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Dans la fabrication des sels d’engrais
simples ou mixtes, on renconire des diffi-
cultés particuliéres pour obtenir des pro-
duits pouvant &tre conservés et répandus 2
la volée. La conservation des produits ob-
tenug, constitue un probleme particulier 2
cause des grandes quantités & comsexver €n
magasin. Les sels dengrais simples ou les
sels mixtes ont fréquemment une grande
hygrométricité qui cause un durcissement
et par suite un tramsport difficile des pro-
duits mis en magasin. On sait que les difti-

“cultés que rencontre I'enlévement de tels |

dépdts de sel sont tellement grandes qu'il
faut, dans bien des cas, employer le pie et
méme des explosifs pour en venir i bout.
Dans bien des cas aussi ce ne sont pas seule-
ment les sels eux-mémes qui sont trés hygro-
métriques. Cette propriété ficheuse se re-
trouve aussi ‘dans beaucoup de sels mixtes
dans lesquels on a introduit des éléments
hygrométriques par eux-mémes ou dans les-
quels de tels éléments se sont produits par

conversion progressive. On rencontre des dif- |

ficultés particulidres dans la congervation de
sels azotés simples ou mixtes, qui générale-
ment ne peuvent pas étre conservés en masse
sans risquer de durcir. Les essais entrepris
pour obtenir une meilleure conservation de
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ces produits sont extrémement nombreux.
On est généralement obligé de donner ume
forme particulidre aux sels simples ou
mixtes. On sest efforeé de réduire la déli-
quescence par une augmentation de 1a gros-
seur du grain. On a aussi ajouté des subs-
tances queleconques, presque toujours inertes,
destinées 3 réduire Pabsorption d’eau exa-
gérée. En outre on a cherché & empécher 1a
déliquescence d'un sel mixte par conversion
June . substance hygroscopique, conversion
qui porte presque towjours sur la totalité
des parties de cette substance. Cette fagon
de procéder, provoque régulidrement une di-
minution indésirable de la valeur de Pen-
grais. Dans la plupart des cas il se forme
des mélanges contenant une proportion tres
considérable de substance sans valeur comme
engrais ou méme complétement inertes, Trés
couvent le but visé n’est pas atteint et les
produits obtenus attirent néanmoins encore
beaucoup d’humidité de T'air.

Le problome essentiel de la fabrication de
sels d’engrais simples ou mixtes parfaits
consiste 3 obtenir un grain aussi gros que
possible. De cette facon une quantité d’eau
plus petite est absorbée méme lorsqu’on uti-
lise de grandes quantités de substances hy-
groscopiques. Le gros grain est également
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désirable lors de T'emploi du sel d’engrais.
Un grain fin se pulvérise lorsque Vengrais
est répandu. Cest pourquoi les fabriques
d’engrais aussi bien que le consommateur
attachent une grande importance i ce que
le grain soit bien formé. Dans la plupart des
cas les produits en poudre fine, formant
beaucoup de poussidres, sont refusés par
Pacheteur ou ils ne sont achetés qu'a regret.

Les procédés suivants indiquent le moyen
de fabriquer industriellement de facon sim-
ple, des produits capables d’atre conservés
et répandus i la volée. On réussit, par ce
procédé, a fabriquer sur une grande échelle
des sels et des sels mixtes 3 grain relative-
ment gros. Lorsqu'il s'agit de sels mixtes,
les éléments terminés dont se compose le sel
mixte sont réunis de facon particulidre, ou
bien, par exemple dans 1a fabrication de
sels mixtes & partir de composés de I'ammo-
nium, on procéde 4 une formation commune
des proportions contenues dans le produit
final. Ce dernier moyen a 'avantage parti-
cuiler qu'on obtient ainsi une liaison intime

des &léments du sel mixte, liaison qui n'est -

pas possible lorsqu'on réunit les composés
terminés. Par d’autres moyens on obtient des
sels mixtes en procédant de faon & produire
une protection contre 1a forte absorption de
Pean, essentiellement par la forme de sépa-
ration d'un élément plus ou moins difficile-
ment soluble, se trouvant principalement en
Présence en petites quantités. Dans ce cas,
un sel mixte complétement formé d’avance
peut étre mélangé par exemple avee la solu-
tion d'une troisiéme substance. On pulvérise
par exemple sur un mélange fini de nitrate
d’ammonium et de sulfate d’ammonium une
solution concentrée de nitrate de ealcium.
Par 1a conversion du nitrate de ealeium
dissous par celle des parties du sulfate d’am-
monium qui se trouve dans les couches su-
perficielles du grain, il se forme, en parti-
culier lorsqu'on chauffe, du sulfate de
caleium prineipalement sous forme de cou-
che cohérente. Par conversion par un élé
ment du sel mixte on produit done de cette
facon une couche protectrice sur le sel mixte
terminé. Ceite couve rture est assez épaisse
pour empécher pratiquement toute absorp-
tion d’eau pendant la conservation, On peut
d'ailleurs obtenir un produit capable d'étre

»
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conservé et répandu & 1a volée, de fagon
autre que par la production d'un revéte-
ment. Ou peut produire par exemple, le
déptt, dans la solution d'un sel mixte, par
Taddition d'une troisidéme substance. Par
Pévaporation commune on obtient ensuite
une forme qui résiste également a I'absorp-
tion de Yeau.

Les différents procédés seront indiqués ci-
dessous.

On a constaté qu'on réussit de facon sim-
ple i obtenir directement du nitrate d’am-
monium et des sels mixtes contenant du
nitrate d’ammonium, se conservant particu-
lidrement bien, en traitant du nitrate d’am-
monium solide ou du nitrate d’ammonium
en solution aqueuse concentrée, par de Pam-
moniaque liquide ou par de 'ammoniaque
gazeux, les solutions anhydres ou aqueuses,
solides ou liquides de nitrate d'ammonium
dans Fammoniaque (par exemple 1a liqueur
de Diver), qui sont produites par-cé traite-
ment, comme on’le sait, étant fraitées par
de T'acide nitrique ou d’autres acides ou par
des anhydrides d'acides, ou par des sels
acides.

Au cours de ce traitement on peut régler
1a teneur en eau du liquide par exemple de
fagon que 1a chaleur de vaporisation de P'ean
corresponde exactement 2 la chaleur de neu-
tralisation ou de combinaison libérée, ce qui
fait qu'on obtient un produit fini see ou
presque sec. Toutefois on peut aussi utilizer,
pour la neutralisation, des solutions anhy-
dres ou seulement faiblement aqueuses de
nitrate  d’ammonium dans I'ammoniaque.
Suivant 1a pression et la température on
peut aussi faire varier la composition de 1a
solution de nitrate d'ammonium dans 1'am-
moniaque ef déteiminer ainsi 3 volontd, das
le début, le rapport entre 1'azote nitrique et
Tazote ammoniacal dans le sel final. Une
autre possibilité de variation est donnée par
Putilisation d’acides, d’anhydrides dacides,
ou de sels acides mélangés entre eux.

Par Tutilisation d'acide nitrique pour Iz
neutralization on obtient, par exemple, du
nitrate d’ammonium pur; par 'utilisation
d’acide sulfurique on obtient du nitrate
d’ammonium et du sulfate d’ammonium;
par Tutilisation d’acide phosphorique, des

. sels mixtes A base de nitrate d’ammonium
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T froidissement et arrosage. Dans ce procédé

et de phosphate d’ammonium; par V'utili-

sation de sulfate de potassium acide on peut

produire des sels & base de nitrate d’ammo-
nium, de sulfate d’ammonium et de suifate

de potassium de différentes eompositions. On '

peut combiner de facon analogue un grand
nombre de sels.

‘On a constaté en outre qu'il est possible,
de facon trés économique, de préparer des
sels d’engrais mixtes & partir de sulfate
d’ammonium et de nitrate d’ammonium en
neutralisant avec de Pammoniaque des mé
langes dilués ou concentrés d’acide sulfu-
rique et d’acide mitrique obtenus par T'oxy-
dation simultanée d’acide sulfureux et d’am-
moniaque. On peut utiliser dans cette opé-
ration des modes opératoires différents. On
a constaté qu’il est utile de donner des va-
leurs différentes 4 1a concentration de 1'acide
mixte suivant la concentration de 1'ammo-
niaque dont on dispose pour la neutralisa-

tion, en utilisant par exemple pour la neu- |
tralisation de Pammoniaque liquide T’acide -

le plus faible, et pour la neutralisation de
Pammoniaque le plus étendu P’acide le plus
concentré, afin qu'on dispose d’assez d’eau
pouvant étre évaporée par la chaleur de neu-
tralisation libérée. On peut préparer les

acides de concentrations différentes en bri-

lant par exemple de Pammoniac avec de
Pair sur un catalyseur en platine et en ajou-
tant au gaz de combustion encore chaud,
immédiatement aprés le contact, un gaz
contenant de Pacide sulfureux, par exemple
un gaz provenant du grillage de pyrites. A
Paide d’air insufflé en execés, ou se trouvant
dés le début en excés, et en ajoutant le cas
échéant de la vapeur, on réussit & oxyder
Pacide sulfureux existant et 3 le transformer
franchement en SO® par -intermédiaire
d’oxyde d’azote servant de véhicule d’oxy-
géne. En arrosant ou refroidissant avec de
Peau on peut, & partir du mélange gazeux
existant, obtenir le mélange désiré d’acide
nitrique et d’acide sulfurique.

On peut aussi procéder de facons diffé-
rentes en ajoutant acide sulfureux dés le
début au mélange d’ammoniaque et d’air et
en faisant passer ce mélange gazeux sur les
eatalyseurs en vue de la combustion, le cas
échéant en ajoutant de la vapeur, aprés
-quoi on obtient: les acides désirés par re-
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on obtient des acides relativement dilués et
on est obligé d’opérer avee de grandes cham-
bres d’absorption, parce que les gaz de la
réaction sont répartis sur une grande quan-
tité de gaz lorsque la combustion a lieu
avec de PTair. Toutefois, en ajoutant de
Pacide sulfureux avant la combustion, il est
également possible de modifier e mode opé-
ratoire en marchant, au lien d’air, avec de
T'air enrichi en oxygdne ou encore avee de
Poxygéne pur. L’acide sulfurenx présent

, exerce dans ces conditions une action réfri-

gérante sur le catalyseur, de sorte qu’on
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gvite les surchauffes du eatalyseur et les -

explosions qui autrement se produisent faci-
lement lorsqu’on opére avee de 1’oxygene et
il est possible, grice aux gaz de réaction
concentrds, d’obtenir les composés oxygénés
dn soufre et de V’azote dans des appareils
relativement petits, par la séparation d’an
mélange concentré d’acide sulfurique et
d’acide nitrique. Ce mélange concentré ou
- dilué d’acide sulfurique et d’acide azotique,
obtenu par le procédé indiqué et contenant,
suivant la proportion d’ammoniac ou
d’acide sulfureux utilisée, des proportions
variables d’acide sulfurique par rapport a
Pacide nitrique, se préte remarquablement
bien 2 la prépavation d’engrais mixtes par
neutralisation au moyen d’ammoniaque. On
peut prendre ’ammoniaque sous forme li-
quide, sous forme de vapeur ou en solution:
Suivant la composition désirée et la forme
cristalline des sels d’engrais mixtes, il est
possible de les obtenir de la solution soit
par un procédé au saturateur, en faisant
arriver continuellement Pammoniaque et
Pacide mixte dans un rapport donné, et de
Jes traiter par évaporation de solutions neu-
fres, par un refroidissement de la solution,
soit encore par un autre procédé.
 Jusqu'ici les engrais mixtes & base de
aitrate d’ammonium et de sulfate d’ammo-
nium nont été fabriqués que par mélange
ou par autre formation 3 partir des éléments
terminés du mélange : le nitrate d’ammo-
nium et le sulfate d’ammonium. Les incon-
‘vénients de la fabrication, ainsi que ceux
des engrais mixtes ainsi obtenus sont con-
nus. Comme dans tous les cas olt Pon mé-

lange de grandes quantités de substances
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golides, il faut des appareils volumineux et
une grande dépense de force pour effectuer
le mélange. Comme il est presque impos-
sible de mélanger industriellement des sub-
stances solides d’une facon parfaitement ho-
mogene, il se produit, dans le mélange de
nitrate d’ammonium et de sulfate d’ammo-
nium, des nids ayant une teneur plus forte
en nitrate d’ammonium et par suite une
plus grande hygroméiricité, nids qui peu-
vent diminuer la qualité du sel.

Drailleurs 1a fabrieation d’engrais mixtes
3 bage de nitrate d’ammonium et de sulfate
d’ammonium 3 partir des &éments tout pré
parés (le nitrate d’ammonium et le sulfate
d’ammonium) a encore un aufre grand in-
convénient. Elle suppose la fabrication

- préalable des deux éléments, Alors que la

20

préparation du suifate d’ammonium peut
avoir lieu de facon relativement simple dans
un saturateur, la préparation de nitrate
@’ammonium ne peut étre réalisée que de

- facon trés eompliquée, exigeant un systéme

30

compliqué d’appareils et un service au
5 moyen d'une main-d’ceuvre relativement

trés nombreuse, Pour fabriquer le nitrate
d’ammonium on ajoute généralement i une
solution étendue d’ammoniague, de Yacide
nitrique de concentration déterminée en
contipuant & introduire simultanément de
Pammoniaque. Dans cette phase du procédé
en opére généralement sur une solution de
nitrate d’smmonium i environ 75 0/0, 1a
chaleur de neutralisation ne suffisant pas
pour évaporer toute I'ean lorsqu’en ntilise
Yacide nitrique & 50 0/0 environ obfenu
dans Vopération. Cette phase est suivie

" . d'une évaporation donnant un produit con-

ho

45

tenant quelques pour cent d’eau et effectude
dans des appareils d’évaporation dans le
vide. La chaleur nécessaire est apportée par
de la vapeur surchanffée, La liqueur cir-

cule dans ces évaporateurs & vide jusqu'a ce’

que Veau soit presque compldtement élimi-
née, On opére jusqu'ad un bain de fusion
salin qu'on extraif par eharges et quon
refroidit, le nitrate d’'ammonium eristalli-
sant sous forme solide. L'eau restant dans
e sel fortement hygroseopique est ensuite
extraite du sel au moyen d’appareils de sé-
chage particuliers, par exemple de tambours
de séchage.

Sy /—

La raison pour laguelle la fabrication ac-
tuelle d’engrais mixtes i base de nitrate
d’ammonium et de sulfate d’ammonium est
si compliquée et si cofiteuse, c’est qu'on
croyait néeessaire de fabriquer les deux élé&
ments séparément sous forme solide, élé-
ments dont Pun, le nitrate d’ammonium,
exige dans la fabrication en grand, i cause
de sa grande affinité pour V'eau, un appareil
compliqué et nne main-d’euvre cofitense. On
ne peut réaliser un progrés sensible dans la
fabrication de ces engrais mixtes qu'en sup-
primant prineipalement la fabrication sé-

6c
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parée de la partie hygroscopique, le nitrate

d’ammonium. Au point de vue industriel le
probléme consiste donc & fabriquer le sel
mixte de facon & supprimer les moyens par-

_ ticuliers exigés par la grande solubilité et

la grande hygrométricité du nitrate d’am-
monium, parce que la partie constituant
pour la fabrieation une charge qui est hors
de proportion serait supprimée,

1l résulte de ce qui précéde que ia pré-
paration direete d’engrais mixtes i base de
nitrate d’ammoninm et de sulfate d’ammo-
nium & partir des composés qui constituent
les denx éléments, composés qui sonf Pam-
moniaque, Vacide sulfurique et Facide ni-
trique, représenterait un progrés industriel
important, parce que cela supprimerait d’un
seul coup la fabrieation séparée, difficile et
cofiteuse, des deux éléments, le nitrate d’am-

‘monium et le sulfate d’ammonium. Ceci

supprimerait également en outre, la diffi-
culté qu’entraine foreément le mélange de la
quantité, qui est extrémement grande dans
chague cas, _

Le procédé suivant indique le moyen de
fabriquer directement des engrais mixtes 2
base de nitrate d’ammonium et de sulfate
d’ammonium au moyen des €léments qui
constituent le sel : Vacide sulfurique, I'acide
azotique et Pammoniaque. I consiste 3 met-

8o
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tre ces éléments en présence dans un procédé |

au saturateur, de facon que la chalenr pre-
duite par cette mise en présence suffise pour
évaporer pratiguement Peau également ap-
portée, De cette fagon il est possible d’obte-
nir par une opération simple, un mélange
salin ayant la composition désirée résultant
de 1a proportion des acides ajoutés.

On régle donc le procédé de facon que la

100
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chaleur dont on a besoin dans chaque cas
soit produite du fait méme de la mise en
présence des €léments de la réaction. I faut
de 1a chaleur, d’une part pour équilibrer
les pertes par rayonnement, d’autre part
pour évaporer Pean apportée. I’apport
Qean est nécessaive pour enlever la chaleur
de réaction produite par la mise en présence
d’ammoniaque avec les &éments acides.
Loutilisation de mélanges acides aqueux est
indiquée industriellement, parce que les
acides sont obtenus dés le début dans Pin-
dustrie avee une certaine quantité d’eau et
que la préparation d’acides trés concentrés
entraine des frais considérables.

T.a variation de Papport de chaleur peut
ttre obtenue de faconms trés diverses. L'am-
moniaque peut &tre pris sous forme de gaz,
de Yquide ou de solution. Lorsqu’il ¢agit
d’ammoniac gazenx on obtient un apport de
chaleur de 8 cal. kg plus &levé par molé-
cule-gramme, D’autre part une variation de
Pélimination de la chaleur est produite par
concentrations différentes des acides. En

‘vonséquence, pat exemple par un simple é-

glage des quantités d’acides ou de leur con-
centration, le eas échéant encore avec un
changement cortespondant de la forme sous
laquelle ammoniaque est introduite, on
pett faire varier 1a composition du gel de
toute facon appropriée. Il se produit tou-
jours forcément, aprés Pétablissement de
Péquilibre de température et de concentra-
tion dans le saturatenr, un sel ayant & peu
prés le méme rapport moléeulaire entre le
nitrate dammonium et le sulfate d’ammo-
nium que le rapport moléeulaire entre ¥ acide
sulfurique apporté et Pacide nitrique ap-
porté. 11 est particuliérement pratique de
fabriquer les engrais mixtes 3 base de sul-
fate d’ammonium et de nitrate d’ammonium
en utilisant des mélanges d’acide nitrique et
d'acide sulfurique obtenus par le procédé
déerit_ci-dessus, par Poxydation commune
dacide sulfurenx et d’ammoniae. Toute-
fois le présent procédé n'est pas limité & des
mélanges aingi obtenus. On peut naturelle-
ment utiliser aussi pour sa réalisation, des
mélanges terminés, produits d’autre facon,
des deux #léments acides. On peut en outre
le réaliser en effectuant le mélange d’acides
par Vintroduction séparée des deux éléments

690.117]

acides dans le saturatenr Ilui-méme.

Tl a éé reconnu pratique, dans la fabui-
cation des engrais mixtes & base de nitrate
dammionium et de sulfate d’ammonium,

* d’opérer avec un exeds d’acide, de préférence

d’acide nitrique, ceci favorisant la sépara-
tion des éléments du sel, principalement la
séparation du nitrate d’ammonium.

T o &té en outre reconni avantageux de
pratiquer Pévaporation de Peau & une teme
pérature abaissée par rapport au point dé-
bullition de 1a solution saturée. On peut; le
cas échéant, obtenir ce résultat en opérant
sous ume pression réduite par rapport’d la
pression atmosphérique, en diluant le gaz
ammoniac, lorsquon utilise ce gaz, avec des
gaz ne participant pas 4 la conversion, par
exemple avee de T'air, ou en faisant passer
un courant de gaz inertes tels gue de 'air
avee 1n vitesse désirée i travers le bain ou &
la surface du bain. On peut aussi agsurer
d’antre facon le refroidissement de la sui-
faee du bain, par exemple par une aspira-
tion d’air froid au moyen des budes chaudes
qui montent.

65

70
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Pour donner 1a forme désirée aux mélan- .

ges séparés de nitrate d’ammonium et de
sulfate &’ammonium, on peut appliquer tou-
tes les autres mesures utilizables dans ce but.

On a constaté qu'il est particuliérement

avantageux de construire le saturateur ou.

ses différentes pidees en ferro-silicium, en
produits de condensation de aldéhyde for-
migue et des phénols, principalement en
matidres contenant des pourcentages élevés

8o

85

doxyde de silicium et en ciments appro-

prids, prineipalement en ajoutant du verre
soluble, toutes matidres de construction qui
ont été reconnues particulidrement résis-
tantes & Pattaque des solutions coneentrées
chaundes de nitrate d’ammonium et de sulfate
d’ammonium’ contenant en outre de Vacide
sulfurique et de Pacide nitrique libres.

Le présent procédé a donc des avantages
tout & fait extraordinaires sur la fabrica-
tion usitée jusqu'ici pour les engrais mixtes
3 base de nitrate d’ammonium et de sulfate
d’ammonium, On réussit, par ce procédé, &
préparer des mélanges des deux éléments
dans une proportion quelconque et avee une
gomposition constamment homogene. En
outre, 1a fahrication des mélanges est sim-
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plifiée de facon fondamentale, car elle sup-

- prime une fabrication préalable des deux
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éléments du nitrate d’ammonium et du sul-
fate d’ammonium.

Le procédé, déerit ci-dessus, de fabrica-
tion d’engrais mixtes d base de nitrate d’am-
monium et de sulfate d’ammonium en par-
tant..«d’ammoniaque, d’acide nitrique et d'a-
cide sutfurigue peut encore étre réalisé de
1a facen- suivante :

- On évapore la lessive jusqu'a la sépara-

* tion d’une partie déterminée de sulfate ’am-

monium et, le cas échéant aussi, de nitrate
d’ammonium et on préléve ensuite de fagon
continue ou discontinue une proportion quel-
conque- de la lessive avec le sulfate ou le
nitrate d’amonium séparés. Ce procédé a
Yavantage qu’en réglant convenablement 1'é-
vaporation on obtient directement, en lais-
sant 1a lessive extraite se figer sans sépara-
tion préalable d’éléments quelconques, un
sel mixte ayant la composition désirée. Dans
ces conditions, Pévaporation se poursuit
continuellement. La composition désirée
dans chaque cas pour le sel mixte résulte du
réglage déerit de V'arrivée des différents élé-
ments. La séparation de sulfate ou de ni-
trate d’ammonium solide peut étre réglée
entre des limites trés espacées.

Le mode de fabrication, indiqué ici, d’en-
grais mixtes & base de sulfate et de nitrate
d’ammonium peut &tre réalisé de facon par-
ticulidrement pratique dans les conditions
suivantes : :

On maintient dans le saturateur, au
moyen d’un agitateur méeanique ou d’une

- gutre facon, une circulation intense et

=~
[«

réglée. On produit ainsi dans des zones déter-
mindes un enrichissement des éléments so-

lides qui se sont séparés. De cette fagon, on

peut laisser le contenu du saturateur s'écou-
Jer hors d’une zone de composition désirée,
soit par des prélévements, soit par écoule-
ment continu, et obtenir ainsi directement
des engrais mixtes de composmon quel-
conque.

On a constaté aussi qu’ il est utile d’établir
Je degré d’vaporation désiré non pas dans le
vase principal, mais dans un vase auxiliaire
particulier, & partir duquel a lieu le passage

continu ou discontinu du mélange suffisam-

ment évaporé et son envoi dans un séchoir

— 6

quelconque, par exemple un tambour sé-
cheur. La teneur en eau du sel mixte fabri-
qué de 1a facon indiquée n’est &liminde par
exemple dans le vase principal que dans une
proportion allant jusqu'a 4 3 5 %. On pro-
céde ensuite & Técoulement continu ou dis-
continu dans un vase auxiliaire dans lequel
Pévaporation de T'eau est continuée jusqu’an
degré désiré dans chaque cas. Au sortir de
ce vase auxiliaire, auquel on donne de pré-
férence des dimensions plus petites qu’an
vase principal le mélange est envoyé ensuite
au séchoir choisi. Lorsque le procédé est
réalisé de cette fagon, Yeau ne évapore
dans le vase prineipal par exemple que jus-
qu'a une teneur de 4 3 5 %. §’il se produit
des dérangements, par exemple lorsque le
courant - d’ammoniac fait défaut, - lorsque
Pagitation ne fonctionne pas,
d’autres perturbations dans la tuyauterie
d’arrivée, on &vite ainsi une obstruetion ra-
pide du saturateur et par suite, des inter-
ruptions de service fAcheuses.
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ou dans le cas

I peut y avoir simultanément plusieurs -

vases auxiliaires, de sorte qu’on peut effec-
fuer un changement queleonque, en particu-
lier dans le eas de dérangements d'un vase
auxiliaire, On peut, en outre, en introdui-
sant de ammoniaque, produire dans le vase
auxiliaire une neufralisation des quantités
d’acide pouvant se trouver en présence.

- Les opérations qui viennent d’étre décrites
sont réalisées de préférence dans les appa-
reils mentionnés plus haut, mais les proeé-
dés en question peuvent aussi étre réalisés
dans des vases en autres matiéres.

Par les procédés qui viennent d’étre dé-
crits, les engrais mixtes & base de nitrate et
de sulfate d’ammonium sont obtenus -sans
autres additions, par le mode de séparation
choisi, en gros grains, c’est-d-dire sous une
forme pouvant éire conservée et répandue
3 la volée. On réussit aussi, par un traite-
ment approprié, i donner la forme de gros
grains i des mélanges terminés de sulfate
d’ammonium et de salpétre. A cet effet on
fait arriver sur de tels mélanges du nitrate
de caleium en quantités jusqu'a 20 % sous

So
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forme humide, en solution concentrée ou sa- - -

turée, les mélanges étant de préférence en-
tretenus en mouvement. L'apport peut avoir
lieu de facon quelconque. De préférence, on



S

projette une solution de nitrate de caleium
par aspersion. et pulvérisation. Le mélange

" peut 8tre chauffé. On peut faire suivre aussi

un séchage de facon queleonque. Il est 4
supposer qu’il se produit, dans ce mode de
traitement de mélanges®e sulfate d’ammo-
nium et de salpétre, un revétement protec-

. tear de sulfate de calcium sur le grain de

10

1b

sulfate d’ammonium et de salpétre. Le ni-
traie de caleium présent en petites quantités,
pénétre dans les couches superficielles du
méiange de sulfate d’ammonium et de sal-
pétre, ou il réagit avec le sulfate d’ammo-
nium qui s’y trouve pour produire du sulfate
de caleium.

D’autres composés du calcium ou déchets
industriels caleaires conviennent également

- pour la fabrication d’engrais mixtes pouvant
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8tre conservés et répandus i la volée. On
obtient de bons résultats en ajoutant du lai-
tier de haut fourneau, qui contient comme
on le sait une quantité appréciable de silicate
de caleium. On obtient déji des engrais uti:
lisables en mélangeant des sels d’engrais
simples ou mixtes avec du laitier de haut
fourneau. On peut aussi introduire le lai-
tier de haut fourneau dams la solution sa-
line ou dans des solutions salines se solidi-
fiant. En outre, le laitier plus ou moins
granuleux peut étre imprégné de solutions
concentrées de sels d’engrais simples ou
mixtes. On a reconnu que les sels de potasse,
d’azote et de phosphore ainsi que leurs mé-
langes sont des sels mixtes appropriés.

On introduit par exemple 100 kg. de lai-
tier de haut fourneau finement broyé, en
remuant, dans une solution concentrée
chaude contenant 100 kg, de nitrate d’am-
monium et 50 kg. de sulfate d’ammonium.
On obtient par exemple un engrais phos-
phoré mixte en introduisant 100 kg. de lai-
tier granulé de haut fourneau dams une
solution concentrée chaude de phosphate
d’ammonium. Dans les deux cas on laisse
refroidir les mélanges obtenus, aprés un
traitement & fond. Iis constituent directe-
ment, le cas échéant aprés broyage, des en-
grais mixtes se répandant bien 3 la volée.
Un autre procédé consiste & traiter du lai-
tier de haut fourneau par de Pacide nitri-
que; il se produit alors de la silice avec
formation de nitrate de caleium qui est un

A
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gsel d’engrals - précienx. Le. mélange -est
ajouté & d’antres engrais avant ou aprés I'é-
vaporation jusqu'd siceité. Le . produit ob-
tenu est un mélange granuleux durable,ise
répandant bien 2 la volée. L’attaque du lai-
tier de haut fourneau par de P'acide nitrique
produit, tout en ménageant la- matitre, une
séparation sous forme colloidale de Ia sitice
contenue dans le laitier de haut fourneau.
Pour obtenir une telle attaque on effectue la
neutralisation du laitier 3 une-température
Glevée, le cas échéant aussi sous une pres-
sion élevée. 11 faut avoir soin ‘que 1a eon-
centration de Pacide ou la température et 1a
durée d’action de 'acide sur le Jaitier soient
telles que 1a forme. colloidale de la silice
iibre obtenue, soit semsiblerient maintenue:
Le laitier ainsi traité mélangé avec un sel
{engrais azoté tel que du sulfate d’ammo-
nium, un mélange de sulfate d’ammoniumi
et de salpétre, efe., est mis, par des procédés
CONNUS, £0Us une forme se 1'epandant blen
ala volee. ,

Prendre par e\emple 100 kg. de 1a1t16r
de haut fourneau finement broyé et les intro-
duire en remuant bien dans de-’acide nitri-
que concentré jusqu’d neutralisation.. Aprés
addition de 100 kg.. de salpetre ‘minéral,
évaporer le mélange jusqu’d ~1001te en e
muant constamment. T

La fabrication d’engrais phosphatés‘rhi’x;
tes mérite une attention particuliére. L’en-
grais phosphaté le plus. usité, le- superph(js-
phdte, est mélangé & son détriment avee un

&lément, le sulfate de calcium, . quis est §ans *

valeur comme engrais et qui dugmente en
outre les frais de transport. (“est pourquoi
il est désirable de mettre dans le commeree
des engrais phosphatés dans lesquels le sul-
fate de caleium est remplacé-en totalité ou
en partie par d’autres sels du’calcium-oun
Qautres métaux ayant par cux-méiies une
valeur comme engrais. e

On fabrique de tels engrais phocphates
mixtes en attaquant en totalité ou en palt]e‘
des minéraux & base'de phosphore par un
excds d’acide nitiique Liexeds d’acide est
ensuite neutralisé, La neutralisation est ef-
feetuée au moyen de composés -3 réaction
alealine ou carbonatés des métaux alcalins,
des miétaux alealino-terreux et -du magné-
sium. On’ utilise principalement, .pour: 1a

R

5b

Go

LG

~3
ot

W f

o

8o

Cud

100




[690.117]

neutralisation, de Yammoniaque, de Voxyde
de calcium ou de I’hydroxyde de calcium et

' du carbonate de calcium. Toutefois on peut

LAa)
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utiliser aussi les composés correspondants
des métaux alealins et du magnésium,

On obtient par exemple de fagon simple
des engrais mixtes efficaces en attaquant des
minerais & base de phosphore au moyen d’a-
cide mitrique, le cas échéant jusqu’s solution,
en précipitant au moyen d’ammoniaque ou
d’autres agents & action alealine et en sé&
chant la bouillie ainsi obtenue sur des
séeheurs & ruban ou au moyen d’autres dis-
positifs. On ne savait pas, jusqu’iel, qu’il
est ainsi possible de fabriquer des engrais
phosphatés mixtes durables, ¢’est-d-dire ca-
pables d’étre conservés et répandus & la vo-

- 1ée. Les mélanges obtenus par Vattaque de
phosphates de calcium au moyen d’acide ni-
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irique, mélanges pour lesquels on a cherché
une utilisation dans Vindustrie, ont été uti-
lisés jusquici directement ou aprés conver-
sion, par exemple par des sels d’ammonium.
L’inconvénient des engrais phosphatés mix-
tes préparés jusqu'ici de cefte fagom, c’est
qu’il est néeessaire, lorsqu’on introduit des
sels d’ammonium, d’en ajouter une quantité
relativement grande i Pengrais mixte. Ceci
a pour effet de diminuer fortement la stabi-
1ité de Tengrais pendant qu’il est emma-
gasiné,

Si Pon veut fabriquer par exemple un
produit plus riche en potasse et plus pauvre
en calcium, on précipite la chaux en tota-
1lité ou en partie au moyen de sulfate de
potassium et on ajoute ammoniaque néces-
saire aprds élimination du sulfate de cal-
cinm,

Suivant invention on réussit aussi & fa- |

briquer des engrais mixtes contenant une
quantité plus ou moins grande de nitrate
de caleium et de phosphate de caleium et ob-
tenus sous une forme stable pendant Yem-
magasinage. A cet effet, on traite des phos-
phorites par un exeds abondant d’acide ni-
trique et on neutralise avee du carbonate de

caleium ou de 1a chaux vive, Pour la fabri-

cation, il nest pas néeessaire de partir de
phosphates. On peut fabriquer comme d’ha-
bitude, du nitrate de ealelum en partant

d’acide mitrique et de earbonate de ealeium
auxquels on ajoute du phosphate. On obtient

—_ 8 —

le méme résultat en traitant du carbonate de
caleium ou de la chaux vive au moyen d'a-
cide nitrique auquel on ajoute de 1'acide
phosphorique. On peut également ajouter,

a une lessive de nitrate de caleium, de I'acide

phosphorique ou use solution de phosphate
dans de Pacide nitrique en exeés qu’on neu-
tralise ensuite. '

La quantité de phosphate & introduire

6o

peut étre prise & volonté, Un avantage parti-

culier-du procédé, c'est qu'il permetf, par
Paddition de petites quantités de phosphate,
d’obtenir du nitrate de ealeium & Pétat pra-
tiquement non hygroscopique. Un nitrate de

65

caleium obtenu de cette fagon est encore . .

stable pendant 'emmagasinage, méme lors-
qu’il contient 10 % d’eau.

Introduire par exemple graduellement, en
remuant, 300 kg. de phosphorite broyée dans
750 kg. d’acide nitrique (D.1.32). Aprés
1a réaction, ajouter de Pammoniaque en re-
muant énergiquement, le cas échéant en
refroidissant, jusqu’a ce qwon obtienne, une
réaction neutre. La bouillie ainsi obtenue

70

est ensuite séchée et broyée. Dans un autre -

mode de réalisation on fait dissoudre 300 kg.
de phosphorite dans 900 kg. d’acide mitri-
que & 36° Bé en remuant. On .mélange
ensuite avee la solution la quantité ealenlée
de carbonate de calcium et on remue jusqu’a
ce qu’il ne ge dégage plus d’acide carbonique..
Sécher et broyer le produit ainsi obtenu. |
RESUME., '

Procédé de fabrication de sels d’engrais
simples ou mixtes capables d’étre conservés
et répandus & la volée, principalement de
sels & base de nitrate, ou; procédé de trans-
formation de mélanges ou de gels simples
déja terminés en mélanges ou sels capables
d’étre conservés ef répandus & la volée, avee
ou sans addition d’autres &léments et avee
ou sans transformation de ceux-ci, procédé
caractérigé par le faif :

& Qu'on fabrique directement les sels en
partant de leurs éléments ou des composés &
partir desquels les éléments sont fabriqués,
le cas échéant, en limitant la quantité de
liquide de conversion;

b. Ou qu'on produit, par conversion de

" diverses parties des éléments introduits,

avee ou sans évaporation et séchage subsé-
quents ou simultanés, une forme dans la-
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quelle une protection est obtenue essentielle-
ment par la forme de séparation d’un élé-
ment plus ou moing difficilement soluble et
présent principalement en petites quantités.

Ce procédé peut étre caractérisé en cutre
par les points suivants, ensemble ou séparé-
ment :

a. Lorsquil s'agit de fabriquer des sels
et sels mixtes contenant simultanément de
Pazote ammoniacal et de T'azote nitrique,
on mélange des solutions aqueuses ou anhy-
dres de nitrate d’ammonium dans de 1’am-
moniaque avee des acides aqueux ou anhy-
dres, des anhydrides d’acides ou des sels
acides, le cas échéant en mélange entre eux,
jusqu’a 1a neutralisation de I'élément amnao-
niacal en présence;

b. Pour faire des engrais mixtes & base

- de nitrate et de sulfate d’ammonium, Vélé-
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ment acide est obtenu par Foxydation simul-
tande d’acide sulfureux et d’ammoniac;

¢. La quantité voulue d’acide sulfureux
nest ajoutée 3 Pammoniac brilé sur le cata-
iyseur et contenant les quantités d’oxygene
et de vapeur nécessaires pour les autres oxy-
dations et réactions, qu'aprés sa combustion;

d. Lacide sulfureux est ajouté i am-
moniac avant la combustion commune ef ia
combustion commune est effectuée le cas
échéant au moyen d’air enrichi en oxygene
ou d’oxygéne pur, le cas échéant avec une
addition de vapeur;

e. Les mélanges, de concentration et de
composition désirées, d’acide sulfurique et
d’acide nitrique fabriqués dans une opéra-
tion commure, sont mis en présence avec de
Pammoniaque et on prépare, en partant des
solutions salines ainsi obtenues, des sels
d’engrais capables d’étre répandus & la volée
et ayant la composition et la grosseur de
grain désirées;

f. Pour la fabrication d’engrais mixtes
3 base de sulfate d’ammonium et de nitrate
@ ammoninm, les éléments constituant le sel,
Pacide sulfurique, V’acide nitrique et V'am-
moniaque sont mis en présence dans un pro-
cédé au saturateur, de fagon que la chaleur
produite par le mélange, suffise pour éva-
porer pratiquement Peau introduite simulta-
nément, de fagcon qu'on obtienne ainsi, par
une opération simple, un mélange de sels
ayant la composition désirée résultant de la
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proportion des acides ajoutés;

g. Comme lément acide on prend un mé-
lange acidme fabriqué suivant b. i e. ou un
mélange d’acide nitrique et d’acide sulfu-
rique fabriqué d’une autre fagon quelcon-
que;

k. I'acide sulfurique et Vacide nitrique
sont amenés séparément au saturateur, de la
fagon désirée;

4. Pour 1a mise en route du safurateur, on
part d’une lessive saturée quant & sa concen-
tration par rapport aux deux éléments sul-
fate d’ammoninm et nitrate d’ammonium,
de fagon qu'elle produise déja directement
aprés peu de temps, lorsqu’on ajoute T'acide
nitrique, Yacide sulfurique et Yammoniaque
dans 1a proportion résultant de la composi-
tion cherchée pour le sel, un sel ayant alors
1a composition désirée pour des périodes de
réaction pratiquement aussi longues qu'on
le désire;

7. Dans 1a fabrication des engrais mixtes,
le bain présente une certaine concentration
en acide libre, principalement en acide ni-
{rique; ,

k. L’évaporation de Veau a liew i une
température inférieure au point d'ébullition
de 1a solution;

I La lessive contenant du sulfate, et le
eas échéant, du nitrate solide et saturée en
sulfate et en nitrate est extraite du satura-
teur -sous une forme telle qu’on obtiedme
directement, en, 1a laissant figer, sans ancune
séparation d’éléments, un sel mixte ayant la
composition désirée;

m. On maintient dans le saturateur, au
moyen d’un agitatenr mécanique ou d’une
autre facon, une ecirculation intense réglée
grice i laquelle il se produit dans des zones
déterminées un enrichissement, provoqué
par la force centrifuge, des éléments séparés
sous forme solide, le soutirage ayant lieu de
fagon qu’on laisse le contenu du saturateur
gécouler 2 partir d’une zone de composition
désirée; )

n. L’évaporation de Peau de la solution
obtenue par Vintroduction d’ammoniaque
dans un mélange d’acide nitrique et d’acide
sulfurique a lieu en plusieurs étages, éva-
poration de la partie principale étant effec-
tuée dans le vase dintroduction & partir
duquel il se produit un passage continu ou
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discontinu, par exemple par trop-plein ou
soutirage, dans un vase auxiliaire plus for-
tement chauffé, dans lequel T'eau est évapo-
rée jusqu'au degré voulu, le. cas échéant
avee introduction d’ammoniaque, Fopération
pouvant étre suivie d'un séehage du produit
extrait du vase auxiliaire de fagon continue
ou discontinue;. -
0. Comme matidre doeuvl'e pour la con-
struction du saturateur ou de ses éléments,
on utilise du ferro-silicium, des produits de
condensation de 1'aldéhyde formique et des
des produits céramiques, principa-
lement ceux qui contiennent des proportions
élevées d’oxyde de silicium, ainsi que des ci-
ments appropriés, prlnelpalement en ajou-
tant du verre soluble; s
~p. Pour fabriquer un mélange solide et
non hygroscopique de sulfate d’ammonium
et de saipétre on ajoute du- salpétre calcaire
en quantité jusqu'a 20 % sous une forme
suflisamment humide, en solution concentrée

- ousaturée, par exemple par pulvérisation, i

des mélanges de sulfate d’ammonium et de
salpétre aqueux ou anhydres maintenus, de
préférence en mouvement;
¢.-Pour préparer des engrais mixtes azo-

tés, on traite du laitier de haut fourneau
par de Tacide nitrique et on ajoute d’autres
sels d’engrais au mélange, avant ou aprés le
séchage;

-1.-Le laitier de haut fourneau est traité
par des sels d’engrais ou leurs solutions;

-8, On attaque le Iaitier de haut fourneau
au moyen d’acide nitrique de facon i obtenir
en totalité ou en partie sous forme colloidale

— 10 —

libre, 1a silice qu'il contient, aprés quoi on
fait arriver d’autres sels d’engrais inorga-
niqueés dans 1a masse fraitée ainsi obtenue;

. Pour faire des engrais mixtes phos-

Lo

phatés, on attaque des phosphates au moyen -

d’acide nitrique en excés, aprés quoi on neu-
tralise Pexeds d’acide au moyen de compo-
sés & réaction alealine ou de carbonates des
métaux alcalins, des métaux alealino-ter-
reux ou du magnésium, et on fait suivre
d’un séchage poussé aussi loin qu'on le dé-
sire;

u. L’agent neutralisant est de I"ammonia-
que ou un autre aleali;

. Le caleium contenu dans le minéral est
précipité en totalité ou en partie, aprés Fat-
taque, au moyen de sulfate de potassium ou
d’ammonium;

w. L’agent de neutralisation est du carbo-
nate de caleium ou de la chaux vive;

@. On ajoute du phosphate au carbonate
ou & Yoxyde de caleium mis en réaction avee
Tacide nitrique;

9. On mélange de Pacide phosphorique
ou du phosphate & 1’acide nitrique servant
i Yattaque;

2. On mélange aux lessives de nitrate de
caleium, de Yacide phosphorique ou une so-
lution de phosphate dans T'acide nitrique,
acide ou solution qu’on neutralise ensuite.
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