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Granulacja slimakowa, nazywana takze ekstruzja, jest procesem
powszechnie stosowanym w przetworstwie tworzyw sztucznych
[1]. Znalazta ona takze zastosowanie w przemysle farmaceutycznym
i spozywczym [2]. Metoda granulacji $limakowej formowane s3 czesto
katalizatory i nosniki. W Instytucie Nawozéw Sztucznych metode te
stosuje sie do granulacji chmielu [3]. Do procesu tego wykorzystuje
si¢ réznego wyttaczarki slimakowe, wsréd ktérych mozna wymienié¢
konstrukcje jednoslimakowe i dwuslimakowe. Wyniki wczesniejszych
badan nad granulacjg slimakowa nawozéw typu adduktu siarczanu
wapnia i mocznika prowadzonych w Instytucie Nawozéw Sztucznych
wskazuja na mozliwo$¢ uzyskiwania ta droga produktéw o wysokim
stopniu przereagowania mocznika w forme adduktu [4]. Jednakze
granulaty uzyskane ta metoda uzyskiwano poprzez wytfaczanie pasty
wytworzonej przez zmieszanie mocznika i fosfogipsu o zawartosci
ok. 30% wody. Rekcja tworzenia adduktu przebiegata gléwnie w eta-
pie przygotowania pasty. Postanowiono zbada¢ mozliwos¢ wytwarza-
nia nawozéw typu adduktu siarczanu wapnia i mocznika z pominigciem
etapu przygotowania pasty adduktu.

Metodyka

Badania prowadzono z wykorzystaniem linii do granulacji §limako-
wej (Rys. |) produkeji Zaktadu Maszyn Kablowych ZAMAK Sp. z o.0.
o maksymalnej wydajnosci 45 kg/h. Gtéwnym elementem linii do gra-
nulacji slimakowej jest wytlaczarka, ktérej budowe przedstawiono
na Rysunku 2.

Rys. I. Linia do granulacji slimakowej INS-45
I — wyttaczarka EHR-45; 2 — granulator G-45 INS; 3 — glowica GM-45;
4 - uktad zasilania agregatéw grzewczo-chtodzacych;
5 - podtaczenie ukfadu zasilania

Cylinder, korpus tacznika i slimak wyttaczarki wykonano z wysoko-
stopowej stali specjalnej. Wszystkie powierzchnie narazone w procesie
produkcji na Scieranie s3 azotowane. Cylinder i tacznik zaopatrzone
sa w plaszcz grzewczo-chtodzacy. W cylindrze znajduja sie gniazda
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do montazu czujnikéw temperatury i czujnika ci$nienia. Zakonczenie
cylindra od strony gtowicy przystosowane jest do taczenia z gtowi-
cami za pomoca zamkniecia klinowego. Slimak o $rednicy nominalnej
D = 45 mm posiada dtugos¢ robocza 15D i zakoriczony jest koricéwka
stozkowa. W trakcie badan dokonano zmian konstrukcyjnych $limaka
polegajacych na dodaniu na zakorczenia $limaka noza, ktéry ufatwia
proces wyttaczania. Rama wyttaczarki jest konstrukcja spawana z pro-
fili stalowych. Na ramie umieszczono panel sterujacy. Materiat pod-
dawany wytlaczaniu jest podawany do ukfadu plastyfikujacego z leja
zasypowego, wykonanego blachy nierdzewnej. W osi zbiornika znaj-
duje sie napedzane motoreduktorem mieszadto i $limak transportowy,
ktéry wymusza napetnianie uktadu plastyfikujacego. Woda jest rozpro-
wadzana do poszczegdlnych stref dzieki zastosowaniu trzech agrega-
téw grzewczo-chtodzacych. Agregaty zostaty umieszczone wewnatrz
wyttaczarki, pod uktadem plastyfikujacym. W trakcie badan stosowano
sito o $rednicy oczek wynoszacej 8 mm.
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Rys. 2. Wyttaczarka EHR-45
I — cylinder; 2 — tozyskowanie oporowe; 3 — rama; 4 - tacznik;
5 - slimak; 6 - lej zasypowy; 7 — uktad rozprowadzenia wody;
8 — chtodzenie slimaka

W trakcie badan jako surowce stosowano fosfogipsy z Zakfadow
Chemicznych POLICE SA oraz z Gdanskich Zaktadéw Nawozow
Fosforowych FOSFORY Sp. z o.0. Ze wzgledu na wysoka zawar-
tos¢ wody, fosfogips z ZCh POLICE SA podsuszono do catkowitej
zawartosci wody 30% mas. i 23,4% mas. Mocznik stosowano w po-
staci krystalicznej produkcji Zaktadéw Azotowych KEDZIERZYN
SA. W badaniach wykorzystano réwniez kizeryt produkcji K+$ Kali
GmbH o zawartosci 27% MgO.

Przed kazda préba granulacji surowce wstepnie mieszano przy
uzyciu mieszadta mechanicznego, a nastepnie umieszczano w leju zasy-
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powym wytfaczarki. Porcje surowcéw przygotowywano jednorazowo
dla zadanej temperatury procesu. Wytfaczanie prowadzono w ukfa-
dzie grzewczo chtodzacym przy temperaturze wynoszacej 20°C, 40°C
i 60°C. W trakcie proby zmieniano predkos¢ obrotowa watu wytta-
czarki w zakresie 20, 40 i 60 obr/min. Na Rysunku 3 przedstawiono
wyniki pomiaréw czasu przebywania mieszaniny mocznika i fosfogipsu
w wytfaczarce w zaleznosci od predkosci obrotowej slimaka.

re 20°C w ukladzie grzewczo-chtodzacym wyttaczarki. Na podsta-
wie uzyskanych wynikéw mozna stwierdzi¢, ze otrzymany produkt
charakteryzowat si¢ wysokim stopniem przereagowania mocznika
w forme adduktu wynoszacym ponad 78% dla predkosci obrotowe;j
wynoszacej 20 obr/min. Stopien przereagowania nieznacznie spa-
dat wraz ze wzrostem predkosci obrotowej. Granulat odznaczat sig
wysoka wytrzymatoscia na $ciskanie wynoszaca ponad 120 N/gran.,
ktéra wraz ze wzrostem predkosci obrotowej spadata do poziomu
105 N/gran. Wzrostowi predkosci obrotowej slimaka towarzyszyt
wzrost temperatury mieszaniny (47,3°C do 60,7°C) i ci$nienia w wy-
ttaczarce (2,07 do 3,16 MPa).

; Tablica 2
; Parametry prowadzenia préb oraz wiasciwosci
* uzyskanych produktéw
I
i Predkos¢ . . Maksy- | Stopien
obrotowa | Tempe- | = 7 <79 malne | przere- Wyt?y-
Nr oo temperatu-| .. . . . |mato$é na
sbki $limaka ratura duk ciSnienie | agowania |, . lani
prodid wytlaczar-|uktadu, °C ra P"°og " | produktu, | mocznika, s:j AN
et ki, obr/min - MPa % gran.
Préba |
Rys. 3. Czas przebywania mieszaniny mocznika i fosfogipsu Ll 20 20 473 207 787 1235
w wyttaczarce : ’ ’ ’ ’
1.2 40 20 55,9 2,69 77,31 109,8
Produkty uzyskiwane w postaci granulowanej suszono w tem- 13 60 20 60,7 3,16 77,06 105,2
peraturze 105°C i poddawano badaniom stopnia przereagowania Priba 2
mocznika w forme adduktu oraz wytrzymatosci na sciskanie. Ozna-
czenie stopnia przereagowania mocznika w forme adduktu wykony- 2.1 20 20 72,6 8,8l 76,67 11,6
wano metoda opierajaca sie na réznicy rozpuszczalnosci w n-butano- 22 40 20 883 587 7137 114.0
lu mocznika wolnego i mocznika zwiazanego w addukt [5]. Pomiary
- L. . ) 23 60 20 107,1 5,79 72,64 104,6
wytrzymatosci na $ciskanie granul wytworzonych nawozéw wykony-
wano przy uzyciu aparatu ERWEKA TBH 200D. Kazdorazowo do po- Préba 3
miaru uzywano po 20-30 granul. 3 20 20 525 5,32 81.57 135.2
Wyniki badan 32 40 20 63,3 5,28 67,72 119,8
Przeprowadzono préby wytwarzania nawozoéw typu adduktu siar- 33 60 20 70,2 2,10 68,68 105,2
czanu wapnia i mocznika metoda granulacji $limakowej. Sktady miesza- 34 20 40 477 3.00 76,41 116
nin poddawanych granulacji przedstawiono w Tablicy |.
35 40 40 51,3 2,06 77,23 118,1
Tablica | 36 60 40 46,8 1,37 77,51 14,0
Sktady mieszanin poddawanych granulacji slimakowej
37 20 60 43,8 0,29 89,14 127,8
Zawartos¢ w mieszaninie, % mas. 38 40 60 438 0,21 71,40 123,5
Lp.
fosfogips mocznik kizeryt woda catkowita 39 60 60 surowiec zawieszat si¢ w zbiorniku zasypowym
’ i nie byt podawany do $limaka
| 45,3 54,7 - 13,59
Préba 4
2 43,8 56,2 - 10,25
4.1 20 20 41,0 6,07 68,92 72,9
3 45,3 54,7 - 12,68 42 40 20 43,6 3,04 66,45 634
4 43,3 50,2 6,5 12,93 4.3 60 20 41,5 1,78 61,77 75,2
4.4 20 40 357 0,57 58,07 103,4
W stosowanych mieszaninach stosunek molowy mocznika do siar- 45 40 40 358 0,51 74,03 1145
czanu wapnia pochodzacego z fosfogipsu wynosit 4:1. Surowce uzyte
. pria p T 8 &P . " . . e 4.6 60 40 37,2 0,55 70,95 98,7
w prébach -3 umozliwialy wytworzenie nawozéw o skfadzie N-S-
CaO 29,08,0 14,0. W przypadku préby nr 4 zawartos$¢ skiadnikow 47 20 60 surowiec zawieszat sig w zbiorniku zasypowym
w uzyskiwanym nawozie wynosita N-S-CaO-MgO 26,6 9,4 13,8 2,0. i nie byt podawany do slimaka

Podane skiady odpowiadaja nawozom zawierajacym |% mas. wody.

W Tablicy 2 przedstawiono parametry procesu wyttaczania, mak-
symalng temperature, jaka osiagata mieszanina reagentdw, maksymal-
ne ci$nienie rejestrowane w wytfaczarce w strefie przed sitem oraz
wtasciwosci uzyskiwanych produktéw.

Pierwsza prébe granulacji przeprowadzono z wykorzystaniem
fosfogipsu z ZCh POLICE SA podsuszonego do zawartosci wody
wynoszacej 30,0% mas. Proces prowadzono utrzymujac temperatu-
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Druga prébe wytlaczania przeprowadzono z wykorzystaniem
fosfogipsu z ZCh POLICE SA podsuszonego do zawartosci wody
wynoszacej 23,4% mas. oraz mocznika krystalicznego z ZAK. Prébe
prowadzono przy temperaturze 20°C i 40°C. W wyniku przeprowa-
dzonej préby stwierdzono, ze obnizenie catkowitej zawartosci wody
w mieszaninie reakcyjnej spowodowato spadek stopnia przereagowa-
nia mocznika w forme adduktu oraz wytrzymatosci granul. Podobnie
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jak w probie |, przy wzroscie predkosci obrotowej slimaka wyttaczarki
zaobserwowano spadek stopnia przereagowania mocznika w forme
adduktu. Wytrzymatos¢ granul produktow utrzymywata sie na wyso-
kim poziomie i przekraczata dla wszystkich probek 100 N/gran. Ob-
nizenie zawartosci wody w mieszaninie reagentéw w wyrazny sposéb
wplyneto na wzrost temperatury mieszaniny oraz wzrost cisnienia
w wytlaczarce w poréwnaniu z wartosciami rejestrowanymi podczas
proby |. Wzrost predkosci obrotowej w trakcie préby powodowat
wyrazny wzrost temperatury od 72,6°C-107,1°C. Stwierdzono,
ze wraz ze wzrostem predkosci obrotowej w trakcie préoby obnizeniu
ulegalo cisnienie w wyttaczarce od 8,81 MPa do 5,79 MPa, co najpraw-
dopodobniej byto spowodowane zwigkszong plastycznoscia mieszani-
ny reagentéw w podwyzszonej temperaturze.

Trzecia probe wyttaczania przeprowadzono z wykorzystaniem fos-
fogipsu z GZNF FOSFORY Sp. z 0.0. o zawartosci wody wynoszacej
28,0% mas. Wyttaczanie prowadzono w temperaturze 20°C, 40°C
oraz 60°C w ukladzie grzewczym wytlaczarki. Stwierdzono, ze wraz
ze wzrostem temperatury ukfadu obnizeniu ulega maksymalne ci-
$nienie produktu w wyttaczarce oraz jego maksymalna temperatura,
co najprawdopodobniej spowodowane jest przyspieszonym prze-
biegiem proceséw uwalniania wody krystalizacyjnej z gipsu oraz roz-
puszczania mocznika. W trakcie prowadzenia préby w temperaturze
60°C napotkano problemy ruchowe zwigzane z zaklejaniem zasypu
wytlaczarki przez zestalajaca si¢ mieszaning reakcyjng. Uzyskany pro-
dukt cechowat sig bardzo wysoka wytrzymatoscia na $ciskanie, ktdra
w danej temperaturze nieznacznie obnizata sig wraz ze wzrostem licz-
by obrotéw slimaka wyttaczarki. Obnizenie wytrzymatosci granul ob-
serwowano réwniez wraz ze wzrostem temperatury uktadu. Nalezy
jednak zaznaczy¢, ze dla zadnej z badanych prébek $rednia wytrzyma-
tos¢ nie spadfa ponizej 100 N/gran. Stopien przereagowania mocznika
w forme adduktu w wytworzonych prébkach wahat sie w granicach
od 68-89%.

Czwartg probe wyttaczania przeprowadzono z wykorzysta-
niem fosfogipsu z GZNF FOSFORY Sp. z o0.0. o zawartosci wody
wynoszacej 28,0% mas., mocznika krystalicznego z ZAK oraz ki-
zerytu z K+S GmbH o zawartosci wody 12,4% mas. Wyttaczanie
prowadzono w temperaturze 20°C, 40°C oraz 60°C w uktadzie
grzewczym wytlaczarki.

W trakcie proby wytlaczania prowadzonej w temperaturze 60°C
wystapity problemy z dozowaniem mieszaniny reakcyjnej do slimaka.
Mieszanina zawieszafa si¢ w zasypie wytlaczarki i zestalata na wejsciu
do $limaka uniemozliwiajac prowadzenie procesu.

Dodatek kizerytu spowodowat wyrazne obnizenie temperatury
mieszaniny w wytfaczarce. W temperaturze uktadu wynoszacej40°C
stwierdzono znaczne obnizenie ci$nienia produktu, co spowodowa-
ne byto zmiang jego konsystencji. Produkt opuszczajacy wyttaczar-
ke byt plastyczny. W poréwnaniu z poprzednimi prébami wyraznie
(o ok. 30 N/gran.) obnizyta si¢ wytrzymatos$¢ produktu uzyskiwanego
w temperaturze 20°C. Produkt uzyskiwany w temperaturze 40°C
odznaczat si¢ wytrzymatoscia przekraczajaca 100 N/gran. Obnize-
niu ulegt takze stopien przereagowania mocznika w forme adduktu,
ktory tylko w przypadku dwoch prébek uzyskanych w temperaturze
40°C przekroczyt 70%.

Podsumowanie

Przeprowadzone badania wykazaty mozliwo$¢ otrzymywania na-
wozéw typu adduktu siarczanu wapnia i mocznika metoda granulacji
slimakowej. Nawozy o wysokim stopniu przereagowania mocznika
w forme adduktu mozna uzyskiwa¢ stosujac jako surowce mocznik
krystaliczny oraz fosfogips o obnizonej catkowitej zawartosci wody
(28 30% mas. H,0). W przypadku fosfogipséw o wysokiej zawarto-
$ci wody (fosfogips z ZCh POLICE SA) konieczne jest ich wstepne
podsuszenie lub stosowanie zawrotu wysuszonego i zmielonego pro-
duktu w ilosci umozliwiajacej wytworzenie mieszaniny o catkowitej
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zawartosci wody wynoszacej |2-14%. Stwierdzono, ze zmniejszenie
catkowitej zawartosci wody w mieszaninie reakcyjnej do poziomu
10% wyraznie wptynefo na wzrost ci$nienia w wyttaczarce powoduja-
cy zwigkszenie energochtonnosci procesu. Korzystne jest prowadze-
nie procesu w podwyzszonej temperaturze (ok. 40°C), co pozwala
na obnizenie ci$nienia w wytfaczarce. Uzyskiwane w tych warunkach
granulaty odznaczaty sig zaréwno wysokim stopniem przereagowania
mocznika w addukt, jak i wysoka wytrzymatoscia mechaniczng prze-
kraczajaca | 10 N/gran. Stwierdzono, ze dodatek kizerytu do mieszani-
ny mocznika i fosfogipsu powoduje wzrost plastycznosci uzyskiwanych
granulatéw oraz obnizenie ich wytrzymatosci. Obnizeniu ulega takze
stopien przereagowania mocznika.
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