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Beschreibung

[0001] Die vorliegende Erfindung betrifft ein Verfahren zur Herstellung eines Diingemittelverbundgranulats
unter Verwendung der Feststoffgranulierung.

[0002] Der Begriff ,Verbunddiingemittel" wird gemaR einiger verschiedener Bedeutungen definiert und ver-
wendet; ein derartiges Dingemittel enthalt mindestens zwei der Pflanzennahrstoffe Stickstoff, Phosphor und
Kalium. Verbunddiingemittel werden auf chemischem Weg oder durch Mischen hergestellt. Sie werden in Form
von Granulaten, Presslingen, Sprihkristallisationsprodukten oder Kristallen hergestellt und sind in der Regel
frei flieRend.

[0003] Verbunddiingemittel (Diingemittelverbundstoffe) werden hergestellt und haufig benutzt, da sie leicht
herzustellen, zu transportieren, zu lagern und anzuwenden sind, und da sie lokale oder regionale Nahrstoffer-
fordernisse, insbesondere grundlegende Nahrstofferfordernisse, gut erfillen. Zusatzlich zum Gehalt verschie-
dener Anteile der Primarnahrstoffe (N + P,O, + K,), kdnnen die Verbunddingemittel bestimmte sekundare
Nahrstoffe und Mikronahrstoffe enthalten, die spezifisch auf die Nutzpflanzenbedurfnisse in bestimmten agro-
klimatischen Regionen abgestimmt sind.

[0004] Granulat-Diinger besitzen verschiedene Vorteile gegentiber Pulvern, insbesondere die Verminderung
der Staubmenge, eine verbesserte Gleichformigkeit des Flusses beim Ausbringen der Dinger und — beim Mi-
schen — Verbesserungen hinsichtlich der Entmischung.

[0005] Bei der Klassifizierung der Granulierungsverfahren werden die physikalischen Eigenschaften der zu
granulierenden Materialien herangezogen. Entsprechend der ,Dichte" der Materialien kdnnen die folgenden
drei Gruppen unterschieden werden: Granulierung von Feststoffen, Granulierung von Aufschlammungen oder
Schmelzen und Granulierung aus Flissigkeiten, gleichzeitig zu der Reaktion, durch die das Produkt gebildet
wird.

[0006] Grundlegende Verfahren zur Herstellung von Verbunddiingemitteln sind: Dampf/Wasser-Granulie-
rung, chemische Granulierung oder Komplex- oder Aufschlammungsgranulierung, Tropfenbildung oder Spriih-
kristallisation, Pressgranulierung, sowie trockenes Mixen oder Vermischen.

[0007] Die grundlegenden Mechanismen, die fur die anfangliche Bildung des Diingemittelkérnchens und des-
sen nachfolgendes Wachstum verantwortlich sind, sind Agglomeration und Akkretion. Die bekannten und in
breitem Umfang angewendeten Verfahren zur Granulierung von Verbunddiingemitteln sind beispielsweise in
JFertilizer Manual", Kluwer Academic Publishers, 1998, S. 434-451 und ,Studies of Granulation of Compound
Fertilizers Containing Urea: A Literature Review", G. C. Hicks, National Fertilizer Development Center; Bull
Y-108, 15 pp., 1976, gut beschrieben.

[0008] Akkretion ist ein Vorgang, bei dem Schicht um Schicht eines fliissigen Materials auf einem festen Par-
tikel aufgebracht wird, um dessen Gré3enwachstum zu bewirken; so sind z. B. die verwendeten Granulierungs-
verfahren des Aufschlammungs-Typs zur Herstellung von DAP, MAP, TSP und einigen Nitrophosphat-Verbin-
dungen Granulierungsverfahren des Akkretions-Typs.

[0009] Die Agglomeration (Zusammenballung) oder Granulierung fester Partikel ist ein klassisches Verfahren,
um Dunger zu granulieren, z. B. NPK-Produkte. Bei den meisten NPK-Formulierungen des Agglomerations-
typs werden 50-75% des Rohstoffs als feste Partikel zugefiihrt. Die (vorab gemischten) Rohstoffe werden in
einen Granulierapparat eingegeben, in dem die Agglomeration gestartet wird. Dem Granulierapparat werden
Dampf und/oder Wasser oder andere Flissigkeiten) zugefiihrt, um gentigend Flissigkeit bereit zu stellen, um
die Granulierung voranzutreiben. In einigen Verfahren kann auch eine geringe Menge an Ammoniak zugege-
ben werden, um die Granulierung zu unterstitzen und die Produktqualitat durch Steigerung der CHR (kritische
relative Humiditat) und durch Verminderung des sauren Charakters zu verbessern. Die festen Partikel werden
durch eine Kombination aus mechanischer Verzahnung und Verkittung miteinander verbunden und zu Kérn-
chen zusammengeflgt.

[0010] Es ist eine Anzahl von Herstellungsverfahren fir Verbunddiingemittel in industrieller GréRenordnung
entwickelt worden und in Anwendung befindlich. Im Verfahren der Dampf/Wasser-Granulierung wird/werden
Dampf und/oder Wasser oder Flussigkeit von Nassabscheidern in den Granulierapparat gegeben, um ausrei-
chend Flissigphase und Plastizitat bereit zu stellen, um die Agglomeration der trockenen Rohstoffe in Granu-
late der gewulinschten Kornergrofie des Produkts zu bewirken.

[0011] Es ist Ublich, Harnstoff als N-Quelle fir Diinger der verschiedenen Typen und Qualitdten zu verwen-
den. Fester Harnstoff mit relativ hohem Biuret-Gehalt (0,8-2,0 Gewichts-%) wird hauptsachlich fir direkte Ap-
plikation auf den Boden verwendet, schwache wassrige Harnstofflésungen mit niedrigem Biuret-Gehalt (max.
0,3 Gewichts-%) werden flr Blattsprays verwendet.

[0012] Die Verwendung von Harnstoff ist auch bei der Herstellung (kérniger) Verbunddiingemittel, basierend
z. B. auf Superphosphat oder Ammoniumphosphat, etabliert.

[0013] Die konventionelle, feuchte Granulierung ist kein geeignetes Verfahren zur Herstellung von Formulie-
rungen, die Harnstoff enthalten, insbesondere wenn auch Kaliumchlorid anwesend ist, da das Produkt sehr hy-
groskopisch wird und daher schwierig und kostenintensiv getrocknet werden muss.
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[0014] Bei der chemischen Granulierung werden neben einer groRen Menge an festen Ausgangsstoffen au-
Rerdem Wasser, Dampf, Flissigkeit von Nassabscheidern, und/oder Ammoniak und Saure in den Granulier-
apparat eingespeist; die Granulate werden meist durch Agglomeration gebildet, jedoch kann bei einigen Ver-
fahren auch Granulatbildung mittels Akkretion erfolgen.
[0015] Tropfenbildung oder Prillen (Sprihkristallisation), Pressgranulierung, trockenes Mixen oder Mischen,
etc. werden ebenfalls in recht breitem Umfang angewendet, um verschiedene Formulierungen von Granulat-
diingern herzustellen.
[0016] Da bei den meisten traditionellen Verfahren der Granulierung stets etwas Wasser oder Feuchtigkeit
vorliegt, ist Trocknung ein obligatorischer, schwieriger und teurer Schritt des Verfahrens und macht eine sepa-
rate Apparatur zum Trocknen erforderlich. Um die Probleme der Granulierung, Produktqualitat und Trocknung
zu l6sen, sind verschiedene von der Diinger-Art abhangige Verfahren in Entwicklung.
[0017] Ein Verfahren der Granulierung wird von Doshi, S. R. in dem Artikel ,Fusion blend", Fertilizer Re-
search, vol. 30(1): p. 87-97, 1991, beschrieben. Es wird Wasser (oder Dampf) verwendet, um Feststoffe ent-
weder in Form von Pulver oder Spruhkristallen oder Granulaten zusammenzufugen, ohne dabei andere Flus-
sigkeiten wie Ammoniak, Phosphorsaure oder Salpetersaure in das beschriebene Verfahren einzubeziehen;
eine Trocknung bleibt nach wie vor essentiell.
[0018] Eine gewisse Menge an Wasser oder Feuchtigkeit ist stets Teil des Vorgangs. Der Vorgang steht in
Beziehung, bzw. Abhangigkeit zu Temperatur und Feuchtigkeit des Materials. Zum Beispiel zeigt sich bei den
meisten NPK-Dlingern des Agglomerationstyps eine flissige Phase von 300 kg/t Produkt als optimal.
[0019] Die Patentverdffentlichung GB 1,189,398 (Sumitomo) offenbart ein Verfahren zur Herstellung eines
NK-Dingers, wobei dieses Verfahren das Aufspriihen einer flissigen Mischung aus Harnstoff, Kaliumchlorid,
Gipsmineral und 1-10 Gewichts-% an Wasser auf das feste Material in einem Granulierapparat umfasst. Es
wird keine Trocknung verwendet. Jedoch ist die im Verfahren zugegebene Menge an Wasser hoch genug, um
den Harnstoff im gelésten Zustand zu halten, und das Endprodukt hat mit 1-2 Gewichts-% einen relativ hohen
Wassergehalt.
[0020] Die Patentschrift US 4,138,750 (TVA) offenbart ein Verfahren fiir die Herstellung von Diingern aus
Phosphorsaure, Schwefelsaure, wasserfreiem Ammoniak und Harnstoff, bei dem ein spezifisch gestalteter
Rohrkreuz-Reaktor verwendet wird, um eine homogene Schmelze oder eine auf Phosphorsaure, Schwefelsau-
re und wasserfreiem Ammoniak basierende Aufschlammung mit niedrigem Feuchtigkeitsgehalt herzustellen.
Der Rohrkreuz-Reaktor eliminiert die Notwendigkeit eines Vorneutralisators, wobei aulerdem aufgrund des
geringen Feuchtigkeitsgehalts der Schmelze oder Aufschlammung der Trockner eliminiert wird. Die Warme der
Neutralisationsreaktion trocknet das Material in dem Rohrkreuz-Reaktor.
[0021] Aufgrund des Wasser- bzw. Feuchtigkeitsgehalts der Rohstoffe und Produkte werden Probleme hin-
sichtlich des Verfahrens und der Produktqualitat, wie etwa gesteigerte Hygroskopizitat und Plastizitat, oft auf-
treten, wenn Dinger unter Verwendung von Dampf/Wasser und chemischen Granulierungsverfahren zu Gra-
nulat verarbeitet werden, insbesondere, wenn z. B. SSP, TSP und/oder Harnstoff im Produkt vorliegen. Die Hy-
groskopizitat und Plastizitat erschweren die Schritte der Trocknung, Siebung und Zerkleinerung, au3erdem
sind die Lagerungseigenschaften derartiger Verbunddiingemittel oft schlechter als die solcher Diinger, die die-
se Substanzen nicht beinhalten.
[0022] Die vorliegende Erfindung ist entwickelt worden, um die Probleme im Bezug auf die Granulierung, Pro-
duktqualitat, Lagerung, etc. bei der Herstellung von Verbunddiingemitteln zu I6sen. Die vorliegende Erfindung
betrifft ein Verfahren zur Herstellung von Verbunddiingemitteln wie etwa NPK, NK etc., bei der feste Ausgangs-
stoffe in einem Mixer gemischt und einem Granulierapparat zugefiihrt werden, dem auf3erdem HeiRluft zuge-
fuhrt wird. Die Rohstoffe werden ohne Hilfe von Wasser oder irgendwelcher anderer Flissigkeiten wie etwa
Ammoniak, Phosphorsaure oder Schwefelsaure granuliert. Somit ist diese Granulierung ein wirkliches Verfah-
ren der Feststoffgranulierung. Da kein Wasser oder irgendeine andere Flissigkeit zugegeben wird, besteht kei-
ne Notwendigkeit fir eine Trocknung des granulierten Produktes. Darliber hinaus ist auch die physikalische
Qualitat des Produktes gut.
[0023] Insbesondere besitzt das Verfahren der vorliegenden Erfindung grof3e Vorteile gegentiber bekannten
Verfahren der Granulierung, die héhere Temperaturen in der Trocknungsphase bendétigen. Insbesondere ist die
Kontrolle der Feuchtigkeit und der Trocknungstemperatur wichtig und schwierig; eine hohe Temperatur kann
das Schmelzen des granulierten Materials bewirken, das dann an den Innenwanden festklebt und nahe dem
Austrittsende aus dem Trockner austritt. Die optimalen Werte fir Feuchtigkeit und Temperatur variieren stark
von Produkt zu Produkt.
[0024] Somit stellt die vorliegende Erfindung ein Verfahren fir die Herstellung eines Diingemittelverbundgra-
nulats bereit, das mindestens zwei der Pflanzennahrstoffe Stickstoff, Phosphor und Kalium enthalt, wobei das
Verfahren die Stufen:

— Bereitstellen eines festen Ausgangsmaterials, das mindestens einen festen Diingemittelrohstoff und wahl-

weise rezirkuliertes Material umfasst,

— Fullen des Ausgangsmaterials oder eines Teils von ihm in ein Schmelzaggregat zum Schmelzen eines
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gewunschten Teils davon und Halten dieses Teils im geschmolzenen Zustand,

— Leiten des teilweise geschmolzenen Materials und wahlweise anderer gewtnschter fester Rohstoffe in
einen Granulierapparat, um ein granuliertes Produkt zu erhalten, und

— Abkulhlen und wahlweise Sieben des granulierten Produktes, um trockenes Diingemittelverbundgranulat
mit der gewlnschten Korngréfienverteilung zu erhalten,

umfasst, unter der Voraussetzung, dass kein Wasser oder keine wassrige Flussigkeit in das Verfahren einge-
fuhrt wird.

[0025] Das Schmelzen eines Teils des Ausgangsmaterials in dem Schmelzaggregat kann durch Einleiten von
HeiRluft in das Schmelzaggregat bewirkt werden. Das Schmelzen kann auch durch andere Mittel, z. B. durch
Heizvorrichtungen, erreicht werden.

[0026] Gemal einer bevorzugten Ausflihrungsform der Erfindung wird das Verfahren kontinuierlich durchge-
fuhrt und der geschmolzene Teil des Ausgangsmaterials wahrend des Verfahrens durch Regelung der Durch-
flussgeschwindigkeit des Ausgangsmaterials und der Temperatur der in das Schmelzaggregat eingeleiteten
HeiBluft konstant gehalten. Der optimale Anteil des geschmolzenen Ausgangsmaterials ist abhéangig von
Art/Typ des gewlinschten Diingers und von den verwendeten Rohstoffen. Der optimale Anteil des geschmol-
zenen Materials kann z. B. etwa 1040 Gewichts-%, bevorzugt etwa 10-25 Gewichts-%, noch bevorzugter
etwa 12— 20 Gewichts-%, in Abhangigkeit vom Typ betragen.

[0027] Wenn das Schmelzen mittels Heil3luft ausgefihrt wird, betragt eine geeignete Temperatur der in das
Schmelzaggregat geleiteten HeiRluft zwischen 200°C und 550°C. Am Auslass des Schmelzaggregats hat die
HeiRluft eine Temperatur von etwa 90°C bis 120°C.

[0028] In geeigneter Weise betragt die Temperatur des teilweise geschmolzenen Ausgangsmaterials bei Ver-
lassen des Schmelzaggregats zwischen 70°C und 135°C, bevorzugt zwischen 70°C und 110°C.

[0029] Das Verfahren der Erfindung kann ausgefiihrt werden, indem entweder samtliche einzelnen Kompo-
nenten der Rohstoffe in das Schmelzaggregat geleitet werden, oder indem eine oder einige der einzelnen
Komponenten der Rohstoffe in das Schmelzaggregat geleitet und der Rest der Komponenten dem Granulier-
apparat zugeleitet wird.

[0030] Das in das Schmelzaggregat und/oder den Granulierapparat einzuleitende Material kann vorerwarmt
werden. Dies ist im Hinblick auf die Temperaturkontrolle des Verfahrend bevorzugt. Geeigneter Weise kann
das Material auf eine Temperatur im Bereich von etwa 80°C bis etwa 110°C vorerwarmt werden.

[0031] Die Temperatur der Granulierung kann in Abhangigkeit von der Rezeptur des Diingers variieren. Die
Temperatur der Granulierung liegt vorzugsweise zwischen etwa 75°C und etwa 125°C, noch bevorzugter zwi-
schen etwa 80°C und etwa 125°C.

[0032] Die Temperatur des abgekihlten, zu siebenden, granulierten Produkts liegt typischer Weise etwa zwi-
schen 40°C und 60°C.

[0033] Typische feste Duingemittelrohstoffe, die fiir die vorliegende Erfindung verwendet werden kénnen, sind
z. B. Harnstoff, Diammoniumphosphat (DAP), KaSO, (SOP), Monoammoniumphosphat (MAP), Phosphaterz,
Kaliumchlorid (MOP, d.h. KCI), normales Superphosphat (SSP), Triple-Superphosphat (TSP), Ammoniumsul-
fat (AS) und Ammoniumchlorid (AC).

[0034] Bevorzugt umfassen die Diingemittelrohstoffe Harnstoff, insbesondere Harnstoff-Sprihkristalle, und
mindestens einen anderen Dingemittelrohstoff.

[0035] Zusatzlich kénnen Magnesiumsulfat und/oder eines oder mehrere Spurenelemente (Mikronahrstoffe)
wie etwa Bor, zugegeben werden.

[0036] Weiterhin kdnnen Bentonit, Calcit, Calciumoxid, Calciumsulfat (wasserfreies Calciumsulfat oder Calci-
umsulfat-Hemihydrat), Dolomit und/oder Sand und/oder jeder andere, Ublicherweise verwendete Fillstoff zu-
gegeben werden.

[0037] Gemal der vorliegenden Erfindung kénnen samtliche feste Rohstoffe (feste Dingemittelrohstoffe und
wahlweise rezirkuliertes Material, Mikronahrstoffe und Fullstoffe) in das Schmelzaggregat geleitet werden. Es
ist jedoch ebenfalls mdglich, einen Teil der festen Rohstoffe in das Schmelzaggregat und die verbleibenden
festen Rohstoffe in den Granulierapparat zu leiten.

[0038] Bei einer bevorzugten Ausfihrungsform umfasst das Verfahren der Erfindung den Schritt der Siebung
des granulierten Produkts, um trockenes Dingemittelverbundgranulat mit einer KérnchengréRe von 2 bis 5
mm zu erhalten.

[0039] Das beim Sieben erhaltene Unterkornmaterial (< 2 mm) und Uberkornmaterial (> 5 mm) kann jeweils
als das genannte rezirkulierte Material zuriickgefiihrt werden. Wahlweise kann das Uberkornmaterial nach
dem Sieben zermahlen werden, bevor es zuriickgefihrt wird. Die Temperatur des rezirkulierten Materials aus
der Siebung betragt typischer Weise etwa 60°C oder weniger.

[0040] Das Schmelzaggregat und der Granulierapparat kdnnen separate Einheiten sein, jedoch kénnen das
Schmelzaggregat und der Granulierapparat auch Teile derselben Vorrichtung sein.
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[0041] Diese Erfindung hat Vorteile gegentiber herkdmmlichen Verfahren der Granulierung aus dem Stand
der Technik, da die Rohstoffe ohne Zuhilfenahme irgendwelchen Wassers oder irgendeiner anderen Flissig-
keit wie etwa Ammoniak, Phosphorsaure oder Schwefelsdure zu Granulat verarbeitet werden. Da kein Wasser
oder irgendeine andere Flissigkeit zugegeben wird, besteht keine Notwendigkeit zur Trocknung des Produkts.
Dies vereinfacht die Durchfliihrung der Granulierung und verringert Investitionskosten, da keine separate Ap-
paratur zur Trocknung bendtigt wird.

[0042] Das Endprodukt wird, ausgehend von den Rohstoffen, einen niedrigen Wassergehalt aufweisen
(0,2-0,6 Gewichts-%). Es ist keine zusatzliche Trocknung erforderlich. Der Wassergehalt der nach herkémm-
lichen Verfahren hergestellten Produkte betragt normalerweise etwa 1-2 Gewichts-%, was die bereits erwahn-
ten Schwierigkeiten im Bezug auf Verklumpung und Ausbringung hervorruft.

[0043] Die Erfindung wird in und anhand der folgenden Beispiele veranschaulicht. Zusatzlich wurde die Star-
ke des Produktgranulats, das in den folgenden Beispielen erhalten wurde, nach 3 Monaten Lagerung getestet;
die Starke wurde dabei als unverandert ermittelt.

Beispiel 1
Verfahren fir die Feststoffgranulierung im Labormafistab

Rezeptur (kg/t)

TYP
Rohstoffe 15-15-15 15-15-15 17-17-17
DAP + SSP MAP + Sand MAP + NH4Cl

Harnstoff 249 255 204

MAP (Litauen 11-50) - 300 340

DAP (Pernis 17-45) 210 - -

SSP (Litauen 19%)) 287 - -

NH4Cl (N 26%) - 153

KCl1 (K20 60%) 250 250 284

Sand - 175 -

[0044] Das Gemisch der festen Rohstoffe wurde in den Labor-Granulierapparat eingespeist. Harnstoff wurde
in Form von Sprihkristallen zugegeben. Das Schmelzen der Mischung erfolgte mittels Heil3luft im Anfangsab-
schnitt des Granulierapparats. Die Granulierung wurde in dem Granulierapparat und teilweise im Kihler durch-
geflhrt.

[0045] Die Verfahrensbedingungen und -Ergebnisse sind in Tabelle 1 dargestellt.
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Tabelle 1

TYP
15-15-15 15-15-15 17-17-17
DAP + SSP MAP + Sand MAP + NH4Cl
Prozessbedingungen:

Zufuhr + Rezyklat (kg/h) 8,3 10,1 11,9
Verhaltnis Rezyklat 0,2 0,2 0,2
Luftheizer:

- Temperatur (°C) 336 316 322
- Druck (bar) 1,8 1,8 1,8
Temperatur des Produkts (°C):

Granulierapparat Auslass 97 92 97
Kiihler Auslass 30 32 35
Granulierung Gut Sehr gut Gut
Produkteigenschaften:

H>0 (KF) (%) 0,25 0,15 0,28
N (%) 15,2 16,1 18,2
P20 gesamt (%) 15,9 15,0 17,1
K20 (%) 15,8 16,7 18,5
Granulatstéarke (N) 52 40 30
Abrieb (%) 0 0,2 0,7
Zersplitterung (%) 37 32 45
CRH (%) 34 35 43
Absorption Feuchtig-

keit 80% RH

2h (%) 2,8 2,7 3,2
4h (%) 5,7 5,5 6,2
6h (%) 8,8 8,3 9,1

[0046] Der Typ 15-15-15 granulierte besser, wenn er MAP + Sand statt DAP + SSP enthielt.

[0047] Der Typ 17-17-17, der Ammoniumchlorid enthalt, granulierte ebenfalls gut. Ammoniumchlorid reagier-
te teilweise mit Harnstoff und bildete Harnstoff x NH,CI. Der Nahrstoffgehalt jedes Produkts war gut. Die phy-
sikalischen Eigenschaften der Produkte waren gut; die Produkte waren sehr trocken.
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Beispiel 2
Verfahren fiir die Feststoffgranulierung im Labormalfistab

TYP NK16-0-31

2A 2B
Rezeptur 16-0-31 16-0-31

Fullstoff Fullstoff

Bentonit CaSO4 Hemihydrat

kg/t kg/t
Harnstoff (Spruhkristalle) 348 348
KCl1 (weifd) 517 517
Bentonit 125 -
CaS04 x 0,5 H20 - 125

(als Trockensubstanz)

[0048] Das Gemisch der festen Rohstoffe wurde zusammen mit dem Rezyklat in den Labor-Granulierapparat
eingespeist. Das Schmelzen erfolgte mittels Heilluft im Anfangsabschnitt des Granulierapparats. Die Granu-
lierung wurde in dem Granulierapparat und teilweise im Kuihler durchgefihrt.

[0049] Die Produkte wurden mit Esso Beschichtungsdl 2 kg/t + Talkum 3 kg/t beschichtet.

[0050] Es wurde eine sehr gute oder gute Granulierung bei guter Produktqualitat erzielt. Allerdings bewirkte
der hohe Feuchtigkeitsgehalt der Luft wahrend des Verfahrens einen gewissen sofortigen Anstieg des Was-
sergehalts des Endprodukts.

[0051] Die Verfahrensbedingungen und Ergebnisse der Produkttests sind in Tabelle 2 dargestellt.
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TYP

Zufuhr + Rezyklat (kg/h)
Verhaltnis Rezyklat
Luftheizer:
-Temperatur (°C)

-Druck (bar)

Temperatur Diinger (°C):

-Granulierapparat Aus-
lass

-Kdhler Auslass
Granulierung
Produkteigenschaften

Chemische Analyse:
Wasser (KF) (%)
Harnstoff-N (%)

N (%)

K20 (%)

S (%)

pH

Tabelle 2

NK 16-0-31

2A
16-0-31
Fullstoff
Bentonit
9,0

0,7

294
1,6

104

28
Sehr gut

0,77
16,6
16,6
31,8
0,51
7,3

Physikalische Eigenschaften:

Granulatstarke (N)
Abrieb (%)

Wichte (kg/1)
FlieRfahigkeit (kg/min)
Zersplitterung (%)
CRH (%)

Absorption Feuchtig-
keit 80% RH

2h (%)

4h (%)

6h (%)

[0052]

27
1,3
0,77
4,83
52
40

2,9
5,0
7,0
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2B

16-0-31

Fullstoff

CaS0O4 Hemihydrat
9,0

0,4

238 -~
1,6

38

27
Gut

0,78
16,8
16,8
30,9
3,0
5,6

41
1,1
0,80
4,80
45
38

2,7
4,5
0,8
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Beispiel 3
Verfahren fiir die Feststoffgranulierung im Labormalistab

TYP 18-12-6+1,5MgO
kgt

Harnstoff (Sprihkristalle) 172

KCI (weil) 100

Kovdor Phosphat 155

DAP (Pernis) 17-45 143

AS (Leuna) 366

MgSO, 53

[0053] Das Gemisch der festen Rohstoffe wurde zusammen mit dem Rezyklat in den Labor-Granulierapparat
eingespeist. Das Schmelzen erfolgte mittels HeiRluft im Anfangsabschnitt des Granulierapparats. Die Granu-
lierung wurde in dem Granulierapparat und teilweise im Kuhler durchgefihrt.

[0054] Die Produkte wurden mit Esso Beschichtungsdl 2 kg/t + Talkum 3 kg/t beschichtet.

[0055] Es wurde eine sehr gute Granulierung bei guter Produktqualitat erzielt. Die Verfahrensbedingungen
und Ergebnisse der Produkttests sind in Tabelle 3 dargestellt.

[0056]

Tabelle 3
TYP 18-12-6+1.5MgO
Zufuhr + Rezyklat (kg/h) 9,0
Verhaltnis Rezyklat 0,6
Luftheizer:
Temperatur (°C) 233
Druck (bar) 1,6
Temperatur Dinger (°C):
Granulierapparat Auslass 98
Kuahler Auslass 28
Granulierung Gut
Produkteigenschaften Chemische Analyse:
Wasser (KF) (%) 0,36
Harnstoff-N (%) 8,5
NH,-N (%) 9,7
N (%) 18,2
P,O; — gesamt (%) 11,3
P,O., — NAC (%) 6,0 (53%)
P,O, - WS (%) 5,5 (49%)
K,O (%) 8,4
Mg (%) 1,3
S (%) 10,8
pH 5,8
Physikalische Eigenschaften:
Granulatstarke (N) 41
Abrieb (%) 0,6
Wichte (kg/l) 0,84
Fliel3fahigkeit (kg/min) 4,88
Zersplitterung (%) 59
CRH (%) 40
Absorption Feuchtigkeit 80% RH
2 h (%) 3,3
4 h (%) 5,2
6 h (%)
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Beispiel 4
Verfahren fiir die Feststoffgranulierung im Labormalfistab

TYP 12-12-17+2 MgO + 0,5 B,0,
kgt

Harnstoff (zerkleinert) 264

Marokko Phosphat 270

TSP (P,O 45%) 89

KCI (weil) 284

MgSO, 64

Colemanit 6

[0057] Das Gemisch der festen Rohstoffe und das Rezyklat wurden in der Zuflihrschnecke des Granulierap-
parats auf etwa 100°C vorgeheizt. Das Schmelzen erfolgte mittels Heilluft in der Granuliertrommel. Die Gra-
nulierung wurde in dem Granulierapparat und teilweise in der Kihltrommel durchgefuhrt.

[0058] Die Produkte wurden mit SK Fert FWS AG 2 kg/t + Talkum 3 kg/t beschichtet.

[0059] Es wurde eine sehr gute oder gute Granulierung bei guter Produktqualitat erzielt. Die Verfahrensbe-
dingungen und Ergebnisse der Produkttests sind in Tabelle 4 dargestellt.

[0060]

Tabelle 4
TYP 12-12-17 + 2 MgO + 0,5 MgO
Zufuhr + Rezyklat (kg/h) 53
Verhaltnis Rezyklat 0,6
Temp. Granulierung (°C) etwa 120
Luft vom Kuhler (°C) 27
Granulierung Gut
Produkteigenschaften Chemische Analyse:
Wasser (KF) (%) 0,35
Harnstoff-N (%) 12,4
P,O; — gesamt (%) 12,2
P,O., — NAC (%) 6,0 (49%)
P,O, - WS (%) 2,8 (23%)
K,O (%) 18,8
Mg (%) 1,5
B (%) 750
pH 4.8
Physikalische Eigenschaften
Granulatstarke (N) 40
Abrieb (%) 0,1
Wichte (kg/l) 0,82
Fliel3fahigkeit (kg/min) 54
CRH (%) 23
Absorption Feuchtigkeit 80% RH
2 h (%) 3,2
4 h (%) 5,5
6 h (%) 8,0
[0061]
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Beispiel 5
Verfahren fiir die Feststoffgranulierung im Labormalfistab
TYP 12-6-24
kgt

Harnstoff (zerkleinert) 264
SSP (P,0, 20%) 100
Marokko-Phosphat 130
KCI (weil) 400
Colemanit 6
Bentonit 80

[0062] Das Gemisch der festen Rohstoffe und das Rezyklat wurden in der Zuflihrschnecke des Granulierap-
parats auf etwa 100°C vorgeheizt. Das Schmelzen erfolgte mittels Heilluft in der Granuliertrommel. Die Gra-
nulierung wurde in dem Granulierapparat und teilweise in der Kihltrommel durchgefuhrt.

[0063] Die Produkte wurden mit SK Fert FW5 AG 2 kg/t + Talkum 3 kg/t beschichtet.

[0064] Es wurde eine sehr gute oder gute Granulierung bei guter Produktqualitat erzielt. Die Verfahrensbe-

dingungen und Ergebnisse der Produkttests sind in Tabelle 5 dargestellt.

[0065]

Tabelle 5
TYP 12-6-24
Zufuhr + Rezyklat (kg/h) 5,1
Verhaltnis Rezyklat 0,84
Temp. Granulierung (°C) etwa 120
Luft vom Kuhler (°C) 28
Granulierung Sehr gut
Produkteigenschaften Chemische Analyse:
Wasser (KF) (%) 0,27
Harnstoff-N (%) 13,1
P,O, — gesamt (%) 6,0
P,O., — NAC (%) 2,9 (48%)
P,O, - WS (%) 0,84 (14%)
K,O (%) 25,8
B (%) 850
pH 6,1
Physikalische Eigenschaften:
Granulatstarke (N) 39
Abrieb (%) 0,1
Wichte (kg/l) 0,84
FlieRfahigkeit (kg/min) 5,6
CRH (%) 15
Absorption Feuchtigkeit 80% RH
2 h (%) 2,1
4 h (%) 4,1
6 h (%) 6,0
[0066]

Beispiel 6

Verfahren fur die Feststoffgranulierung im Labormafstab

TYP 15-15-15
Harnstoff (46%) 276 kglt
DAP (17-45) 142 kg/t
Phosphaterz 270 kgft
(P,O; 32%)
K,SO, 300 kgt
(K,0 50%)
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[0067] Das Gemisch der festen Rohstoffe und das Rezyklat wurden mittels IR in der Zufiihrschnecke der
Trommel auf etwa 100°C vorgeheizt. Die Aulienwand der Granuliertrommel wurde ebenfalls mittels IR erhitzt.
Der Harnstoff wurde zuvor zerkleinert. Beim Schmelzen des Harnstoffs in der Granuliertrommel wurde eine ge-
ringe Menge an HeilRluft verwendet. Die Trocknungstrommel diente als Kihler.

[0068] Die Produkte wurden mit SK Fert FW5 AG 2 kg/t + Talkum 3 kg/t beschichtet.

Verfahrensbedingungen:

Zufuhr + Rezyklat (kg/h) 5,07
Verhaltnis Rezyklat 0,75
Rezyklat Heizer (°C) 179
Granuliertrommel

x AuRenseite (°C) 268
x Innenseite (°C) 117
Luft zur Trommel (°C) 287
Luft zum Kuhler (°C) 24
Luft vom Kuhler (°C) 28
Granulierung Gut
Produkteigenschaften

H,O (KF) (%) 0,09
N (%) 15,5
P,O; — gesamt (%) 15,4
K,O (%) 16,1
S (%) 6,6
Granulatstarke (N) 30
Abrieb (%) 0,4
Zersplitterung (%) 28
CRH (%) 18
Absorption Feuchtigkeit 80% RH

2 h (%) 2,6
4 h (%) 4.8
6 h (%) 6,6

[0069] Auf SOP basierendes 15-15-15 granulierte gut.
Patentanspriiche

1. Verfahren zur Herstellung eines Dingemittelverbundgranulats, das mindestens zwei der Pflanzennahr-
stoffe Stickstoff, Phosphor und Kalium enthalt, wobei das Verfahren die Stufen
— Bereitstellen eines festen Ausgangsmaterials, das mindestens einen festen Diingemittelrohstoff und wahl-
weise rezirkuliertes Material umfasst,
— Fullen des Ausgangsmaterials oder eines Teils von ihm in ein Schmelzaggregat zum Schmelzen eines ge-
wiinschten Teils davon und Halten dieses Teils im geschmolzenen Zustand,
— Leiten des teilweise geschmolzenen Materials und wahlweise anderer gewunschter fester Rohstoffe in einen
Granulierapparat, um ein granuliertes Produkt zu erhalten, und
— Abkihlen und wahlweise Sieben des granulierten Produkts, um trockenes Dingemittelverbundgranulat mit
der gewilinschten Korngrof3enverteilung zu erhalten,
umfasst, unter der Voraussetzung, dass kein Wasser oder keine wassrige Flussigkeit in das Verfahren einge-
fuhrt wird.

2. Verfahren nach Anspruch 1, wobei das Verfahren kontinuierlich durchgefiihrt wird und der geschmolze-
ne Teil des Ausgangsmaterials wahrend des Verfahrens durch Regelung der Durchflussgeschwindigkeit des
Ausgangsmaterials und der Temperatur des Schmelzaggregats konstant gehalten wird.

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, wobei die Temperatur des teilweise geschmolzenen Ausgangsma-
terials zwischen 70 und 135 °C betragt.

4. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 3, wobei der Schmelzvorgang durch Einleiten von Hei3luft
in das Schmelzaggregat durchgefiihrt wird.
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5. Verfahren nach Anspruch 4, wobei die Temperatur der in das Schmelzaggregat geleiteten HeiRluft zwi-
schen 200 und 550 °C betragt.

6. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 5, wobei 10 bis 40 Gew.-% des Ausgangsmaterials im
Schmelzaggregat geschmolzen werden.

7. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, wobei das in das Schmelzaggregat zu leitende feste Aus-
gangsmaterial samtliche einzelnen Komponenten der Rohstoffe umfasst.

8. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 6, wobei das in das Schmelzaggregat zu leitende feste Aus-
gangsmaterial eine oder einige der einzelnen Komponenten der Rohstoffe umfasst und der Rest der Kompo-
nenten dem Granulierapparat zugeleitet wird.

9. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 8, wobei das in das Schmelzaggregat zu leitende feste Aus-
gangsmaterial vorerwarmt wird.

10. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 9, wobei der in den Granulierapparat zu leitende feste Roh-
stoff vorerwarmt wird.

11. Verfahren nach Anspruch 9 oder 10, wobei das Material auf eine Temperatur im Bereich von 80 bis
110°C vorerwarmt wird.

12. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 11, wobei die Granuliertemperatur im Bereich von 75 bis
125°C und vorzugsweise 80 bis 125°C liegt.

13. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 12, wobei die Diingemittelrohstoffe aus der Gruppe ausge-
wahlt werden, die aus Harnstoff, Diammoniumphosphat (DAP), KaSO, (SOP), Monoammoniumphosphat
(MAP), Kaliumchlorid (MOP), Phosphaterz, normalem Superphosphat (SSP), Triple-Superphosphat (TSP),
Ammoniumsulfat (AS) und Ammoniumchlorid (AC) besteht.

14. Verfahren nach Anspruch 13, wobei die Dingemittelrohstoffe Harnstoff und mindestens einen anderen
der Dingemittelrohstoffe umfassen.

15. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 14, wobei zusatzlich mindestens ein Material, das aus der
Gruppe ausgewahlt ist, die aus Magnesiumsulfat und Mikronahrstoffen besteht, in das Verfahren eingebracht
wird.

16. Verfahren nach einem der Anspriche 1 bis 15, wobei zusatzlich mindestens ein Fllstoff, der aus der
Gruppe ausgewahlt ist, die aus Bentonit, Calcit, Calciumoxid, wasserfreiem Calciumsulfat, Calciumsulfat-He-
mihydrat, Dolomit und Sand besteht, in das Verfahren eingebracht wird.

17. Verfahren nach Anspruch 1, wobei das beim Sieben erhaltene Unter- und Uberkornmaterial als rezir-
kuliertes Material zuriickgefiihrt und das Uberkornmaterial wahlweise nach dem Sieben zermahlen wird.

18. Verfahren nach einem der Anspriiche 1 bis 17, wobei der Feuchtigkeitsgehalt des trockenen Diinge-
mittelverbundgranulats unter 0,6 Gew.-% und vorzugsweise unter 0,3 Gew.-% liegt.

Es folgt kein Blatt Zeichnungen
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