus fluidisierten, Ammoniumsulfat-haltigen Keimen Gber. Beim Erreichen
des FlieBbetts werden die Tropfchen bevorzugt von dem Fluid, bevorzugt von Luft, von unten nach
oben umstrémt, wobei das Fluid bewirkt, dass die Trdpfchen trocknen und sich Uberwiegend an den
Keimen verfestigen, wodurch sie zum Wachstum der Keime beitragen.

Das Verspriihen der Zusammensetzung erfolgt bevorzugt innerhalb des FlieBbettes, so dass die beim
Verspruhen gebildeten Trépfchen von unten nach oben in das FlieBbett verspriht werden, wodurch die
versprihte Zusammensetzung auf die Partikel im FlieBbett Gbertragen und getrocknet wird.

In einer bevorzugten Ausfihrungsform erfolgt das Versprihen der als wassrige Losung bereitgestellten
Zusammensetzung Uber Disen, wobei Uber jede Dise pro Minute mindestens 150 ml der
Zusammensetzung verspriht werden, bevorzugter mindestens 250 ml pro Minute, mindestens 500 ml



10

15

20

25

30

35

WO 2018/073085 PCT/EP2017/075998

pro Minute, mindestens 1000 ml pro Minute, mindestens 1500 ml pro Minute oder mindestens 2000

ml pro Minute.

Bevorzugt wird zum Versprihen der Zusammensetzung Luft verwendet. Bevorzugt herrscht im
Granulator oberhalb des FlieBbetts ein geringer Unterdruck. Bevorzugt betrdgt der Unterdruck
hochstens 10 mbar, bevorzugter hdchstens 5 mbar oder héchstens 2 mbar.

Bevorzugt liegt der Durchfluss der Luft, welche zum Versprihen der Zusammensetzung Uber jede Dise
verwendet wird, im Bereich von 10 bis 200m3 pro Stunde, bevorzugter im Bereich von 20 bis 180m?3
pro Stunde, im Bereich von 40 bis 160m3 pro Stunde, im Bereich von 60 bis 140m3 pro Stunde oder
im Bereich von 80 bis 120m? pro Stunde.

Bevorzugt benetzen die Tropfchen die Ammoniumsulfat-haltigen Keime bzw. die schon vorhandenen,
bereits verfestigten Granulatpartikel, so dass diese gleichméaBig wachsen und ein homogenes Granulat
bilden.

In einer bevorzugten Ausfihrungsform verlassen die Granulatpartikel das FlieBbett und werden
bevorzugt zu einer Sortiervorrichtung berfihrt. Geeignete MaBnahmen zum Uberfilhren von
Granulatpartikeln von einem FlieBbett zu einer weiteren Vorrichtung sind einem Fachmann bekannt.
Beispielsweise durch Einsatz von speziell konstruierten Verteilerplatten kénnen die Granulatpartikel im
fluidisierten Zustand nicht nur in vertikale Bewegung, sondern zusatzlich auch in horizontale Bewegung
versetzt werden und so nach und nach das FlieBbett verlassen.

In einer bevorzugten Ausfiihrungsform wird zumindest ein Teil der zum Fluidisieren verwendeten Luft
als Abluft in einer Reinigungsstufe gereinigt. Bevorzugt wird die Luft nach Durchstromen des
FlieBbettes oberhalb des FlieBbettes abgeleitet und der Reinigungsstufe zugefihrt. Bevorzugt wird die
Luft in der Reinigungsstufe gereinigt, d.h. insbesondere von Feststoffpartikeln und Tropfchen befreit.
Bevorzugt ist die Reinigungsstufe ein Nasswéascher.

In einer bevorzugten Ausfihrungsform werden die Granulate nach ihrer Herstellung in mindestens drei

Fraktionen aufgeteilt, wobei
- eine Fraktion (F;) Partikel mit der gewlinschten ZielgréBe enthalt,
- eine Fraktion (F,) Partikel mit einer GroBe oberhalb der gewlinschten ZielgréBe enthalt, und

- eine Fraktion (F5) Partikel mit einer GroBe unterhalb der gewiinschten ZielgroBe enthalt.

10
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Bevorzugt wird die Fraktion (Fy), welche Partikel mit der gewinschten ZielgroBe enthélt, nach
Verlassen des FlieBbettes weiter verarbeitet bzw. als Produkt verpackt.

Bevorzugt wird die Fraktion (F,), welche Partikel mit einer GroBe oberhalb der gewlinschten ZielgréBe
enthalt, einer Zerkleinerungsvorrichtung zugefihrt, welche bevorzugt konfiguriert ist, Granulatpartikel
zu zerkleinern. Bevorzugt werden die Partikel der Fraktion (F;) in der Zerkleinerungsvorrichtung
zerkleinert und die zerkleinerten Partikel werden bevorzugt erneut dem FlieBbett zugefihrt.

Bevorzugt wird die Fraktion (Fs), welche Partikel mit einer GroBe unterhalb der gewlinschten ZielgréBe
enthalt, erneut dem FlieBbett als Keime fir weiteres Wachstum zugefihrt.

In einer bevorzugten Ausflhrungsform umfassen die fertigen Granulate mindestens 95 Gew.-% der
versprihten Menge an Ammoniumsulfat und Granulationshilfsmittel, bevorzugter mindestens 95,5
Gew.-%, mindestens 96 Gew.-%, bevorzugter mindestens 96,5 Gew.-%, mindestens 97 Gew.-%,
mindestens 97,5 Gew.-% oder mindestens 98 Gew.-%.

In einer bevorzugten Ausfuhrungsform betrdgt die Menge an Ammoniumsulfat und
Granulationshilfsmittel, welche nicht zur Masse der fertigen Granulate beitragen und beispielsweise
Staub bilden, héchstens 10 Gew.-%, bevorzugter hochstens 9 Gew.-%, hoéchstens 8 Gew.-%,
hochstens 7 Gew.-%, hochstens 6 Gew.-%, hochstens 5 Gew.-%, hochstens 4 Gew.-%, hochstens 3
Gew.-%, hochstens 2 Gew.-% oder héchstens 1 Gew.-%, jeweils bezogen auf die trockene

Gesamtmasse an versprihtem Ammoniumsulfat und Granulationsadditiven.

Ein weiterer Aspekt der Erfindung betrifft ein Granulat, welches Ammoniumsulfat und wenigstens ein
Granulationshilfsmittel und/oder Spurenelement umfasst, wobei alle Partikel des Granulats eine
vergleichbare Zusammensetzung aufweisen und wobei der Gehalt an reinen Granulationshilfsmitteln
und/oder Spurenelementen im Granulat im Bereich von 0,5 bis 2,5 Gew.-% liegt.

Vergleichbare Zusammensetzung im Sinne der Erfindung bedeutet, dass die Stoffmengen der
einzelnen Komponenten des erfindungsgemadBen Granulats in den einzelnen Granulatpartikeln
héchstens um 2 % vom Mittelwert der Stoffmengen der jeweiligen Komponente im gesamten Granulat
abweichen, bevorzugter hochstens 1,5 % oder hdchstens 1 %. Methoden zur Bestimmung der
Stoffmengen eines Granulats sind einem Fachmann bekannt.

In einer bevorzugten Ausflhrungsform betrdgt der Gehalt an Ammoniumsulfat im Granulat mindestens
97,5 Gew.-%, bevorzugter mindestens 98 Gew.-%, mindestens 98,5 Gew.-%, oder mindestens 99
Gew.-%, jeweils bezogen auf die Gesamtmasse des Granulats.

11
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In einer weiteren bevorzugten Ausfiihrungsform liegt der Gehalt an reinen Granulationsadditiven im
Granulat im Bereich von 0,5 bis 2,5 Gew.-%, bevorzugter im Bereich von 0,6 bis 2 Gew.-%, im Bereich
von 0,7 bis 1,5 Gew.-%, oder im Bereich von 0,8 bis 1,0 Gew.-%, jeweils bezogen auf die
Gesamtmasse des Granulats.

Das Granulat kann ggf. weitere Bestandteile umfassen. Beispielsweise umfasst die partikelfdrmige
Zusammensetzung Wasser als Restfeuchte. Bevorzugt betrdgt der Gehalt an Wasser im Granulat
héchstens 1,0 Gew.-%, bevorzugter héchstens 0,8 Gew.-%, hochstens 0,6 Gew.-%, héchstens 0,4
Gew.-%, oder héchstens 0,2 Gew.-%, jeweils bezogen auf die Gesamtmasse des Granulats.

Unter Restfeuchte wird gemaB der vorliegenden Erfindung der Wassergehalt (ohne Kristallwasser, nur
freie Feuchte) des granulierten Dingers verstanden, der in der pordsen Struktur der Granulatpartikel
auch nach der Trocknung verbleibt. Die Restfeuchte hat Einfluss auf die Lagerfahigkeit des Produktes
und auf die Entstehung mdglicher Verklumpungen.

Ein weiterer Aspekt der Erfindung betrifft eine Vorrichtung zur Herstellung von Granulaten umfassend
Ammoniumsulfat, wobei die Vorrichtung die zumindest zeitweise miteinander in Wirkverbindung

stehenden Komponenten umfasst:

(A)  eine Mischvorrichtung, konfiguriert zum Herstellen einer Zusammensetzung umfassend

Ammoniumsulfat und wenigstens ein Granulationsadditiv der zuvor genannten Art;

(B)  eine Verspruhungsvorrichtung mit FlieBbett, angeordnet nach der Mischvorrichtung, konfiguriert

zum Versprihen der in der Mischvorrichtung hergestellten Zusammensetzung; und

(C)  einen FlieBbettgranulator, konfiguriert zum Herstellen des Granulats.

Alle  bevorzugten Ausfihrungsformen, welche vorstehend im Zusammenhang mit dem
erfindungsgemaBen Verfahren beschrieben sind, gelten entsprechend analog auch fur die
erfindungsgemaBe Vorrichtung.

Die Komponenten der erfindungsgemé&Ben Vorrichtung stehen miteinander in Wirkverbindung, d.h.
sind durch geeignete Rohrleitungen etc. miteinander in einer Weise verbunden, welche die allgemeine
Funktionsféhigkeit der Vorrichtung gewéhrleistet. Die daftr erforderlichen MaBnahmen sind einem
Fachmann bekannt.

Die erfindungsgeméBe Mischvorrichtung ist bevorzugt konfiguriert zum Herstellen einer

Zusammensetzung umfassend Ammoniumsulfat und wenigstens ein Granulationsadditiv. Der Aufbau

und die Funktionsweise einer solchen Mischvorrichtung sind einem Fachmann bekannt.

12
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In der Verspruhungsvorrichtung wird die Zusammensetzung, welche in der erfindungsgemaBen
Mischvorrichtung hergestellt wird, bevorzugt verspriht. Bevorzugt ist die Versprihungsvorrichtung
innerhalb des FlieBbettes angeordnet und verspriht die Zusammensetzung von unten nach oben auf
das FlieBbett. Die Verspruhungsvorrichtung ist derart konfiguriert, dass die beim Versprihen
gebildeten Tropfchen eine enge GroBenverteilung haben und gleichméBig verteilt werden.

Das FlieBbett ist bevorzugt konfiguriert, die Ammoniumsulfat-Keime und die sich bildenden
Granulatpartikel zu fluidisieren.

In einer bevorzugten Ausfihrungsform umfasst die Vorrichtung die zusatzlich mit der Vorrichtung in
Wirkverbindung stehenden Komponenten:

(D) eine Aufteilungsvorrichtung, angeordnet nach dem FlieBbett, konfiguriert zum Aufteilen der
Granulate in Fraktionen unterschiedlicher PartikelgroBe; und/oder

(B)  eine Reinigungsstufe, konfiguriert zum Reinigen der zum Fluidisieren verwendeten Luft.

Die Aufteilungsvorrichtung ist bevorzugt angeordnet nach dem FlieBbett und konfiguriert zum Aufteilen
der Granulate in Fraktionen unterschiedlicher PartikelgréBe. Dabei werden solche Partikel, die die
gewlnschte ZielgroBe haben, nach Verlassen des FlieBbettes bevorzugt weiter verarbeitet oder
verpackt. Partikel mit einer GroBe oberhalb der gewlinschten ZielgroBe, ggf. auch ein geringer Teil des
Produktstroms, werden bevorzugt einer Zerkleinerungsvorrichtung zugefihrt und dort zerkleinert.
Bevorzugt werden die zerkleinerten Partikel erneut dem FlieBbett als Keime zugefuhrt. Partikel mit einer
GroBe unterhalb der gewlnschten ZielgréBe werden erneut dem FlieBbett als Keime zugefiihrt.

Die Reinigungsstufe ist bevorzugt konfiguriert, die Luft, welche das FlieBbett durchstromt hat, zu
reinigen, d.h. insbesondere von Feststoffpartikeln und Tropfchen zu befreien. Bevorzugt ist die
Reinigungsstufe ein Nasswéascher.

Gegenstand der vorliegenden Erfindung ist weiterhin eine Anlage zur Herstellung eines Dingemittel-
Granulats auf Basis von Ammoniumsulfat, insbesondere gemaB einem Verfahren der vorgenannten
Art, umfassend einen Wirbelschichtgranulator, dem Uber eine Leitung Prozessluft zugefiihrt wird und
dem vorzugsweise (Uber eine Pumpe eine Losung enthaltend Ammoniumsulfat sowie
Granulationsadditive zugefthrt wird, welche Uber eine Sprihdise in den Wirbelschichtgranulator
eingedist wird, wobei die Anlage mindestens zwei getrennte Behélter umfasst, wobei ein erster
Behélter eine erste Losung enthaltend Granulationsadditive in Wasser aufnimmt und ein zweiter
Behélter eine Ldsung enthaltend Ammoniumsulfat in Wasser aufnimmt, wobei beide Behélter Uber

eine Leitung miteinander oder mit einem weiteren Behélter verbunden sind und wenigstens einer der
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Behdlter oder der weitere Behdlter Uber eine Leitung unmittelbar oder mittelbar mit dem
Wirbelschichtgranulator in Wirkverbindung steht.

Nachfolgend wird die vorliegende Erfindung anhand von Ausfihrungsbeispielen unter Bezugnahme
auf die beiliegende Zeichnung naher erlautert. Dabei zeigt:

Figur 1 ein FlieBbild einer beispielhaften Granulationsanlage, welche zur Herstellung eines

erfindungsgeméaBen Dingemittel-Granulats verwendet wurde.

Nachfolgend wird unter Bezugnahme auf Figur 1 ein mogliches Ausfuhrungsbeispiel der vorliegenden
Erfindung naher erldutert. Die Darstellung zeigt ein FlieBbild einer beispielhaften Granulationsanlage,
welche zur Herstellung von erfindungsgemaBen Dingemittel-Granulaten eingesetzt wurde. Es handelt
sich um einen so genannten Wirbelschichtgranulator 17. Bei dieser Anlage wird die fur Fluidisation
verwendete Luft aus der Umgebung angesaugt, die dann (ber die Leitung 18 und Uber einen
Anstromboden 2 in die Prozesskammer 1 einstromt. Vor dem Eintritt in die Prozesskammer durchlduft
die Luft einen elektrischen Lufterhitzer 10. In der Prozesskammer 1 befindet sich eine Sprihdise 3
(auBenmischende Zweistoffdise, mit einer Reinigungsnadel) die in ,Bottom-Spray“-Konfiguration
eingebaut ist und die die Lésung im Gleichstrom zur Fluidisationsluft vertikal nach oben verspriht. Die
Sprihdise 3 wird Uber die Leitung 20 mit Druckluft versorgt.

Die Sprihlésung wird in Behdltern 8 batchweise vorbereitet. Granulationsadditive werden in einem
ersten Behdlter 8 a aufgeldst. Diesem ersten Behalter 8 a werden die Granulationsadditive Uber eine
Leitung 11 zugefuhrt. Diesem ersten Behdlter 8 a wird Uber eine weitere Leitung 12 Wasser zugefihrt.

Die Ammoniumsulfat-Lésung wird in einem zweiten Behélter 8 b vorbereitet. Diesem zweiten Behélter
8 b wird zum einen Uber eine mit der Leitung 12 verbundene Zweigleitung 13 Wasser zugefihrt und
das Ammoniumsulfat (AS) wird Uber eine weitere Leitung 14 in den zweiten Behélter 8 a gegeben.
AnschlieBend wird die entsprechende Menge an Additividsung aus dem ersten Behélter 8 a in den
zweiten Behdlter 8 b mit der AS Lésung eindosiert. Die Lésung wird durch ein Rihrwerk homogenisiert
und auf die Prozesstemperatur vorgeheizt. Die Lésung wird dann Gber eine Pumpe 5 Uber die Leitung
19 in den Wirbelschichtgranulator 17 geférdert. Oberhalb der Prozesskammer 1 befindet sich eine
Expansionskammer 4, die einen groBeren Apparatequerschnitt aufweist als die Prozesskammer 1.
Durch den vergréBerten Querschnitt wird die Luftgeschwindigkeit reduziert und so der Austrag der
kleinen Partikel aus dem System vermindert. Die Abluft gelangt in eine externe Reinigungsstufe 6 und
wird dort von ausgetragenen Partikeln befreit. Nach der Reinigungsstufe befindet sich ein Gebldse 7,
so dass die gesamte Anlage im Saugmodus (Unterdruck) betrieben wird. Das entnommene Granulat
wird mit Hilfe eines Siebturms 9 in die drei Fraktionen Uberkorn (> 4 mm), Produkt (2-4 mm) sowie
Unterkorn (< 2mm) klassiert. Das abgesiebte Unterkorn (Feinkorn) wird Uber die Leitungen 15, 16

recycelt und samt zusétzlichem Keimmaterial in den Granulator eingetragen.
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Der gesamte Prozess wird Uber eine speicherprogrammierbare Steuerung (SPS) betrieben und
uberwacht. Alle relevanten Daten werden im EchtzeitflieBbild auf einem PC angezeigt und in definierter
Taktung gespeichert. Die Regelung des Fluidisationsluftstroms und der Lufterhitzerleistung erfolgt
automatisch, wobei der gewiinschte Volumenstrom und die Zulufttemperatur vorgegeben werden. Der
eingespruhte Massenstrom wird Uber die Pumpe 5 geregelt.

Beispiele unter Verwendung von Granulationshilfsmitteln unterschiedlicher Zusammensetzung:

Nachfolgend werden einige Definitionen aufgelistet, die in der vorliegenden Anmeldung verwendet

werden.

Granulathérte: Die Harte der entstehenden Granulate wurde mit einem Texture Analyser der Firma
Stable Micro Systems Ltd. gemessen. Fir die Bestimmung der Granulathdrte wurden stets Granulate
mit einer PartikelgroBe zwischen 2,5 und 2,8 mm verwendet, die Uber eine Siebung von der restlichen
Probe abgetrennt wurden. Aus der aufgezeichneten Kraft-Weg-Kurve wurde mittels eines
vorgeschriebenen Makros die Granulatharte ermittelt. Dabei ist die Granulathérte definiert als die
maximale Kraft [N], die ein Partikel aufnehmen kann, bevor es bricht. Zur Erhéhung der statistischen
Sicherheit wurden flr jede zur Messung der Granulathdrte ausgewdhlte Probe mindestens 30 Partikel
vermessen. Aus den mindenstens 30 ermittelten Werten wurden dann Mittelwert,

Standardabweichung sowie der maximale und minimale Wert ermittelt.

PartikelgroBenverteilung: Zur Messung der PartikelgroBenverteilung wurde ein so genannter
,CAMSIZER XT® der Firma Retsch Technology verwendet, welcher auf einem optischen Verfahren
basiert. Uber eine Rinne werden die Granulate zu einer Freifalleinrichtung geférdert. Die dadurch
dispergierten Partikel fallen durch die Messebene, wo sie zwei LED Stroboskoplichtquellen passieren.
Die Schattenprojektionen der Granulate werden von zwei Digitalkameras aufgenommen. Die Kameras
unterscheiden sich hinsichtlich ihrer Auflésung, so dass eine Kamera die kleineren und die andere
Kamera die groBeren Partikel erfasst. Die Rohdaten werden von einer Software automatisch
ausgewertet und die Verteilungskurven in Echtzeit berechnet.

Restfeuchtebestimmung: Von allen Proben wurde die Restfeuchte bestimmt. Hierflir wurde eine
abgewogene Probe auf einem Schalchen tber Nacht bei 100 °C im Trockenschrank gelagert und das
Gewicht der Probe wurde nach dem Trocknen erneut gemessen. Mit Hilfe der nachfolgenden Formel
kann aus den gemessenen Werten der prozentuale Restfeuchteanteil (RF), bezogen auf die feuchte
Probe, berechnet werden. Es wurde fir jede Probe stets eine Doppelbestimmung durchgefihrt.

RF [%] = Mteucht-Mirocken / Mieucht-MSchale
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Schiittdichte: Die Schittdichte wurde von jedem Endprodukt bestimmt. Es wurde dazu ein Becher mit
einem definierten Volumen Vy mit Produkt geflllt und die Masse gewogen. Die Masse der Probe
bezogen auf das Volumen ergibt entsprechend der nachfolgenden Formel die Schittdichte der Probe.

Psch = Mprobe / V0

Verwendete Stoffe: Das flr die Granulation benétigte Ammoniumsulfat wurde als kristalliner Feststoff
bereitgestellt. Es wurde mit demineralisiertem Waser eine 40 Gew.%-ige LOsung hergestellt.

Samtliche Granulationshilfsmittel wurden von der Firma Carl Roth GmbH + Co. KG bezogen.

In einer Versuchsreihe wurden zum einen Spurenelemente als Granulationsadditive aus nur jeweils
einer Substanz untersucht, n&mlich Kupfersulfat-Pentahydrat, Zinksulfat-Heptahydrat und
Eisen(ll)sulfat-Heptahydrat sowie daneben auch Kombinationen aus Eisensulfat und Aluminiumsulfat,
bei denen das Aluminiumsulfat in unterschiedlichen Anteilen teilweise durch Eisensulfat ersetzt wurde.
Die Additivanteile wurden stets auf kristallwasserfreie Sulfate bezogen.

Die Versuchsergebnisse sind in der nachfolgenden Tabelle 1 wiedergegeben

16
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Tabelle 1
Granulations- Zinksulfat | Kupfersulfat | Eisensulfat | Aluminium- | Aluminium- | Aluminium-
Hilfsmittel sulfat/ sulfat/ sulfat/
Eisensulfat | Eisensulfat | Eisensulfat
3:1 1:1 1:3
Sprihdauer (h) 6 6 6 6 6 6
Wasserinhalt
, 60 60 60 60 60 60
in Losung (%)
Vorlage AS (kg) 5 5 5 5 5 5
Betthéhe (m) 0,21 0,21 0,21 0,21 0,21 0,21
Fluidluftstrom
215 215 215 215 215 215
(m3/h)
Prozesstemperatur
0 <100 <100 <100 <100 <100 <100
Granulatharte (N) | >20 >15 >25 >25 >20 >10
Restfeuchte (%) <0,5 <0,5 <0,5 <0,5 <0,5 >1

Die Granulathdrte nimmt mit zunehmendem Anteil Eisensulfat ab, was sich inshesondere bemerkbar

macht, wenn der Eisensulfat-Anteil bei mehr als 50 % liegt. Fir Kupfer und Zink lagen die Hérten

innerhalb eines akzeptablen Bereichs.

Die Restfeuchten lagen in den meisten Féllen unterhalb 0,5%.
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Bezugszeichenliste

1

Prozesskammer
Anstrémboden
Sprihdise
Expansionskammer
Pumpe
Reinigungsstufe

Geblase

8 a erster Behdlter

8 b zweiter Behélter

9

10

11

12

13

14

15

16

17

18

19

20

Siebung
Lufterhitzer
Leitung fur Zugabe der Additive
Leitung fur Wasserzugabe
Leitung fur Wasserzugabe
Leitung fur Zugabe des Ammoniumsulfats
Leitung fur das Recycling des Feinkorns
Leitung fur das Recycling des Feinkorns
Granulator
Leitung fur Luft
Leitung fur Lésung zum Granulator

Leitung fur Druckluft
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Patentanspriiche

1.

Ammoniumsulfat enthaltendes Dungemittel-Granulat umfassend wenigstens ein Metallsalz als
Granulationsadditiv, dadurch gekennzeichnet, dass dieses als Granulationsadditiv ein Sulfat
eines Metalls enthalt, ausgewahlt aus der Gruppe umfassend Cu, Co, und Mo.

Ammoniumsulfat enthaltendes Dingemittel-Granulat nach  Anspruch 1, dadurch
gekennzeichnet, dass dieses das Granulationsadditiv in einer fur Spurenelemente Ublichen
Menge, vorzugsweise im ppm-Bereich, enthalt.

Ammoniumsulfat enthaltendes Dingemittel-Granulat nach Anspruch 1 oder 2, dadurch

gekennzeichnet, dass dieses CuSO, - 5 H,0 als Spurenelement enthélt.

Ammoniumsulfat enthaltendes Dingemittel-Granulat nach einem der Anspriche 1 bis 3,
dadurch gekennzeichnet, dass das Granulat weiterhin elementaren Schwefel und/oder ein
Calciumsalz enthalt.

Ammoniumsulfat enthaltendes Dingemittel-Granulat nach  Anspruch 4, dadurch
gekennzeichnet, dass der elementare Schwefel und/oder das Calciumsalz als fein
gemahlener Feststoff enthalten sind.

Ammoniumsulfat enthaltendes Dingemittel-Granulat nach einem der Anspriche 1 bis 5,
dadurch gekennzeichnet, dass dieses weiterhin wenigstens ein Metallsulfat ausgewdahlt aus
der Gruppe umfassend Zinksulfat, Magnesiumsulfat, Mangansulfat, Eisensulfat oder
Aluminiumsulfat als Granulationshilfsmittel enthalt.

Ammoniumsulfat enthaltendes Dingemittel-Granulat nach einem der Anspriche 1 bis 6,
dadurch gekennzeichnet, dass das Granulationsadditiv gemaB Anspruch 1 in einer Menge
von 0,5 bis 2,5 Gew.-% bezogen auf die Gesamtmasse des trockenen, granulierten Produktes
in dem Granulat enthalten ist.

Ammoniumsulfat enthaltendes Dingemittel-Granulat nach einem der Anspriche 1 bis 7,
dadurch gekennzeichnet, dass das Metallsulfat gemaB Anspruch 6 in einer Menge von 0,5
bis 2,5 Gew.-% bezogen auf die Gesamtmasse des trockenen, granulierten Produktes in dem
Granulat enthalten ist.
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9.

10.

11.

12.

13.

14.

Verfahren zur Herstellung eines Dingemittel-Granulats, dadurch gekennzeichnet, dass das
Dingemittel-Granulat durch Granulieren in einem FlieBbettgranulator hergestellt wird, in dem
eine mindestens das Ammoniumsulfat und wenigstens ein Granulationsadditiv und/oder
Spurenelement und/oder Granulationshilfsmittel enthaltende wassrige Zusammensetzung auf
ein FlieBbett aus fluidisierten Ammoniumsulfat-haltigen Keimen aufgespriht wird, dadurch
gekennzeichnet, dass das Granulationsadditiv ein Sulfat eines Metalls enthélt, ausgewahlt
aus der Gruppe umfassend Cu, Co, und Mo und/oder das Granulationshilfsmittel wenigstens
ein Metallsulfat ausgewdhlt aus der Gruppe umfassend Zinksulfat, Magnesiumsulfat,
Mangansulfat, Eisensulfat oder Aluminiumsulfat enthélt.

Verfahren zur Herstellung eines Dungemittel-Granulats nach Anspruch 9, dadurch
gekennzeichnet, dass das Granulationshilfsmittel ein Gemisch aus Eisensulfat und

Aluminiumsulfat enthlt.

Verfahren zur Herstellung eines Dungemittel-Granulats nach Anspruch 10, dadurch
gekennzeichnet, dass das Granulationshilfsmittel ein Gemisch aus Eisensulfat und
Aluminiumsulfat mit einem Anteil von 50 Gew.% oder weniger an Eisensulfat und einem Anteil

von 50 Gew.% oder mehr an Aluminiumsulfat enthélt.

Verfahren zur Herstellung eines Dingemittel-Granulats nach einem der Anspriiche 9 bis 11,
dadurch gekennzeichnet, dass zundchst eine erste Zusammensetzung enthaltend
wenigstens ein Granulationshilfsmittel und/oder Granulationsadditiv und/oder Spurenelement
in wassriger Losung und eine zweite Zusammensetzung enthaltend Ammoniumsulfat in
wassriger Losung getrennt hergestellt werden, diese beiden Lésungen dann miteinander
gemischt und das Losungsgemisch im FlieBbettgranulator verspriiht wird.

Verfahren zur Herstellung eines Dungemittel-Granulats nach Anspruch 12, dadurch
gekennzeichnet, dass dem Losungsgemisch vor dem Versprihen im FlieBbettgranulator

weiterhin Wasser zugegeben wird zur Einstellung einer definierten Lésungskonzentration.

Verfahren zur Herstellung eines Dungemittel-Granulats nach einem der Anspriiche 12 oder 13,
dadurch gekennzeichnet, dass dem L&sungsgemisch vor dem Versprihen weiterhin
Ammoniumsulfat als Feststoff zugegeben wird zur Einstellung einer definierten
Losungskonzentration und eines definierten Mischungsverhaltnisses.
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15.

16.

17.

18.

Verfahren zur Herstellung eines Dingemittel-Granulats nach einem der Anspriiche 9 bis 14,
dadurch gekennzeichnet, dass die wassrige Zusammensetzung von unten in den
FlieBbettgranulator und in das FlieBbett eingespriht wird.

Verfahren zur Herstellung eines Diingemittel-Granulats nach einem der Anspriche 9 bis 15,
dadurch gekennzeichnet, dass die wassrige Zusammensetzung Uber Disen mit einer
Sprihrate von wenigstens etwa 150 ml/min pro Dlse verspriht wird.

Verfahren zur Herstellung eines Diingemittel-Granulats nach einem der Anspriche 9 bis 16,
dadurch gekennzeichnet, dass das Granulat in dem FlieBbettgranulator, in dem es
hergestellt wurde, anschlieBend, vorzugsweise mit heiBer Luft, getrocknet wird.

Anlage zur Herstellung eines Dingemittel-Granulats auf Basis von Ammoniumsulfat,
insbesondere geméaB einem Verfahren nach einem der Anspriiche 9 bis 16, umfassend einen
Wirbelschichtgranulator (17), dem Uber eine Leitung (18) Prozessluft zugefiihrt wird und dem
vorzugsweise Uber eine Pumpe (5) eine Losung enthaltend Ammoniumsulfat sowie
Granulationsadditive  zugefthrt wird, welche Uber eine Sprihdise (3) in den
Wirbelschichtgranulator (17) eingedist wird, dadurch gekennzeichnet, dass die Anlage
mindestens zwei getrennte Behélter (8 a, 8 b) umfasst, wobei ein erster Behalter (8 a) eine
erste Losung enthaltend Granulationsadditive in Wasser aufnimmt und ein zweiter Behalter (8
b) eine Losung enthaltend Ammoniumsulfat in Wasser aufnimmt, wobei beide Behalter (8 a, 8
b) Uber eine Leitung miteinander oder mit einem weiteren Behadlter verbunden sind und
wenigstens einer der Behélter (8 a, 8 b) oder der weitere Behdlter Uber eine Leitung
unmittelbar oder mittelbar mit dem Wirbelschichtgranulator (17) in Wirkverbindung steht.
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