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zur Herstellung von Dingemittelkérnern. Die Dingemittel-
kérner werden gebildet aus einer Dingemittelzusammen-
setzung, wie z. B. einem Phosphatdlinger, der ein faserfor-
miges Material zum Zwecke der Erhéhung der Kornfestig-
keit und zum Verhindern oder Reduzieren des Abriebs oder
der Staubbildung wahrend der Lagerung, des Transports
und/oder der Handhabung des Dingemittels beinhaltet. Die
Staubbildung kann um 50% oder mehr reduziert werden.
Die Basisdingemittelzusammensetzung kann einen Phos-
phatdiinger, wie z. B. Monoammoniumphosphat (MAP) oder
Diammoniumphosphat (DAP) umfassen und gegebenenfalls
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fe, wie z. B. elementaren Schwefel. Das faserférmige Mate-
rial ist beispielsweise Zellstoff oder Papierschlamm.
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Beschreibung
Verwandte Anmeldung

[0001] Die vorliegende Anmeldung beansprucht die
Prioritdt der vorlaufigen US-Anmeldung Nr. 61/467
001 mit dem Titel ,Fertilizer composition incorpora-
ting a fibrous material for enhanced particle integrity”,
eingereicht am 24. Marz 2011, die hiermit durch In-
bezugnahme in ihrer Gesamtheit in die vorliegende
Anmeldung aufgenommen wird.

Gebiet der Erfindung

[0002] Die Erfindung betrifft allgemein Dingemittel-
zusammensetzungen. Insbesondere betrifft die Erfin-
dung eine Dingemittelzusammensetzung, die ein fa-
serférmiges Material fur erhdhte Kornfestigkeit und
zur Reduzierung des Abriebs oder der Staubbildung
wahrend der Lagerung und Handhabung enthalt.

Hintergrund der Erfindung

[0003] Verfahren zur Herstellung von Dingemitteln
in Partikeln durch Granulieren, Verdichten oder an-
dere Techniken sind allgemein bekannt. Die resultie-
renden Dingemittel enthalten oft eine unerwiinschte
Menge an Partikeln, die fein genug sind, um Staub
in der Luft zu bilden. Dieser Staub wird wahrend der
Herstellung, Lagerung oder des Transports der Dln-
gemittelpartikel aus dem mechanischen Abrieb, der
wahrend der Bewegung der Dungemittelpartikel auf-
tritt, erzeugt und fihrt zu chemischen Reaktionen
oder Hartungsprozessen nach der anfanglichen Teil-
chenbildung, zur Wirkung von Feuchtigkeitsmigrati-
on durch das Dungemittel wéhrend der Lagerung
und/oder den Temperatur- und Luftfeuchtigkeitsbe-
dingungen wahrend der Handhabung und Lagerung.

[0004] Dingemittelstaub kann Sicherheits-, Ge-
sundheits- und/oder Umweltprobleme mit sich brin-
gen. Beispielsweise kann die Inhalation von be-
stimmtem Dulngemittelstaub gesundheitliche Beden-
ken verursachen. Er kann méglicherweise auch zur
Verunreinigung von Oberflaichenwasser-Okosyste-
men beitragen. Die Erzeugung oder der Aufbau von
UberméRigem Staub in Herstellungs-, Lagerungs-
und/oder Transporteinrichtungen kann, sofern igno-
riert, zudem maoglicherweise explosiv sein. Dlnge-
mittelstaub kann dartber hinaus unter 6konomischen
Gesichtspunkten bedenklich sein, wenn Dingemittel-
staub in die Luft geht, da dies zum Verlust von agro-
nomischem und 6konomischem Wert flhrt.

[0005] Es wurden Versuche unternommen, die
Staubbildung von Diingemitteln wahrend der Lage-
rung und Handhabung zu kontrollieren oder zu re-
duzieren. Ein Beispiel schlie3t die Verwendung von
Olen, Wachsen, Mischungen aus Ol und Wachs und
Emulsionen auf der Basis dieser Produkte ein. Es

wurde z. B. vorgeschlagen, dass Produkte auf der
Basis von Petroleum verwendet werden, um Staub
aus landwirtschaftlichen Dingern zu kontrollieren.
Siehe beispielsweise Frick, "Petroleum Based DCA's
to Control Fugitive Dust”, Proceedings of the Annu-
al Meeting of the Fertilizer Industry Round Table, Se-
rie 27, Seiten 94-96. Es sind jedoch Nachteile mit
der Verwendung dieser Behandlungsverfahren ver-
bunden. Im Laufe der Zeit neigen Ole dazu, sich zu
verflichtigen und/oder in die Dingemittelpartikel ad-
sorbiert zu werden, wodurch ein Verlust oder eine
verminderte Effektivitat resultiert. Wachse sind eben-
falls ineffektiv und schwierig zu handhaben, da sie
bei Temperaturen oberhalb ihres Schmelzpunktes in
die Dungemittelpartikel absorbieren und sich nicht
auf der DUngemittelpartikeloberflache bei Tempera-
turen unterhalb von deren Schmelzpunkt ausbreiten
oder diese bedecken. Darlber hinaus haben sowohl
Ole als auch Wachse beschrénkte Bindungseigen-
schaften, die fur die Langzeitkontrolle von Dingemit-
telstaub wesentlich sind.

[0006] Andere vorgeschlagene Verfahren zur Staub-
kontrolle schlieRen die Anwendung anderer Flissig-
keiten wie Lignosulfonat-Lésungen, Melasse-Losun-
gen, Harnstoffldésungen, Mischungen dieser Lésun-
gen, andere Dingemittelldésungen, Amine, Tenside,
Polymere und selbst Wasser ein. Siehe z. B. US-Pa-
tent Nr. 5 360 465, Buckholtz und US-Patent Nr. 5
328 497, Hazlett. Aufgrund des vorhandenen Was-
sers kdnnen jedoch wassrige Losungen und Emulsio-
nen die Bildung von Dingemittelstaub beschleunigen
und die Tendenz der Dungemittelpartikel zum Zu-
sammenbacken verschlimmern. Diese Behandlun-
gen tendieren ferner dazu, deren Bindungseigen-
schaften zu lockern, da die Lé6sungen und Emulsio-
nen trocknen, wodurch sie als Mittel zur Langzeitan-
wendung der Staubkontrolle ineffektiv werden.

[0007] Einige im Handel verfugbare Diungemittel ent-
halten Mikrondhrstoffe im Basis-Diingemittel fir ver-
besserte agronomische Leistungen. Ein solches Pro-
dukt ist die MicroEssentials®-Linie von Dingemit-
teln, die elementaren Schwefel in einer Phosphat-
Dungemittelbasiszusammensetzung enthalten. Aller-
dings bindet der elementare Schwefel nicht an die
darunter liegende Monoammoniumphosphat(MAP)-
basierte Dingemittelformulierung und neigt daher
zum Abrieb und zur Staubbildung wéhrend der Lage-
rung und Handhabung dieser Diingemittelkérner.

[0008] Es bleibt daher ein Bedarf fir ein Diinge-
mittelkorn mit verbesserter Partikelintegritat, das ef-
fizient und 6konomisch herzustellen ist und das die
Staubbildung wahrend der Lagerung und Handha-
bung der Kérner verhindert oder reduziert.
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Zusammenfassung der Erfindung

[0009] GemaR Ausfuhrungsformen der Erfindung
umfassen Dungemittelkdrner, gebildet aus einer
Dingemittelzusammensetzung, wie z. B. einem
Phosphatdiingemittel, ein faserférmiges Material
zum Zwecke der Erhéhung der Kornfestigkeit, um
den Abrieb oder die Staubbildung wahrend der Lage-
rung, des Transports und/oder der Handhabung des
Dungemittels zu verhindern oder zu reduzieren. In ei-
ner Ausfuihrungsform wird die Staubbildung 50 Pro-
zent oder mehr verringert.

[0010] Die  Basis-Dlngemittelzusammensetzung
kann einen Phosphatdliinger umfassen, z. B. Mono-
ammoniumphosphat (MAP) oder Diammoniumphos-
phat (DAP) und optional ein oder mehr Mikronahrstof-
fe, wie z. B. Zink und/oder ein oder mehrere sekun-
dare Nahrstoffe, wie z. B. elementaren Schwefel. Das
faserformige Material kann z. B. Zellstoff oder Papier-
schlamm umfassen.

[0011] In einer Ausfuhrungsform der Erfindung wird
das Fasermaterial zu einem Granulierungsprozess
hinzugeflgt, wie z. B. denen, die in den US-Patenten
Nr. 7 497 891 und 6 544 313 beschrieben sind, die
beide hiermit durch Inbezugnahme in ihrer Gesamt-
heit aufgenommen sind, in der Form einer vorneu-
tralisierten Aufschldmmung, so dass das faserformi-
ge Material in der fertigen Dingemittelzusammenset-
zung in einer Menge von etwa 0,01 bis etwa zehn
Gewichtsprozent der Dingemittelzusammensetzung
vorliegt, und insbesondere von etwa 0,5 bis etwa
drei Gewichtsprozent der Dingemittelzusammenset-
zung.

[0012] Die obige Zusammenfassung der Erfindung
soll nicht jede veranschaulichte Ausfuhrungsform
oder jede Implementierung der vorliegenden Erfin-
dung beschreiben. Die nachfolgenden Figuren und
die detaillierte Beschreibung veranschaulichen diese
Ausfuhrungsformen noch weiter.

Kurze Beschreibung der Figuren

[0013] Die Erfindung kann vollstandiger unter Be-
ricksichtigung der folgenden detaillierten Beschrei-
bung verschiedener Ausfuhrungsformen der Erfin-
dung in Verbindung mit den beigefligten Zeichnun-
gen verstanden werden:

[0014] Fig. 1 ist ein Bild von Kérnern des Ausgangs-
produktes, das kein Fasermaterial enthalt.

[0015] Fig. 2 ist ein Bild von Kérnern des Ausgangs-
produktes mit zwei Gewichtsprozent gebleichten Pa-
pierfasern.

[0016] Fig. 3 ist ein Bild von Kérnern des Ausgangs-
produktes mit zwei Gewichtsprozent Brownstock-0,5
mm-Siebfasern.

[0017] Fig. 4 ist ein Bild von Kdrner des Ausgangs-
produktes mit zwei Gewichtsprozent CoosAbsorb
9E8 Flaumpulpe 0,5 mm Sieb.

[0018] Wahrend die Erfindung verschiedenen Modi-
fikationen und alternativen Ausgestaltungen zugéng-
lich ist, wurden Besonderheiten davon beispielhaft in
den Zeichnungen dargestellt und werden im Detail
beschrieben. Es sollte jedoch verstandlich sein, dass
nicht beabsichtigt ist, die Erfindung auf die besonde-
ren Ausflhrungsformen zu beschranken. Im Gegen-
teil soll die Erfindung alle Modifikationen, Aquivalente
und Alternativen abdecken, die innerhalb des Geis-
tes und Umfangs der Erfindung liegen, wie durch die
beigefligten Anspriiche definiert.

Detaillierte Beschreibung

[0019] Die Dingemittelkdrner gemafll den Ausfih-
rungsformen der Erfindung umfassen allgemein eine
Dungemittel-Basiszusammensetzung, optional se-
kundare Nahrstoffe oder Mikronahrstoffe und ein
faserféormiges Material. In einer Ausfuhrungsform
der Erfindung umfasst die Dingemittel-Basiszusam-
mensetzung eine Phosphatzusammensetzung wie
z. B. Ammoniumphosphate, Einfach-Superphosphat
und/oder Dreifach-Superphosphate, in Kombination
mit einem oder mehreren sekundaren und/oder Mi-
kronahrstoffen. In einer bestimmten Ausfiihrungs-
form umfasst die Dlngemittel-Basiszusammenset-
zung eine Ammoniumphosphat-Diingemittelzusam-
mensetzung, wie z. B. MAP, DAP oder Kombinatio-
nen davon. Solche Ammoniumphosphat-Diingemit-
telzusammensetzungen kénnen durch Reaktion von
Phosphorséaure (H;PO,4) mit Ammoniak (NH;) in einer
exothermen Reaktion hergestellt werden. MAP oder
DAP koénnen gemal den folgenden Reaktionen er-
zeugt werden, in Abhangigkeit des Verhaltnisses der
beiden Reaktionspartner:

NH, + HsPO, > (NH,)H,PO, (MAP)
2NH; + H,PO, — (NH,),HPO, (DAP)

[0020] Sekundare Nahrstoffe kdbnnen z. B. ein oder
mehrere von Calcium (Ca), Schwefel (S) und Magne-
sium (Mg) einschlieRen. Der sekundare Nahrstoffe
oder die sekundaren Nahrstoffe kann/kdnnen in ei-
ner Menge von etwa 0,1 bis etwa 50 Gewichtsprozent
der Dingemittelzusammensetzung vorliegen, insbe-
sondere weniger als 20 Gewichtsprozent und weiter
bevorzugt weniger als 10 Gewichtsprozent.

[0021] Mikronahrstoffe kdnnen beispielsweise ein
oder mehrere von Bor (B), Kupfer (Cu), Eisen (Fe),
Mangan (Mn), Molybdan (Mo), Zink (Zn), Chlor (Cl),
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Cobalt (Co), Natrium (Na) und Kombinationen dar-
aus umfassen. Mirkonahrstoff(e) kann/kénnen in ei-
ner Menge von etwa 0,01 bis etwa 5 Gewichtsprozent
der Dlngemittelzusammensetzung vorliegen, insbe-
sondere von etwa 0,1 bis etwa 3 Gewichtsprozent
und weiter bevorzugt etwa 0,1 bis etwa 1,5 Ge-
wichtsprozent. Die Mikronahrstoffe kénnen gleichma-
Rig Uber das Diingemittel verteilt sein, so dass eine
kleine Menge des Mirkonahrstoffs gleichmalig den
gedungten Pflanzen zugeliefert wird.

[0022] Zwei beispielhafte Verfahren zur Herstellung
von Dingemitteln mit Mikron&hrstoffen und/oder se-
kundaren Nahrstoffen sind in den US-Patenten Nr.
7 497 891 und 6 544 313 beschrieben, die zuvor
durch Inbezugnahme in ihrer Gesamtheit aufgenom-
men wurden. Zum Beispiel kann ein Mikronahrstoff
zu der Phosphorsdure gegeben werden, um eine
angereicherte Saure zu erzeugen, die anschlielfend
mit Ammoniak zur Reaktion gebracht wird, um das
MAP oder DAP zu erzeugen, das die Mirkonahrstof-
fe enthalt, wie im US-Patent Nr. 7 497 891 beschrie-
ben. Zusatzlich oder alternativ dazu kann elementa-
rer Schwefel eingesetzt werden, z. B. durch Spri-
hen auf die Diingemittelpartikel, die anschlielend mit
einer Aufschlammung, die Dungemittel oder Vorlgu-
fer davon enthalt, beschichtet oder bespriiht werden
und anschlieBend ausgehéartet werden, um schwe-
felhaltige Partikel zu bilden, wie im US-Patent Nr. 6
544 313 beschrieben. Zusatzlich oder alternativ da-
zu kann die Dingemittelzusammensetzung ein oder
mehrere Sulfate umfassen (z. B. Calciumsulfat, Ma-
gnesiumsulfat, Ammoniumsulfat oder Kombinationen
daraus).

[0023] In alternativen Ausfiihrungsformen der Erfin-
dung kann die Dungemittelzusammensetzung bei-
spielsweise Nitrate, Harnstoffe, Pottaschen oder
Kombinationen davon umfassen, mit oder ohne
Phosphat-Dingemitteln.

[0024] Das faserférmige Material kann irgendeines
einer Vielzahl von biologisch abbaubaren faserfor-
migen Materialien umfassen, einschlieRlich, aber
nicht beschrankt auf Zellulosefasern aus Zellstoff
oder Papierschlamm. Zusatzlich zu den Zellstoff-
oder Papierschlammfasern, oder alternativ dazu,
kann das faserférmige Material ein oder mehre-
re Pflanzenfasern einschlielen, wie Zuckerriben,
Zuckerrohr, Zitruspulpe, Getreide und/oder Kartof-
feln, Holzmehl, Torf, kompostierte organische Ma-
terialien, Mist, Baumwolle, Stroh, beim Brauen kon-
densierte 16sliche Stoffe, Lignosulfonate, Natriumc-
arbonat-Lignin, Zuckerrohr-Melasse, Zuckerribensi-
rup, Zuckerriiben-Melasse, Molkestarke, Soja-l8sli-
che Stoffe, Maiskolben, Reishiilsen, Erdnussscha-
len, gemahlenes Weizenstrohmehl, Weizenmehl, So-
jamehl, Zellulose-Derivate, Zellulose-basierte Poly-
mer-Bindemittel, Samenmehl, Federmehl, Sojamehl,

Huminsaure, Tierabfélle, Belebtschlamm und hydro-
lysierte Tierhaare.

[0025] Wenn Zellstoff oder Papierschlamm verwen-
det wird, kann er jeden priméaren Zellstoff oder Papier-
schlamm einschlieRen, erzeugt durch ein Sulfat-, Sul-
fit-, Deinking-, mechanisches oder semi-chemisches
Aufschlussverfahren, entweder allein oder in Kom-
bination mit einem sekundaren Schlamm, erzeugt
durch ein Sulfat-, Sulfit-, Deinking-, mechanisches
oder semi-chemisches Aufschlussverfahren. Ein be-
stimmter Schlamm ist primérer, de-inkter (entfarbter)
Schlamm. Primérer de-inkter Schlamm ist das Abfall-
material aus Papiermuhlen, die Altpapier sowohl von
Vor- als auch von Nachverbrauchern, Zeitungspapier
und andere Papiere als Ausgangsmaterial einsetzen.
Dieser Schlamm hat einen Gehalt von etwa 40%-—
90% Fasern und etwa 10%-60% Flillstoff (z. B. Kao-
lin, Schwerspat, Calciumcarbonat, Titandioxid, ande-
re Pflanzenfasern, etc.).

[0026] Es kann ein optionales Bindemittel enthalten
sein, um beim Binden des faserférmigen Materials
an die Basiszusammensetzung und/oder die optio-
nalen sekundaren oder Mirkonahrstoffe, falls vorhan-
den, zu binden. Die Erfindung wird noch detaillier-
ter in der nachfolgenden Probenherstellung und den
Testergebnissen beschrieben.

Beispiele

[0027] Die Partikelintegritat eines kommerziell ver-
fugbaren Phosphatdiingemittels wurde mit Test-
zusammensetzungen verglichen, in denen zu je-
dem Testansatz ein anderes faserférmiges Mate-
rial zugesetzt wurde. Die Basisformulierung um-
fasst ein MAP-Dungemittel, enthaltend elemen-
taren Schwefel, kommerziell verfugbar als Mi-
croEssential MES10-Produkt, wobei die Produkt-
broschire und das Materialsicherheitsdatenblatt
(Material Safety Data Sheet, MSDS) verfligbar
sind unter http://www.microessentials.com/images/
dynimages/MES-S10-brochure.pdf und http://www.
microessentials.com/images/dynimages/
MicroEssentials_S10_2.pdf, die hiermit beide in ihrer
Gesamtheit durch Inbezugnahme in die vorliegende
Anmeldung aufgenommen werden. Das MES10-Pro-
dukt umfasst die Formel (NH,)H,PO, + (NH,),H50,
+ S und hat eine Zusammensetzung, umfassend 40
Gewichtsprozent Phosphat als P,05, 12 Gewichts-
prozent Stickstoff als N, etwa 0,5-2 Gewichtspro-
zent Wasser, etwa 5,0 Gewichtsprozent Schwefel als
S, etwa 5,0 Gewichtsprozent Ammoniumsulfat als S
und etwa 2—4 Gewichtsprozent Fluoride als F, geman
MSDS. Das Molekulargewicht des reinen Materials
ist 115,0 von MAP, 132,0 von Ammoniumsulfat und
32,0 von Schwefel und der pH-Wert ist etwa 4,2 bis
etwa 5,0 in 1%-iger LOsung, gemaflt MSDS.
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[0028] Insgesamt wurden vier Tests unter Verwen-
dung der MES10-Formulierung durchgefiihrt. Der
erste Test war das Ausgangsprodukt ohne Zusatz
von faserfdrmigem Material. Der zweite Test war un-
ter Zugabe von zwei Gewichtsprozent gebleichten
Papierfasern, erhalten von SCA North America Werk
in Barton, AL. Der dritte Test war unter Hinzufligen
von zwei Gewichtsprozent Brownstock-Holzpulpe, 0,
5 mm-Sieb. Der vierte Test war unter Zugabe von
zwei Gewichtsprozent CoosAbsorb 9E8 Flaumpulpe,
0,5 mm-Sieb. Sowohl das Brownstock-Material als
auch das CoosAbsorb-Material waren Proben, erhalt-
lich von Bowater, nun Abitibibowater.

Beispiel 1 — Bench Top
Herstellung des Testprodukts

[0029] Jede der vier Zusammensetzungen wurde
unter Pilotanlagenbedingungen am Labortisch in ei-
nem Tellergranulator hergestellt. Die Testprodukte
wurden allgemein hergestellt, indem ein Granulator
zuerst mit elementarem Schwefelstaub und recycel-
tem Feinmaterial von MAP befillt wurde, gefolgt von
einer vorneutralisierten Aufschldmmung (pH-Wert =
2,4-2,6), zusammengesetzt aus Ammoniumsulfat,
faserformigem Material (in den drei Testproben) und
40% P,0s5-Phosphorséaure auf dem bewegten Bett
des Granulators. Das Material wurde anschliefiend
mit wasserfreiem Ammoniak unter Verwendung ei-
nes Gaseinflllrohrs injiziert, bis ein pH-Wert des Pro-
duktes von etwa 4,2 erreicht wurde. Die erhaltenen
Produkte umfassen etwa finf Gewichtsprozent ele-
mentaren Schwefel und etwa flinf Gewichtsprozent
Sulfatschwefel in einer MAP-basierten Formulierung.
Das Ausgangsprodukt wurde auf ahnliche Weise her-
gestellt, jedoch ohne den Einschluss des faserfor-
migen Materials in der vorneutralisierten Aufschlam-
mung.

[0030] Insbesondere wurden etwa zwei Pfund gra-
nuldres Produkt fir jedes Testprodukt in zwei Char-
gen hergestellt. Die erste Charge verwendete MAP in
der Form von MES10, geliefert von MOS Holdings,
Inc. als Start-Bettmaterial in dem Laborteller, um das
Recyclieren in einem kontinuierlichen Prozess zu si-
mulieren. Die Menge etwaiger Additive wurde unter
Berlcksichtigung der Menge an MAP angepasst. Die
zweite Charge an Aufschldmmung wurde unter Ver-
wendung der UntergréRe und der gemahlenen Uber-
grélRe der ersten anfanglichen Charge anstatt des
MAP granuliert.

[0031] Der erste Schritt in der Herstellung jeder
Charge von jeder Testprobe war der Vorneutralisie-
rungsschritt, in dem die vorneutralisierte Aufschlam-
mung hergestellt wurde. Die 40%-ige P,05-Saure
wurde in einen 1000 mL-Becher abgewogen. Der Be-
cher wurde auf eine Heizplatte/Rihrer platziert. Ein
Rihrstab wurde in den Becher gegeben. Die Hei-

zung und der Rihrer wurden angestellt. Das Am-
moniumsulfat wurde anschliefend in einen Becher
abgewogen. Die vorgewogene Menge an Ammoni-
umsulfat wurde zu der 40%-igen P,05-Séure unter
Ruhren hinzugefigt. Die Mischung wurde auf 200°F
erhitzt, Uberwacht durch ein Hand-Thermoelement,
ausgestattet mit einer Sonde, die in dem Becher plat-
ziert war. Bei 200°F wurde das faserformige Material
hinzugefligt und gerthrt, bis es dispergierte, mit Aus-
nahme des Ausgangsprodukts, das kein faserférmi-
ges Material enthielt.

[0032] Nachdem das faserférmige Material gut
durchmischt war, wurde das Ammoniak-Zufuhrrohr
angeschaltet und in die Lésung abgesenkt, unter
Verwendung eines 3/8" Zuflihrrohres aus rostfreiem
Stahl fiir eine kontrollierte Dosierung des Gases. Das
Zufuhrrohr wurde an einen Ammoniakzylinder mit ei-
nem Regulator und einem Nadelventil angebracht.
Der Ammoniak wurde in die Aufschlammung bei fort-
wahrendem Ruhren zugefugt. Der pH-Wert der Auf-
schldammung wurde in regelmafRigen Abstédnden un-
ter Verwendung eines Labortisch-pH-Meters mit ei-
ner Sonde Uberprift, bis der pH-Wert der Aufschlam-
mung etwa 2,4-2,5 erreichte. An diesem Punkt wur-
de das Ammoniak-Zufiihrrohr aus der Lésung ent-
fernt und abgeschaltet. Die teilammonisierte L6sung
wurde anschlieBend in einen Tellergranulator wah-
rend des unten beschriebenen Granulierungsprozes-
ses Uberfihrt.

[0033] Der Tellergranulator war ein Labor-Tellergra-
nulator, mit einem Durchmesser von 20 Inch und ei-
ner Tiefe von 3 Inch. Die Schale wurde 50° zur Ho-
rizontalen geneigt. Die Tellergeschwindigkeit wurde
auf 1/3 eingestellt, gesteuert von einem Baldor-Motor
mit variabler Geschwindigkeitsmotorsteuerung.

[0034] Im Granulierungs-/abschlielienden Ammoni-
sierungsschritt wurde das MAP oder gemahlenes
Uberkorn oder Unterkorn zum Tellergranulator hin-
zugefigt. Der gepulverte Schwefel wurde in einem
Becher abgewogen und dem Tellergranulator hinzu-
geflgt. Der Tellergranulator wurde angeschaltet und
das Bett gut durchgemischt. Die oben hergestell-
te vorneutralisierte Aufschlammung wurde anschlie-
Rend langsam Uber das sich bewegende Bett gegos-
sen. Das Ammoniak-Zufuhrrohr wurde angeschaltet
und im Bettmaterial platziert. Als das Bett zu trock-
nen begann, wurde das Bett von Hand zu Kérnern be-
arbeitet. Die Ammoniakzufuhr wurde fortgefiihrt, bis
das Bett rieselféhig war und zu diesem Zeitpunkt wur-
de der pH-Wert Uberprift.

[0035] Wenn der pH-Wert Uber 4,2 war, wurde das
Ammoniak-Zuflhrrohr aus dem Bett entfernt und ab-
geschaltet und wenn er unterhalb von 4,2 war, wur-
de die Ammoniak-Zufiihrung fortgefihrt und der pH-
Wert erneut Uberprift, bis er oberhalb von 4,2 war.
Sobald der pH-Wert oberhalb von 4,2 war, wurde das
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Material aus dem Tellergranulator entfernt und in ei-
nen Labor-Konvektionsofen uber Nacht bei 120°F ge-
stellt. Nach dem Trocknen wurde das Material per
Hand gesichtet, um die ProduktgroBe, UbergroRe
und Untergréf3e voneinander zu trennen. Die verwen-
deten Siebe waren ein 5-Tyler-Sieb und ein 9-Tyler-
Sieb. Die Grofie der Produktkdrner war etwa 2,0-4,
0 mm im Durchmesser. Die UbergréRe, UntergroRe
und das Produkt fir jeden Test wurden in individuell
gekennzeichnete Probetaschen gegeben.

Ergebnisse

[0036] Im Test Nr. 1 wurde die Ausgangs-MES10-
Formulierung in einem Tellergranulator granuliert.
Der Vorneutralisierungsschritt funktionierte wie er-
wartet. Als die Temperatur wahrend der Ammoni-
sierung 240°F erreichte, war eine Schaumbildung
durch die Siedereaktion zu beobachten. Der pH-Wert
der vorneutralisierten Aufschldammung war etwa 2,4.
Beim Gielen der vorneutralisierten Aufschlammung
auf das sich bewegende Bett im Tellergranulator wur-
de das Bett nal3. Das Bett trocknete ab, als die fina-
le Ammonisierung vollstandig war. Der pH-Wert des
Bettmaterials nach der abschlieRenden Ammonisie-
rung war 4,2. Die Kérner waren ahnlich in GréRe und
Aussehen zu dem kommerziellen MES10-Produkt,
das in der Pilotanlage produziert wurde. Das Ausse-
hen der individuellen Kérner ist im Bild der Fig. 1 ge-
zeigt.

[0037] Die erste Charge des Test Nr. 1, hergestellt
unter Verwendung von MAP, schlie3t die folgenden
Komponenten ein, hergestellt wie oben beschrieben:
500 g MAP, 483 g 40%-ige P,0O5-Saure; 206 g Am-
moniumsulfat und 55,5 g gepulverter elementarer
Schwefel. Die zweite Charge umfasst 480 g Ubergré-
Re und UntergréRRe der ersten Charge; 483 g 40%-
ige P,O5-Saure; 104 g Ammoniumsulfat und 25 g ge-
pulverten elementaren Schwefel.

[0038] Im Test Nr. 2 wurden etwa zwei Gewichts-
prozent gebleichte Papierfasern zu der MES10-For-
mulierung hinzugefigt. Die gebleichten Papierfasern
lagen in grofl3en, feuchten Klumpen vor. Die Papier-
fasern wurden in eine Lebensmittelverarbeitungsma-
schine gegeben und zu kleinen Stlicken verarbeitet.
Die Feuchtigkeit wurde auf den Papierfasern nach
Durchlaufen der Lebensmittelverarbeitungsmaschi-
ne Uberprift und sie lag bei etwa 42,3 Gewichtspro-
zent Wasser. Diese Menge an Wasser wurde bei der
Formulierung beriicksichtigt, um etwa 2 Gewichtspro-
zent Fasern auf trockener Basis zu erhalten.

[0039] Als die Papierfasern im Vorneutralisierungs-
schritt bei 200°F hinzugefugt wurden, trat eine sub-
stantielle Schaumbildung an der Oberseite des Be-
chers auf. Die Schaumbildung setzte sich wéhrend
der Ammonisierung im Vorneutralisierer fort. Der pH-
Wert der vorneutralisierten Aufschlammung war et-

wa 2,5. Beim AufgieRen der vorneutralisierten Auf-
schldammung auf das sich bewegende Bett im Teller-
granulator wurde das Bett nal3. Das Bett trocknete ab,
als die finale Ammonisierung vollstandig war. Der pH-
Wert des Bettmaterials nach der abschlieRenden Am-
monisierung war etwa 5,8. Die erhaltenen Kdrner wie-
sen eine dhnliche GréRe und ein dhnliches Aussehen
wie das in der Pilotanlage hergestellte Produkt auf.
Das Aussehen der einzelnen Kdrner ist in dem Bild

der Fig. 2 gezeigt.

[0040] Die erste Charge des Tests Nr. 2, hergestellt
unter Verwendung von MAP umfasst die folgenden
Komponenten, hergestellt wie oben beschrieben: 500
g MAP; 470 g 40%-ige P,05-Saure; 207,1 g Ammoni-
umsulfat; 56 g gepulverter elementarer Schwefel und
31,4 g gebleichte Papierfasern bei 42,3% Feuchtig-
keit (etwa 18,1 g trockene Basis). Die zweite Charge
umfasst 510 g UbergréRe und UntergréRe der ersten
Charge; 470 g 40%-ige P,05-Séure; 104 g Ammo-
niumsulfat; 25 g gepulverten elementaren Schwefel;
17,4 g gebleichte Papierfasern bei 42,3% Feuchtig-
keit (10 g trockene Basis).

[0041] Im Test Nr. 3 wurden etwa zwei Gewichtspro-
zent Brownstock 0,5 mm-Siebfasern zu der MES10-
Formulierung hinzugefligt. Bei Zugabe des Brown-
stock im Vorneutralisierer bei 200°F war keine
Schaumbildung zu beobachten. Die Fasern schienen
in der Aufschlammung zu dispergieren. Ferner trat
keine Schaumbildung wahrend der Ammonisierung
im Vorneutralisierer auf. Der pH-Wert des Vorneu-
tralisierers war etwa 2,4. Beim Gief3en der vorneu-
tralisierten Aufschlammung auf das sich bewegende
Bettim Tellergranulator wurde das Bett nal3. Das Bett
trocknete ab, als die finale Ammonisierung vollstan-
dig war. Der pH-Wert des Bettmaterials nach der ab-
schlieRenden Ammonisierung betrug 4,2. Die Kérner
waren kleiner in der Grof3e und im Aussehen irregu-
larer als das in der Pilotanlage produzierte Produkt.
Das Aussehen der individuellen Koérner ist im Bild der

Fig. 3 gezeigt.

[0042] Die erste Charge des Tests Nr. 3, hergestellt
unter Verwendung von MAP umfasst die folgenden
Komponenten, hergestellt wie oben beschrieben: 500
g MAP; 470 g 40%-ige P,05-Saure; 207,1 g Ammo-
niumsulfat; 56 g gepulverter elementarer Schwefel;
18,1 g Brownstock 0,5 mm-Sieb. Die zweite Charge
umfasst 622 g UbergréRe und UntergréRe der ersten
Charge; 470 g 40%-ige P,05-Séure; 104 g Ammo-
niumsulfat; 25 g gepulverten elementaren Schwefel
und 10 g Brownstock 0,5 mm-Sieb.

[0043] Im Test Nr. 4 wurden etwa zwei Gewichtspro-
zent CoosAbsorb 9E8 0,5 mm-Sieb zu der MES10-
Formulierung hinzugefligt. Es war keine Schaumbil-
dung zu beobachten als das CoosAbsorb im Vorneu-
tralisierer bei 200°F hinzugefligt wurde. Die Fasern
schienen in der Aufschldmmung zu dispergieren. Es
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war wahrend der Ammonisierung im Vorneutralisierer
keine Schaumbildung zu beobachten. Der pH-Wert
der vorneutralisierten Aufschldmmung betrug etwa
2,4. Beim Gielten der vorneutralisierten Aufschlam-
mung auf das sich bewegende Bett im Tellergranula-
tor wurde das Bett nal3. Das Bett trocknete ab, als die
finale Ammonisierung vollstédndig war. Der pH-Wert
des Bettmaterials nach der abschlieRenden Ammo-
nisierung betrug 5,5. Die Kérner waren kleiner in der
Grole und irreguldrer im Aussehen als das in der Pi-
lotanlage produzierte Produkt.

[0044] Die erste Charge des Tests Nr. 4, hergestellt
unter Verwendung von MAP, umfasst die folgenden
Komponenten, hergestellt wie oben beschrieben: 500
g MAP; 470 g 40%-ige P,05-Séure; 207,1 g Ammoni-
umsulfat; 56 g gepulverter elementarer Schwefel; 18,
1 g CoosAbsorb 9E8 0,5 mm-Sieb. Die zweite Char-
ge umfasst 820 g UbergréRe und UntergroRe der ers-
ten Charge; 470 g 40%-ige P,O5-Saure; 104 g Am-
moniumsulfat; 25 g gepulverten elementaren Schwe-
fel und 10 g CoosAbsorb 9E8 0,5 mm-Sieb.

Beispiel 2 — Pilotanlage
Probenherstellung

[0045] Wahrend der Pilotanlagenherstellung von
MES10 wurde das Material ahnlich zu Test Nr. 2
durch Zugabe von Papierfasern hergestellt, so dass
die Papierfasern etwa zwei Gewichtsprozent des
Endproduktes ausmachten. Das Produkt wurde un-
tersucht, um festzustellen, ob es dem Produkt zuséatz-
liche Stabilitdt verleiht, um die Ergebnisse der vor-
angehenden Tellergranulationstests zu bestatigen.
Insbesondere wurden Altpapierfaser aus einer Re-
cyclinganlage erhalten (49% Feuchtigkeit; normale
Landbefillung), gemahlen mit einer Hammermiihle
und gesiebt, um unerwiinschte Materialien zu ent-
fernen, wie Uberkorn, Nadelteile, Gummi etc. Diese
Papierfasern kénnen heftig mit Phosacid reagieren
und dadurch UbermaRig schdumen, was wiederum
Probleme mit den Pumpen, einschlief3lich Pumpen-
kavitation und Verstopfung von Aufschlammungsroh-
ren, verursachen kann. Daher wurden die Papierfa-
sern als wassrige Aufschldammung zum Granulator
an einer Stelle hinzugefugt, in deren Nahe die teil-
ammonisierte Phosphorsdure-Aufschlammung ver-
spriht wird.

[0046] Aufgrund der thixotropen Natur dieser Pa-
pierfasern betrug das Maximum an pumpbarer Auf-
schldammung (unter Verwendung der verfligbaren
Pumpen der Pilotanlage) etwa 10 Gew.-% auf einer
Trockengewichtsbasis. Bei den ersten beiden Ver-
suchen wurden die Papierfasern in Form einer Auf-
schlammung zugegeben. Bei beiden Versuchen wa-
ren Prozessanpassungen erforderlich, da das zu-
satzliche Wasser dieser Aufschldammung die Wasser-
balance dieser kleinen Pilotanlage (Geschwindigkeit

von 400 Ib/h) merklich beeintrachtigte, was in einer
Ubergranulation, gefolgt von einer Uberladung der
Uberkornmiihle (Kettenmiihle), mit anschlieRendem
Ausfall des Geréts resultierte.

[0047] Die Restmenge fiir den ersten Test war MES
10, wéhrend die Restmenge flir den zweiten Test
Ubrig bleibendes Material des vorangehenden Tests
war, um naher an ein Gleichgewicht zu kommen. Fir
den zweiten Test wurde der Lauf mehrfach wegen
Ubergranulation unterbrochen, um die UbergréRen-
produkte zu mahlen, da die Mihle mit der groRRen
Menge an UbergréRe nicht mithalten konnte.

[0048] Ein dritter Lauf untersuchte die Zugabe der
Faserfeststoffe, die nicht als Aufschldmmung, son-
dern direkt in die Recyclerutsche an der Vorderseite
des Granulators zugegeben wurden.

Ergebnisse

[0049] Visuell Die Beobachtungen der analytischen
Tests fur elementaren Schwefel zeigten, dass fir die
ersten zwei Tests, in denen Faser als wassrige Auf-
schldmmung hinzugefliigt wurde, die Faser in den
elementaren Schwefel des MES10 eingebaut wurde,
wodurch eine dunkelgraue Farbe entstand. Fir den
dritten Test, d. h. die direkte Zugabe von Faser, hat-
te der elementare Schwefel seine Ubliche hellgelbe
Farbe mit dunklen Flecken, vermutlich Klumpen der
Fasern.

[0050] Produktion Die Zugabe von Faser als eine
Aufschlammung stellt ein bevorzugtes Ergebnis dar,
vorausgesetzt es steht eine ausreichende Pumpleis-
tung zur Verfuigung. Der Fasergehalt kann mit ausrei-
chender Pumpleistung zu héheren Konzentrationen
hin erhdht werden, beispielsweise in einer grolReren
Anlage.

[0051] Staubprifung Die Bewertung der langfristi-
gen Staubentwicklung mit Temperaturzyklen zeigt ei-
ne Reduktion um etwa 20 bis etwa 100% durch die
Faserbehandlung (als Aufschlammung) verglichen
mit dem Ausgangsmaterial MES10, insbesondere et-
wa 50% oder mehr Reduktion und besonders bevor-
zugt etwa 52% oder mehr Reduktion.

[0052] Fachleute in den relevanten Gebieten wer-
den erkennen, dass die Erfindung auch mehr oder
weniger Merkmale als in einzelnen, oben beschrie-
ben Ausfuhrungsformen umfassen kann. Die hier-
in beschriebenen Ausfiihrungsformen sind nicht als
erschopfende Darstellung der Arten, in denen die
verschiedenen Merkmale der Erfindung ausgebildet
oder kombiniert sein kénnen, zu verstehen. Demge-
mal sind die Ausfuhrungsformen nicht wechselseitig
exklusive Kombinationen von Merkmalen; vielmehr
kann die Erfindung eine Kombination oder unter-
schiedliche einzelne Merkmale ausgewahlt aus ver-
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schiedenen individuellen Ausfihrungsformen umfas-
sen, wie flr den Fachmann verstandlich. Jede obige
Aufnahme von Dokumenten durch Inbezugnahme ist
dergestalt beschrankt, dass kein Gegenstand aufge-
nommen wird, der in Widerspruch zu der ausdrtickli-
chen Offenbarung hierin steht. Jede Aufnahme durch
Inbezugnahme von Dokumenten ist weiterhin derge-
stalt beschrankt, dass keine Anspriiche aus den Do-
kumenten durch Inbezugnahme aufgenommen wer-
den. Des weiteren ist jede Aufnahme durch Inbezug-
nahme dergestalt beschrankt, dass jegliche Definitio-
nen, die in den Dokumenten bereitgestellt werden,
nicht durch Inbezugnahme in die vorliegende Anmel-
dung aufgenommen werden, es sei denn, sie werden
hier ausdriicklich eingeschlossen.
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Patentanspriiche

1. Dingemittelzusammensetzung zur Bildung ei-
ner Vielzahl von Partikeln mit erhéhter Partikelinte-
gritét, wobei die DUngemittelzusammensetzung um-
fasst:
ein Phosphat-Basismaterial;
mindestens eines aus Mikronahrstoff und sekundarer
Nahrstoff und
ein faserférmiges Material.

2. Dingemittelzusammensetzung nach Anspruch
1, wobei das Phosphat-Basismaterial Monoammo-
niumsulfat, Diammoniumsulfat, oder Kombinationen
davon umfasst.

3. Dungemittelzusammensetzung nach Anspruch
1, wobei die Dingemittelzusammensetzung ein oder
mehrere Mikrondhrstoffe umfasst, gewahlt aus der
Gruppe umfassend Bor (B), Kupfer (Cu), Eisen (Fe),
Mangan (Mn), Molybdan (Mo), Zink (Zn), Chlor (CI),
Cobalt (Co), Natrium (Na) und Kombinationen davon.

4. Dungemittelzusammensetzung nach Anspruch
1, wobei die Dingemittelzusammensetzung ein oder
mehrere sekundare Nahrstoffe umfasst, gewahlt aus
der Gruppe umfassend Calcium (Ca), Schwefel (S),
Magnesium (Mg) und Kombinationen davon.

5. Dingemittelzusammensetzung nach Anspruch
4, wobei die Dingemittelzusammensetzung Schwe-
fel umfasst und wobei der Schwefel verfiigbar ist als
mindestens eines von elementarem Schwefel und ei-
nem Sulfat.

6. Dingemittelzusammensetzung nach Anspruch
1, wobei die Vielzahl der Partikel Kérner umfasst,
gebildet durch Granulierung der Dingemittelzusam-
mensetzung.

7. Dungemittelzusammensetzung nach Anspruch
1, wobei das faserformige Material Zellulosefasern
umfasst aus Zellstoff oder Papierschlamm, Pflan-
zenfasern aus Zuckerriiben, Zuckerrohr, Zitruspul-
pe, Getreide und/oder Kartoffeln, Holzmehl, Torf,
kompostierte organische Materialien, Mist, Baumwol-
le, Stroh, beim Brauen kondensierte |6sliche Stof-
fe, Lignosulfonate, Natriumcarbonat-Lignin, Zucker-
rohr-Melasse, Zuckerriibensirup, Zuckerriiben-Me-
lasse, Molkestarke, Soja-l6sliche Stoffe, Maiskolben,
Reishilsen, Erdnul3schalen, gemahlenes Weizen-
strohmehl, Weizenmehl, Sojamehl, Zellulose-Deriva-
te, Zellulose-basierte Polymer-Bindemittel, Samen-
mehl, Federmehl, Sojamehl, Huminsdure, Tierab-
falle, Belebtschlamm, hydrolysierte Tierhaare oder
Kombinationen davon.

8. Dingemittelzusammensetzung nach Anspruch
7, wobei das faserférmige Material Fasern aus Zell-
stoff oder Papierschlamm umfasst.

9. Dingemittelzusammensetzung nach Anspruch
1, wobei das faserférmige Material in einer Menge
von etwa 0,1 bis etwa 10 Gewichtsprozent der Din-
gemittelzusammensetzung vorliegt.

10. Dingemittelzusammensetzung nach Anspruch
1, wobei das faserférmige Material in einer Menge
von 0,5 bis etwa 3 Gewichtsprozent der Dingemittel-
zusammensetzung vorliegt.

11. Verfahren zur Herstellung von Phosphat-Din-
gemittelkdrnern, umfassend faserférmiges Material,
um die Partikelintegritat zu erhéhen, wobei das Ver-
fahren umfasst:

Herstellen einer vorneutralisierten Aufschlammung,
umfassend Ammoniumsulfat, Phosphorsaure und fa-
serférmiges Material;

Versetzen der vorneutralisierten Aufschlammung mit
Ammoniak bis eine teilammonisierte Lésung herge-
stellt ist;

Uberfiihren der teilammonisierten Lésung in einen
Granulator und

Hinzufigen von Ammoniak zu dem Granulator, um
die Bildung der Phosphat-Dingemittelkérner, ein-
schlielllich faserformiges Material, zu vervollstandi-
gen.

12. Verfahren nach Anspruch 11, wobei das Ver-
setzen der vorneutralisierten Aufschldmmung das
Hinzufigen von Ammoniak umfasst, bis ein pH-Wert
der Aufschlammung von etwa 2,4 bis etwa 2,6 er-
reicht ist.

13. Verfahren nach Anspruch 11, wobei das Hinzu-
fugen von Ammoniak zum Granulat das Hinzufligen
von Ammoniak umfasst, bis ein pH-Wert der Dinge-
mittelkorner von etwa 4,2 erreicht ist.

14. Verfahren nach Anspruch 11, wobei die Phos-
phorsaure eine 40%-ige P,05-Phosphorsédure um-
fasst.

15. Verfahren nach Anspruch 11, wobei die vor-
neutralisierte Aufschldammung ein oder mehrere Mi-
kronahrstoffe umfasst.

16. Verfahren nach Anspruch 15, wobei die Mikro-
nahrstoffe gewahlt sind aus einer Gruppe, umfassend
Bor (B), Kupfer (Cu), Eisen (Fe), Mangan (Mn), Mo-
lybdan (Mo), Zink (Zn), Chlor (Cl), Cobalt (Co), Natri-
um (Na) und Kombinationen davon.

17. Verfahren nach Anspruch 11, wobei das Din-
gemittel ein oder mehrere sekundare N&hrstoffe um-
fasst, gewahlt aus der Gruppe umfassend Calcium
(Ca), Schwefel (S), Magnesium (Mg) und Kombina-
tionen davon.

18. Verfahren nach Anspruch 17, wobei der se-
kundare Nahrstoff Schwefel umfasst und wobei der
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Schwefel verfiigbar ist als mindestens eines von ele-
mentarem Schwefel und einem Sulfat.

19. Verfahren nach Anspruch 11, wobei das fa-
serférmige Material Zellulosefasern umfasst aus Zell-
stoff oder Papierschlamm, Pflanzenfasern aus Zu-
ckerriiben, Zuckerrohr, Zitruspulpe, Getreide und/
oder Kartoffeln, Holzmehl, Torf, kompostierte orga-
nische Materialien, Mist, Baumwolle, Stroh, beim
Brauen kondensierte I6sliche Stoffe, Lignosulfona-
te, Natriumcarbonat-Lignin, Zuckerrohr-Melasse, Zu-
ckerriibensirup, Zuckerriiben-Melasse, Molkestarke,
Soja-16sliche Stoffe, Maiskolben, Reishilsen, Erd-
nul3schalen, gemahlenes Weizenstrohnmehl, Weizen-
mehl, Sojamehl, Zellulose-Derivate, Zellulose-basier-
te Polymer-Bindemittel, Samenmehl, Federmehl, So-
jamehl, Huminséaure, Tierabfalle, Belebtschlamm, hy-
drolysierte Tierhaare oder Kombinationen davon.

20. Verfahren nach Anspruch 19, wobei das fa-
serférmige Material Fasern aus Zellstoff oder Papier-
schlamm umfasst.

21. Verfahren nach Anspruch 11, wobei das faser-
férmige Material in einer Menge von etwa 0,1 bis et-
wa 10 Gewichtsprozent der Dingemittelzusammen-
setzung vorliegt.

Es folgen 2 Blatt Zeichnungen
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Anhéangende Zeichnungen

FIGUR 1

FIGUR 2
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FIGUR 3

FIGUR 4
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